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Vorwort.

Die letzte, von B. FiscHER und C. HArRTWICH herausgegebene Neubearbeitung
von Haeers Handbuch der pharmazeutischen Praxis ist im Jahre 1900 er-
schienen. 1908 wurde von W. LENZ und G. ARENDS ein Ergénzungsband heraus-
gegeben. Wenige Jahre spiter zeigte es sich, daf der Ergéinzungsband seinen
Zweck, das Hauptwerk dem Stande der pharmazeutischen Wissenschaft und
Praxis wieder anzupassen, nur noch in beschrinktem Mage erfiillen konnte. Der
Verleger entschlof sich deshalb 1913, eine véllige Neubearbeitung des Hand-
buches besorgen zu lassen, und beauftragte mit dieser Arbeit die Unterzeich-
neten, die dann zur Bearbeitung einzelner Abschnitte noch weitere Mitarbeiter
heranzogen.

Die Bearbeitung des Werkes wurde in folgender Weise geteilt: G. FRERICHS
Chemie, auBerdem Zusammenstellung des Werkes, H. ZérN1G¢ Pharmakognosie
und G. AReNDS Praktische Pharmazie und Pharmazeutische Technik. Ferner
haben bearbeitet: E. RiMBacHE Bestimmung des spezifischen Gewichts, Be-
stimmung des optischen Drehungsvermdgens, Galvanische Elemente, E. MANN-
HEIM Bestandteile der Drogen, Atherische Ole, Harnanalyse, L. Harrwia
Nahrungsmittelchemie, C. BacrEM Medizinische Anwendung der Arzneistoffe und
W. HiLeers Bakteriologie und Sera.

1914 wurde die in vollem Gange befindliche Bearbeitung des Werkes durch
den Krieg unterbrochen, und wenn sie erst jetzt zum Abschlull gelangt, so liegt
dies einmal an dieser Unterbrechung, dann aber auch an unvorhergesehenen
Hemmungen und Schwierigkeiten, welche die Nachkriegszeit noch geboten hat.

Fiir die Bearbeitung galt als oberster Grundsatz: Das Werk soll wie bisher
ein Nachschlagebuch fiir die pharmazeutische Praxis sein, in erster
Linie fiir den Betrieb der Apotheken, aber auch fiir Arzte, fiir Drogisten und fiir
pharmazeutische Fabrikbetriebe.

Aufler dem in erster Linie maBgebenden Deutschen Arzneibuch (5. Ausgabe)
und dem vom Deutschen Apothekerverein herausgegebenen Erginzungsbuch
(4. Ausgabe) wurden bei der Bearbeitung die zur Zeit geltenden Pharmakopden
aller europiischen Léinder, von Japan und den Vereinigten Staaten von Nord-
amerika beriicksichtigt, so daB das Werk eine Universal-Pharmakopde von
bisher unerreichter Vollstindigkeit einschliet.

Die Bearbeitung des Textes ist wie in der vorigen Auflage moglichst kurz und
einfach gehalten. Bei den chemischen Arzneistoffen ist in der Regel zuerst
die lateinische, dann die deutsche Hauptbezeichnung angegeben, dann folgen
die englische und franzésische Hauptbezeichnung und schlieflich noch weitere
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lateinische und deutsche Bezeichnungen, Formeln und Molekelgewichte; letztere
abgerundet, weil sie so fiir praktische Zwecke geniigen. Veraltete Bezeich-
nungen, die fiir die heutige pharmazeutische Praxis keine Bedeutung mehr haben,
sind in vielen Fallen nicht wieder aufgenommen worden.

Es folgen dann Angaben iiber die Darstellung oder Gewinnung. Diese.
Angaben sind bei Chemikalien, die hauptsichlich im GroBbetriebe gewonnen
werden, moglichst kurz gehalten. Bei Priparaten dagegen, deren Darstellung
in den Apotheken in Betracht kommt, sind die Vorschriften so gehalten, daB
nach ihnen gearbeitet werden kann. Die Darstellungsvorschriften des Deutschen
Arzneibuches sind alle praktisch durchgearbeitet und nétigenfalls gedndert und
erliutert worden. Die Angaben iiber Eigenschaften sind den Erfordernissen
der pharmazeutischen Praxis angepaft. Die Vorschriften zur Erkennung
und Priifung sind bei den Préparaten des Deutschen Arzneibuches nach-
gepriift und nétigenfalls geéindert worden; in vielen Féllen sind sie durch An-
merkungen erliutert worden. Bei den Priparaten, die nicht im Deutschen
Arzneibuch aufgefiihrt sind, sind die Angaben iiber Erkennung und Priifung
dem Schrifttum entnommen. Allgemeine Vorschriften zur Priifung der Arznei-
stoffe finden sich am Anfang des Werkes. Die Angaben iiber Anwendung be-
treffen nicht nur die medizinische Anwendung, sondern auch die Verwendung im
Haushalt und in den Gewerben.

Beiden Drogen sind in der Regel zunichst die Stammpflanzen angegeben,
dann die Bezeichnungen der zur Verwendung kommenden Teile der Pflanzen in
gleicher Weise wie bei den Chemikalien: Jateinische und deutsche, dann englische
und franzosische Hauptbezeichnung und weitere lateinische und deutsche Be-
zeichnungen. Zahlreiche Drogen, die im Erginzungsband zur letzten Auflage
aufgefiihrt sind, weil sie gelegentlich einmal in den Handel gekommen sind, die
aber keine praktische Bedeutung erlangt haben, sind nicht wieder aufgenommen.

Die Beschreibung der Drogen ist wie bisher unter Hervorhebung der
wichtigsten Merkmale méglichst kurz und einfach gehalten. Besonderer Wert
wurde auf die mikroskopische Beschreibung der einzelnen Elemente der Drogen
und Drogenpulver gelegt. Die Angaben iiber die Bestandteile der Drogen
sind dem jetzigen Stande der Forschung angepaBt worden. Fiir die Gehalts-
bestimmungen sind moglichst einfache und zuverlassige Verfahren ausgewahlt
worden.

Die Bearbeitung der galenischen Zubereitungen, technischen Pré-
parate, Specialitdten, Magistralvorschriften und Receptformeln ist
in gleicher Weise durchgefiihrt wie in der vorigen Auflage. Das Werk bietet
dadurch eine Vorschriftensammlung von groBem Umfange. Der Herstellung
galenischer Préparate und anderer Arzneizubereitungen sind auch allgemeine
Abschnitte, wie z. B. Ampullae, Capsulae, Emplastra, Extracta, Tincturae,
Unguenta, gewidmet, die mit zahlreichen Abbildungen ausgestattet sind.

Weitere allgemeine Aufsitze behandeln die Bakteriologie, die Harn-
analyse, den Anbau und das Einsammeln von Drogen, sowie die all-
gemeinen chemischen und pharmazeutischen Arbeitsverfahren. Die
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Nahrungsmittelchemie ist in dhnlicher Weise wie in der letzten Auflage
beriicksichtigt.

Umfangreiche, zusammenfassende Abschnitte behandeln die hom&opathi-
schen Arzneimittel, Tierheilmittel, kosmetischen Mittel, Mittel zur
Bekampfung von tierischen und pflanzlichen Schédlingen, Vor-
schriften fiir technische Mittel, wie Lacke, Firnisse, Kitte usw.,
galvanische Elemente, Desinfection, Hilfsmittel der Photographie
und anderes mehr.

Diese Angaben iiber den Inhalt des Werkes mégen geniigen, um zu zeigen,
daB die Herausgeber bestrebt gewesen sind, das Handbuch so zu gestalten, dafBl
es iiber alle wissenschaftlichen und praktischen Fragen der Pharmazie Aus-
kunft gibt. :

Fiir den Gebrauch des Werkes mégen noch die folgenden Angaben iiber die
Anordnung und Einteilung dienen, die im groBen ganzen #hnlich sind wio
in der letzten Auflage. An den Anfang des Werkes ist ein neuer Abschnitt ,,All-
gemeine Verfahren zur Priifung der Arzneistoffeund Zubereitungen*
gestellt, mit folgenden Unterabteilungen: Physikalische Priifungsverfahren, Das
Mikroskop und seine Anwendung zur Priifung der Drogen, Chemische Priifungs-
verfahren. Es folgen dann die Drogen, chemische Arzneistoffe und Zubereitungen
in &hnlicher Weise wie in der letzten Auflage geordnet nach der Buchstaben-
folge der lateinischen Hauptbezeichnungen. An den SchluB des Werkes sind die
Abschnitte gestellt, die in die Reihe der Drogen und Chemikalien nicht hinein-
pafiten, wie Bakteriologie, Harnanalyse, HomGopathische Arzneimittel, Tier-
heilmittel, Allgemeine Arbeitsverfahren usw.

Einige Schwierigkeiten hat anfangs die Einordnung der groflen Zahl von
neuen,.in den letzten Jahrzehnten in den Arzneischatz aufgenommenen chemi-
schen Arzneistoffen mit geschiitzten Namen gemacht. Der einfachste
Weg wire vielleicht gewesen, diese Arzneistoffe unter ihrem geschiitzten Namen
nach der Buchstabenfolge einzuordnen. Es hétten dann aber sehr zahlreiche
kleine Abschnitte mit neuen, platzraubenden Uberschriften gebildet werden
miissen, und in vielen Fillen hitten nahe verwandte Stoffe an weit ausein-
anderliegenden Stellen des Werkes Platz finden miissen. Zur Vermeidung
dieses Nachteils haben schon die Bearbeiter der vorigen Auflage die Anord-
nung nach der Buchstabenfolge in manchen Fallen durchbrochen und haben
nahe verwandte Stoffe ohne Riicksicht auf die Buchstabenfolge zusammen-
gestellt. Das hat natiirlich wieder den Nachteil, daBl man zur Auffindung dieser
Stoffe das Inhaltsverzeichnis notig hat; aber diesem Nachteil stehen groBe Vor-
teile gegeniiber. Wir haben uns deshalb entschlossen, die Anordnung nach der
Buchstabenfolge noch mehr, als es in der vorigen Auflage geschehen ist, zu durch-
brechen und moglichst alle nahe verwandten Stoffe auch nahe zusammenzu-
stellen.

Die Drogen sind wie bisher nach dem lateinischen Hauptnamen der
Stammpflanze oder nach ihrer lateinischen Hauptbezeichnung eingeordnet,
go z. B. Folia Belladonnae unter ,,Belladonna‘®, Perubalsam unter ,,Balsamum
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peruvianum®, Opium unter ,,Opium*‘, Wachs unter ,,Cera® usw. Unter den Drogen
finden sich wie bisher die daraus hergestellten Zubereitungen: Extrakte, Tink-
turen usw., ferner Receptformeln und Specialititen, dann die zugehorigen athe-
rischen und fetten Ole, Alkaloide und sonstige chemische Inhaltsstoffe. So findet
gich z. B. Atropin nicht mehr unter eigener Uberschrift, sondern unter ,,Bella-
-donna‘“; auBlerdem sind hier aber auch Hyoscyamin, Homatropin, Scopolamin
und andere dem Atropin verwandte Basen und ihre Abkémmlinge zu -finden.
Hinter dem Abschnitt ,,China‘ sind alle Chinaalkaloide und ihre Abkémmlinge
in dem Abschnitt ,,Chinaalkaloide* zusammengestellt. Morphin, Apomorphin,
Codein, Dionin, Heroin, Narkotin usw. finden sich in dem Abschnitt ,,Opium-
alkaloide®.

Fiir die Einordnung der Chemikalien gelten folgende Richtlinien: Die
S#éuren finden sich wie bisher nach der Buchstabenfolge unter ihrer lateinischen
Hauptbezeichnung, z. B. Acidum aceticum, Acidum benzoicum, Acidum hydro-
chloricum usw. Eine Ausnahme bilden die Metallsiuren, die unter dem Namen
des Metalls zu suchen sind, z. B. Acidum chromicum unter ,,Chromium*;. Acidum
carbolicum und Phenolabkémmlinge sind in dem Abschnitt ,,Phenolum‘ zu-
sammengestellt. Acidum arsenicosum und arsenicicum finden sich in dem Ab-
schnitt ,,Arsenum*, der auch alle iibrigen Arsenverbindungen umfafit. Salze
gind durchweg nach der Buchstabenfolge unter dem Namen des Metalls ein-
geordnet, z. B. Quecksilbersalze in dem Abschnitt ,,Hydrargyrum*®, in dem auch
alle iibrigen Quecksilberverbindungen zu finden sind. Alkali-, Erdalkali- und
Ammoniumsalze organischer Siduren stehen unter den Séuren, z. B. Natrium
aceticum unter ,,Acidum aceticum‘, Natrium salicylicum unter ,, Acidum sali-
cylicum*. In dem letzteren Abschnitt sind auch alle Abkémmlinge der Salicylséure
vereinigt. Salze von Metallsiuren sind unter den Metallen zu finden, z. B. Kalium
chromicum unter ,,Chromium*, , Kalium permanganicum unter ,,Manganum®.
In dem Abschnitt ,,Carbamidum‘‘ finden sich alle Harnstoffabkémmlinge.
Jodverbindungen sind in dem Abschnitt ,Jodum’ zusammengestellt.
Alkohol, Ather und andere Athylverbindungen finden sich in dem
Abschnitt ,,Aethylium‘‘. Ester sind im allgemeinen nach dem Stammnamen des
Alkohols eingeordnet, so Essigiither unter , Aethylium aceticum® in dem Ab-
schnitt ,,Aethylium*, Amylniti'it unter ,,Amylium®. Ester aromatischer Sauren
gind unter dem Namen der Siaure zu suchen, z. B. Methylium salicylicum unter
»Acidum salicylicum®.

Die Unterteilung der gréBeren Abschnitte, wie ,,Arsenum‘, ,,Acidum salicy-
licum*, ,,Carbamidum®, ,,Jodum®, ist nicht in Buchstabenfolge durchgefiihrt,
gondern nach chemischem System, so da auch hier nahe verwandte Stoffe nahe
zusammenstehen. Arzneistoffe mit geschiitzten Namen sind grundséitzlich
nicht in besonderen Abschnitten unter eigenen Uberschriften behandelt, sondern
sind nach ihrer chemischen Zusammensetzung in andere Abschnitte eingeordnet
worden. Dabei dient wie im Deutschen Arzneibuch als Stichwort in manchen
Fillen die lateinische chemische Bezeichnung, wie z. B. bei Aspirin (unter Acidum
acetylosalicylicum in dem Abschnitt ,,Acidum salicylicum*), bei Veronal (unter
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Acidum diaethylbarbituricum in dem Abschnitt ,,Carbamidum‘‘); in den meisten
Fallen aber dient der geschiitzte Name als Stichwort, und dann sind die Stoffe in
der Regel in Buchstabenfolge hinter .den Stoffen mit chemischen Bezeichnungen
aufgefiihrt, z. B. in dem Abschnitt ,,Argentum‘‘: Albargin, Argaldin, Argent-
amin usw. In einigen Abschnitten sind diese Arzneistoffe aber auch nach che-
mischem System eingeordnet. Den geschiitzten Namen chemischer Arzneistoffe
sind die Namen der Hersteller und Inhaber des Warenzeichenschutzes in Klam-
mern beigefiigh, soweit sie zu ermitteln waren.

Die im Deutschen Arzneibuch 5 und im Erginzungsbuch 4 aufgefiihrten
Arzneistoffé sind durch Verwendung- groBerer Druckschrift fiir Uberschriften
und Beschreibung hervorgehoben. Im iibrigen muBte in ausgedehntem Mafe
die kleinere Druckschrift verwendet werden, damit ein allzu starkes Anschwellen
des Umfanges des Werkes vermieden wurde.

Fiir alle Temperaturangaben gilt das hundertteilige Thermometer nach
CrLs1Us:

Zum Schlusse sei allen Firmen, die uns bei der Bearbeitung des Werkes durch
Uberlassung von Proben und durch nihere Angaben iiber ihre Priparate oder
technischen Hilfsmittel sowie durch Uberlassung von Druckstécken fiir Abbil-
dungen unterstiitzt haben, besonderer Dank ausgesprochen.

Bonn, Chemnitz, Basel, im Januar 1925.

G. FrEricHS, G. ARENDS, H. ZorNie.

Yorwort zum Neudruck 193S.

Vor der Herstellung des Neudruckes ist der gesamte Text des Werkes wieder
einer genauen Durchsicht unterzogen worden. Einige Angaben sind auf Grund
von Zuschriften berichtigt worden. Wo es anging, sind Zahlenangaben den An-
gaben des Deutschen Arzneibuches 6. Ausgabe entsprechend gedndert worden.
Auch die Zahlen der Atomgewichtstafel sind nach den neuesten Feststellungen
(1937) berichtigt worden. Weiter ist iiberall, wo es zweckmiBig erschien, auf
die Angaben im Anhang des II. Bandes verwiesen, in dem die Neuerungen
des wihrend des ersten Druckes des Werkes erschienenen Deutschen Arznei-
buches 6 aufgefithrt sind.

Die HERAUSGEBER.



Abkiirzungen.

I. Pharmakopden, die bei der Bearbeitung beriicksichtigt sind.

Amer. = Pharmacopoeia of the United States
of America IX. 1916.

Austr. = Pharmacopoea Austriaca ed. VIIL
1906.

Austr. Elench. = Anhang zur Pharm. Austr.

Belg. = Pharmacopoea Belgica ed. III. 1906,

Brit. = The British Pharmacopoeia 1914.

Croat-Slavon. = Pharmacopoea Croatico-
Slavonica, ed. II. 1901.

Dan. = Pharmacopoea Danica 1907.

Erganzb. = Ergianzungsbuch zum Deutschen
Arzneibuch, 4. Ausgabe 1916,

Gall. = Pharmacopée frangaise 1908.

Gall. Vet. = Medicaments vétérinaires de la
Pharmacopée frangaise.

Germ. = Deutsches Arzneibuch, 5. Ausgabe
1910.

Helv, = Pharmacopoea Helvetica, ed. IV. 1907

Hisp. = Farmacopea Oficial Espafiola VII,
1905,

Hung. = Pharmacopoea Hungarica ed. III.
1909.

Ital. = Farmacopea Ufficiale
d’'Italia ed. III. 1909.

Jap. = Pharmacopoeia of Japan, ed. IIL 1907.

Nat. Form. = National Formulary of unoffici-
nal Preparations. (By Authority of the
American Pharmaceutical Association).

Ned. = Pharmacopoea Nederlandica, ed. IV.
1805.

Norv. = Pharmacopoea Norvegica, ed. IV. 1913.

Portug. = Pharmacopea Portugueza 1876.

Ross. = Pharmacopoea Rossica III. 1916.

Suec. Pharmacopoea Suecica IX. 1908,

del Regno

II. Weitere Abkiirzungen und Zeichen.

Uber die in der Homoopathie gebrauchlichen Zeichen und Abkiirzungen
siehe unter Homdopathie Bd. II S. 1021.

ad part. aeq. = ana partes aequales. }
Amer. Drugg. = American Druggist (Zeitschrift).
Antw. Ap.-V. = Antwerpener Apothekerverein.
Apoth.-Ztg. = Apothekerzeitung Berlin.

B. = Barometerstand.

Bad. Ap.-V. = Badischer Apothekerverein,
Bad. Taxe. = Badische Taxe.

Bé = BAUME.

Berl. Ap..V. = Berliner Apothekerverein.
ccm = Kubikzentimeter.

cm = Zentimeter.

d- = dexter.

D. A.-B. = Deutsches Arzneibuch 5.

D. Ap.-V. = Deutscher Apothekerverein.

dm = Dezimeter.

Dresd. Vorschr. = Vorschrift des Dresdener
Apothekervereins.

Els.-Lothr. Ap.-V. = Elsa-Lothringischer
Apothekerverein.

Erstp. = Erstarrungspunkt.

E.W. = Eingetragenes Warenzeichen.

E.-Z. = Esterzahl,

F. M. Berol. oder Form. Berol. = Formulae
magistrales Berolinenses.

F. M. Germ. = Formulae magistrales Germa-
nicae.

gtts. = guttas.

Hamb. Vorschr. = Vorschrift des Hamburger
Apothekervereins.

Hom. = Homgopathisch.

i- = inaktiv.

J.-Z. = Jodzahl

Karlsr. Ortsges.-Rat = Karlsruher Ortsgesund-
heitsrat.

konz. = konzentriert.

Kopenh. Ap.-V, = Kopenhagener Apotheker-
verein.

krist. = kristallisiert.

1 = Liter.

l- = laevus.

l. a. = lege artis. )

Luxemb. Ap.-V. = Luxemburger Apotheker-
verein.

m- = meta.

MBK = Préparat der Firmen E. MERCK, Darm-
stadt, C. F. BOEHRINGER u. SOEHNE,
Mannheim, K~oLL u Co., Ludwigshafen
a. Rh.

M..E. = MaAcHE-Einheit (s. u. Radium Bd. IL.)

M. f. = misce, fiat (fiant).

Mol.-Gew. = Molekelgewicht.

Miinch. Ap.-V. = Miinchener Apothekerverein.

Mitinch. Vorschr. = Vorschrift des Miinchener

Apothekervereins.

New Y.-Vorschr. = Vorschrift des Neuyorker
Apothekervereins.

0- = ortho.

p- = para.



Abkiirzungen.

P. I. = Praescriptio internationalis.

Pharm. Ztg. = Pharmazeutische Zeitung Berlin.

pulv. = pulveratus; gr. pulv. = grosso modo

" pulveratus; subt. pulv. = subtiliter pul-

veratus.

gqem = Quadratzentimeter,
meter.

q. 8. = quantum satis.

S. = Seite.

8. stehe; s. d. = siehe dort; 8. u. = sieche
unten; s. w. u. = siehe weiter unten.
Sichs, Kr..V. = Vorschrift der Sichsischen

Pharmazeutischen Kreisvereine.
Sdp. = Siedepunkt.
Smp. = Schmelzpunkt.
StraB8b. Ap.-V. = Stralburger Apothekerverein.

qm = Quadrat-

III. Abkiirzungen d

A. BR. = ALEXANDER BRAUN.
ACH. E. AGHARIUS,

A¥zZ. A. AFZELIUS.

Ag. = C. A. AGARDH.

A. G. oder A. GRAY = AsSA GRAY.
AIT. = W. AITON.

ALL. = C. ALLIONL

ANDR. = H. C. ANDREWS.

ARN. = G. A. W, ARNOTT.
ASCHS., ASCHERS. = P. ASCHERSON.
Asso. = Ia. J. DE Asso Y DEL Rio.
AuBL. = F. J. B, AUBLET.

BACK. = J. BACKHOUS.

BarLL. = H. E. BAILLON.

Bag. = J. G. BAKER.

BALF. = J. H. BALFOUR.

BARTL. = F. G, BARTLING.

BavH. = K. BAUHIN.

BEAUV, = PALISOT DE BRAUVOIS.

BECK. = J. BECKMANN,

BENN. = J. J. BENNETT.

BERCHT. = F. v. BERCHTOLD.

BERNH. = J. J. BERNHARDI.

BRET. = C. G. BERTERO.

BEss. =— W. v. BESSER.

BIEB. = F. A, MARSCHALL V. BIEBERSTEIN.

Birpw. = G. C. M. BIRDWOOD.

BL. = C. L. BLUME.

BLACK. = BLACKWELL.

Boiss. = E. BOISSIER.

BPL. = A. BONPLAND.

BREY. = BREYNE.

BRIQU. = J. J. BRIQUET.

BrOGN. = A. BROGNIART (BRONGNIARDT).

BROT. = F. A, BROTERUS.

Brouss. = P. M. BROUSSONET.

BTH., BENTH. = G. BENTHAM.

BrH.,, BENTH. ¢t HK. = G. BENTHAM et
J. D. HOOKEE.

BucH. = C. F. HAMILTON BUCHANAN.

BULL. = P. BULLIARD.

BUrcH. = W. J. F. BURCHELL.

BurM. = J. BURMAN,

CaM. = E. G. CAMERARIUS.
CAR. = CARNEL.
CARB. = E. A, CARRIERE.

St. = Stunde.
T. = Gewichtsteile.
t. d. = tales doses.

Tr. = Tropfen.
verd. = verdiinnt.
vergl. = vergleiche,

V.-Z. = Verseifungszahl.

Ztschr. d. Oster. Ap.-V. = Zeitschrift des All-
gemeinen Osterreichischen Apothekerver-
eins, Wien.

0/, und Gew.-0/y = Gewichtsprozent; Vol.-0/, =
Volumprozent.

op = Drehung fiir Natriumlichtim 100 mm-Rohr.

[«]p = spezifische Drehung fiir Natriumlicht.

n; = Brechungsindex.

- = Pseudo.

er Botanikernamen,
CASAR. = G. CASARETTO.

CATH. = CATHELINEAU.
Cav., CAVAN. = A. J. CAVANILLES.
CEAM. = A. v. CHAMISSO.

CHEV. = J. B. A. CHEVALLIER.
CHo1s. = J. D. CHOISY.

CoLEBR. = H. TH. COLEBROOKE.
Corrap. = L. TH. F. COLLADON.
CrUEG. = H. CRUEGER.

A, CUNN, A. CUNNINGHAM.

B. CuxN. = B. CUNNINGHAM.
Curr. = W. CURTIS.

‘DEONE. = J. DECAISNE.

D.C. = A. P. pDE CANDOLLE.
DEL. = A. R. DELILE.

DEsF. = R. L. DESFONTAINES.
DEsR. = J. A, DESROUSSEAUX.
DE VR. = DE VRIES.

DigTr. = D. N. F. DIETRICH
DrLL. = J. J. DILLENIUS.
DryY. = J. DRYANDER.

DucH. = A. N. DUCHESNE.
DuNn. = M. F. DUNAL.
EBERM. = C. EBERMAYER.
EckL. = C. F. ECKLON.

Epw. = EDWARDS.

E.et Z. = C. F. ECRLON et C. ZEYHER.
EHRB. = CH. G, EHRENBERG.
EHRH. = FR. EHRHART.
EI1cHL. = A. W. EICHLER.
ENDL. = ST. L. ENDLICHER.
ENGELM. = G. ENGELMANN.
ENgL. = A. ENGLER.
EscescH. = J. F. ESCHSCHOLTZ.
FaBr. = P. C. FaBrICIUS.
FiscH. = F. E, L. v. FISCHER
FLUcCK. = F. A. FLUCKIGER.
FORrsST. = A. FOERSTER.
ForSK. = P. FORSKAL.
FORST. = G. FORSTER.
FRANCH. = A. FRANCHET.
Fr. = EL. FrIEs.

FrEs. (FRESEN.) = J. G. FRESENIUS.
FROEL. == FROELICH.

F. v. M. oder FrR. M. = F. voN MULLER.



X Abkiirzungen.

GAERTN., = J. GAERTNER.

GAERTN, FIL. = C. F. GAERTNER, Sohn des
vorigen.

GARD, = J. G. GARDNER.

GAUDIOH. = M. C. GAUDICHAUD.

GAWL. = GAWLER, siehe KER.

GILIB. = J, E. GILIBERT.

GmM. (GMEL) = J. G. GMELIN.

GoUu. = A, GOUAN.

GR. = Asa GrayY.

GRAH. = J. GRAHAM.

GrEV. = R. K. GREVILLE.

GRrIsEB. = A, H. B. GRISEBACH.

GumLL. = A, GUILLEMIN.

GUILL. ¢t PERR. = GUILLEMIN et PERROTET.

Guss. = G. GUSSONE.

Ham. = W. HAMILTON.

HANB. = D, HANBURY.

HANC. = HANCOCEK.

HARTW. == TH. HARTWIG.

Harv. = W. H. HARVEY.

HAUsSgN. = C. HAUSSKNECHT.

Haw. = A, H. HAWORTH.

Hay. = Fr. G. HAYNE.

H. B. K. = HUMBOLDT, BONPLAND et
KUNTH.

HECK. = J. J. HECKEL.

HELDR. = TH. v. HELDREICH.

HeEMsL. = W. B. HEMSLEY.

L’HERIT. = C. L. L’HERITIER DE BRUTELLE.

ST. Hi. = A. F. C. P. pE SAINT-HILAIRE.

Hg. = W. J. HOOKER.

HE, et ARN. = W. J. HOOKER et ARNOTT.

HocusT, = F. HOCHSTETTER.

HorrMm. == G. F. HOFFMANN.

Hoor. = W. J. HOOKER.

Hoox. FiL. = J. D. HOOKER.

HoutT. = M. HOUTTUYN.

How. = HOWARD.

Hups. = W. HuDsow.

HuuB. = F, M. v. HOMBOLDT.

HB, et B. = HUMBOLDT et BONPLAND.

JacQ. = N. J. v. JACQUIN.
JungH. = F. W. JUNGHUHN.
Juss. = A. L. DE JUSSIEU.

KARST. = P, H. KARSTEN.
Kaurrs., = G. F. KAULFUSS.
KER. od. KER. GAWL. = J. B, KER-GAWLER.
Kir. = P. KI1TAIBEL.

KL, Kurz. = 8. F. KLOTZSCH.
KonN., = J. G. KoN16.

KorTH. = P. W. KORTHALS.
Kra. = C. S. KuNtH.

Kirz.,, Krze, = F. T. KiiTzING.
KT1zE. = O. KUNTZE.

Kzr. = G, KUNzZE.

L. = C. von LINNE.
LaB. oder LABILL. = J. J. H. de LABILLAR-
DIERE.

Lag. = M. LAGASCA.
LALL. = J. L. E. AVE-LALLEMANT.
Lam., LaMk., LMK. = J. B. M. de LAMARCE.

LAMB. = A, B, LAMBERT.
Law. = J. LAWSON.
LpL. = J. LINDLEY.

LepEB. = K. F. vON LEDEBOUR.

LEM. = CH. LEMAIRE.

Less. = Cm. F. LEssING.

LiEB. oder LiEBM. = F. M. LIEBMANN,

LINDL. = J. LINDLEY.
Lk. = H. F. LINK.

LoB. = M. DE L’OBEL.

Logs. = T. LOESENER.

Lor. = P. G. LORENTZ.

LoUR. = J. v. LOUREIRO.

MAIp. = MAIDEN.

MARCH. oder L. MARCH. = L. MARCHAND.

MARSCH.-B1EB. = F. A. MARSCHALL VON
BIEBERSTEIN.

MARSH. =. H. MARSHALL.

MarT. = C. F. PH. v. MARTIUS.

MaX. oder Maxim, = C. J. v. MAXIMOWICZ.

M. B. = F. A, MARSCHALL V. BIEBERSTEIN.

Mep. = F. C. MEDIOUS.

MEe1sN. = K. FR. MEISNER.

MEeTzZG. = J. METZGER.

C. A. My, = C. A, MEYER.

Micex., McHX. = A. MICHAUX.

MiLL. = PH. MILLER.

MiQ. = F. A, W. MIQUEL.

MNcH., MOEN. = K. MOENCH.

Mon. = J. J. MoLINA.

Mo0Q.-TAND. = A, MoQUIN-TANDON.

MUuEeHLB. = H. L. MUEHLENBERG.

M. Ara.,, MtiLr. ARG. = J. MULLER (aus
AARGAU).

MURR. = J. A. MURRAY.

M. et K. = F. C. MErTENS et D. J. KocL.

NaAND. = Cm. NANDIN.

Npz. == ¥. J. NIEDENZU.

NEeck. = J. v. NECKER.

NEEs. = CH. G. NEES v. ESENBECK.

N. v. E. = CH. G. NEEs v. ESENBECK.
NEILR. = A. NEILREICH.

NuTT. = TH. NUTTALL.

NyL. = F. W, NYLANDER.

0. K1zE. =  OTTO KUNTZE.
OERST. == A. S. OERSTEDT.
Oriv. = G. A. OLIVIER.
ORTG. = ORTOIES.

Par. DE BEAUV. od. P. 0. B,, P. B = A,
M. F. J. PAaLiSOT DE BEAUVOIS.

Parn, = S. PALLAS.

PaNz. = G. W. F. PANZER.
PAR. = PARODIL

PARM. == A. PARMENTIER.
Pav. = J. PavoN.

PELL. = J. PELLETIER.
PERR. = G. S. PERROTET.
PERrs. = CH. H. PERSOON.
PHIL. = R. A. PHILIPPI.
PIER. = PIERRE.

Pr. oder PrLAaNCH. = J. E. PLANCHON,
Poir. = J. L. M. POIRET.
POURR. cder POUR. == J. A. POURRET.



Abkiirzungen. XI

RADLK. = L. RADLKOFER.

R. BR. = RoB. BROWN.

R.et P.,, R.et PAv. = L. H. Ruiz etJ. PAVON.
R. et ScH. = ROEMER et SCHULTES.

RcuB. = H. G. L. REICHENBACH.

REa. = E. A, v. REGEL.

REINW. = C. G. C. REINWARDT.

REISS. == S. REISSEK.

REeTZ. = K. J. RETZIUS.

REUT. = G. F. REUTER.

RicH. = L. C. M. RICHARD.

A. RicH. = A. RICHARD.

Riss. = J. A, Risso.

RoEM. = J. J. ROMER.

RoEM. et SCHULT. = J. J. ROEMER et J. H.

SCHULTES.
Rosc. = W. ROSCOE.
RoxB. = W. ROXBURGH.

Roy. = J. F. RoYLE.
RumpH. = G. E. RUMPH(1US).

SAL. oder SALISB. =.R. A, SALISBURY.

SCcHEK. = CH. SCHKUHR.

ScHL., SCHLDL., SCHLECHTD. = D, F. L.
V. SCHLECHTENDAL.

SCHLECHT. = R. SCHLECHTER.

ScHM. = J. J. ScEMITZ.

ScroMB. = R. SCHOMBURGK.

ScHRAD. = H. A, SCHRADER.

ScHRK. = F. DE PAULA SCHRANK.

ScHULT. = J. A, SCHULTES.

Scaum. = CHR. FR. SCHUMACHER,

ScHUM. et TH. = SCHUMACHER et THON-
NING. ‘

K. ScauM. = K. SCHUMANN,

ScHWE., SCHWEINF. = G. A, SCHWEINFURTH.
Scop. = J. A. SCOPOLL

SER. = N. CH. SERINGE.

SERV. = A. DE SERVILLE.
SiBTH. = J. SIBTHORP.

SieB. = P. F. v. SIEBOLD.

S. et Z, = SIEBOLD et ZUCCARINL
Sm. = J. E. SMITH.

SMEATHM. — H. SMEATHMAN.
SoL. = D. SOLANDER.

SOoND. = 0. W. SONDER.

SONN. = P. SONNERAT.

SPLITG. = FR. L. SPLITGERBER.
SPR. = K. SPRENGEL.

STACKH. = J. STACKHOUSE.
STEUD. = E, G, STEUDEL.

STEV. = CHR. STEVEN.
Sw. = O. SwaARTzZ.

TARG = 0. TARGIONI-TOZETTL

TAUB. = P. TAUBERT.

TEN. = M. TENORE.

TERR. = TERRACIONO.

TEYSM. = TEYSMANN.

Ta.,, THUNBG, = C. P. THUNBERG.
THON., THONN. == P. THONNING.

THUILL. = J. L. THUILLIER.
Tew. = G. H. K. THWAITES,
ToxN., = H. TONNING.

TorR. = J. TORREY.

TourN. = J. P. DE TOURNEFORT.
TREV. = L. CHR. TREVIRANTUS.
Tor. = L. R. TULASNE.

Tussac = G. R. pE Tussac.

VELL. = J. M. VELLOZO.
VENT. = E. P. VENTENAT.
VESL. == J. VESLING.
VieiLL. = E. VIEILLABD.
ViLr. = D. VILLARS.

DE VR. = DE VRIES.

WALDST. oder WLDST. = F. A, v. WALDSTEIN

W. et K, W, et KIT. = WALDSTEIN et
KITAIBEL.

WaLL. = N. WALLICH.

WaLLR. = K. F. W. WALLROTH.

WALE. = W, G, WALPERS.

Wart, = TH. WALTER.

WARB. = 0. WARBURG.

Wats. = S. WATSON.

WED. = J. W. WEDDEL.

WEDD. = H. d’ALGERNON WEDDELL.

W. et N, = WEIHE et NEES.

WELw., = J. F. WELWITSCH.

WENDER. = G. W. F. WENDEROTH.
WEXNDL. = H. L. WENDLAND.

W. et A, = R. WigHT et G. H. W. ARNOTT.

Wicg. = F. H. WIGGERS.
WiLL. = M. WILLKOMM.
WiLL». = K. L. WILLDENOW.
WitH. = W. WITHERING,
Wr. = G. WRIGHT.

WrBG. — 0. WARBURG.
ZEYH. =— H. ZEYHER.

Zuce., = J. G. ZUCCARINL
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Allgemeine Verfahren zur Priifung der Arzneistofle
und Zubereitungen.

In den Preislisten der Gro8handlungen Deutschlands sind die fiir die Her-
stellung von Arzneizubereitungen in Frage kommenden chemischen Praparate,
Drogen und galenischen Zubereitungen meistens mit dem Zusatz purissimus
und D. A.-B. (oder Ph. Germ.), = Deutsches Arzneibuch, versehen. Eine gesetzliche
Bestimmung, da3 die unter diesen Bezeichnungen in den Verkehr gebrachten Arznei-
stoffe auch wirklich den Anfurderungen des geltenden Arzneibuches entsprechen
miissen, besteht fiir den Grofhandel nicht. Nur der Apotheker ist fiir die Be-
schaffenheit der vom Arzneibuch vorgeschriebenen Arzneistoffe gesetzlich verant-
wortlich. Er darf sich deshalb nicht auf die Angaben der Hersteller und Grof3-
hindler verlassen, sondern muf} sich in allen Fillen durch die vom Arzneibuch zur
Feststellung der Identitdt, der Reinheit und des Gehaltes der Arzneistoffe vor-
geschriebenen Priifungen von der guten Beschaffenheit der Arzneistoffe iiberzeugen.
Die Verantwortung des Apothekers erstreckt sich aber nicht nur auf die vom Arznei-
buch aufgenommenen Stoffe, sondern auch auf alle tibrigen, die als Arzneistoffe
oder zur Herstellung von Arzneizubereitungen dienen. In diesen Fillen miissen
Priifungen nach den Angaben der Hersteller und des Schrifttums ausgefiihrt werden.

Bei den galenischen Zubereitungen ist eine Feststellung der vorschrifts-
méifligen Beschaffenheit durch die Priiffung in vielen Fillen unméglich. Die vom
Arzneibuch fiir solche Zubereitungen vorgeschriebenen Priifungen sollen meistens
nur zu einer Nachpriifung des Gehalts dienen. Es wird vorausgesetzt, dall der
Apotheker solche Zubereitungen selbst herstellt, und auch allein die eigens Her-
stellung dieser Zubereitungen kann dem Apotheker die Sicherheit der vorschrifts-
miBigen Beschaffenheit bieten.

Die Priifung der Arzneistoffe geschieht aufler durch die Feststellung der duleren
Beschaffenheit, des Geruches und des Geschmackes, durch physikalische, che-
mische und mikroskopische Untersuchung. Wir unterscheiden Erkennungs-
prifungen (Identititsnachweis), Reinheitspriifungen und Gehaltsbestim-
mungen.

Physikalische Priifungsverfahren.

Die physikalischen Priifungsverfahren dienen in einigen Fillen zur Erkennung,
in anderen zur Feststellung der Reinheit und des Gehalts der Arzneistoffe und Zu-
bereitungen. Es werden angewa: dt:

Die Bestimmung des spezifischen Gewichts (D.A.-B. 6 der Dichte,
8. Bd. IT 8. 1282) besonders von flissigen Arzneistoffen und von Lésungen.

Die Bestimmung des Schmelzpunktes oder des Erstarrungspunktes
organischer Stuffe zur Erkennung und zur Feststellung der Reinheit.

Die Bestimmung des Siedepunktes organischer Stoffe zur Erkennung und
zur Feststellung der Reinheit.

Die Bestimmung der optischen Aktivitat zur Erkennung und zur Fest-
stellung der Reinheit.

Hager, Handbuch. I. 1



2 Bestimmung des spezifischen Gewichts,

Bestimmung des spezifischen Gewichts.
TUber die Bestimmung der Dichte nach Germ. 6 s. Bd. II 8. 1282.

Allgemeines. Alle Korper besitzen erfahrungsgemifl verschiedene ,,Dichte®*
d. h. von jedém Korper findet sich in der Volumeinheit eine ihm eigentiumliche
bestimmte Menge Materie, eine bestimmte Masse. Um diese verschiedenen Dichten
zahlenmiBig ausdriicken und miteinander vergleichen zu kénnen, benutzt man
einen bestimmten Stoff als Vergleichssubstanz. Seit langer Zeit dient hierzu bei gas-
formigen Kérpern die Luft, bei festen und fliissigen Stoffen, auf die es hier nur an-
kommt, das Wasser. Die Dichte eines festen oder fliissigen Stoffs ist danach das Ver-
hiltnis zwischen der von ihm in einem bestimmten Volum enthaltenen Masse zu der
Masse, die in dem gleichen Volum Wasser enthalten ist. Am gleichen Punkt der
Erdoberfliche sind aber die Massen zweier Korper den von ihnen auf eine Unterlage
ausgeiibten Drucken, ihren ,,Gewichten®, streng proportional. Wir konnen daher
weiter sagen: das auf Wasser als Vergleichssubstanz bezogene, einem Korper zu-
kommende ,s8pezifische Gewicht ist das Verhéltnis zwischen dem Gewicht
seiner Volumeinheit und dem Gewicht der Volumeinheit Wasser.

Als Volumeinheit benutzt unser metrisches Maf- und Gewichtssystem das
Kubikzentimeter, und es bezeichnet weiter als Gramm das Gewicht der in
einem Kubikzentimeter Wasser enthaltenen Masse. Verwendet man, wie es stets
geschieht, diese Einheiten, so ergibt sich als sehr einfache Definition:

Das spezifische Gewicht eines Korpers ist das in Grammen und
Teilgrammen ausgedriickte Gewicht eines Kubikzentimeters des be-
treffenden Korpers. )

Sagt man beispielsweise von einer verdiinnten Schwefelsiure, sie habe das
spezifische Gewicht 1,423, so bedeutet dies, daB ein Kubikzentimeter der betreffen-
den Siure 1,423 g wiegt.

Das Gewicht eines Korpers ist nicht abhingig von der Temperatur, wohl aber
sein Volum und damit auch das daraus abgeleitete spezitische Gewicht, die Dichte d
des Kérpers. Der Zahlenwert der Dichte eines Koérpers gilt daher nur fiir eine be-
stimmte Temperatur, die stets anzugeben ist. Man pflegt sie als Index beizufiigen
(d1se, dooo usf.). Aber auch die Vergleichssubstanz, das Wasser, dndert sein Volum
bez.seine Dichte mit der Temperatur. Es sind daher hieriiber zunichst bestimmte Fest-
setzungen zu treffen. Am nichsten liegt es, den Korper bei bestimmt gewédhlter Tem-
peratur mit Wasser gleicher Temperatur zu vergleichen. Dieses Verfahren
schreibt das Deutsche Arzneibuch 5 vor. Es liBt die spezifischen Gewichte
bestimmen bei 159, indem sie bezogen werden auf Wasser von 159 Die so erhaltenen

0
Werte bezeichnet man als d%, wo die obere Zahl sich auf die Temperatur der

betreffenden Fliissigkeit, die untere auf die des Wassers bezieht.
Zu wissenschaftlichen Zwecken hingegen benutzt man als Vergleichssubstanz
meist Wasser von 49 also der Temperatur, bei der Wasser das Maximum seiner

Dichte hat. Diese Werte, die man allgemein mit d 4t 5 also fiir die Temperatur 15°

0 [}
mit d}ﬁ,— bezeichnet, weichen von den Werten d %—55—)—5 nicht unwesentlich ab. (Uber

eine etwa noétig werdende Umrechnung siehe 8. 4.)

Bestimmung des spezifischen Gewichts fliissiger Kérper. Die in der
Praxis verwendeten Verfahrungsweisen lassen sich, je nach ihrem Prinzip, in
zwei Gruppen sondern. Man kann entweder das Gewicht eines bestimmten
gegebenen Volums der Fliissigkeit ermitteln, dies sind die Verfahren mittels des
Pyknometers und der Morrschen Wage, oder aber, man mifit das Volum,
das von einem gegebenen Gewicht der Flissigkeit ausgefiillt wird, dieses Verfahren
fst das ardometrische.



Bestimmung des spezifischen Gewichts. 3

Pyknometer Stehen, wie meist, genugende Mengen Fliissigkeit zur Verfiigung, so ist das
einfachste Pyknometer (nvxwvds dicht, uézgor MaB) oder Dichteflaschchen ein ziemlich lang-
und enghalsiges Kolbchen mit Schliffstopfen (Abb. 1), das bis in den Hals etwa 100 ccm faBt.
Man bestimmt zunachst ein fiir allemal das Eigengewicht des reinen trockenen GefifBles. Alsdann
wiigt man genau 100,00 g destilliertes Wasser hinein, stellt das verschlossene Kélbchen
wenigstens eine Viertelstunde in ein genau auf 15° temperiertes Wasserbad und <‘)
bezeichnet alsdann den Stand des Wassers im Halse vorlaufig durch einen Strich auf 1
einem aufgeklebten Stiickchen Papier. Die Marke soll mit dem unteren Rand des et
Fliissigkeitsmeniskus abschneiden. Nach Entleeren lift sich durch Einritzen mittels ( }
Schreibdiamants oder Glasfeile die endgiiltige Marke leicht anbringen. 14

Zur Ausfithrung einer Bestimmung wird die betreffende Fluss1gke1t bis etwas l |
unterhalb der Marke eingefiillt und das verschlossene Kélbchen in ein genau auf 15° L
temperiertes Wasserbad eine Viertelstunde lang eingesenkt. Nach erfolgtem Tempe-
raturausgleich stellt man, wihrend das Kélbchen im Bad verbleibt, durch Nach-
fiillen den unteren Meniskus genau auf die Marke ein, verschliet, trocknet sorgfaltig
und wigt. Das Gewicht des Inhalts, geteilt durch 100, ergibt unmittelbar den

50
Wert d Rk Die Wiagungen konnen auf einer guten Tarierwage ausgefiihrt werden, f

die auf 5 cg ausschligt. Da 1 dg unter diesen Umstédnden einer Stelle der dritten
Dezimale des spezifischen Gewichts entspricht, so erhélt man leicht die vom Deutschen | |
Arzneibuch geforderte Genauigkeit. : |

Beispiel. Eigengewicht des Kélbchens 35,35 g. Gewicht des bei 15° mit der
Fliissigkeit gefiillten Kolbchens 155,60. Flu&elgkeltsgemcht 155,60 — 35,35 = 120,25 g.

LUEN~ -y

Spezifisches Gewicht m = 1,2025. Abb. 1,

An Stelle des eben beschriebenen 100-Gramm-Kélbchens ein solches von 100 Kubikzenti-

meter zu verwenden, wie dies manchmal geschieht, ist nicht ratsam. Denn das Volum 100 wahre

Kubikzentimeter stellt nicht etwa den Raum dar, den 100 g Wasser von 159, in Luft gewogen, aus-

filllen, vielmehr bestimmungsgeméB den Raum, den 100 g Wasser von 49, in der Luftleere ge-

wogen, einnehmen, wenn fiir das AufnahmegefaB die Temperatur 15° vorausgesetzt ist. Deshalb
entspricht der mittels eines solchen 100-ccm-Kélbchens unmittelbar erhaltene

159
Dichtenwert nicht etwa dem vom Arzneibuch geforderten Wert d m, er niahert r(-}

o’ ist aber l'iberhaupt nicht scharf
definiert. Man benutze daher stets da.s 100-Gramm-Kélbchen, am besten das ‘ _'\-

sich je nach den Umstinden dem Wert d

sorgfiltig selbst hergestellte, da ein aus dem Handel bezogenes meist doch noch 1
einer kontrollierenden Nachpriifung zu unterwerfen wire. I
Sollen oder koénnen nur kleinere Fliissigkeitsmengen zur Bestimmung W\
dienen, so benutzt man entsprechende 50-g- oder 25-g-Kslbchen, wobei dann natur- <= ||
gemiB die Division des Fliissigkeitsgewichtes durch 50 bez. 25 zu erfolgen hat. / |
So kleine Mengen erfordern aber dann Wigung auf einer analytischen Wage /
his auf 1 mg und auch genauere Einstellbarkeit des Fliissigkeitsvolums, |
als dies in einem einfachen Kélbchen angiingig ist. Dann wird man auch am | E
bequemsten . von einem runden Wassergewicht absehen (s. unten Beispiel). Von = | ‘
den zahlreichen vorgeschlagenen Formen solcher Pyknometer geniigt fiir die ‘
pharmazeutische Praxis die in Abb. 2 dargestellte wohl in allen Fillen. Man | —— |
fillt die Fliissigkeit durch die Thermometersffnung ein bis fast zam Gefal3- —
rand, setzt das Thermometer langsam ein, so daB keine Luftblase im Gefi Abb. 2.
zuriickbleibt, beliBt im  Wasserbad von 15° bis zum Wirmeausgleich und
stellt im Bad auf die Marke des Seitenrohres mittels eines Fadens von zusammengerolitem
Seidenpapier genau ein. Nach VerschluB des Seitenrohrs trocknet und wigt man wie oben.

Beispiel: Gewicht des leeren Pyknometers ., . . . . . . 15678 g

Pyknometer mit Wasser von 150 . . .. . 42,536 g
Wasserinhalt .o . 42, 536 — 15,678 = 26,858 g
Pyknometer mit F1u351gke1t l5° .. .. 47213 g
Flissigkeitsinhalt . . . . . . 47,236 — 15 678 = 31,535 g

50 31,535
59 26858
Man kann auch vom Thermometer absehen und es durch einen einfachen Schliffstopfen ersetzen,

wenn sich ein Thermometer im Bad befindet. Fiir geringere Anspriiche mag auch die Form Abb. 3
oder Abb. 4 (S. 4) mit offenem Kapillarstopfen geniigen.

Spez Gewicht di L1741,

1%
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Soll in einem speziellen Falle, etwa zum Vergleich mit

. " . 15°

emer anderweitigen Angabe, ein Wert d —l~ auf den Wert
15

d%f umgerechnet werden, so ist der erstere Wert noch

mit der Dichte des Wassers bei 150 (Wasser von 49 als
Einheit) zu multiplizieren. Da diese Dichte des Wassers
bei 150 0,99913 betragt, so gilt allgemein

15° 159

d—e=d-— 9913.

40 15° " 0.9
Die Dichte der Fliissigkeit des obigen Beispiels wire daher,
bezogen auf Wasser von 40 als Vergleichssubstanz,

1590 ‘
d = 1,1741 . 0,99913 = 1,1731.

159 o
Umgekehrt gilt allgemein fur die Umrechnung von d~4— auf | ifo
15° 15°
22— 222 .1,0009.
d 159 d 20 0009

MOHR-WESTPHALsche Wage. Die ursprimglich von MoHR angegebene Wage benutzt
zur Bestimmung des spezifischen Gewichts der Flissigkeiten das Prinzip des ARCHIMEDES:
Ein in eine Fliissigkeit eingetauchter Korper verliert an Eigengewicht ebensoviel, als das Volum
der Fliissigkeit wiegt, die er verdrangt. Bringt man daher einen Glassenkksrper — man verwendet
meist ein kurzes dickes Thermometer —, der mittels eines diinnen Platindrahtes an einem Wage-
balken aufgehiingt und durch ein Gegengewicht in der Luft genau équilibriect ist, in eine Fliissig-
keit, so wird sein Gewicht kleiner, der Senkkorper wird gehoben, und die Wage schligt nach der
anderen Seite aus. Zur Wiederherstellung des Gleichgewichtes ist dann genau so viel Gewicht
an den Aufhingepunkt des Senkkérpers zu bringen, als das Flissigkeitsvolum -wiegt, das vom
Senkkorper verdringt wird. Betrigt das Volum des Senkkorpers z. B. 10 cem, und ist die Fliissig-
keit Wasser, so werden 10 com Wasser verdringt, und das Zugabegewicht wird 10 g betragen. Hat
die Fliissigkeit das spezifische Gewicht 1,215, so wiegen die 10 cem hingegen 12,15 g (siehe oben:
Allgemeines), oder beim spez. Gew. 1,563 dementsprechend 15,63 g, die man zur Wiederherstellung
des Gleichgewichts wird anhéingen miissen. So haben wir in den verschiedenen Fillen stets das

e
o

ot s
vy
bt
h J | X

Gewicht eines bestimmten konstanten Fliissigkeitsvolums ermittelt, und zwar des Senkkérper-
volums, genau wie beim Pyknometerverfahren das Gewicht des Pyknometervolums.
Das Gewicht dieses Senkkorpervolums bezeichnet man der Kiirze halber als den ,,Auftrieb‘ der
betreffenden Flissigkeiten.

Zum bequemen Aufhingen der Gewichte sind diese reiterformig gestaltet. Zwei gleich-
schwere Reiter entsprechen dem ‘Auftrieb in Wasser, die anderen Reiter entsprechen /15, /1000 /1000
des Wasserauftriebs. Die Balkenseite des Senkkérpers ist in 10 gleiche Teile geteilt, und so lassen
sich, wie bei dem iiblichen Reiterverfahren bei analytischen Wagen, die Auftriebe der verschiedenen
Fliissigkeiten durch Versetzen der Reiter kompensieren und das Gesamtgewicht derselben bez.
das spezifische Gewicht, bezogen auf den Wasserauftrieb als Einheit, an der Art und Stellung der
verschiedenen Reiter unmittelbar ablesen. Abb. 5a und b erliutern die Ablesung ohne weiteres.

Je groBer das Senkkorpervolum bez. das gewogene Fliissigkeitsvolum ist, desto genauer
wird natiirlich die Bestimmung. Man verwendet jetzt meist Senkkérper von 5 oder 10 oder 20 ccm.
Eine runde Zahl fiir das zu wigende Volum ist {ibrigens nicht notwendig, ebensowenig wie bei den
Pyknometern. Man kann ein beliebiges Senkkorpervolum benutzen, wofern nur die beiden
groBen Reiter genau dem Auftrieb des betreffenden Senkkérpers in Wasser entsprechend ab-
geglichen sind und die kleineren Reiter genaue Dezimalteile der gréBeren darstellen. Aber beim
Verlust eines solchen willkiirlich gewéhlten Senkkérpers werden gleichzeitig die zu ihm gehorigen
Reitergewichte wertlos, im ersteren Falle hingegen braucht nur der Senkkorper genau bekannten
Volums ersetzt zu werden.



Bestimmung des spezifischen Gewichts. b

Die von MOHR urspriinglich angegebene Form war die der gewéhnlichen gleicharmigen
Wage. Die jetzt meist verwendete, von WESTPHAL eingefithrte Abiinderung bietet etwas grofBere
Handlichkeit. Die ungeteilte Balkenseite ist wesentlich verkiirzt, die vertikal stehende Zunge
ist weggefallen und durch eine am
Gegengewicht angebrachte Spitze
ersetzt, die gegen eine andere
Spitze einspielt (Abb. 6).

Behandlung der Wage. Man
stellt die Wage aunf eine méglichst
horizontale Unterlage, hingt den
Senkkorper in der Luft an und be-
obachtet, ob die Wage einspielt.
Kleine Abweichungen werden durch
Drehen an der FuBschraube der
‘Wage korrigiert, grioflere gege-
benenfalls durch Drehen der an
den meisten Wagen am kiirzeren
Balkenarme angebrachten Lauf-
schraube. Der mit der Flissigkeit
gefiilllte Zylinder ist vor der Mes-
sung im Wasserbad genau auf 159
zu bringen. Der eingetauchte Senk
korper mull frei schweben; man
achte darauf, daBl er mitsamt der
Aufhingeschlinge  vollstindig
eintaucht und keine Luftblaschen
am Korper oder in der Schlinge
zuriick bleiben.

Eine empfindliche MOHRscke
Wage mit nicht zu kleinem Senx-
kérper ergibt bei richtiger Be-
handlung die dritte Dezimale des
spezifischen Gewichtes vollig, die Abb. 6.
vierte einigermafen sicher.

Ardometer. Senkwage. Ein Ariometer (doatds diinn, uéroov Mab) besteht aus einer Luft
enthaltenden, kurzen und weiten, einseitig geschlossenen Glasrohre, die in einen langen engen,
zylindrischen und gleichkalibrigen Stiel ausliuft. Infolge einer Quecksilberbeschwerung des weiten
Teils liegt der Schwerpunkt des ganzen Systems so tief, daf} sein Stiel beim Eintauchen des Apparats
in eine Fliissigkeit senkrecht steht. Inunerhalb des hohlen, gleichfalls geschlossenen Stiels befindet
sich eine Skala. In verschiedene Fliissigkeiten eingebracht, sinkt das Ardometer verschieden tief
ein, es verdringt also von diesen ein wechseindes Volum. Diese verschiedenen Flissigkeits-
volume haben aber alle das gleiche Gewicht,namlich das Gewicht desganzen Ardiemeters
selbst. Eine ardometrische Bestimmung lduft also auf eine Volummessung hinaus, die mittels
der Skala erfolgt. Je nach der Art ihrer Skalenteilung sondern sich die Ardometer in zwei Gruppen.

1. Ariiometer mit gleichteiliger Skala. Volumeter.

Yolumeter von GAY-LUSSAC. Der Punkt am Stiel, bis zu dem das Ardometer in
Wasser von bestimmter Temperatur, meist 159 einsinkt, ist durch passende Regulierung der
Beschwerung an das obere Ende des Ariometerstiels verlegt und mit 100 bezeichnet. Das bis
zu diesem Punkte reichende, also das unter dem Wasserspiegel liegende Volum des Ardometers
nennt man seinen ,,Modul* (module). Auf der Skala sind dann vom Hundertpunkt ab nach unten
gleiche Teilstriche eingetragen, von denen jeder ein Hundertstel des ganzen Moduls
anzeigt. Sinkt also z. B. das Volumeter in einer Fliissigkeit anstatt bis 100 nur bis zum Teilstrich
95 ein, so miflt das gleiche Gewicht (das ganze Gewicht des Volumeters) bei Wasser 100, bei der
betreffenden Fliissigkeit 95 Raumteile. Es verhilt sich also, wenn » die Volume bezeichnet,

'UHE'O:'UF1=100:95. " v s s e o s s s 8 e s » (1)

Man ersieht leicht, daB die direkte Ablesung an einem solchen Volumeter das spezifische
Volum ¢ der betreffenden Fliissigkeit liefert, d. h. das Volum, das von der Gewichtseinheit
der Fliissigkeit eingenommen wird. Daher auch der Name ,,Volumeter®. Denn setzen wir das

Gewicht des Ariometers als Gewichtseinheit, so wird damit das Modulvolum OH,0 Fum Volum
der Gewichtseinheit Wasser, also zum spezifischen Volum des Wassers PIL,0 und gleich 1. Glei-
chung (1) geht dann tber in

1: PR = 100:95,
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und es ergibt sich:

95
¢F1=W=0,95 Y 1)

Die Volumeterablesung in Graden, einfach durch 100 geteilt, ist also unmittelbar das spezi-
fische Volum der betreffenden Fliissigkeit.
Daraus ergibt sich aber in zweiter Linie das spezifische Gewicht der Fliissigkeit, denn das
spezifische Gewicht ist der reziproke Wert des spezifischen Volums. Wir erhalten also das spezi-
159 ’
fische Gewicht d 150
15* 1 100

—— = —1,0526.

dﬁ“"qa 95

Allgemein gilt also fiir ein GAY-LuUssacsches Volumeter, wenn wir die an der Skala abge-
lesene Gradzahl mit n bezeichnen,

N Modulvolum Modulvolum 100
Spez. Gewicht = UntergetauchtesVolumetervolum = “Gradzahi  w " " " @
Beispiel. Abgelesen 89,5°: d 5° @ = L,117.
159 89,5

Diese kleine Rechnung ist also bei jeder Bestimmung des spezifischen Gewichts mittels
des GAY-LUSsACschen Volumeters auszufiihren.

Bei der Herstellung eines solchen Volumeters miite man nach obigem den absoluten Wert
des Modulvolums kennen, um dann Hundertstel desselben auf der-Skala abtragen zu kénnen.
In der Praxis sieht man aber von der umstindlichen Ausmessung ab. Man ermittelt vielmehr
neben dem durch das Eintauchen in Wasser gegebenen Hundertpunkt einen zweiten Fixpunkt
durch Eintauchen in eine zweite Fliissigkeit bekannten spezifischen Gewichts. Wére diese z. B.
bei der zweiten Fliissigkeit 1,250, so gilt, da die Dichten der Fliissigkeiten sich umgekehrt ver-
balten wie die von ihnen eingenommenen Volume:

dl(HgO) t dy (1,250) = v,: vy,
oder, da v;, das Modulvolum, = 100 gesetzt ist,
1:1,250 = v,: 100, woraus v, = 80.

Der bei der zweiten Fliissigkeit erhaltene Einstellungspunkt wird daher mit 80 bezeichnet,
der Zwischenraum zwischen beiden Punkten in 20 gleiche Teile geteilt und diese Teilung unterhalb
80 weiter fortgesetzt.

Ariiometer von BAUME. ' Viel groBere Verbreitung als das GAy-Lussacsche Volumeter
hat das von BAUME angegebene gefunden. Es hat gleichmiBige, aber dabei auf willkiirliche
Festsetzung gegriindete Skalenteilung. Der durch Eintauchen in Wasser bestimmte, an das obere
Ende des Aridometerstiels gelegte Fixpunkt ist mit Null bezeichnet, den zweiten Fixpunkt erhalt
man durch Eintauchen in eine aus 10,0 g reinem Kochsalz und 90,0 g Wasser dargestellte Fliissig-
keit. Man bezeichnet ihn mit der Zahl 10, teilt den Abstand beider Punkte in zehn gleiche Teile
und setzt diese Teilung nach unten hin glelchmaBlg fort. So erhélt man empirische Grade,
die man in der Technik als Grade BAUME bezeichnet.

Lange Zeit fand man mit diesem Instrument die konzentriertesteSchwefelsdure 66° BAUME
schwer. Aber mit den technischen Fortschritten in der Konzentration der Schwefelsaure liefen sich
Séiuren hoheren BAUME-Grades herstellen. Da man jedoch im Handel von der altelngeburgerten
Zahl 66° Bé fiir konzentrierteste Schwefelsiure nicht abgehen wollte, entschloB man sich in neuerer
Zeit, das Instrument dieser Forderung anzupassen und den zweiten F1xpunkt auf die Dichte des
ganz remen Monohydrats H,80, zu griinden Man taucht das Ariometer in Schwefelsiure der

Dichte d —— = 1,842 ein, bezeichnet diesen Punkt mit 66 und teilt den Zwischenraum zwischen

ihm und dem Wassernullpunkt in 66 gleiche Teile. Diese neueren, jetzt wohl ausschlieBlich
benutzten Ardometer bezeichnet man als ,,BAUMfsche mit rationeller Skala®“. Sehr son-
derbarerweise allerdings, denn die neuere Skala ist ebensowenig rationell wie die #ltere, beide sind
empirisch; rationell ist lediglich die Skalenteilung des GAY-LUssACschen Volumeters.

BaumE-Grade und spezifisches Gewicht. Die BAUMA-Grade haben nicht die durch-
mchtlge Beziehung zum spezifischen Gewicht wie die GAY-LUSSAC-Grade, und es bedarf daher,
um sie in spez1flsches Gewicht umzuwandeln, einer kleinen Uberlegung. Das BAUMEsche Instru-
ment ist mit seiner gleichméBigen Teilung allerdings ein Volumeter, und so gilt auch dafiir die all-
gemeine Grundgleichung (3)

Modulvolum

. Gew. =
Spez. Gew. Untergetauchtes Volum
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Aber das untergetauchte Volum entspricht nicht, wie beim GAY-Lussacschen Volumeter, der
abgelesenen Gradzahl. Da die Teilung mit dem Punkte 0 oben beginnt, so entsprechen die an der
Teilung abgelesenen Grade, umgekehrt wie beim GAY-LuUssacschen Volumeter, dem heraus-
ragenden Anteil des Modulvolums n, und der untergetauchte Teil ist die Differenz zwischen
dem ganzen Modulvolum m und dem herausragenden Teil desselben, also m — n. Damit geht
Gleichung (3) beim BAuMEschen Instrument iiber in

m
Spez.Gew.:;mjz..................(4)

Der relative Modulwert m 1af3t sich nun leicht berechnen, wenn man fiir einen bestimmten
Gradwert n das dazu gehorige spezifische Gewicht kennt. Wie oben angefuhrt entspricht bei den

59
Instrumenten mit ,,rationeller* Skala der Grad 66 dem spezifischen Gewicht d — =1,842, Damxt
159

geht Gl (4) iiber in 1,842 — m
m— 66

und daraus findet man m = 144,3. Das heif3t, an jedem ,,rationellen‘ BAUMEschen Ardometer ist der

Volumwert des Moduls 144,3 mal groBer, als der Volumwert eines einzelnen Grades des Instru-

mentes. Mit dieser ein fiir allemal ermittelten Zahl erhdlt man dann aus Gl. (4) das spezifische Gewicht
15¢ 144,3 ~
150 = 143 _n e 630

fiir jede Fliissigkeit, an der man die Gradzahl n beobachtet hat.

Nach dieser Formel (5) ist dann zur bequemeren Verwendung die nachfolgende Tabelle
berechnet1).

A oo 0
BAauMEsche Grade (,,rationelle* Skala) und spez. Gewicht d }go'

Spez. Spez. Spez. Spez. Spez. ‘ Spez.
Grade Gow. Grade Gew. Grade Gew. Grade Cow. Grade Gew. Grade Gew.

1,007 12 1,091 23 1,190 | 34 1,308 | 45 1,453 | . 56 1,634
1,014 13 1,099 | 24 1,200 35 .| 1,320 | 46 1,468 | 57 1,653
1,021 14 1,107 | 26 1,210 36 1,332 47 1,483 ] 58 1,672
1,029 15 1,116 | 26 1,220 | 387 1,345 | 48 1,498 | 59 1,692
1,036 16 1,125 | 27 1,230 | 38 1,357 | 49 1,514 | 60 1,712
1,043 17 1,133 | 28 1,241 39 1,370 | 50 1,530 | 61 1,732
1,051 18 1,142 1 29 1,251 40 1,384 | 51 1,547 { 62 1,753
1,059 19 1,152 1 80 1,262 | 41 1,397 | 52 1,563 | 63 1,775
1,066 20 1,161 31 1,274 | 42 1,411 ] 53 1,580 | 64 1,797
10 1,074 21 1,170 | 32 1,285 | 43 1,424 | 54 1,598 | 65 1,820
11 1,082 22 1,180 | 33 1,296 | 44 1,439 1 55 1,616 | 66 1,842

L WA T OO =

Fragt man, warum die Technik und der Handel behufs Angabe der Konzentration, hauptsichlich
wisseriger Losungen von Sauren, Alkalien, Salzen, noch immer am BAUMEschen Ariometer fest-
halten, anstatt dafiir die spezifischen Gewichte unmittelbar heranzuziehen, so findet man den
Grund darin, daB die BAUMEschen Grade, einigermafien wenigstens, den Konzentrationen prdpor-
tional gehen. Folgende kleine Tafel zeigt dies ohne weiteres.

o/, Grade Zun 1hme 150 Zunﬁhme 0/, Grade Zur:_zi;%};me p 150 Yunahme
KOH |BAUME 10/0 Ron 159 | q0, Kom || BNO; | BaUME 10/, HNO, 159 |0/, HNO,
5 5,7 1,041 5 3,7 1,027
1,080 0,0084 0,769 0,0058
10 11,1 1,083 10 7,5 1,056
1,060 0,0094 0,750 0,0063
20 21,7 1,177 20 15,0 1,119
1,060 0,0111 0,750 0,0065
30 32,3 1,288 30 22,56 1,184
0,970 0,0124 0,640 0,0067
40 42,0 1,412 40 28,9 1,251

1) Fiir Baumfische Ardometer édlterer, auf 10°,'ge Kochsalzlosung gegrindeter
Teilung gilt die analoge Formel: 150 1463

1597 1463 —n
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Man sieht daraus, daB eine Kalilauge oder eine Salpetersiure von 20, 30, 40 Grad BauM% auch -
ungefahr zwei-, drei-, viermal stirker in der Konzentration ist als eine von 100 BaumE. Die
BAauME-Grade geben also zugleich ein angendhertes Bild der relativen Stirke, wihrend die spezi-
fischen Geewichte Proportionalitit geringeren Grades zeigen und besonders sie nicht so anschau-
lich hervortreten lassen.

AuBer dem in der Technik jetzt fast ausschlieBlich verwendeten BAUMEschen Ario-
meter gibt es noch eine Anzahl anderer mit willkiirlicher Skalenteilung, nach denen in der technischen
Literatur sich zuweilen Angaben finden. Das Ariometer nach CARTIER ist eine unbrauchbare Ver-
ballhornung des BAUMEschen Instrumentes; eine Beziehung seinor Grade zum spezifischen Ge-
wicht 148t sich mit Sicherheit nicht angeben, da sog. CARTIERsche Ardometer verschiedener Teilung
vorkommen. Das BECKsche Ardometer gilt fiir 12,560 C. Aus den abgelesenen Graden n berechnet

0 1
sich die Dichte nach der Formel d —— 12,5 ——7-0—— Die Ardometer von BALLING und BRIX sind
12, 1250 170—n

nach dem GAY-LUSSACschen Prinzip geteilt; die Temperatur ist auf den Instrumenten angegeben.

00
Das spezifische Gewicht findet sich beim BALLINGschen aus der Gleichung d = 300 —n , beim
400
Brixschen aus d = 00— Uber das Ariometer nach TWADDLE s. unten unter Dens,lmeter.

Die vorstehenden Ausfithrungen haben sich auf die meist gebrauchten Ardometer fiir Fliissig-
keiten schwerer als Wasser bezogen. In analoger Weise hat man auch Ardometer fiir leichtere
Flissigkeiten konstruiert. Bei diesen ist der Wasserpunkt statt an das obere, an das untere Ende
des Aridometerstiels verlegt und mit Null bezeichnet. Infolgedessen gelten fiir die Umrechnung
in spezifisches Gewicht die gleichen Formeln wie eben angefiihrt, auch die Formel (5) fiir das BAUME-
sche Ardometer, nur ist iiberall in den Nenner an Stelle des Minuszeichens das Zeichen -} einzusetzen.

2. Ariiometer mit ungleichteiliger Skala. Densimeter.

Wie oben auseinandergesetzt, 143t sich, wenn zwei Fixpunkte eines Ardometers durch den
Versuch festgelegt sind, die relative Gréfle seines Moduls berechnen und damit auch der Wert des
spezifischen Gewichts, der zu einem bestimmten Skalenpunkt gehort. Umgekehrt kann man aber
naturgemif3 die Lage der Skalenpunkte berechnen, deren gegenseitige Absténde frei gewéhlten,
gleichen Zuwachsen im spezifischen Gewicht entspricht, beispielsweise je einer Stelle
in der ersten oder zweiten Dezimale. Trigt man diese Punkte dann auf die Skala auf, so liefert die
Ablesung an einem solchen Instrument ohne jede weitere Rechnung die Dichte der ge-
priften Fliissigkeit. Man bezeichnet diese Ardometer darum auch als Densimeter. Gleiche
Zunahme der Dichten entsprechen aber nicht gleichen Skalenabstinden, vielmehr riicken
mit wachsendem spezifischen Gewicht, also gegen das untere Ende des Ardometers hin, die
Skalenstriche stetig naher aneinander, so daf in dieser Region die Ablesungen zunehmend
ungenauer werden.

Bei der praktischen Herstellung der Densimeter sieht man von der umsténdlichen Berechnung
der Skalenteile ab. Man legt die beiden 4uBersten Punkte der Skala durch Versuche mit Fliissig-
keiten bekannten'spezifischen Gewichtes fest; der dadurch gegebene Zwischenraum, der bei jedem
Instrument je nach den Dimensionen verschieden ist, wird dann in die nétigen Zwischenteile zer-
legt, nach einer einfachen, von G. G. SCHMIDT angegebenen geometrischen Konstruktlon, auf die
hier nicht niaher eingegangen sei.

Die Densimeter erfreuen sich der Bequemlichkeit ihrer Anwendung wegen griéfiter Ver-
breitung. Zu ihnen gehort auch das besonders in England viel gebriduchliche, aber in Grade geteilte
Ardometer von TWADDLE, das Wasser zum Nullpunkt hat, und bei dem jeder Grad einer
konstanten Zunahme von 0,005 im spezifischen Gewicht entspricht. Aus der abgelesenen
Gradzahl n ergibt daher die einfache Formel d = 1,000 4 0,005 n das spezifische Gewicht.
Ebenso gehéren zu den Densimetern manche Spezialinstrumente wie Milch- und Harn-
prober, auch die zur Ermittelung des Alkoholgehaltes weingeistiger Fliissigkeiten dienenden
Alkoholometer (s. u. Alcohol aethylicus S. 288). Auf deren Skala finden sich aber
meist nicht die spezifischen Gewichte aufgetragen, vielmehr unmittelbar die diesen entsprechen-
den Alkoholprozente.

Ausfithrung ariiometrischer Messungen. Man senke das reine trockene Ardometer
langsam in die Fliissigkeit ein, damit der herausragende Teil des Stiels sich nicht benetzt
und dadurch das Gesamtgewicht des Instrumentes vergréBert. Das Ardometer darf beim
Schwimmen nicht anstoBen; der senkrecht aufzustellende Fliissigkeitszylinder soll daher nicht zu
eng sein. Zur Ablesung der Skala sieht man durch die Fliissigkeit hindurch, indem man das
Auge in eine Stellung dicht unterhalb des Fliissigkeitsspiegels bringt; man sieht dann an der
Stelle, iiber der der Fliissigkeitswulst liegt, nur noch einen Strich, der aus dem Flissigkeitsspiegel
zu beiden Seiten der Spindel deutlich hervortritt und sich scharf von' der Spindel abhebt. Dieser
Strich ist die Schnittlinie des Fliissigkeitsspiegels mit der Spindel. Halt man das Auge zu tief, so
sieht man statt des Striches eine linglich runde Fliche, erst wenn man das Auge hebt, zieht sich die
Fliche zu einem Strich zusammen. (Abb. 7a.)
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Die ariometrische Dichtebestimmung hat den Vorzug grofier Bequemlichkeit, steht
aber im allgemeinen den anderen Verfahren an Genauigkeit nach. Stérend wirken
die Kapillarititserscheinungen an
der Grenze von Stiel und Fliissig-
keitsoberfliche.  Die Fliissigkeit
steigt dort auf und bildet einen
Wulst, der das Eigengewicht des
Ardometers vergrofert. (Abb. 7b.)

Die Grofle des Wulstes wechselt

mit der Natur bez. der Oberflichen-

spannung der Flissigkeiten. Auch

bei der gleichen Fliissigkeit kann

Unsauberkeit des Stiels den Wulst

verkleinern, ja sein Verschwinden,

sogar das Auftreten eines negativen

Meniskus bewirken. Der Waulst-

fehler wichst mit der Dicke des

Stiels und sein EinfluBl sinkt, je

tiefer das Ardometer in die Fliissig-

keit eintaucht. Als genaueste er-

scheinen daher in dieser Beziehung

Ardometer mit groBem Korpus und

feinem Stiel, also solche, die nur

ein kleines Dichteintervall umfassen.

Daneben aber hingt allgemein die

Zuverlissigkeit jeder ardometrischen

Messung durchaus von der Richtigkeit ADbb. 7a. Abb. 7b.
des Instrumentes ab, d.h. von der

Sorgfalt des Herstellers. Neu gekaufte Ariometer sollten deshalb vor ihrer sténdigen Anwendung
stets mittels Fliissigkeiten von anderweitig genau ermitteltem spezifischen Gewicht wenigstens
an einer Anzahl von Skalenpunkten auf ihre Richtigkeit gepriift werden.

Beriicksichtigung der Temperatur. Hat die Flissigkeit eine héhere oder
niedrigere Temperatur als 159, so wird das sp-zifische Gewicht mniedriger oder héher als
bei 15° gefunden. Fiir eine Reihe von Flissigkeiten sind die Abweichungen in wer
Tabelle S. 10 angegeben. Fiir andere Fliissigkeiten kann man entsprechende Abweichungen
annehmen.

Bestimmung des spezifischen Gewichts fester Kérper. Diese Art der Bestim-
mung des spezifischen Gewichts kommt fiir die pharmazeutische Praxis nur in einigen wenigen Fallen
in Frage, namlich bei der Prifung von Wachs und wachsihnlichen Stoffen. Man benutzt
in diesem Falle das Schwimmverfahren, indem man Wachskiigelchen in eine Fliissigkeit bringt,
in der sie an allen Punkten schweben, ohne unterzusinken oder aufzusteigen. Die Kiigelchen haben
dann das gleiche spezifische Gewicht wie die Fliissigkeit, deren spez. Gewicht man nach einem der
vorher beschriebenen Verfahren bestimmt. Die Ausfiihrung der Bestimmung ist unter Cera flava
niher beschrieben. )

Bestimmung des spezif. Gewichts dickfliissiger und halbfester Korper
(von Fetten, Olen, Balsamen). Bei diesen Stoffen 146t sich das Schwimmverfahren in dhnlicher
Weise anwenden wie bei Wachs. Soll z. B. das spez. Gewicht des Copaivabalsams bestimmt
werden, das 0,98—0,99 betragen soll, so stellt man an der Hand einer Alkoholtabelle (s. u. Alcohol
aethylicus S.289) zwei Gemische von Weingeist und Wasser her, von denen das eine bei 15° das
spez. Gewicht 0,98, das andere das spez. Gewicht 0,99 hat. Bringt man in je etwa 10 ccm dieser
Mischungen einige Tropfen Copaivabalsam, so diirfen diese auf der Mischung vom spez. Gewicht
0,98 nicht schwimmen und in der Mischung von spez. Gewicht 0,99 nicht untersinken. Ebenso
stellt man das spez. Gewicht des Rizinusdles fest mit zwei Mischungen von Weingeist und
Wasser mit dem spez. Gewicht 0,95 und 0,97. Bei der Bestimmung des spez. Gewichts des
Perubalsams, das 1,145—1,158 betragen soll, benutzt man statt Weingeist-Wassermischungen
Natriumchloridlésungen. Eine Losung von 19,2 g reinem trocknen Natriumchlorid in 80,8 g
Wasser hat das spez. Gewicht 1,145, eine Losung von 20,8 g Natriumchlorid in 79,2 g Wasser des
spez. Gewichts 1,158. Bei dieser Art der Bestimmung wird nur festgestellt, ob das spez. Gewicht
innerhalb der vorgeschriebenen Grenzen liegt; will man das spez. Gewicht genau bestimmen, so
muf man die Flissigkeitsmischung suchen, in der die Tropfen gerade schweben, und dann das
spez. Gewicht dieser Mischung feststellen.

Bei fetten Olen und Fetten kann man mit der MoHRschen Wage das spezifische Ge-
wicht auch bei 1000 bestimmen. Uber die Ausfiibrung dieser Bestimmungen siehe unter Olea
pinguia, Bd. IL
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Bestimmung des Schmelzpunktes.

Die meisten kristallinischen organischen Verbindungen zeigen beim FErhitzen
einen bestimmten Schmelzpunkt, und die Bestimmung des Schmelzpunktes ist
bei diesen Verbindungen das einfachste und sicherste Verfahren zur Feststellung
der Identitit und der Reinheit. Verunreinigungen erniedrigen den Schmelz-
punkt meist erheblich. Verwechslungen einander dhnlich sehender Stoffe werden
durch die Bestimmung des Schmelzpunktes am leichtesten erkannt, auch dann, wenn
eine Verwechslung zweier Stoffe mit gleichem Schmelzpunkt vorliegt (s. 8. 12).

Da alle mit der Luft in Berithrung kommenden Stoffe eine geringe Menge Wasser
aufnehmen, und das Wasser als Verunreinigung in den meisten Fillen den Schmelz-
punkt erniedrigt miissen alle Stoffe, deren Schmelzpunkt bestimmt werden soll,
vorher vollkommen getrocknet werden. ‘Zu diesem Zwecke bringi man eine kleine
Menge des Stoffes, etwa 0,05—0,1 g, auf einem Uhrglas in einen mit Schwefelsiure be-
schickten Exsiccator und belifBt sie darin 24 Stunden. In der Regel geniigt diese Zeit,
nur in einzelnen Fillen ist lingeres Trocknen iiber Schwefelsiure besonders vor-
geschrieben.

Zur Bestimmung des Schmelzpunktes sind erforderlich:

1. ‘Schmelzpunktrohrechen,
2. ein Thermometer, das bis 300° oder besser bis 360° geht.
3. ein Heizbad.

) Schmelzpunktrohrchen sind dimnwendige Glasréhrehen von etwa 1 mm Weite, die an
einem Ende geschlossen sind. Die in den Handel kommenden Schmelzpunktrohrchen
sind nicht immer zweckmiBig, meist sind es Rohrchen, die oben und unten gleich weit
sind. Diese haben den Nachteil, daB sie sich nicht gut mit der Substanz beschicken und
sich nicht so gut am Thermometer befestigen
lassen, wie - Rohrchen, die- am offenen -“Ende =
trichterformig erweitert sind. Die zweckmiBigste
Form eines Schmelzpunktrohrchens zeigt Abb. 8. Abb. 8.

Die Linge des Robrehens soll etwa 8 cm._ betragen.

Man kann diese Rohrchen leicht selbst herstellen, indem man ein Glasrohr von etwa 5 mm
Weite in der Bunsenflamme (besser in einer Geblaseflamme) unter Drehen an einer kurzen Stelle
erhitzt und nach dem Erweichen auBSerhalb der Flamme ganz ruhig zu einem etwa 1 mm dicken
Réhrehen etwa 16—20 cm lang auszieht (Abb, 9). Man wiederholt das Erhitzen und Ausziehen kurz
hinter der Verjiingung einige Male und schneidet nach dem Erkalten die einzelnen Réhrchenaufetwa
8 e¢m Linge ab. Zum Abschneiden
eignen sich die kleinen flachen oder . - i
dreikantigen Ampullenfeilen sehr &- " o e s e ; —a—
gut. Am engeren Ende werden die e cen
Rohrchen dannzugeschmolzen,indem Abb. 9.
man sie anden Rand der Flamme halt.

Vor dem Hineinbringen in das Réhrchen wird die Substanz gepulvert, indem man sie auf
dem Uhrglas mit einem rund zugeschmolzenen Glasrobr (Probierrohr) oder einem rund abge-
schmolzenen Glasstab durch Hin- und Herrollen mehr zerdriickt als zerrcibt, so da das Pulver an
dem Uhrglas haften bleibt.

Dann schabt man mit dem offenen Ende des Schmelzpunktrshrchens eine kleine Menge
des Pulvers ab und bringt dieses durch Aufklopfen auf den Tisch in das Réhrchen hinein. Die
Hohe der Pulverschicht in dem Rohrchen soll etwa 0,5 cm betragen. Manche Stoffe werden
beim Reiben elektrisch geladen oder haften aus anderen Griinden so fest an den Wandungen des
Réhrchens, daB das Pulver nur schwierig bis unten in das Rohrchen hineinzubringen ist. In solchen
Fallen bringt man das Rohrchen mit der Substanz, die man in das offene Ende hineingebracht hat,
in ein trockenes Probierrohr und macht mit diesem rasche Schiittelbewegungen. Es gelingt so
fast immer, das Pulver in das untere Ende des Réhrchens zu bringen; nur in seltenen Fillen
wird man zu dem letzten Hilfsmittel, einem diinnen Draht, greifen miissen, um dem Pulver
nachzuhelfen.

Das Rohrchen wird dann in der durch Abb. 10 wiedergegebenen Weise am Thermometer
befestigt, so daBl das untere Ende des Réhrchens mit dem Ende des Thermometers abschneidet.
Zur Befestigung dienen zwei kleine Gummiringe (von einem Gummischlauch abgeschnitten) oder
diinne Drihte mit Osen (am besten Platindraht). Dann wird das Thermometer in das Heizbad
gebracht.

I it . =y
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Als Heizbad schreibt Germ. folgende Vorrichtung vor (Abb. 11): Ein etwa 15 mm weites,
etwa 30 cm langes Probierrohr (nicht zu diinnwandig), in das man eine etwa 5 cm hohe Schicht
konz. Schwefelsiure bringt, wird mit Hilfe eines durchbohrten Korkstopfens in einem Rundkolben
befestigt, dessen Hals etwa 3 cm weit und etwa 20 cm lang ist, und dessen Kugel einen Raum-

) inhalt von etwa 80—100 ccm hat. In die Kugel bringt man so viel konz. Schwefelsiure,
ki dafB} diese nach dem Einsetzen des Probierrohrs den Kolbenhals zu etwa 2/3 anfiillt!). An
i Stelle der Schwefelsdure 148t sich als Heizfliissigkeit sowohl fiir das Probierrohr wie fiir
j‘:g den Kolben auch fliissiges Paraffin verwenden.

f"i Das Thermometer wird mit einem durchbohrten Korkstopfen in dem Probierrohr
E| so befestigt, daB es nicht ganz bis auf den Boden des Probierrohrs geht. Das Schmelz-
punktréhrchen muB natiirlich mit dem offenen Ende aus der Heizfliissigkeit heraus-
ragen; verwendet man Schwefelsdure, dann ist das Réhrchen mit Platin- oder Golddraht

2 an dem Thermometer zu befestigen. Die Korkstopfen sind mit einer Kerbrinne
I zu versehen, damit beim Erhitzen des Apparates die Luft entweichen kann.
Man erhitzt nun den in einem Stativ befestigten Kolben mit einer

@ kleinen Flamme (ohne Drahtnetz), bis das Thermometer etwa 10° unter

dem zu erwartenden Schmelzpunkt zeigt und dann langsam weiter, so
daB nun die Temperatur in jeder Minute um 1° steigt, und beobachtet
dabei das Pulver in dem Raohrchen, am besten mit einer Lupe oder
durch einen mit Wasser gefiillten Rundkolben von etwa 150 cm, der als
Lupe wirkt. Als Schmelzpunkt gilt die Temperatur, bei der
das Pulver gerade eben klar geschmolzen ist. Da die Uber-
tragung der Wiarme von der #ufleren Heizfliissigkeit auf-die innere und
damit auf das Thermometer eine gewisse Zeit erfordert, ist die dulere
Heizfliissigckeit immer etwas heifler als die innere und das Thermometer
steigt noch etwas weiter, wenn die Substanz schon geschmolzen ist.
Dieses nachtrigliche Steigen des Thermometers wird nicht beriicksichtigt.

Zur genauen Feststellung des Schmelzpunktes ist ein Wiederholen
der Bestimmung zweckmaBig. Man ldB3t den Apparat bis auf etwa 10°
unter dem Schmelzpunkt oder auch weiter abkiihlen und verfihrt dann
mit einem neuen Réhichen und einerneuen Substanzmenge in gleicher
Weise wie vorher.

Bei hochschmelzenden Stoffen wird die Bestimmung genauer, wenn
man das Rohrchen mit der Substanz erst in das bis auf etwa 10° unter
dem Schmelzpunkt erhitzte Bad bringt. Dies ist besonders dann erforder-
lich, wenn durch lingeres Erhitzen ein Zersetzen des Stoffes eintreten kann,
wie z. B. bei Acetylsalicylsiiure. Bei manchen Stoffen findet vor dem
i | Schmelzen ein Zusammensintern des Pulvers statt. Manche Stoffe zersetzen
F ? / sichim Augenblick des Schmelzens, sie schmelzen unter Zersetzung, indem
L ! e sie sich briunen oder auch beim Schmelzen Gasblédschen entwickeln.
Abb. 10.  Abb. 11.  Kristallwasserhaltige Stoffe geben beim Erhitzen das Wasser all-

miahlich ab und zeigen meist einen unscharfen Schmelzpunkt, wenn
dieser #iber 1000 liegt. In manchen Fillen wird auch bei unter 100° liegenden Schmelzpunkten
das Kristallwasser erst beim Schmelzen unter Entwicklung von Dampfblischen abgegeben.
Haufig wird die Substanz dann nach Abgabe des Wassers wieder fest und schmilzt dann wasser-
frei erst bei hoherer Temperatur. In sclteneren Fillen schmilzt die wasserhaltige Substanz hoéher
als die wasserfreie, z B. beim Terpinbydrat (s. d.).

Hat man {ir den zu priifenden Stoff den richtigen Schmelzpunkt gefunden, so kann man zur
vollkommen sicheren Feststellung der Identitat noch folgenden Versuch ausfiihren: Man mischt
eine kleine Menge der Substanz mit etwa der gleichen Menge des gleichen Stoffes aus einem noch
vorhandenen Vorrat und bestimmt den Schmelzpunkt der Mischung, bei Gleichheit der
beiden Stoffe bleibt der Schmelzpunkt unverdndert, bei Ungleichheit wird er niedriger gefunden
als vorher.

Zur Priifung des Thermometers filhrt man einige Schmelzpunktbestimmungen mit
unzweifelhaft reinen Verbindungen von bestimmten Schmelzpunkten aus. Zeigt das Thermometer
dabei Abweichungen, so ist es darum noch nicht unbrauchbar fiir die Schmelzpunktbestimmungen,
man braucht dann nur immer eine Vergleichsbestimmung mit der gleichen Substanz aus einem
Vorrat zu machen, wobei man zweckméifBig beide Bestimmungen zugleich ausfiihrt, indem man
an dem Thermometer noch ein zweites Réhrchen befestigt. Man kann zu diesen Vergleichen auch
verschiedene Substanzen verwenden, so ist es bei der Priiffung der Acetylsalicylsédure zweck-
mifig, zum Vergleich Phenacetin zu benutzen Acetylsalicylsdure darf nicht niedriger schmel-
zen als Phenacetin. (Diese Bestimmung 1afit sich sogar ohne Thermomcter ausfiibren.)

Das Braunwerden der Schwefelsiure, das durch hineinfallenden Staub aus den Kork-
stopfen hervorgerufen wird und die Durchsichtigkeit der Siure beeintrachtigt, 148t sich durch

1) In der Zeichnung ist die Hohe der Schwefelsdureschicht zu niedrig angegeben.
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Zusatz von einigen Kornchen Kaliumnitrat verhiiten. Wenu die Schwefelsdure nach lingerer Zeit
soviel Wasser angezogen hat, dall man sie nicht mehr auf 300° erhitzen kann, ohne daB sie Wasser-
dampf abgibt, mufl die Schwefelsdure erneuert werden. Das Anziehen von Wasser wird bei Nicht-
gebrauch des Apparates durch ein iibergestiilptes enges und hobes Becherglas etwas eingeschrinkt.
An Stelle des von der Germ. vorgeschriebenen Apparates kann man sehr gut den durch die

Abb. 12 wiedergegebenen Apparat benutzen. Die Heizfliissigkeit wird andauernd mit einem
Riihrer geriihrt, der aus einem gebogenen Glasstab besteht. Der Stiel” des Riihrers befindet sich
in dem lingeren Schenkel eines Glasrohres, das an einem Ende n-férmig gebogen und mit einer
Korkscheibe in dem Ring des Stativs befestigt ist. Von dem Stiel des Riihrers fithrt ein Bind-
faden durch das Glasrohr. An dem Ende des Bindfadens wird ein

etwa 10—15 cm langer Draht befestigt, der am Ende zu einem Ring

gebogen ist. Durch Emporziehen und Sinkenlassen des Riihrers

wird die Fliissigkeit sehr gleichmifig durchgemischt, so daf sich
keine Schichten von verschiedener Temperatur bilden kénnen. Das
Thermometer wird durch die Mitte der Korkscheibe gefiihrt, so
daB sein Ende sich in der Mitte der Heizfliissigkeit befindet. Als
Heizfliissigkeit verwendet man am einfachsten fliissiges Paraffin,
mit dem man Schmelzpunkte bis zu etwa 275° bestimmen kann,
Das Becherglas, am besten aus Jenaer Glas, wird etwa zur Hilfte
angefiillt. Bei Nichtbenutzung wird das Becherglas mit einem Papp-

o Ml

& N \_/

Abb. 12, Abb. 12a, Abb. 14, Abb. 15.

deckel oder Blechdeckel verschlossen, in dem man fiir Thermometer und Riihrer einen Einschnitt
anbringt. Der Apparat ist bequemer zu handhaben als der von der Germ. vorgeschriebene.

Mit Hilfe des hier beschriebenen Apparates wird dersSchmelzpunkt nicht ganz so genau
gefunden wie mit dem Apparat der Germ. Der Grund hierfiir ist der, dafi das Thermometer,
soweit es nicht in die Heizflissigkeit taucht, eine Abkiihlung durch die Luft erfihrt; der Stand
des Quecksilbers erreicht deshalb nicht die gleiche Hohe, als wenn das Thermometer von dem -
Apparat ganz eingeschlossen ist. Die Abweichungen siud aber nur sehr gering, bei hoch-
schmelzenden Stoffen etwas grioBer als bei solchen mit niedrigem Schmelzpunkt. Man kann die
GroBe der Abweichung leicht feststellen, indem man einige Schmelzpunktbestimmungen mit
zweifellos reinen Stoffen wie z. B. Phenacetin, Acetanilid ausfiihrt. '

‘Bei Benutzung des gleichen Thermometers fanden wir bei Phenacetin mit dem Apparat
der Germ. 135° mit dem andern Apparat 1349, bei Acetanilid 113,5° und 112,59, bei Salol mit
beiden 42°.

Als Heizbadgefa fiir Schmelzpunktbestimmungen ist auch der von THIELE angegebene
Apparat Abb. 13 sehr zweckmiBig. Der Apparat wird mit Schwefelsdure oder fliissigem Paraffin,
fiir die Schmelzpunktbestimmung von Fetten und Wachs mit Wasser gefiillt. Wird das angesetzte
gebogene Rohr erbitzt, so tritt von selbst ein Kreisen der Fliissigkeit in dem ganzen Apparat ein,
80 daB ein Umriihren nicht nétig ist. Das Thermometer mit dem Réhrchen wird an einem Stativ
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befestigt in das weite Rohr des Apparates gebracht, so da3 das Quecksilbergefa sich in der Mitte
der Fliissigkeit befindet.

Sehr zweckmillig ist als Heizbad ein Kolben mit seitlich schrig angesetzten Rohrchen,
durch die die Schmelzpunktréhrchen in die Heizfliissigkeit gesteckt werden (Abb. 14).

Einen #hnlichen Apparat mit flach gedriickten Wandungen, durch die das Schmelzen
besser beobachtet werden kann, als durch Kugelflichen, zeigt Abb. 15. Der letztere Apparat
wird von der Firma GREINER u. FRIEDRICHS G.m.b.H. in Stiitzerbach hergestellt.

Bestimmung des Schmelzpunktes von Wachs und Fett. Es werden beiderseits offene,
U-férmig gebogene Schmelzpunktrhrchen verwendet, deren einer Schenkel am Ende erweitert und
etwas langer ist als der andere (Abb.16). Diese Réhrchen kann man leicht selbst herstellen, indem

man ein Glasrohr in der S, 11 geschilderten Weise diinn

—————y) auszieht, dann ein etwa 14 cm langes Stiick mit einem

( ...~ weiteren Ende abschneidet und dieses nach Erwirmen
in einer kleinen ruBenden Flamme nicht ganz in der Mitte
Abb. 186, U-férmig zusammenbiegt, so daBl der weitere Schenkel

linger ist als der kiirzere; beide Schenkel bleiben offen.

Das Einfiilllen von Wachs und Fett in die U-Rohrchen geschieht in folgender Weise:
Man schmilzt eine kleine Menge (1—2 g) der Substanz auf einem Uhrglas, in einem Schilchen oder
Porzellantiegel auf dem Wasserbad. Dann bringt man das weitere Ende des U-Réhrchens senkrecht
so weit in das geschmolzene Wachs oder Fett hinein, daf beim Herausnehmen des Rohrchens ein
Trépfchen darin hingen bleibt. Bei Wachs warmt man das Rohrchen oben etwas an, indem man es
durch die Flamme zieht. Nach dem Eintauchen bringt man die Rohrchen mit den offenen Enden
nach oben in ein trockenes Probierrohr oder in ein kleines Becherglas und taucht das Probierrohr in
heiBes Wasser oder stellt das Becherglas in den geheizten Trockenschrank. Nach kurzer Zeit fliet
das Tropfchen in das untere Ende des Rohrchens, und nach vélligem Erstarren kann man den
Schmelzpunkt bestimmen. Damit das Wachs oder Fett villig erstarrt und wieder in den urspriing-
lichen Zustand iibergeht, muB man das Réhrchen mindestens 24 Stunden an einem kiihlen Ort
(Keller) liegen lassen. Man kann es auch 2 Stunden auf Eis legen, doch besteht dann nach PFRENGER
die Méglichkeit, daf das Erstarren unregelmiBig erfolgt, so daf} sich kristallinische Ausscheidungen
bilden und dann das Schmelzen ungleichmafig erfolgt. Die U-Réhrchen werden ebenso an dem
Thermometer befestigt wie die geraden Rohrchen, Als Heizbad dient ein mit etwa 200 ccm Wasser
halbgefiilltes Becherglas, das auf dem Drahtnetz erhitzt wird; das an einem Stativ befestigte
Thermometer mit dem U-Réhrchen wird so eingetaucht, daB das Quecksilbergefdl und
das untere Ende des Réhrchens sich in der Mitte des Wassers befinden. Nun erhitzt man langsam
das Wasser unter Umrithren mit einem Glasstab, bis die Substanz eben klar und durchsichtig
geschmolzen ist (Germ. §). .

Man kann auch, wenn man das Schmelzpunktréhrchen recht lang macht, das
Thermometer selbst zum Umrithren des Wassers beniitzen, indem man es nicht im Stativ
befestigt, sondern in der Hand behalt, Man wiederholt die Bestimmung zweckmifig mit
einem zweiten Rohrchen, nachdem man das Wasser wieder bis auf etwa 10° unter dem Schmelz-
punkt abgekiihlt hat.

Die Bestimmung des Schmelzpunktes von Fett und Wachs 148t sich auch mit Hilfe des S. 13
beschriebenen Apparates (Abb, 12) ausfiihren,

Germ. 6 hat zur Bestimmung des Schmelzpunktes von Fetten und fettdhnlichen
Stoffen wieder das Verfahren der Germ. 4 vorgeschrieben:

Die Bestimmung wird in einem diinnwandigen, an beiden Enden offenen Glasréhrchen von
hochstens 1 mm lichter Weite ausgefiithrt. (Man benutzt dazu ein gewohnliches Schmelzpunkt-
rohrehen, das an beiden Enden offen ist.) In dieses bringt man durch Eintauchen so viel von dem
klar geschmolzenen Fett, daB es eine etwa 1 cm hohe Schicht in dem Réhrchen bildet. Das Réhrchen
la3t man nun 24 Stunden lang bei niederer Temperatur (etwa 10°) liegen, um das Fett véllig zum
Erstarren zu bringen. Das Réhrchen wird dann mit einem Thermometer verbunden und in ein
etwa 30 mm weites Probierrohr getaucht, in dem sich etwa 50 com Wasser befinden. Das Probier-
rohr wird dann unter hiiufigem Umriithren des Wassers allméhlich erwérmt. Der Warmegrad,

" bei welchem das Fettsiulchen durchsichtig wird und in die Hohe schnellt, ist als der Schmelz-
punkt anzusehen.

Dieses Verfahren wird auch in der Technik angewandt. Es ist dabei aber zu beachten,
daB das Durchsichtigwerden und Hochsteigen des Fettsiulchens nicht immer gleichzeitig eintritt.
Das Fettsiulchen kann auch schon hochsteigen, wenn es noch nicht véllig klar geworden ist, und
deshalb wird der Schmelzpunkt meist etwas niedriger gefunden, als nach dem Verfahren der Germ. 5
mit U-férmig gebogenem Glasréhrchen. Als Schmelzpunkt gilt der Stand des Thermometer im
Augenblick des Hochsteigens des Fettsaulchens, ohne Riicksicht darauf, ob das Fett klar ist oder
nicht. Die Unterschiede ergeben sich aus der nachstehenden Tabelle. Bei dem Verfahren der Germ. 6
l1aBt sich das Schmelzen der Fette vor dem Einfiillen in das Rohrchen und das Wiedererstarren
umgehen, indem man das Réhrchen in das nicht geschmolzene Fett hineindriickt, so dal
ein etwa 8—10 mm hohes Fettsdulchen in das Réhrchen kommt. Bei festeren Fetten driickt man
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das Rohrchen unter Drehen in die Masse hinein. Nur bei sehr festen Massen, wie weiBes Wachs und
Ceresin, ist dieses Verfahren nicht anwendbar; diese miissen vorher geschmolzen werden.

An Stelle des Probierrohres mit Wasser kann man auch ein Becherglas mit 150—200 ccm
Wasser oder den Apparat nach THIELE (Abb. 13, 8. 13) verwenden.

Schmelzpunkte nach Versuchen von HERZOG und LEONHARD,

Germ. 4 (und 6)
vor dem vor dem Germ. §
Einfiillen nicht Einfiillen U-Réhrchen
geschmolzen geschmolzen
Adeps Lanae anhydricus PN 38,59 — 39°
Adeps suillus . . . . . e e e e 39—40° 40—410 400
Cera alba . . . . . .. ... ... — 63,5° 63,50
Cera flava . . . . . . . . .. ... 62,5¢ — 630
Cetaceum . . . . . . . . . . ... 430 430 43,5°
Oleum Cacao . . . . . ... ... 32—33° — 33,569
Oleum Nucistae . . . . . . . ... 44—45° — 43°
Paraffinum solidum. . . . . . . . . — 670 67,59
Sebum ovile . . . . . . . e e e 470 470 470
Vaselinum album . . . . . . . . . 37,5° —_ 37.5¢
Vaselinum flavam . ., . . ., . . ., . 40,5°¢ —_— 41,5°

In der Praxis verfihrt man am besten so, da man zunichst den Schmelzpunkt des nicht
vorher geschmolzenen Fettes in der angegebenen Weise bestimmt. Weicht der gefundene Wert
nur wenig von dem von der Germ. 6 vorgeschriebenen ab, so ist eine weitere Bestimmung nicht
notig. Ist der Unterschied gréBer, oder ist der gefundene Wert héher, als der vorgeschriebene,
80 wiederholt man die Bestimmung mit vorher geschmolzenem Fett.

Korrigierter Schmelzpunkt. Die im Schrifttum angegebenen Schmelzpunkte sind in der
Regel die bei der Bestimmung abgelesenen Temperaturgrade. Gelegentlich findet man aber bei
der Angabe des Schmelzpunktes den Zusatz: (corr.). Dieser Zusatz bedeutet, daB der Fehler be-
riicksichtigt ist, der darin liegt, daBl der Quecksilberfaden des Thermometers aus der erhitzten
Fliissigkeit herausragt. Bei den Bestimmungen mit dem doppelwandigen Apparat der Germ.
ist dieser Fehler nur sehr gering, weil das aus der Fliissigkeit herausragende Ende des Thermometers
vor der Abkiihlung durch die Luft geschiitzt ist, wenn es auch nicht vollstindig auf die Temperatur
der Heizfliissigkeit erhitzt wird. Etwas grofler sind die Abweichungen bei dem einfachen Apparat,
bei dem das Thermometer griBtenteils in die Luft ragt. Will man den korrigierten Schmelzpunkt
berechnen, so ist zu der abgelesenen Temperatur noch die GréBe n - (7' — ¢) - 0,000154 hinzuzu-
rechnen. nist die Linge des aus der Fliissigkeit hervorragenden Quecksilberfadens in Temperatur-
graden, T die abgelesene Temperatur, ¢ die Lufttemperatur, die mit einem zweiten Thermometer
an der Mitte des hervorragenden Teiles der Quecksilbersiule gemessen wird, und 0,000154 der
scheinbare Ausdehnungskoeffizient des Quecksilbers in Glas.

Beispiel: Angenommen, es sei der Schmelzpunkt 130° abgelesen, der aus der Flissigkeit
herausragende Quecksilberfaden umfasse 100° und die Temperatur auflen am Thermometer sei 30°,
dann ergibt sich der Wert 100 - (130 — 30) - 0,000154 = 1,549, der zu den 130° hinzuzurechnen
ist; der korrigierte Schmelzpunkt ist also 131,549 (Die grofie Genauigkeit diescr Zahl ist nur
scheinbar.)

Bestimmung des Erstarrungspunktes.

Bei kristallinischen Stoffen, deren Schmelzpunkt ziemlich niedrig liegt, wie z. B.
Phenol, oder die bei gewdhnlicher Temperatur fliissig sind, wie z. B. Essigsdure und
Paraldehyd, bestimmt man nicht den Schmelzpunkt, sondern den Erstarrungs-
punkt, der bei einheitlichen kristallinischen Verbindungen mit dem Schmelzpunkt
zusammenfillt und wie dieser durch Verunreinigungen herabgedriickt wird. Jedoch 148t
sich die Bestimmung des Erstarrungspunktes nur bei solchen Stoffen genau ausfiihren,
die sehr rasch erstarren. Dies ist bei den genannten Stoffen der Fall; bei langsam er-

" starrenden Stoffen, z. B. Menthol, gibt die Bestimmung des Erstarrungspunktes
keine genauen Werte. Die Bestimmung des Erstarrungspunktes beruht auf folgender
Erscheinung: Flissigkeiten lassen sich, wenn sie nicht bewegt werden, bis unter ihren
Erstarrungspunkt (Gefrierpunkt) abkiihlen, ohne zu erstarren. Wird-die unterkihlte
Flissigkeit erschiittert oder wird ein Kristallchen des betreffenden Stoffes hinein-
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gebracht, so erstarrt die Fliissigkeit plotzlich; dabei wird
Wirme frei, und das Thermometer steigt. Der hochste Stand,
den das Quecksilber wihrend des Erstarrens erreicht, ist der
Erstarrungspunkt.

Etwa 10 cem der Fliissigkeit oder der bei méglichst niedriger
Temperatur (Eintauchen in warmes Wasser) geschmolzenen Substanz
werden in ein starkwandiges Probierrohr gebracht. Dann befestigt
man in dem Probierrohr mit einem Korkstopfen ein Thermometer so.
daB das QuecksilbergefaB desselben sich in der Mitte de Fliissigkeit
befindet (Abb.17), und stellt das Probierrohr in Wasser, dessen Lern-
peratur etwa 59 niedriger ist als der Erstarrungspunkt. (Bei Essigsiure,
|  Bromoform, Paraldehyd verwendet man dazu Eiswasser.) Wenn das
|  Thermometer etwa 2°niedriger steht als der zu erwartende Erstarrungs-
punkt, reibt man mit dem Ende des Thermometers die Wand des
; Probierrohres oder man bringt einen Kristall der Substanz hinein. In
" wenigen Augenblicken erstarrt die Fliissigkeit, wobei das Thermometer
wieder steigt und mit dem hochsten dabei erreichten Stand den Er-
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q ‘ = | | starrungspunkt anzeigt.
s s Tritt schon wihrend des Abkiihlens ein Erstarren ein, so ist die
2t | 1 Substanz durch gelindes Erwirmen wieder vollstindig zu verfliissigen
| | und das Abkiihlen zu wiederholen.
[ |1 . Genauer wird die Bestimmung des Erstarrungspunktes durch

b Anwendung eines doppelwandigen GefaBes (Abb.18). Das zur

Aufnahme der Substanz und des Thermometers bestimmte Probierrohr
wird mit einem durchbohrten Korkstopfen in ein weiteres Probierrohr
eingesetzt, und das Ganze dann in die Kiihlfliissigkeit getancht. Die
Isolierung durch die Luftschicht ermdoglicht dann eine langsame, sichere Unterkiihlung und
verhindert nach der Unterkiiblung eine zu rasche Erwirmung von auflen.

L

Abb. 17, Abb. 18,

Bestimmung des Siedepunktes.
Uber die Bestimmung des Siedepunktes nach Germ. 6 s. Bd. IT §.1283.
Die Bestimmung des Siedepunktes orgamischer Fliissigkeiten dient sowohl zur
Erkennung wie zur Feststellung der Reinheit der Stoffe.

I. Bestimmung des Siedepunktes zur Erkennung der Stoffe.

Zur Erkennung der Stoffe durch die Bestimmung des Siedepunktes 140t
| Germ. das von SiworLoBorr angegebene Verfahren anwenden, das die an-
— nihernde Bestimmung des Siedepunktes mit einer sehr geringen Substanz-
. | menge erméglicht.
| | Man bringt die Fliissigkeit, etwa 2—3 Tropfen, in ein diinnwandiges Glasrshrchen
| |' von etwa 3 mm lichter Weite und etwa 5—8 cm Linge (Abb. 19), so daBl die Flissigkeit

| etwa l—1,5cm hoch in dem Réhrchen steht. Dann bringt man in das Rohrchen ein
| | etwa 5—6 cm langes Haarrohrchen, das am unteren Ende etwa 2—5 mm iiber der
| | Offnung zugeschmolzen ist, befestigt das Réhrchen am Thermometer und erhitzt es
[ in dem zur Bestimmung des Schmelzpunktes dienenden Apparat. Bei Flissigkeiten,
| deren Dampfe auf die Schwefelsiure einwirken kénnen, z. B. Paraldehyd, Benzaldehyd,
||l | 1aBt man das innere Probierrohr des Schmelzpunktapparates leer.
I Die Temperatur, bei der eine ununterbrochene Kette von Blaschen aufsteigt, wird
{|| | als Siedepunkt abgelesen. .
[ Das Haarrshrchen erhilt man auf folgende Weise: Man erhitzt ein Stiick
| I Glasrohr (etwa 4—5 mm Durchmesser) in der Flamme des Bunsenbrenners und zieht es,
||| | wenn das Glas weich geworden ist, rasch lang aus. Das so erhaltene Haarrohr bricht man
| in Stiicke von etwa 10 ecm Liange. Dann verbindet man mit dem Schlauch der Gasleitung
| ein Létrohr oder ein Glasrohr mit feiner Spitze und dreht nach dem Anziinden des Gases
| die Flamme so klein, daB sie kaum noch sichtbar ist. In das wagerecht gehaltene
| |  Flimmchen halt man dann senkrecht ein Stiick Haarrohr, so daB die Flamme das Glas
\ | etwa 1l cm iiber dem unteren Ende zusammenschmilzt. Dann knipst man mit den Finger-
| nigeln das untere Ende bis auf einige mm weg. Wenn die Anfertigung der Rohrchen gar
7l nicht gelingen will, dann schmilzt man sie einfach an einem Ende zu und bringt sie
L’_ 1 mit dem offenen Ende in die Fliissigkeit.
7 Das Verfahren gibt besonders bei niedrig siedenden Flissigkeiten keine genauen
Abb. 19. Werte; man wird den Siedepunkt immer einige Grade zu hoch finden. SIWOLOBONF
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gelbst gibt an, daB man mehrere Versuche ausfiihren soll, aus denen das Mittel zu nehmen ist.
Bei niedrig siedenden Fliissigkeiten ist es auSerdem sehr schwer, das Erhitzen so auszufiibren,
dal die Temperatur des Bades genau auf der Hohe des Siedepunktes gehalten wird.

II. Bestimmung der Destillationstemperatur.

Bei ganz reinen Flissigkeiten ist die Destillationstemperatur auch der wirkliche
Siedepunkt der Fliissigkeit. Die meisten Flissigkeiten, die als Arzneistoffe dienen,
sind aber nicht véllig rein und einheitlich. So miissen Aether bromatus, Bromo-
formium und Chloroformium eine bestimmte Menge Alkohol enthalten.
Aether aceticus enthilt ebenfalls kleine Mengen Alkohol. Cresolum crudum,
Kreosotum, Oleum Terebin-
thinae sind Gemische verschiedener
Stoffe. In all diesen Fillen kann
man von einem Siedepunkt der
Flissigkeit nicht sprechen. Beim
Destillieren gehen zuerst die am
leichtesten siedenden Anteile iiber,
und dann steigt die Siedetemperatur
bis zuletzt zum Siedepunkt deshschst-
siedenden Anteiles. Man kann nun
die vorschriftsméiBige Beschaffenheit
solcher Fliissigkeiten feststellen durch
Bestimmung der Destillations-
temperatur, indem man ermittelt,
innerhalb welcher Temperaturgrade
bestimmte Mengen der Fliissigkeit
iiberdestillieren.

Man bringt 50 oder 100 cem oder g
der zu prifenden Fliissigkeit in ein Siede-
k$lbchen(Fraktionierkslbchen) von etwa
75—150 cem Rauminhalt (Abb. 20) und
erhitzt sie im Luftbad zum Sieden. Steht
nur wenig Fliissigkeit zur Verfiigung, so
nimmt man entsprechend kleinere Kolb-
chen. Es empfiehlt sich aber, moglichst
nicht weniger als etwa 50 ccm der Fliissig-
keit anzuwenden. Fiir niedrig siedende
Fliissigkeiten nimmt man ein Siede-
kolbchen mit hochangesetztem Rohr, fiir
hoch siedende Fliissigkeiten ein solches Abb. 20.
mit niedrig angesetztem Rohr. In dem
Hals des Kolbens wird ein Thermometer mit einem durchbohrten Stopfen so befestigt, daB
das Quecksilbergefal sich etwas unterhalb des an den Hals angeschmolzenen Rohres be-
findet. Das Thermometer darf die Wandung des Halses nicht berithren und muB sich mog-
lichst in der Mitte desselben befinden. Mit dem seitlichen Rohr verbindet man nun, wenn
man die Fliissigkeit wiedergewinnen will, einen Kiihler, bei niedrig siedenden Fliissigkeiten
einen LIEBIGschen Kiihler, bei héher (iiber 100°) siedenden ein einfaches Glasrohr vom
1—11/,em Weite und 1/,—1 m Lénge. Will man die Fliissigkeit nicht vollstindig wieder-
gewinnen, so legt man direkt vor das seitliche Rohr ein K&lbchen (Abb. 20). Man erhitzt
dann den Siedekolben langsam im Luftbad, bis die Flissigkeit iiberdestilliert, und liest die
Temperatur ab.

Zur Verhiitung des Siedeverzuges bringt man in die Fliissigkeit einige linsengroBe
Stiickchen von porigem gebranntem Ton (am besten vorher ausgeglihtem). Ebensogut lassen
sich etwa 10 cm lange diinne Haarrohren aus Glas verwenden, die an einem Ende zugeschmolzen
sind und mit dem offenen Ende in die Fliissigkeit eingetaucht werden.

Als Lufthad dient zweckmaBig ein zylindrisches Gefa aus Eisen- oder Kupferblech (Abb. 21)
von etwa 8,5 cm Héhe und 10 em Durchmesser, dessen Boden auswechselbar ist, damit er
erneuert werden kann, wenn er durchgebrannt ist. Auf den Boden wird eine runde Scheibe

Hager, Handbuch. I, 2
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Asbestpappe gelegt. Etwas iiber dem Boden sind in der Wandung etwa 2 mm weite Luftischer
angebracht, damit die Luft durch das Luftbad zirkulieren kann. Bei niedrig siedenden Flissig-
keiten wird der Siedekolben auf das Luftbad gesetzt, wobei man auf das letztere Wasserbadringe
legt. Bei hochsiedenden Flissigkeiten wird der Siedekolben in das Luftbad hineingesenkt, und
letzteres nétigenfalls noch mit dem aus zwei Hilften bestehenden Deckel geschlossen. Abb. 24
gibt einen vollstindigen Apparat zur Bestimmung der Dstillationstemperatur hochsiedender
Fliissigkeiten wie z. B. Cresolum

crudum wieder. Die Vorlage wird

durch Uberlaufenlassen von Wasser

gekithlt. Der Siedekolben darf den

Boden und die Wandungen des Luft-

bades nicht berithren. Als Luftbad

kann auch ein Siedeblech nach

BaBo dienen (Abb. 22). Auch die Luft-

bader nach JUNGHANS aus Asbestpappe

mit Blecheinfassung (Abb. 23) sind

zweckmafig.

Abb. 21,

Abb. 23. Abb. 24,

III. Genaue Bestimmung des Siedepunktes.

In manchen Fillen, z. B. bei der Priifung des Athers, ist die genaue Bestim-
mung des Siedepunktes ein vorziigliches Mittel, die Reinheit festzustellen. Es kommt
Ather in den Handel, der aus vollstindig vergilltem Branntwein (Brennspiritus)
hergestellt ist. Ein solcher Ather enthilt Methylathylather, dessen Siedepunkt
erheblich niedriger liegt als der des Athylithers. Ein zu niedriger Siedepunkt des
Athers zeigt eine Verunreinigung mit Methyldthyldther und damit die Herstellung
des Athers aus Brennspiritus an. Nach der Germ. soll der Ather bei 35° sieden. Diese
Angabe ist aber nur anndhernd richtig. Reiner Athylather siedet bei normalem
Barometerstand (760 mm) bei 34,2—34,3°, aus Brennspiritus hergestellter Ather
siedet dagegen bereits bei 33—34°. Man sieht, es handelt sich nur um geringe Unter-
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schiede, deshalb ist auch ein Verfahren erforderlich, das diese kleinen Unterschiede
mit Sicherheit erkennen 1ift.

Man kann das unter II beschriebene Verfahren zur Bestimmung der Destillationstem-
peratur anwenden, aber mit besonderen VorsichtsmaBregeln. Man setzt das mit einem LIEBIG-
schen Kiihler verbundene Siedekélbchen auf das Luftbad, auf das man auBer den Wasserbadringen
noch eine dicke Pappscheibe legt, in die eine runde Offnung von
etwa 3,5 cmm Durchmesser geschnitten ist. Das Luftbad wird mit einer @

Bunsenflamme von 2—3 cm Hohe erhitzt. Das Thermometer sollte ”

mindestens in halbe Grade geteilt sein, besser.noch ist ein abgekiirztes i

Thermometer nach ANSCHUTZ, 0—809 zeigend, das in fiinftel Grade

geteilt ist. Auch Fieberthermometer, deren Teilung bei 33—33,5° i

beginnt, lassen sich verwenden. Im Notfalle geniigt aber auch ein
ewohnliches Siedethermometer, nur muB man dann auch die unter

Ather niher beschriebene verschirfte Probe (s. S, 307) ausfithren. Steht

die Richtigkeit des Thermometers nicht sicher fest, dann mufl man einen ‘

|

Vergleichsversuch mit zweifellos reinem Ather (Aether pro narcosi
MERCK oder SCHERING) ausfilhren, um die Abweichung des Thermo-
meters zu ermitteln. Weicht der Barometerstand vom normalen um ¢
mehr als einige Millimeter ab, dann fithrt man zweckmiBig die verschirfte | .
Probe immer aus, da bei dieser der Barometerstand ohne EinfluBl auf |||
das Ergebnis ist. 1

Von E. RupP wird ein Siedekslbchen mit zylindrischem GefdB |||
(Abb. 25) vorgeschlagen. Man fiillt das Gefil 5—6 cm hoch mit der
Fliissigkeit (etwa 25 ccm) und gibt so viel etwa linsengrofe Siede- |
steinchen (Porzellan- oder Glasscherben) hinzu, da8 die Rundung |||
des Bodens davon bedeckt ist. Das Thermometer wird mit einem @
Stopfen so eingesetzt, dafl es bis in die Mitte des weiten Unterteils | I

=
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reicht. Hierauf erhitzt man das. Siedekdlbchen auf einem einfachen
Drahtnetz, das mit einer gelochten Asbestplatte bedeckt ist. Das
Loch in der Asbestplatte soll so groB sein, daB der Boden des
Kélbchens gerade hineinpalBt.

Orrg E KOBE

Bestimmung des Siedepunktes am RiickfluBkiihler.

Die Bestimmung des Siedepunktes des Athers nach dem eben Abb. 25,
beschriebenen Verfahren erfordert einige Aufmerksamkeit, weil der
Methylithylither natiirlich mit den ersten Anteilen des Athers iibergeht. Das Thermometer
steigt dann allméhlich und zeigt nach einiger Zeit den Siedepunkt von reinem Ather, Man kann
nun aber auch den Siedepunkt des Athers so bestimmen, daB man ihn lange Zeit genau
beobachten kann. Man benutzt dazu einen Apparat, der die in Abb. 26 angegebene Form hat.

In den Apparat werden 100 ccm Ather gegeben (bis zur Marke). In der Offnung a wird das
Thermometer befestigt, so daB das Quecksilbergefi sich ungefiahr an der durch das x bezeich-
neten Stelle befindet. Auf die Offnung b wird ein RiickfluBkiihler gesetzt. Zur Verhiitung des
Siedeverzuges wird ein oben zugeschmolzenes Haarrohr in den Ather gebracht.
Der Apparat wird dann, ebenso wie bei der Bestimmung mit dem Siede-
kolbchen, auf dem Luftbad erwirmt. Wenn der Ather aus dem RiickfluB-
kiihler lebhaft zuriicktropft, zeigt das Thermometer den Siedepunkt an, und
zwar andzuernd, vorausgesetzt, daB die Kiihlung eine sehr gute ist. Bei
ungeniigender Kiihlung entweicht schlieBlich der Methylathylither, und die
Siedetemperatur steigt.

Der Apparat 148t sich auch zur genauen Siedepunktsbestimmung bei
anderen Flissigkeiten verwenden. Mit absteigendem Kiihler verbunden, kann
er auch zur Bestimmung der Destillationstemperatur verwendet werden.

Zur gena,uerén Bestimmung des Siedepunktes sowohl am
RiickfluBkiihler wie unter Destillation nach Te. PauL und K. Scuantz j-100€cm
dient der durch Abb. 27 wiedergegebene Apparatl).

In das Siedegefi, das aus einem starkwandigen Probierrohr von
ungefihr 18 cm Hohe und 20 mm lichter Weite besteht, wird eine ungefihr
3 cm hohe Schicht von Tariergranaten von 2—2,5 mm KorngroBle gebracht,
und hierauf wird soviel von der zu priifenden Fliissigkeit zugefiigt, daB Abb. 26.

X

1) Der Apparat wird von den Firmen Dr. HEINRICH GOCKEL, Berlin NW, Luisenstr. 21,
und ROBERT GOTZE, Leipziger Glasinstrumentenfabrik in Leipzig, in den Handel gebracht,

2%
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ihre Oberfliche ungefihr 3,5 cm iiber den Granaten liegt.

Bestimmung des Siedepunktes.

Hierzu sind ungefihr 15 ccm

erforderlich. Auf diesem Siedegefil wird mitfels eines Korkes oder Schliffes der Siedeaufsatz
(nach KAHLBAUM) befestigt. Er besteht aus einem Dampfrohr von etwa 11 mm lichter Weite und
23 em Hohe, dessen oberer Teil von dem angeschmolzenen Dampfmantel von etwa 20 mm Weite

Abb. 27.

Lampenzylinder verwenden.

und 20—22 em Linge umgeben ist. Dieser
Dampfmantel ist an der Stelle, wo er mit Hilfe
des Korkes im Probierrohr befestigt ist, etwas
verjiingt. Die ringférmige Anschmelzstelle, die
in der Abbildung als ringférmige Zwischenwand
bezeichnet ist, teilt den Dampfmantel in einen
oberen und einen unteren Teil und liegt etwa
14 cm iiber dem unteren Rande des Dampfrohres.
Das obere, etwas verjiingte Ende des Dampf-
mantels ist mit einem Kork verschlossen, in dem
das Thermometer befestigt wird. Unmittelbar
itber der ringférmigen Zwischenwand ist ein
AbfluBrohr fiir die kondensierte Fliissigkeit an-
gebracht, die auf diesem Wege in das Siedegefa
zuriickflieBen kann. Dieses Abflulirohr ist vor
dem Einmiinden in den unteren Teil des Dampf-
mantels etwas nach unten gebogen, damit sich ein
Tropfen Fliissigkeit darin sammeln kann, die das
Aufsteigen von Dampf durch dieses AbfluBrohr
verhindert. Auf der gegeniiberliegenden Seite des
Dampfmantels befindet sich der etwas nach oben
gebogene Seitenstutzen, in welchem der Kiihler
mittels eines Korkes oder Schliffes befestigt wird.
Die Mantellinge des Kiihlers betrigt ungefihr
10 em. Das Siedegefafl steht in der Mitte einer
Asbestplatte, die an dieser Stelle eine runde
Offnung von 2 cm Durchmesser besitzt. Diese
Offnung ist von unten durch ein Messingdrahtnetz
verschlossen. Die Asbestplatte ist so grofl zu
wihlen (etwa von 10 cm Durchmesser), dafl die
strablende Wirme des Brenners vom Thermo-
meter abgehalten wird. FEs empfiehlt sich
besonders bei iiber 100° siedenden Fliissig-
keiten, das Siedegefil mit einem Luftmantel
von 5 cm Durchmesser und 22 cm Hohe zu
umgeben. Hierzu kann man einen abgesprengten

Das Thermometer ist so weit in das Dampfrohr einzufiihren

daB der Quecksilberfaden vollstindig vom strémenden Dampf umgeben ist. Die Flammenhdohe,

ist so zu regeln, dafl die Fliissigkeit eben lebhaft siedet.

Die Siedetemperatur wird abgelesen,

wenn das Thermometer wihrend 3 Minuten seinen Stand innerhalb eines zehntel Grades

nicht veridndert.

Barometerstand Beobachtete Siedepunkte
bei Ausfiithrung ohne | mit
des Versuchs Abdestillieren

Ather . . . . . . ... .. 720,1 32,90 32,90
Acid. carbolicam . . . , . . 723,0 179,8° 179,8—179,9¢
Acid. trichloraceticum . . . . 719,0 192.8° 192,6—196,7°
Aether aceticus. . . . . . . 719,0 73,50 72,9— 75,50
Athylbromid . . . . . . . 722,6 36,9¢ 36,8— 37,0°
Athylehlorid . . . . . . .. 722,68 10,5° 10,5— 10,8°
Alcohol absol. . . . . 720,9 77,0° 77,00
Amylenhydrat . . . . . . . 720,9 100,2° 99,9—101,0°
Amylnitrit . . . . . . . .. 721,8 97,8° 97,0—102,0°
Benzaldehyd . . . . . . . . 717,8 177,80 176,9—177,6°
Bromoform 722,0 147,5° 147,2—147,6°
Chloroform . . . . . ... 720,9 60,3° 60,1— 60,9°
Paraldehyd . . . . . . .. 715,0 119,4—120,5° 122,4—123,2°
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Zur Bestimmung des Siedepunktes am Riickfluflkiihler bringt man den Kithler in die auf-
rechte Stellung und senkt das Thermometer soweit berab, dall das Quecksilbergefid sich mindestens
5 mm unter der Oberflache der Fliissigkeit befindet. Damit die kondensierte Fliissigkeit moghchst
vollstindig wieder in das Siedegefi} zuriickfliefit, ist das AbfluBrohr unmittelbar iiber der ring-
formigen Zwischenscheibe angebracht.

Bei der Bestimmung der Destillationstemperatur w1rd der Kiihler nach unten gedreht; das
Thermometer wird so weit gehoben, daf das Quecksilbergefall sich im unteren Ende des Dampf-
rohres befindet.

In der Tabelle S. 20 sind die mit Hilfe des Apparates von PAUL und ScmANTZ fiir die
angegebenen Verbindungen ermittelten Siedepunkte bei bestimmtem Barometerstand zusammen-
gestellt.

An Stelle des von PAUL und SCHANTZ verwendeten Apparates empfiehlt E. RUPP den
in Abb. 28 wiedergegebenen Apparat. In das dullere Glasrohr, Probierrohr von 17 cm Linge
und 38 mm Weite, bringt man etwa 25 cem der Fliissigkeit und einige Siedesteinchen. In das
innere Rohr ist ein Dampfzuleitungsréhrehen eingeschmolzen. Das Thermometer wird so ein-
gesetzt, daB es bis fast auf den Boden des Rohres reicht, Das Dampfableitungsrohr wird mit
einem Kiihler oder bei hoher siedenden Fliissigkeiten mit einem einfachen Glasrohr verbunden.
Der Apparat wird auf einem Drahtnetz erhitzt, das mit einem 3 em weit durchlochten Stiick As-
bestpappe bedeckt ist. In dem inneren Rohr sammeltsich bald etwas Destil-
lat an, das nun durch den Dampf der 4uBeren Fliissigkeit nicht iiber seinen
Siedepunkt hinaus erhitzt werden kann. Infolgedessen zeigt das Thermo-
meter genau den Siedepunkt der Fliissigkeit an. Der Stand des Thermo-
meters wird abgelesen, wenn aus dem Ableitungsrohr Fliissigkeit abzu-
tropfen beginnt.

IV. Quantitative Bestimmung der bei bestimmten pil
Temperaturen iibergehenden Fliissigkeit. ] I

In einigen Fillen wird gefordert, dal innerhalb bestimmter B
Temperaturgrade eine bestimmte Menge der Fliissigkeit iiber- ‘

—_— =
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destillieren soll. Bei Benzinum Petrolei, Kreosotum und
Oleum Terebinthinae fordert Germ., dal} ,,der groBte Teil
oder ,,die Hauptmenge* bei den angegebenen Temperatur-
graden iibergehen soll. Diese Angabe ist zu ungenan. Der
»»groBte Teil* ist etwas mehr als die Hilfte. Man wird aber die
Angabe wohl so auffassen miissen, dal} als ,,grofter Teil* eine
Menge von etwa 80—909/, zu verstehen ist. Bei Bromoformium
und Cresolum crudum ist die Angabe bestimmter. Von
ersterem miissen bei 148—150° 90 Volumprozent und bei
letzterem zwischen 199 und 204° 929, (Gewichtsprozent)
iibergehen. Die Zahlen sind natiirlich als Mindestwerte auf-
zufassen.

Beider Priifung des Rohkresols wird die Destillation
in folgender Weise ausgefiihrt (unter Benutzung des in Abb. 24 Abb. 28.
S. 18 wiedergegebenen Apparates).

Man wigt in einem Kélbchen oder Arzneiglas etwa 51 g Rohkresol ab, tariert genau und
bringt unter Riickwiigung 50 gin das Siedekélbchen von etwa 75—80 ccm Inhalt, mit der Vorsicht,
daB nichts in das Ansatzrobr gelangt. Das Siedekélbchen wird in das Luftbad so eingehiingt,
daBl zwischen dem Boden des Kolbchens und dem des Luftbades ein Raum von 1—2 cm Héhe
bleibt. Dann gibt man in das Siedekélbchen einige etwalinsengrofie trockene Tonstiickchen,
die zur Verhiitung des Siedeverzugs und des Stofiens der Fliissigkeit beim Erhitzen dienen, legt
zunichst eine nicht gewogene Vorlage vor und erhitzt das Luftbad mit einem kriftigen Brenner,
bis das im Halse des Siedekslbchens angebrachte Thermometer gerade eben 199° oder die Tem-
peratur anzeigt, die sich unter Beriicksichtigung des Barometerstandes ergibt, bei 780 mm Baro-
meterstand z. B. 199,5°, bei 740 mm 198,5° Ist diese Temperatur gerade erreicht, dann nimmt
man die Flamme fort, um die Vorlage zu wechseln. Die erste Vorlage braucht nicht gekiihlt zu werden.
Bei einem vorschriftsméBigen Rohkresol gehen bis 1999 nur einige Tropfen iiber,die infolge eines
sehr geringen Wassergehaltes meist triibe sind. Gehen bis 199° mehr als 4 g iiber, dann ist eine
weitere Destillation iiberfliissig; das Rohkresol entspricht dann nicht der Anforderung, daB 929/,
iiber 199°¢ sieden miissen.

Zum Auffangen des bei 199—204° iibergehenden Destillats wird ein trockener, auf der
Tarierwage gewogener Kolben von Jenaer Glas von etwa 200 ccm Inhalt benutzt. Sehr zweck-
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mifbig sind dafiir Kjeldahlkolben (s. Bd. IT unter Nitrogenium). Diese halten den grofllen
Temperaturunterschied zwischen den Dampfen des Kresols und dem Kiihlwasser sehr gut aus.
Die Vorlage wird so vorgelegt, da das Ende des Abflufirohres des Siedekélbchens sich ungefahr in
der Mitte der Vorlage befindet. Die Vorlage wird in einen Trichter gelegt, und iiber die Vurlage 148t
man dann das Kiihlwasser laufen. Dann wiid das Luftbad wieder erhitzt. Hierbei gehen meist
einige Tropfen iiber, ehe das Thermometer wieder 199° zeigt. Diese gehdren aber mit zu dem
aufzufangenden Destillat. Man erhitzt nun so lange, bis das Thermometer gerade eben 2049 oder
die nach dem Barometerstand umgerechnete Temperatur anzeigt, oder wenn es nicht so hoch
steigt, bis nichts mehr ibergeht. Die in dem Ansatzrohr des Siedekélbchens befindlichen Tropfen
1aBt man noch durch stirkere Neigung des Kélbchens in die Vorlage tropfen, trocknet letztere
ab und wigt wieder. Es miissen dann mindestens 46 g iibergegangen sein = 92 9/,.

Bei dieser Priifung des Rohkresols mufl das Thermometer auf seine Richtigkeit gepriift
werden, was am einfachsten mit Hilfe einer Fliissigkeit von bekanntem Siedepunkt geschehen
kann. Am besten ist hierzu reines Metakresol geeignet, dessen Siedepunkt bei 200° liegt
(760 mm Barometerstand). Wenn man neben der Priiffung des Rohkresols einen zweiten Versuch
mit reinem Metakresol ausfithrt, wird die Bestimmung unabhingig von der Richtigkeit des
Thermometers und zugleich vom Barometerstand. Angenommen, bei dem Versuch mit reinem
Metakresol zeige das Thermometer 197°. Dann muB das Rohkresol zwischen 196 und 201° zu
92 9/, iiberdestillieren. )

Die geniigende Reinheit des zum Vergleich dienenden Metakresols ergibt sich daraus, daB

abgesehen von einigen Tropfen Vorlauf und ebensowenig Riickstand der Siedepunkt gleich bleibt
oder hochstens um 10 steigt. )

Beriicksichtigung des Luftdruckes bei der Bestimmung des
Siedepunktes und der Destillationstemperatur.

Da das Sieden einer Fliissigkeit eintritt, wenn die Spannung des gesittigten
Dampfes gerade den dufleren Druck iiberwindet, so ist die Hohe des Siedepunktes und
der Destillationstemperatur abhingig von der Ho6he des Luftdruckes.
Alle wissenschaftlichen Angaben von Siedepunkten sind auf.den normalen Queck-
silberbarometerstand von 760 mm bezogen. Ist der Luftdruck bei der Ausfithrung
des Versuches geringer, so findet man den Siedepunkt etwas niedriger, bei héherem
Barometerstand dagegen hdher als den normalen Siedepunkt. Bei grofleren Ab-
weichungen des Barometerstandes und in hoch gelegenen Orten mit niedrigem durch-
schnittlichen Barometerstand muB8 die Anderung des Siedepunktes beriicksichtigt
werden. Man kann rechnen, daB der Siedepunkt sich mit einer Anderung des Baro-
meterstandes um 5 mm um 0,2—0,3° dndert. Durch Ausfithrung eines Gegenver-
suches mit der gleichen Fliissigkeit von zweifellos vorschriftsméBiger Reinheit wird
die Bestimmung von dem Barometerstand unabhingig, zugleich wird sie dadurch
unabhingig von der Richtigkeit des Thermometers.

In der Tabelle S. 22 sind fiir eine Reihe von Fliissigkeiten, deren Siedepunkte
von der Germ. angegeben sind, die mit Anderung des Barometerstandes eintretenden
Anderungen der Siedepunkte zusammengestellt (nach Berechnungen von Tu. PauL
und K. Scaantz). Vgl auch Bd. IT S. 1288.

Das optische Drehungsvermigen und seine Bestimmung.

Eine grofle Anzahl von Koérpern, meist Kohlenstoffverbindungen, zeigt in
fliissigem oder in gelostem Zustand die Eigenschait, die Schwingungsebene eines
durch sie hindurchgehienden polarisierten Lichtstrahles (s. S. 24) um einen ge-
wissen Winkel gegen die urspriingliche Lage zu drehen. Solche Kérper nennt man
»drehende« oder ,,optisch aktive®; die Eigenschaft selbst bezeichnet man als
»optische Aktivitat“ oder als ,,optisches 'Drehungsvermégen“. Jeder
drehende Korper hat ein ihm eigentiimliches, fir ihn ,,spezifisches Drehungs-
vermégen, das sich vermittels der ,,Polarisationsapparate* zahlenmiflig fest-
stellen 1i0t. Hat man dasselbe ermittelt, so lilt sich riickwirts die gefundene
Zahl zur Kennzeichnung des betreffenden Stoffes verwenden, d. h. zum Nachweis
seiner Identitéit bez. Reinheit, und zwar ebensogut wie andere physikalische Eigen-
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schaften, die Dichte, der Schmelz- oder Siedepunkt, das Brechungsvermdgen usf.
Auch die pharmazeutische Praxis macht hiervon Gebrauch. Fir eine Reihe von
Stoffen, die in die Korperklassen der atherischen Ole, Zuckerarten, Alkaloide usf.
fallen, bringt das Deutsche Arzneibuch wenigstens Zahlenangaben iiber ihr Drehungs-
vermdigen, wenngleich dessen Bestimmung nicht ausdriicklich gefordert wird.

Ist andrerseits fiir eine bestimmte reine Substanz die Hohe ihres spezifischen
Drehungsvermégens ein fiir allemal mit Sicherheit bekannt, so 148t sich mit dieser
Zahl der unbekannte Gehalt einer Losung des betreffenden Stoffs dadurch fest-
stellen, dafl man die Drehung der Loésung ermittelt. Auch diese Verwendung des
Drehungsvermégens zu analytischen Zwecken hat Bedeutung fiir das pharma-
zeutische Laboratorium. Es liegt beispielsweise hiufig die Frage vor, wieviel Harn-
zucker ein diabetischer Harn enthalte; ihre Beantwortung kann einfach durch eine
Messung des Drehungsvermogens des Harns erfolgen.

Diese Erwigungen lassen eine kurze Besprechung der allgemeinen Grundlagen
der Drehungsmessung und ihrer Ausfithrung angebracht erscheinen.

Polarisiertes Licht und seine Herstellung.

Vom gewdhnlichen Licht nehmen wir an, daf in ihm die Schwingungen aer Lichtétherteilchen
senkrecht zur Fortpflanzungsrichtung des Lichtes erfolgen, in ebenen Kurven und in schnell nach
allen Richtungen hin wechselnden Lagen. Durch gewisse Mittel gelingt es nun, diese Schwin-
gungen gleichmiBig zu richten; sie erfolgen dann alle geradlinig linear und zugleich in einer
Ebene, die stets in derselben Lage verbleibt. Einen so gerichteten Strahl nennt man einen
linear ,,polarisierten. Die Ebene bestimmter Lage, in der alle Schwingungen im polarisierten
Strahl stattfinden, heifit die Schwingungsebene oder die Polarisationsebene dieses Strables.

Ein linear polarisierter Lichtstrahl 1a8¢ sich auf verschiedene Art erzeugen, durch Spiegelung
an ebenen Flichen, oder durch einfache Brechung, oder durch Doppelbrechung in Kristallen. Fiir
praktische Zwecke kommt nur die Verwendung von Kristallen in Betracht, und die gewohnlichen
Hilfsmittel zur Herstellung polarisierten Lichtessind passend vorgerichtete Kalkspatrhomboéder.
Man nennt diese Vorrichtungen Polarisationsprismen und bezeichnet sie meist, nach dem Er-
finder des ersten derartigen Prismas, NICOL, als NIcOLsche Prismen oder kurzweg als Nicols.
(Naheres iiber die Konstruktion der Polarisationsprismen siehe in den Lehrbiichern der Physik.)

Jedes Kalkspatrhomboéder, also auch jedes Nicol, zeigt zwei, einander gegeniiberliegende
stumpfe Ecken, wiahrend die iibrigen spitz sind. Die zwischen diesen beiden stumpfen Ecken
gedachte Verbindungslinie gibt die Richtung der kristallographischen Hauptachse des Kristalls an.
Jeder durch den Kristall hindurchgefiihrte Schnitt, der diese Hauptachse bez. eine ihr parallele Linie
in seine Fliche aufnimmt, heifit ein Hauptschnitt des Kristalls. Geht ein Strahl gewohnlichen
Lichts durch den Nicol, so tritt aus dem Nicol ein Strahl polarisierten Lichts aus, und die Ebene,
ig der in diesem Strahl die linearen Schwingungen alle erfolgen, liegt senkrecht zum Haupt-
schnitt des betreffenden Nicols, d.h. senkrecht zu einer Ebene, die die kristallo-
graphische Hauptachse des Nicols in ihre Fliche aufnimmt, und zugleich auch das Einfallslot
der in den Nicol eintretenden Strahlen.

Polarisationsapparate.

Einen schematischen Durchschnitt durch einen der heute am meisten gebrauchten Polarisa-
tionsapparate zeigt Abb. 29. An der linken Seite der Zeichnung denke man sich die Lichtquelle, an
der rechten das Auge des Beobachters. Den Hauptteil ]eden Polarisationsapparates bilden die
groflen Nicols Ny und N4 Von dem kleinen Nicol N, sehen wir zunachst ab.

r \:\o

L ' .I

Abb. 29.

Der Nicol N, auf den die Linse K das einfallende Licht konzentriert, heifit, weil er das pola-
risierte Licht erzeugt, der Polarisator, Nicol Ng heifit der Analysator. Der Polarisator steht
fest, der Analysator 188t sich, zusammen mit dem kleinen Fernrohr O R, um die Lingsachse des Ap-
parates an einem geteilten Kreise vorbei mefbar drehen.

Steht der, wie oben definierte, ,,Hauptschnitt® des Analysators parallel zum Hauptschnitt
des Polarisators, so stehen auch die Polarisationsebenen von Polarisator und Analysator parallel
zueinander; es geht alsdann alles vom Polarisator kommende polarisierte Licht ganz unabsorbiert
durch den Analysator hindurch: das Gesichtsfeld erscheint dem Auge hell, und zwar im Maximum
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der Helligkeit. Dreht man hingegen den Analysator um 90° um seine Léngsachse, stehen also
die Hauptschnitte senkrecht zueinander, sind demnach, wie man zu sagen pflegt, die Prismen
gekreuzt, so sind auch die Polarisationsebenen gekreuzt; es wird alsdann vom Analysator gar
kein Licht durchgelassen, das Gesichtsfeld ist dunkel. Das Maximum der Dunkelheit
ist der Nullpunkt des Apparats. In Mittelstellungen des Analysators beobachtet man
mittlere Helligkeiten.

Wird nun eine aktive Substanz zwischen die gekreuzten Prismen eingeschaltet, so dreht
die Substanz die Polarisationsebene des vom Polarisator kommenden Lichtes. Die Ebene steht
also jetzt nicht mehr senkrecht auf der Ebene des unverindert gebliebenen Analysators: nach
obigem erfolgt eine Aufhellung des vorher dunkeln Gesichtsfeldes. Man muf jetzt den Analysator
um einen gewissen Betrag, sei es nach rechts, sei es nach links, drehen, um das alte Maximum der
Dunkelheit, die Nullage, wieder hervorzubringen. Dieser Winkel der Drehung des Analy-
sators ist aber gleichzeitig der Winkel, um den vorher die aktive Substanz die
Ebene des polarisierten Lichtes gedreht hatte. Jede polarimetrische Messung lduft
also auf die Bestimmung zweier Nullpunktslagen hinaus, der einen vor, der anderen nach
Einschaltung der drehenden Substanz.

Genau ldBt sich eine derartige ,,Drehungsmessung* allerdings mit gewohnlichem
Licht nicht ausfithren. Denn solches Licht, Sonnen- oder gewdhnliches Lampenlicht, stellt
ein wechselndes Gemisch verschiedenfarbiger Lichtarten dar: es besteht aus Strahlen ver-
schiedener Wellenlinge. Die gleiche aktive Substanz dreht aber die Polarisationsebene
dieser verschiedenen Lichtarten auch um verschiedene Betrige. Man benutzt daher als Lichtquelle
s,monochromatisches‘ Licht, d. h. Licht von einheitlicher, ganz bestimmter Wellenlinge
in der Praxis immer Natriumlicht. (Niberes hierzu s. auch 8. 27 unter 1 und 8. 33 unter 1.)

Halbschattenprinzip. Da die genaue Einstellung auf das Maximum der Dunkelheit fiir
das Auge immerhin schwierig ist, hat man Hilfsmittel gesucht und auch gefunden, diese Einstellung
zu erleichtern. Von diesen verschiedenen Hilfsmitteln hat sich die Anwendung des ,,Halb-
schattenprinzips‘ am meisten bewihrt.

Zerlegt man das Gesichtsfeld des Apparates 1. durch eine vertikale Trennungslinie in zwei
Halften und sorgt 2. dafiir, daB in beiden Halften des Gesichtsfeldes die Schwingungsebenen des
aus dem Polarisator austretenden Lichtes um einen kleinen Winkel e gegeneinander geneigt
sind (Abb 30, T—IIT, ol und or), so beobachtet man mit dieser Anordnung folgende Erscheinungen:

Abb. 30. Gesichtsfeld eines Halbschattenapparates.

Bei gekreuzten Nicols, wo der Analysatorhauptschnitt @o senkrecht zur Mittellinie des
Winkels e (IT) steht, tritt jetzt natiirlich keine véllige Verdunkelung mehr ein. Beide Gesichts-
feldhiliten werden vielmehr nur zum gréBten Teil verdunkelt.: Diese miflige Verdunkelung,
diese ,,Beschattung®, ist aber in beiden Gesichtsfeldhilften die gleiche, denn ol und or machen
ja mit ao bzw. deren Verlingerung einen gleichen Winkel, weichen also um einen gleichen Betrag
von der Senkrechtstellung zum Analysatorhauptschnitt ab. Dieser Punkt der gleichmaBigen
Beschattung ist nunmehr der Nullpunkt des Apparates, der damit an Stelle des friiheren
Dunkelheitsmaximums getreten ist.

Diese stets also aufzusuchende Nullage 148t sich sehr leicht einstellen, denn sobald der
Analysator von der Lage ao in II nur wenig abweicht, so treten auffillige Konstrasterschei-
nungen im Gesichtsfeld auf. Wird der Analysator um einen kleinen Winkel nach links ge-
dreht (I), so gelangt sein Hauptschnitt in senkrechte Stellung zu ol: das ganze, die linke Gesichts-
feldhilfte fillende polarisierte Licht wird ausgeloscht, die linke Seite erscheint dunkel, die
rechte aber aufgehellt. Bei einer kleinen Drehung des Analysators nach rechts vollzieht sich die
gleiche Erscheinung, nur umgekehrt (III). Zwischen diesen beiden Stellungen des Analysators,
die infolge des bei méBigem Drehen auftretenden Lagewechsels des dunkeln Feldes leicht
auffindbar sind, liegt die gesuchte, durch sehr vorsichtiges Bewegen des Apalysators gut
einstellbare Mittellage I, der Nullpunkt.
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Halbschattenapparate.

Die 8. 25 aufgestellte Grundforderung des Halbschattenprinzips, daB im Gesichtsfelde zwei
um einen kleinen Winkel gegencinander geneigte Schwingungsebenen des polarisierten
Lichtes vorhanden sein miissen, ist konstruktiv auf mannigfache Art zu verwirklichen

Am vollkommensten ist das Halbschattenprinzip realisiert in dem zu wissenschaftlichen
Zwecken jetzt ausschlielllich angewandten LippicHschen Halbschattenapparat.

In diesem Apparat ist hinter das groBe Polarisationsprisma N, (Abb. 29, 8. 24) noch ein
kleines Polarisationsprisma, das ,,Halbprisma‘® N, gestellt. Dreht man das grofle Prisma N; gegen
das kleine, das Gesichtsfeld gerade zur Halfte deckende Prisma N, um einen kleinen Winkel um
die Langsachse des Apparates, so hat man durch diese Drehung gleichzeitig die Schwingungsebenen
des Lichtes in beiden Gesichtsfeldhélften um diesen Winkel, den Halbschattenwinkel, gegen-
einander geneigt. Man erhélt also bei diesem Apparat den Halbschattenwinkel durch einen einfachen
mechanischen Vorgang, die Drehung des groBlen Prismas. )

Bei dem LAURENTschen Halbschattenapparat kommt hingegen der Halbschatten-
winkel durch eine optische Vorrichtung zustande, und zwar durch eine unmittelbar hinter
dem Polarisator an Stelle von N, (Abb 29, S.24) eingeschobene, das Gesichtsfeld halb
deckende Quarzplatte von bestimmter Dicke, die LAURENTsche Platte.

Der Polarisator N, wird, wie im
LrpprcHschen Apparat gegen das
Halbprisma N, hier gegen die
feststehende Quarzplatte um
einen kleinen Winkel in der Léngs-
achse des Apparates gedreht. Die
Polarisationsebene des Polarisators hat
dann auf der unbelegten Halftedes Ge-
sichtsfeldes eine bestimmte feste Lage
angenommen, wiahrend sie auf der
belegten Hilfte infolge des Licht-
durchgangs durch den Quarz die ge-
wiinschte kleine Neigung erleidet.
(Néhere Begriindung der Erscheinung
siehe in den Lehrbiichern der Physik.)
Die mit dem Fernrohr O K (Abb. 29)
anzuvisierende Trennungslinie der
Gesichtsfeldhalften ist beim LIPPICH-
schen Apparat die vordere senkre: hte
Kante des Halbprismas N, beim
LAURENTschen hingegen die scharfe
Vertikalgrenze der halbdeckenden
Quarzplatte.
Abb. s1. Der LAURENTsche Apparat hat
gewisse Nachteile gegeniiber dem LiIp-
picHschen, Der letztere gestattet ohne weiteres Drehungsbestimmungen fiir Licht jeder Wellen-
linge, also jeder Farbe; der LAURENTsche Apparat kann nur fiir Natriumlicht Anwendung fin-
den. Denn fiir jede Wellenldnge des Lichtes muB, damit die Halbschattenerscheinung korrekt zu-
stande kommt, die Dicke der Quarzplatte eine andere sein, und so hat man diese in den Apparaten
der Wellenléinge des meist angewandten Natriumlichtes angepaft. Weiter ist der L1PPICHsche Ap-
parat ganz frei von gewissen konstruktiven Fehlern, die beim LAURENTschen seiner Natur nach
auftreten konnen. Andrerseits ist aber die LAURENTsche Konstruktion aus verschiedenen Griin-
den viel billiger herzustellen als die LipPiCHsche und man verwendet sie daher, da die erwihn-
ten moglichen Fehler nur fiir die genauesten Messungen ins Gewicht fallen, ohne Schaden fiir
solche Apparate, die nicht den hichsten Anspriichen an Genauigkeit zu geniigen brauchen.

Fiir pharmazeutische Zwecke empfiehlt sich deswegen besonders ein in Abb. 31 darge-
stellter kleiner LAURENT-Apparat, der unter der Bezeichnung ,,MITSCHERLICH - LAURENT" von
der Firma FRANZ SCHMIDT u, HAENSCH in Berlin S. und auch von anderen namhaften Firmen
gebaut wird. Seine Vorziige sind neben méafigem Preis grofle Einfachheit und Bequemlichkeit
der Handhabung. Sein Halbschattenwinkel e ist unverinderlich auf 149 festgelegt. Die Drehung
des Analysators A mitsamt den zwei gegeniiberliegenden Nonien erfolgt von Hand mittels des
Hebels c. Die Ablenkungswinkel lassen sich damit bis auf 0,1° sicher ermitteln, bei sorgfaltiger
Arbeit vielleicht noch etwas genauer.

Saccharimeter.
In der Zuckertechnik und auch zuweilen bei medizinischen Untersuchungen

verwendet man Polarisationsinstrumente anderer Konstruktion als die beschrie-
benen, die sogenannten Saccharimeter.
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Das Prinzip dieser, zuerst von SOLEIL (1848) konstruierten Polarisationsinstrumente ist in-
sofern ein ganz anderes als das der beschriebenen Kreisapparate, als bei ihnen die Drehung der ein-
geschalteten aktiven Fliissigkeit nicht direkt, durch die Drehung des Analysators, gemessen wird,
sondern indirekt, namlich durch Entgegenschaltung einer entgegengesetzt drehenden Substanz,
also durch Kompensation. Polarisator und Analysator stehen bei ihnen gekreuzt, also am
Punkt der gleichmaiBigen Beschattung, und verbleiben stets in dieser Lage. Wird nun eine
rechtsdrehende Losung von Zucker eingeschaltet, so erfolgt Aufhellung der Beschattung. Zwi-
schen Losung und Analysator befindet sich aber eine linksdrehende Quarzplatte, die keilférmig
geschliffen ist. Durch seitliche Verschiebung des Keils gelangen also dickere oder diinnere Stellen
des Quarzkeils in das Gesichtsfeld und es wird dadurch gréBere oder geringere Linksdrehung in
der gerade durchstrahlten Stelle des Quarzes auftreten. Ist an einer bestimmten Stelle des Keils
die Linksdrehung in der Quarzplatte gerade so stark geworden wie die Rechtsdrehung der
Zuckerlosung, so ist die Drehung der letzteren kompensiert, also die algebraische Summe der
beiden Einzeldrehungen gleich Null: der alte Nullpunkt der gleichméaBigen Beschattung tritt wieder
im Gesichtsfeld auf. Die Dicke der zur Kompensation gerade notigen Quarzschicht bez. die an
einer Skala meflbare Verschiebungsstrecke des Keils gibt also ein relatives MaB fiir das Drehungs-
vermégen der Zuckerlosung.

AuBerlich geben diese Saccharimeter sich schon dadurch zu erkennen, daB bei ihnen der ge-
teilte Kreis fehlt, und dafl man an einer vor dem Analysator angebrachten ebenen Skala hori-
zontale Verschiebungen vornimmt. Thre Skala ist in empirische Grade eingeteilt. Ein
Skalenteil der in Deutschland gebriuchlichen VENTZKE-SOLEILschen Saccharimeter entspricht
(bei weiBem Licht, gewchnlichem Lampenlicht) 0,3468 Kreisgraden der anderen Polarisations-
apparate, der ,,Kreisapparate (bei Natriumlicht). Naheres iiber Prinzip und Bau der Sacchari-
meter, insbesondere iiber den Bau der Keilkompensation, der komplizierter ist als eben be-
schrieben und nicht nur Rechtsdrehungen, sondern auch, in gewissen Grenzen, Linksdrehungen
zu kompensieren gestattet, siche in den gréBeren Lehrbiichern der Physik.

Die Saccharimeter haben neben grofler Genauigkeit noch den besonders fiir
fortlaufende Untersuchungsreihen hochst schitzbaren Vorteil, daB man mit ihnen
bei gewohnlichem Lampenlicht arbeiten kann. Die immerhin etwas unbequeme
Anwendung von monochromatischem Licht fiallt also weg.

Ein grofler Nachteil dieser Instrumente ist aber, daB sie infolge ihrer Kon-
struktion strenggenommen nur fiir Rohrzuckerbestimmungen brauch-
bar sind, allenfalls noch fiir einige dem Rohrzucker in seinen optischen Eigenschaften
nahestehende Zuckerarten, wie Glykose, Milchzucker u.a. Die sehr zahlreichen ak-
tiven Substanzen anderer Art lassen sich mit ihnen nicht untersuchen.
Fir pharmazeutische Zwecke kommen die Saccharimeter deshalb nur in be-
schrinktem Maf in Betracht.

Bestimmung des Ablenkungswinkels einer aktiven Fliissigkeit.

Die nachfolgenden Vorschriften zur Ausfithrung der Messung sind dem 8. 26 beschriebenen
LAURENTschen Apparat angepaft. Sollte ein groferer Apparat zur Verfiigung stehen, so ist die
Handhabung, wenn auch umsténdlicher, im allgemeinen die gleiche; man beachte dann aber die
Bemerkungen 8. 29.

1. Man bringt im verdunkelten Raum vor den Apparat eine helleuchtende
Natriumflamme, d. h. eine kriftige Bunsenflamme, in der vorher scharf ge.
trocknetes oder gelinde geglithtes Kochsalz zur Verdampfung gebracht wird.

Bequemer ist die Verwendung der im Handel befindlichen Salzsorten ,,Cerebossalz‘ oder
., Fiirstensalz®, die auch ungetrocknet nicht verknistern. Als Unterlage dienen am einfachsten die
bekannten in der Analyse zu Schmelzversuchen dienenden flachen Tonrinnen, Eine leicht her-
stellbare Vorrichtung dazu gibt Abb. 32 8. 28 wieder. Die Rinnen werden mit der hohlen Seite
gegeneinander gekehrt im Abstand von etwa 1cm in einen Kork gesteckt, der an einem Glas-
stab befestigt wird. Letzterer wird mit einem Kork auf ein Glas gesetzt. Das falz wird an
der Tnnenseite der Rinnen durch Anschmelzen befestigt. Bei Nichtgebrauch kann die Vorrichtung,
wie in Abb. 33 angegeben, zusammengesteckt werden. Noch einfacher ist die in Abb. 34 und 35
wiedergegebene Vorrichtung, bei der die Tonrinnen in zwei Einschnitten in dem Schutzmantel
eines Brenners liegen,

Die Entfernung der Flamme vom Apparate soll 5—6 cm betragen. Man blendet die Flamme
durch ein Blech ab, das einen mit der Apparatendffnung in genau gleicher Hohe sich befindenden
Ausschnitt hat (Abb. 36). Zur Reinigung des Natriumlichts von beigemengten blauen Strahlen
setzt man vor die Flamme ein Lichtfilter, einen kleinen geradwandigen Trog von 2—3 cm
Weite mit Kaliumdichromatlosung (6 : 100). Ubersteigt der zu messende Drehungswinkel nicht
65—69, so kann das Lichtfilter wegbleiben.
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2. Man zieht das Fernrohr F aus, bis die Trennungslinie der Gesichtsfeldhilften
scharf wahrnehmbar ist. Dann bewegt man den Hebel bis zum Eintritt einer véllig
gleichmiBigen Beschattung der beiden Gesichtsfeldhilften. (Der . Nullpunkt
ist nur dann wirklich aufgefunden, weun kleine Drehungen des Hebels nach links
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oder rechts aus der Nullpuuktlage heraus die in Abb. 30 S. 25 dargestellten Kon-
trasterscheinungen deutlich hervortreten lassen.) Man liest den Stand des
Nonius (s. 8. 29) ab und wiederholt die Einstellung 5—6 mal. Das Mittel dieser
Ablesungen gilt als Nullpunkt.

3. Man fiillt die Flissigkeit in eine Polarisationsréhre von genau bekannter
Lénge (meist benutzt man solche von genau zwei Dezimeter Linge) so ein, dafl keine
Luftblasen in der Rohre verbleiben. ZweckmifBig sind Rohren, die an einem Ende

Abb. 37.

erweitert sind (Abb. 37); die Erweiterung nimmt dann eine etwa verbleibende Luft.
blase auf, so dafl diese nicht mebr stérend wirken kann. Auch Réhren mit besonderem
seitlichen Tubus zum Einfillen sind zweckmaifig.

Die zum VerschlieBen des Rohres dienenden Deckplattchen miissen, sowohl beim Auf-
bringen wie nach vollzogenem Verschlu$, vollstindig blank und trocken sein.

Das Anziehen der VerschluBschrauben der Réhre soll nur gelinde erfolgen. Preft man die
VerschluBplittchen zu stark an, so entsteht leicht Doppelbrechung im Glase; hierdurch sind Fehler
in der Drehung bis zu 0,05° moglich.

4. Man bringt die gefiillte Rohre zwischen die Prismen des Apparats, verschiebt
zuerst das Fernrohr, bis der Trennungsstrich im Gesichtsfeld wieder scharf auftritt,
dreht dann den Analysator und sucht damit von neuem in 5—6 Ein-
stellungen die Lage der gleichmiBigen Beschattung auf. Aus diesen
Ablesungen bildet man wiederum das Mittel.
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5. Die Differenz der Mittel beider Ablesungsreihen (2 und 4) ist der Drehungs-
winkel a der Flissigkeit. Mufite man zur Erreichung der zweiten Nullstellung den
Kreis von der ersten Nullstellung aus nach rechts drehen, so erhilt die gefundene
Zahl das positive Vorzeichen (Rechtsdrehung, - aktiv), wenn nach links, das
negative (Linksdrehung, — aktiv).

Zahlenbeispiel. Rohrzuckerlésung. Bestimmung des Drehungswinkels a im 2-dm-Rohr
bei Natriumlicht. Temperatur 18,50

Nullstellung an der Kreisscheibe abgelesen:

a) ohne Einschaltung der Losung b) nach Einschaltung der Losung
-+ 010 + 13,4°
+ 0,0 + 13,5
-+ 0,1 + 13,6
+ 0,0 + 13,4
+ 0,0 + 13,4
+ 0,1 + 13,5
+ 0,1 + 13,5
Mittel fir den Nullpunkt Mittel fir die Ablenkung
+ 0,06° + 13,470

Gefunden a == 13,47 — 0,06 = 4- 13,41°

Bemerkung. Bei Verwendung eines grofen Apparates ist noch folgendes zu
beachten:

1. Der genau innezuhaltende Abstand zwischen Flamme und Apparatoffnung ist nicht
wie bei dem kleinen MITSCHERLICH-LAURENT, 5—6 cm, sondern 22 cm.

2. Bei den groBen Apparaten ist der Halbschattenwinkel e (Abb.30) nicht von unverinder-
lichem mittleren Wert, vielmehr in gewissen Grehzen je nach den Umstanden wechselbar. Zu diesem
Zwecke ist das groBe Prisma fest mit einem an einer Skala gleitenden, durch eine Schraube fest-
stellbaren Hebel verbunden, der Halbschattenwinkel ist dadurch beliebig verdnderlich und seine
Grofe in Graden ablesbar. Bei klaren Flissigkeiten wahlt man ihn zu 5—69, denn je kleiner er
gewiiblt wird, desto genauer und iibereinstimmender werden die Ablesungen. Da aber, je kleiner
der Halbschattenwinkel ist, gleichzeitig auch das Gesichtsfeld in der Nullage sich immer mehr
verdunkelt, so mufl man bei gefirbten oder schwach triiben Fliissigkeiten notgedrungen &fters bis
zu 100 und mehr gehen. Zwischen Nullpunkts- und Ablenkungsbestimmung darf an der Stellung
des Halbschattenhebels nicht das geringste gedndert.werden, denn jede Drehung des Hebels
indert den Nullpunkt. Will man daher im Laufe der Beobachtung wegen Unklarheit der Flissig-
keit usf. den Halbschattenwinkel gr68er wahlen, so ist zunachst eine neue Nullpunktsbestimmung
auszufithren

Noniusablesung.

Der bei den Drehungsmessungen stets benutzte ,,Nonius® ist ein Hilfsmafstab, der, an
einer Hauptteilung anliegend, Bruchteile eines Skalenteils der letzteren bequem festzustellen ge-
stattet. In seiner einfachsten Form ist der Nonius so geteilt. daB 9 Teile der Hauptteilung auf ihm
in 10 Teile geschnitten sind 8.

Abb. 38,1, in der 4 die Hauptteilung, A L9 | 0 )
B den Nonius darstellt. Jeder No- L LT T T 1 T T 1 L 1 1
niusteil hat dann also einen Wert B [Lo l l l L l }; J/ IT : !l: 10 }
von 0,9 eines Teils der Hauptteilung,
und die Ablesung mit diesem Nonius I AT T 2 T 1
liefert Zehntel der Hauptteilung. A{ S T S y T i T T3
Dies ergibt sich aus folgendem: T T T T 111 1 1 1

Hat der Nonius, an der Haupt- B 0 1 2 3 4 5 6 T 8 90

teilung vorbeigleitend (oder auch
umgekehrt), eine bestimmte Strecke
durchlaufen, etwa von Lage I zu Lage II (Abb. 38) iibergehend, so ist die Lage seines Nullpunk-
tes an der Hauptteilung (H.T.) zu ermitteln. Denn stets erfolgt die Zahlung vom Nullpunkt
des Nonius aus. In Lage II liegt der Nullpunkt des Nonius zwischen 16 und 17; das Stiick von
16 bis O bleibt noch genau zu bestimmen. Verfolgt man die Noniusteilung, so ergibt sich, daB sein
siebenter Strich mit einem Teilstrich der Hauptteilung zusammmenféllt. Bezeichnen wir diesen
Punkt mit @, so ist die Strecke (16 bis @) = 7 (HT). Die Strecke (o bis a) aber ist 7-0,9 = 6,3 (HT).
Das gesuchte Stiick (16 bis 0) ist demnach 7—6,3 = 0,7 (H.T.) und die zu bestimmende Lage daher
16,7 (H.T.).

Abb. 838, Noniusablesung.
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Daraus ergibt sich, da das Auseinandergesetzte allgemein gilt, die praktische Regel: Man
stelle fest, der wievielste Teilstrich des Nonius mit einem Teilstrich der Haupt-
skala zusammenfallt. Die Ziffer dieses Noniusteilstrichs gibt gleichzeitig die
Zehntel zu dem an der Hauptskala abgelesenen vollen Skalenteil

In Abb. 39 steht der Nullstrich des Nonius zwi-
schen 29 und 30 der Kreisteilung und der 8. Teilstrich
des Nonius steht genau auf einem Teilstrich des Kreises.
Es ist also abzulesen: + 2,89,

Manche Nonien (an gréfleren Apparaten) lassen 1/,,4
der Hauptteilung ablesen, andere, an Kreisbogen ange-
brachte, liefern 1/, also Minuten des Kreisgrades. Da
sie aber nach analogen Grundsitzen geschnitten sind, so
findet man sich nach obigem mit ihrer Ablesung leicht
Abb. 39. zurecht.

Spezifische Drchung aktiver Substanzen.

Die Grofie des durch eine geloste aktive Substanz hervorgebrachten Drehungs-
winkels wechselt:

a) mit der Dicke der durchstrahlten Schicht, d. h. mit der Lange der
angewandten Polarisationsrohre. Der Ablenkungswinkel ist stets genau
direkt proportional der Schichtendicke (Brors Satz);

b) mit dem Gehalt der Losung an aktiver Substanz in der Volum-
einheit, d. h. mit der Konzentration.

Um sich fiir Vergleichungen von diesen Variablen unabhingig zu machen, be-
zieht man nach Brors Vorschlag alle polarimetrischen Messungen des Drehungs-
winkels ¢ an Flissigkeiten auf

1. die einheitliche Réhrenlinge von einem Dezimeter;

2. eine gleiche Konzentration. Als Einheitskonzentration hat man
nun nicht etwa 1 g in 1000 ccm, oder 1 g in 100 cem, sondern, gleichfalls nach
dem Vorschlag Brors, 1 gder aktiven Substanz in1 cem Lidsung gewihlt.

Dieser derart einheitlich reduzierte Winkel, den man stets mit [a] bezeichnet,
stellt fiir jeden aktiven Kdrper, unter gewissen Voraussetzungen (s. unten), eine charak-
teristische Konstante dar, gerade wie dessen Brechungsvermdgen, dessen spezifisches
Gewicht usf., und man bezeichnet ihn als das

spezifische Drehungsvermdégen [a]
dieses aktiven Korpers.

Die gewdhnlich angewandte Formel fiir die Berechnung des ,,spezifischen
Drehungsvermdégens* eines aktiven Korpers, wenn im Versuche dessen Losung
in 100 com Flissigkeit egaktive Substanz enthielt und der Ablenkungswinkel
unter Verwendung einer Rohre von ! dm Linge sich zu a° gefunden hatte, lautet

100
[a]=fl—_7?................(1)

Hat man an einer Lésung in einem Rohr von ! dm Linge den Drehungswinkel a gefunden,
und sind in 1 cem dieser Losung nicht 1 g aktive Substanz, sondern P g geldst, so wire der auf
Einheit der Schicht und Einheit der Konzentration umgerechnete Drehungswinkel [«]:

=%

Bei der Gehaltsbestimmung einer Lésung ist es nun praktisch iiblich, deren Gehalt in Gram-
men nicht fiir 1 cem, sondern fiir 100 cem Losung anzugeben. Dieser Zahlenwert fiir die Kon-
zentration, ¢, ist demnach hundertmal gréBer als der wie oben fiir P definierte. Es ist also

¢=100P oder P=1/c

Setzt man diesen Wert fiir P in die vorhergehende Gleichung ein, so ergibt sich obige
Gleichung (1)
~100a

[¢)=—~—.

l-e
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Zahlenbeispiel. Spezifisches Drehungsvermégen der Raffinose, CjgH,0p.

a) Konzentration.
1,0291 g wasserfreie Raffinose wurden bei 200 zu 30 ccm geldst.
In 100 ccm' Losung sind also enthalten:

o— 1,0291 < 100

50— 3,430 g.
b) Drehungswinkel.
Rohrlinge 2 dm. Na-Flamme. t= 200
Nullstand der Kreisscheibe
ohne Rohre mit gefiiliter Rohre
— 0,69~ -+ 6,59
— 0,5 -+ 6,6
— 0,6 + 6,6
—0,5 + 6,7 a= + 6,60 — (— 0,56) = + 7,18°
— 0,6 + 6,6
— 0,6 - 6,6
Mittel — 0,56 + 6,50
c) Spezifische Drehungv, berechnet nach Gleichung (1)
100+ 7,16
—_————— == B o,
le] =5 5335 — T 1004

Jeder so durch Rechnung erhaltene Wert fiir [«] ist, da er ja fiir die iiberaus starke Konzen-
tration 1 g Substanz in 1 cem Losung gilt, stets sehr hoch gegeniiber dem wirklich gemessenen
Drehungswinkel a. Infolgedessen multiplizieren sich in ihm- die unvermeidlichen kleinen Fehler
der Bestimmungen und machen fast immer seine erste Dezimale bereits unsicher. Es ist daher
meist ohne Sinn, die Berechnung auf weitere Dezimalstellen auszudehnen,

Bemerkungen zur Berechnungsweise des spezifischen Drehungs-
vermdogens.

1. Ist die aktive Substanz nicht durch Lésen verflissigt, sondern an und
fiir sich bereits fliissigen Aggregatzustandes (Terpentindl, Nikotin usf.), so verein-
facht sich die Berechnungsformel (1). Ein Volum von 1 cem soll 1 Gramm aktive
Substanz enthalten; der auf Schichtlinge 1 dm reduzierte Ablenkungswinkel q ist
daher nur noch durch die Dichte d der aktiven Fliissigkeit zu dividieren. Far aktive
flissige Substanzen gilt daher die Berechnungsformel

[u]:l—‘_%.................(2)

Fiir pharmazeutische Zwecke hat diese Formel keine praktische Bedeutung. Denn das Arz.
neibuch verzichtet in solchen Fillen auf die Umrechnung auf spezifische Drehung. Es begniigt sich
damit, zur Kennzeichnung der in ihm aufgefiihrten aktiven dtherischen Ole lediglich den Drehungs-
winkel a fiir 1 dm Schicht anzugeben, mit Riicksicht darauf, dafl die Zusammensetzung und damit
auch die Drehung dieser Naturprodukte ohnehin meist sehr starken Schwankungen ausgesetzt ist.

2. Bei Lésungen aktiver Substanzen 1ifit sich deren Gehalt auch in Gewichts-
prozenten p der Losung ausdriicken (z. B. 6 g Substanz, nicht in 100 cem, sondern
in 100 g Losung). Es besteht zwischen Konzentration ¢ und Gew.-%/, p die leicht ab-
leitbare Beziehung ¢/d = p, wo d die Dichte der Losung bedeutet. Daraus folgt
¢ = p-d. Durch Einsetzen in (1) erhilt man dann

100 a
[a]——i:"‘b"'& .--..-.c-...‘...(3)

als Berechnungsformel fiir die spezifische Drehung bei Losungen in diesen Fillen.

Man ersieht hieraus, daB, falls eine Losung nach Gewichtsprozenten der Losung her-
gestellt bez. definiert ist, eine Ermittlung der spezifischen Drehung stets gleichzeitig noch die Fe-
stimmung der Dichte der Lésung erfordert. Fiir manche wissenschaftliche Zwecke ist dies
umstandlichere Verfahren nicht zu entbehren, so z. B., wenn man die Abhingigkeit des Drehungs
vermégens von der Menge des Losungsmittels erfahren will. Fiir praktische Zwecke geniigt
jedoch stets die einfachere direkte Ermittlung der Konzentration der Losung unter Ver-
wendung eines MeBkglbchens wie oben im Zahlenbeispiel und Anwendung der Formel (1).
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Verwendung der Konstante des spezifischen Drehungsvermogens
zur Gehaltshestimmung einer Losung.

Kennt man die spezifische Drehung eines einheitlichen chemischen Kérpers
ein fiir allemal, so kann man mit Hilfe dieser bekannten Konstante umgekehrt den
unbekannten Gehalt jeder Losung dieses Kdrpers ermitteln, wofern man nur
den Drehungswinkel der Lésung bestimmt.

Zur Berechnung hat man einfach die Berechnungsformel der spezifischen Drehung

100a
[a]= T e

nach ¢ aufzulosen.

C=—— . . .. B €9

Zahlenbeispiele.

a) Ermittelung der Konzentration einer Rohrzuckerlésung.

S 29 ist im Zahlenbeispiel fiir eine Rohrzuckerlésung gefunden worden:
a == 13,419 bei Rohrlinge ! =2 dm.

Nach vielfachen Beobachtungen hat die spezifische Drehung des Rohrzuckers bei Na-

trinmlicht den Wert
[a] = + 66,5°

Daraus ergibt sich nach Gleichung (4) als Konzentration ¢ (Gehalt in 100 ccm) der betreffen-

den Rohrzuckerlosung
__100-13,41
2+ 66,5
(In Wirklichkeit war die Losung hergestellt durch Auflésen von 10,102 g reinem Rohrzucker

zu 100 ccm. Es sei dies angefiihrt, um die bei solchen Bestimmungen erreichbare Genauigkeit zu
zeigen.)

=10,08 g.

b) Ermittelung des Gehalts eines Harns en Harnzucker (Glykose).

Versuch. Zur Klirung und Entfirbung werden 50 ccm des zu untersuchenden Harns mit
5 cem einer 25%/igen Losung von neutralem Bleiacetat, (C,H40,),Pb, versetzt, und nach einigem
Stehen durch ein trockenes doppeltes, bedeckt zu haltendes Filter klar filtriert. Zur Herstellung
der Mischung benutzt man am bequemsten ein mit Schliffstopfen versehenes MeBkéolbchen, das
am Halse zwei Marken trigt: eine bei 50 ccm fiir den Harn, eine bei 55 ccm fiir die zuzusetzende
Bleiacetatlosung.

Die erhaltene Fliissigkeit zeigte dann im Versuch bei Natriumlicht und im 2-dm-Rohr
eine Ablenkung von -+ 2,340,

Berechnung. Die spezifische Drehung der Glykose betrigt bei Natriumlicht

[a] = -} 52,80.
Der Glykosegehalt ¢ der untersuchten Fliissigkeit in 100 ccm betragt also nach Gl (4)
o— 100+ 2,34
2-52,8

Derurspriingliche Harn enthalt demnach, da er zur Drehungsbestimmung um 1/,, verdiinnt
wurde,

=2216g . ... ... 0. ...

2,216-1,1 =2,44 g Glykose in 100 ccm.

Bemerkung. Diese Berechnung fufit selbstverstindlich auf der Voraussetzung, daB im Harn
aufer der Glykose keine anderen drehenden Kérper vorhanden sind Ganz streng trifft diese Vor-
aussetzung nicht immer zu; unter Umstéinden treten noch andere aktive Korper im Harn auf, so
Fruchtzucker, Pentosen, gepaarte Glukuronsiuren, letztere nach dem Einnehmen gewisser Medi-
kamente wie Campher, Chloral, Butylchloral u.a. Aber diese Kérper sind erfahrungsgemi8 in
den allermeisten Fillen in so geringer Menge vorhanden, daB ihre Anwesenheit praktisch ohne
nennenswerten EinfluB auf die Drehung ist.

Eiwei}, welches links dreht, also den Harn zuckerirmer erscheinen lieBe als er ist, kann leich$
nachgewiesen (mit Essigsiure und Ferrocyankalium) und aus einer groferen Harnmenge vor der
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Polarisation durch Erhitzen des Harns mit einigen Tropfen Essigsiure ausgefillt werden. 50 ccm
des eiweiBfreien Filtrats werden dann wie oben behandelt.

Zur bequemeren Ausfiihrung der Zuckerbestimmung im Harn werden auch Polarisations-
rohren geliefert, die anstatt der iiblichen Liange von 2 dm (200 mm) eine Lénge von genau 189,4 mm
haben. Bei der Benutzung einer solchen Rohre ist der damit abgelesene Drehungswinkel a genau
gleich der Konzentration ¢ des Harns, (¢ in 100 ccm), an Glykose. Man iiberzeugt sich leicht
davon, wenn man in Gleichung (4) fiir Z und [a] die Werte 1,894 und 52,8 einsetzt und damit ¢
herechnet. MuBte, was fast immer nétig, der Harn vor der Drehungsmessung geklirt, also um /4,
verdiinnt werden, so ist natiirlich auch der mit einer solchen Réhre gefundene a- bez. ¢-Wert
schlieBlich noch um 1/,, zu erhéhen (vgl. auch Harnanalyse, Bd. II).

Beeinflussungen des spezifischen Drehungsvermigens.

Bei den Rechnungen der Zahlenbeispiele ist die Biorsche Konstante, die spezifische
Drebung [a], als ein konstanter Wert behandelt worden. In Wirklichkeit aber ist sie, was woh! zu
beachten ist, nicht unter allen Umstianden vollig konstant. Ihr Wert wird im allgemeinen beeinflufit:

1, von der Wellenlinge des Lichts. Fiir polarimetrische Messungen ist daher stets mono-
chromatisches Licht ganz bestimmter Wellenlinge zu verwenden. In der nétigen
Intensitit findet man solches Licht am bequemsten im Natriumlicht, das die Wellen-
linge der FRAUENHOFERschen Linien D, Wellenlinge 589,3 uul). besitzt. In der Praxis
wendet man daher fast ausschlieBlich dieses an und indiziert die damit erhaltenen Zahlen-
werte mit dem Buchstaben D, also ap bez. [a]p.

Bei Verwendung von monochromatischem Licht anderer Wellenlinge ist natiirlich
auch diese stets anzugeben.

2. von der Temperatur. Die Beeinflussung der Drehung durch Temperaturschwankungen
ist bei einzelnen Korpern, so bei Rohrzucker und Glykose, nur minimal. Drehungs-
bestimmungen an Rohrzucker oder Glykose kénnen daher bei mittleren
Temperaturen ohne besondere Temperaturregulierung vorgenommen
werden.

Bei anderen Korpern, wie z. B. bei Invertzucker, ist der Temperatureinflul be-
deutend. Bei solchen hat man wihrend der Messung die Temperatur durch Anwendung
einer Wasserbadrohre genau konstant zu erhalten.

Um Zweifeln vorzubeugen, versicht man daher stets alle Zahlenangaben iiber spezi-
fische Drehung mit entsprechender Indizierung, z. B.

Raifinose [aJng = 104,40,

3. ist die spezifische Drehung noch abhingig von der Art des Losungsmittels (Wasser,
Alkohol usf.) und auch, in gewissen Grenzen, von der Konzentration. oder, anders aus-
gedriickt, der Verdiinnung. der untersuchten Lésung.

So zeigt z. B. eine 20-Gew.-0/jige Losung von Campher in Benzol [a]2g°= - 42,80, in
Essigester hingegen [a]2gu = -}- 51,69,

Aber auch in einem und demselben Losungsmittel, z B. absolutem Athylalkohol, zeigt
Campher bei verschiedener Konzentration verschiedene spezifische Drehung:

Konzentration c= 5 10 260 30 50
P =260 4320 4440 450 470,

was sich genau zum Ausdruck bringen 1i8t durch die Formel:
(0%9° = 41,982 4-0,11824 ¢ (Lanvorx).

Wir beobachten also ein ganz gleichmafBiges Ansteigen der spezifischen Drehung mit wachsender
Konzentration der Losungen, wihrend die Werte der spezifischen Drehung, da sie sich alle auf
die gleiche Einheitskonzentration, 1 g Substanz in 1 eem Losung, beziehen, eigentlich alle gleich
sein miifiten.

Das einfache Berechnungsverfahren nach Gleichung (4) geniigt natiirlich nicht fiir aktive
Substanzen dieses Verhaltens. Will man aus Drehungsmessungen an ihren Losungen die Konzen-
tration der Lésungen berechnen, so bedarf es zunichst einer genauen Kenntnis des Gangs der
spezifischen Drehung mit der Konzentration und weiter noch eines komplizierteren, hier aber nicht
zu erlduternden Berechnungsverfahrens.

1) 1 up = 1 millionstel Millimeter.
Hager, Handbuch. I. 3
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Die Drehung des Rohrzuckers und der Glykose, dieser wichtigen, wohl am héufigsten
polarimetrisch zu bestimmenden Kérper, dndert sich in wisserigen Lisungen aber mit der Ver-
diinnung giinstigerweise um ebenso geringe Betrige wie mit der Temperatur (s. 8. 33).

Bei Rohrzucker und Glykose ist also die spezifische Drehung fiir alle Verdiinnungen
und alle mittleren Temperaturen praktisch eine Konstante:

Rohrzucker [ali)mittel =} 66,5°, Glykose [alg)mittel = -} 52,80,
4, zeigt die spezifische Drehung mancher gelosten Substanzen ~— hauptséchlich Zucker-

arten, jedoch auch anderer Stoffe — sich in gewissem Grade verénderlich mit der Zeit, die seit
der Herstellung der Losung verflossen ist. Das Drehungsvermégen der frisch hergestellten Losung
pimmt nimlich beim Steben stetig ab (in vereinzelten Fallen auch wohl zu), bis schlieBlich ein
weiterhin konstant bleibender Endwert erreicht wird. So zeigt z. B. die Dextrose (Glykose) in
frisch bergestellter Losung die spez. Drehung (a)p = 105,2%, die dann im Verlauf von etwa 6 Stunden
auf den Endwert 52,89 zuriickgeht. Anfangs- und Endwert stehen hier also zu einander im Ver-
hiltnis 2:1, Bei Xylose, Milchzucker und Galaktose haben sich fiir das gleiche Verhiltnis die Werte
4,6:1; 1,6:1; 1,46:1 gefunden. Ein solches Auftreten einer voriibergehenden hoheren Anfangs-
drehung bezeichnet man als Multirotation des betreffenden Stoffes. Die Erscheinung entspringt
bei den multirotierenden Zuckerarten dem Umstand, da die aktiven Stoffe in festem Zustande
in verschiedenen isomeren Modifikationen auftreten, jede mit besonderem Drehungsvermogen,
und im Zustand der Loésung eine labile Modifikation sich allmahlich in die stabile Form um-
wandelt

Von solchen multirotierenden Stoffen kommen fir die pharmazeutische Praxis allenfalls
der Milchzucker und die Glykose in Betracht. Ware hiervon etwa die spezifische Drehung zu
bestimmen, so miiBte die Losung vor der Drehungsmessung etwa 24 Stunden sich selbst.iiber-
lassen bleiben. Dannist erfahrungsgemal der konstante Endwert, um den es sich handelt, er-
reicht. Will man rasch arbeiten, so beschleunigt man den Umwandlungsvorgang durch Tem-
peraturerhbhung. Man iibergieBt die gewogene Substanz im MeBkolben mit etwa 2/; des Lo-
sungswassers, erhitzt einige Minuten bis fast zum Sieden, fiillt nach dem Abkiiblen zur Marke
auf und polarisiert. Auch durch Verwendung von schwach alkalisiertem Losungswasser
(Lccm Lig. Ammon. caust. auf 100 cem Wasser) erhilt man schon bei gewshnlicher Temperatur
in 5—10 Minuten die normale niedrige Drehung bei diesen Zuckerarten. Ein stirkerer Zusaiz
von Alkali wiirde allerdings, infolge chemischer Einwirkung desselben auf den Zucker, den End-
wert noch weiter abnehmen lassen.

Das Mikroskop und seine Anwendung zur Untersuchung
von Drogen.

I. Das einfache Mikroskop, mit dem AxTox1US A. LEEUWENHOEK um 1670 die Lebe-
wesen im Zahnschleim entdeckte und seine Untersuchungen iiber die Fortpflanzung ausfiihrte, be-
stand aus einer geschliffenen oder auch nur geschmolzenen kleinen Glaslinse, der gegeniiber in
geeigneter Entfernung das Objekt befestigt wnrde. Spiter setzte man mehrere Linsen zu einem
VergroBerungsglas zusammen und nannte die Zusammenstellung, wenn sie die Gegenstinde ver-
grifert in der natiirlichen Lage zeigte, ein-
faches Mikroskop. Die gebriuchliche Lupe
- ist ein solches Gerat, wird jedoch in der Regel
ST~ nur dann ,,einfaches Mikroskop‘‘ genannt, wenn
sie verstellbar eingerichtet ist.

F F Wie die VergroBerung eines Gegenstandes
7 durch eine bikonvexe Linse zustandekommdt,
L < zeigt Abb. 40, Von dem Objekt, dem Pfeile a b,
Py // gehen die Strahlen durch die bikonvexe Glas-
- linse 0 und werden, weil Glas optisch dichter
ist als Luft (mit Ausnahme des zentralen Strah-

les), gebrochen. Das in F, befindliche Auge

sicht den Pfeil nicht mehr unter dem der Ent-

Abb. 40. Entstehung eines virtuellen Bildes. fernung des Pfeiles a b von F, entsprechenden
Sehwinkel, sondern unter einem erheblich gro-

Beren Winkel, nimlich ¢, ¥,b,, und der Pfeil erscheint daher entsprechend vergroBert, wie er in a,
b, gezeichnet ist. Dieses Bild des Pfeiles ist dem Objekt a b gleichgerichtet. Es ist zwar dem
Auge sichtbar, kann aber nicht auf einem Schirme aufgefangen werden; solche Bilder nennt man

x
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virtuelle Bilder. Voraussetzung ist dabei, da8 sich das Objekt innerhalb der Brennweite der
Linse o befindet. Ist das nicht der Fall, und befindet sich das Objckt, der Pleil, etwas auflerhalb
der Brennweite der Linse o, so erhilt man das in Abb. 41 gezeichnete Bild, das vergréBert und
umgekehrt erscheint; es kann auf e nem Schirm aufgefangen werden und hei3t daher ein reelles
Bild. Wie den Endpunkten, so entspricht jedem
Punkt der Objektebene a b ein Punkt der Bild-
ebene a, b,

Bei einfachen, aus Kugelsegmenten be-
stehenden Glaslinsen geht der senkrecht auf die
Mitte treffende Zentralstrahl ungebrochen hin-
durch, am meisten werden die den Rand der
Linse treffenden Strahlen gebrochen. Die Rand-
teile der Linse werden also ein stirker vergrs-
Bertes Bild geben, als die nach der Mitte zu
liegenden Teile; die Zeichnung der Bilder er-
scheint dadurch verwaschen; durch Abblendung
der Randstrahlen kann man sie scharf erhalten,
verliert jedoch entsprechend an Licht. Das ist:
der durch die Kugelgestalt der Linse bedingte
Fehler der Abbildung; man nennt diese Ab-
weichung in der Vergro8erung die sphéarische
Aberration. Jede solche Linse mufl aber
auch als eine Kombination unendlich vieler im gleichen Sinne gerichteter Prismen betrachtet
werden. Die Prismen zerstreuen das Licht in seine farbigen Bestandteile, die langwelligen
roten Strahlen werden weniger stark gebrochen, als die kurzwelligen blauen. Die Abweichung
der verschieden gefirbten Strahlen bedingt das Entstehen von Bildern mit farbigen Siumen;
man nennt dies die chromatische Aberration. Um sie zu vermeiden, konstruierte man
Linsen aus zwei verschiedenen Glassorten, die nahezu gleiches Brechungs-, aber erheblich ab-
weichendes Zerstreuungsvermégen besitzen. Abb. 42 zeigt eine solche achromatische Doppel-
linse. Die Farbenzerstreuung der Sammellinse s aus Kronglas wird durch die entgegen-
gesetzt wirkende Zerstreuungslinse z aus Flintglas, dessen Zerstreuungsver-
mogen an sich mehr als doppelt so groB ist wie das des Kronglases, aufge-
hoben, wenigstens so weit, da3 nur noch geringe Farbenreste, das sogenannte |
sekundire Spektrum, iibrigbleiben. Dieser Ausgleich erfolgt fiir Licht, das 2 5
in der optischen Achse eintritt; bei schief eintretendem Licht zeigen sich wieder -
Farbensiume. Die sphirische Aberration kann man durch Abstim- A Abb. 42,

- . - P . . . chromatische
mung der Kriimmungsradien der beiden Fliachen einer Linse gegeneinander, Doppellinse.
so daB ,,Linsen der besten Form‘ erhalten werden, durch richtige Stel-
lung der Linse- gegen das Objekt und durch Zusammenstellung mehrerer Linsen, so daBl deren
Fehler sich gegenseitig ausgleichen, weitgehend aufheben. Eine solche chromatisch und sphirisch
moglichst korrigierte Linse wird aplanatisch genannt.

I1. Das zusammengesetzte Mikroskop in der jetzt iiblichen Form wird durch Abb. 43
in allen seinen Teilen zur Anschauung gebracht. Man unterscheidet daran das Gestell (Stativ)
und die optischen Teile. Bei der Beschaffung eines Mikroskopes wird das Gestell am besten mog-
lichst vollkommen gewiihlt, damit es auch fiir einen erweiterten Aufgabenkreis ausreicht; die op-
‘tischen Teile schafft man sich nach Bedarf an, da man diese Ausriistung jederzeit durch weitere
Ankdufe erginzen kann, wenn nur das Gestell zur Aufnahme der Erginzungsstiicke geeignet
ist. Ein groBes Stativ gestattet nicht nur das Anbringen aller moglichen Hilfsapparate, sondern
es besitzt auch die fiir feinere Untersuchungen notwendige Standfestigkeit. Diese wird in
erster Reihe durch einen geeigneten, schweren, am besten hufeisenformig gebauten Fuf§ gewihr-
leistet, auf dessen kurzem Triiger, meist mit Gelenk zur Schief- und Horizontalstellung versehen,
der die anderen Teile des Mikroskopes tragende Qbjekttisch ruht. Wichtig ist die GroBe des
Objekttisches, weil z. B, die Untersuchung von Schriftfilschungen und die Durchmusterung von
Kulturplatten bei bakteriologischen Kulturversuchen mit schwachen Mikroskopvergriferungen
nur bei hinreichend groflem Objekttisch méglich ist, falls man nicht fiir diese Zwecke ein beson-
deres Gestell benutzen will. Zur Verhinderung des Abgleitens der Objekttrager bei schiefer oder
senkrechter Stellung des Objekttisches dienen leicht entfernbare federnde Objektklammern. Der
Objekttisch ist bei den gréBeren Instrumenten drehbar und mit Stellschrauben zur Zentrierung
versehen. Die Drehbarkeit ist notwendig bei kristallographischen Arbeiten; bei botanisch-phar-
makognostischen Untersuchungen bieten die Zentrierschrauben ein bequemes Hilfsmittel zur
Ausfithrung kleiner Verschiebungen ohne Beriihrung des Objekttrigers. Will man gréBere Flichen
systematisch absuchen und dabei sicher sein, keine Stelle des Objektes zu tibersehen, so benutzt
man dazu am besten den fiir sich kiuflichen beweglichen Objekttisch zum Abnehmen (kleinen
Kreuztisch) Abb. 44), der auf den Objekttisch des Arbeitsmikroskopes gelegt und mit der Klemm-
schraube D an der Siule des Mikroskopes befestigt wird. Zum Einspannen des Objekttragers
l6st man die Schraube 4, wonach der zugehésrige Arm verschoben und fiir den benutzten Objekt-

3*

Abb. 41. Entstehung eines reellen Bilucs.
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triger eingestellt werden kann. Dann wird der andere — geknickte — Arm dicht an den Objekt-
triger geschoben und durch Anziehen der Schraube 4, festgestellt. Mit Knopf C kaun man nun
den Objekttriger durch Zahn und Trieb (die zur Vermeidung toten Ganges schief geschnitten

Oc = Okular
Tu = Mikroskoprshre, Tubus
4 = Auszugsriohre
R = Revolverobjektivtriger
0b = Objektiv
a bis # = Tubusldnge
Z = Zahn und Trieb zur groben Einstellung
M = Mikrometerschraube fiir die feine Einstellung
= Index fiir die Teilung der Mikrometerschraube
= Prismenhiilse
Objekttisch (drehbarer)
Objektklammern
= Beleuchtungsapparat nach ABBE mit den Un-
terabteilungen
¢ = Kondensor
¢ = Irisblende
b = Blendentriger
t = Trieb zum Heben und Senken des Kon-
) densors
s = Beleuchtungsspiegel
= Gelenk zur Schiefstellung
= Hebelchen hierzu, zum Fixieren in jeder Lage
= Triger
= Ful

1

RN S
Il

oo Q

Abb. 43. SEIBERTsches Mikroskop mit Bezeichnung seiner Teile.

sind) um 35 mm nach vorn bewegen. Durch Drehen des Schraubenkopfes B (der teleskopartig
ausgezogen werden kann) ist man imstande, das Objekt seitlich um 50 mm zu verschieben.

Abb. 44. Abnehmbarer Objekttisch.
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Der Objekttisch trigt an seiner unteren Seite die Beleuchtungsvorrichtungen;
der obere Teil ist fest verbunden mit der Sdule des Mikroskopes, an der, senkrecht zur Ebene
des Objekttisches beweglich, die Mikroskoprshre, der Tubus, angebracht ist. Um dem
Lichte DurchlaB zu gewakren, ist der Objekttisch unter der Mikroskoprshre mit einer kreisrunden
Offnung versehen. Beim Arbeiten wird der Objekttisch in der Regel wagerecht eingestellt.

Die Beleuchtung wird durch einen senkrecht und seitlich ver-
stellbaren, drehbaren Doppelspiegel bewirkt, dessen eine Seite
eben ist, wihrend die andere Seite aus einem Hohlspiegel mit
schwacher Kriimmung besteht; dieser wird meist fiir sich zur un-
mittelbaren Beleuchtung des Objektes angewendet. Die Anwendung
schief einfallenden Lichtes ermdglicht oft die Auflésung von Struk-
turen, die mit zentralem Lichte nicht wahrnehmbar sind. Da Ein-
zelheiten am besten in passend gedimpftem Lichte wahrnehmbar
sind, vermeidet man einen Uberschuff des Lichtes, indem man ihn
abblendet. Das geschieht durch einfache Blenden, d. h. ent-
sprechend durchlochte Metallplattchen, von denen man einen Satz in
den verschiedenen Groflen nétig hat, oder durch eine Irisblende,
Abb. 45, deren sichelférmige, geschwirzte Plittchen durch Bewegung
des Knopfes K gedffnet und geschlossen werden, so daB jede erfor-
derliche Abblendung bewirkt werden kann. Bei Anwendung gewdélb-
ter Stahllamellen 1iBt sich die Offnung der Irisblende unmittelbar
unter den Objekttrager verlegen. Sehr schone Beleuchtungen erzielt
man durch Anwendung eines engen Lichtbiindels, wie es nach dem Abwirtsbewegen der Blende
erhalten wird; diesem Zwecke dienen die in einer Schiebehiilse senkrecht verschiebbaren Zylinder-
blenden. In der Regel ist die betreffende Schiebehiilse an einem Schlitten befestigt, der in eine
Schienenfithrung auf der Unterseite des Objekttisches eingeschoben werden kann. Die Abwirts-
bewegung selbst wird aus freier Hand oder mit Hebel bewirkt, Die Schiebehiilse ist auch zur Auf-
nahme eines polarisierenden Prismas oder eines das Licht konzentrierenden Linsensystemes —
eines sogenannten Kondensors — geeignet. Bei Anwendung sehr starken Lichtes tritt nimlich
das Bild der Struktur des zu.beobachtenden Objektes zuriick, die durch die Sammellinsen von
allen Seiten erfolgende Uberstrahlung verwischt alle Einzelheiten, aber stark gefarbte Teilchen
treten auf solch strahlendem Grunde besser hervor, so daB man sich dieser Beleuchtung zur Auf-
findung gefirbter Bakterien in pathologischen Priaparaten mit Vorliebe bedient.

Eine Vorrichtung, die ausgiebigste Verwendung so-
wohl enger als weiter, zentraler oder schiefer Lichtkegel,
sowie die Anwendung stirksten Lichtes mit gréBtem Off-
nungswinkel und schlieflich auch von Dunkelfeldbeleuch-
tung gestattet, ist die von ABBE angegebene und nach
ihm benannte Beleuchtungsvorrichtung (Abb. 46). Sie ist
auf einem Zapfen an der Unterseite des Objekttisches mit
Zahnstange durch den Triebknopf s senkrecht zum Objekt-
tisch beweglich. Zunichst dem Objekttisch befindet sich
eine federnde Schiebehiilse, die zur Aufnahme der ver-
schiedenen Kondensorsysteme (oder der Zylinderblenden)
bestimmt ist. Diese werden durch die Klemmschraube r
festgehalten. Dicht unter der Schiebehiilse ist der Blen-
dentriger angebracht, der um den vor dem Triebknopf s
gezeichneten Zapfen zur Seite geschlagen werden kann. In
entsprechender Entfernung befindet sich der Beleuchtungs-
spiegel a. Als Blende dient eine Irisblende, die durch
den Stift p gedffnet und geschlossen werden kann. Mit
dem Triebknopf e kann der die Irisblende tragende Teil Abb.46. Beleuchtungsvorrichtung nach ABBE.
sowohl exzentrisch eingestellt, alsauch um die optische Achse
des Mikroskopes gedreht werden; die zentrale Stellung der Irisblende wird durch Einschnappen
einer federnden Nase kenntlich gemacht. Eine enge Offnung der Irisblende 148t ein entsprechend
enges Lichtbiindel zur Beleuchtung verwenden, das durch exzentrische Stellung der Blende in
beliebiger Neigung und von jeder gewiinschten Seite her nach dem Objekte gerichtet werden kann.
Dadurch ist man imstande, selbst sehr schrige Beleuchtung ohne Verinderung der Spiegelstellung
zu bewirken und mit groBter Schnelligkeit die zentrale in eine beliebige schiefe Beleuchtung um-
zuwandeln. Das gezeichnete zweilinsige Kondensorsystem ist nicht achromatisch und besitzt
eine numerische Apertur (s. S. 43) von 1,20. Fiir sehr weite Kegel oder besonders schiefe Beleuch-
tung werden dreilinsige Kondensoren mit 1,4 numerischer Apertur gebaut. Dabei ist zu beriick-
sichtigen, daB fiir jede den Wert 1 iibersteigende Apertur die Frontlinse des Kondensors durch
Immersionssl optisch homogen mit dem Objekttriger verbunden, d.h. auf die Frontlinse des
Kondensors so viel Immersionssl gebracht werden muf, daB zwischen dieser und dem Objekt-
trager sich keine Luft mehr befindet. Geschieht dies nicht, so werden alle Strahlen, die die Apertur 1

Abb. 45. Irisblende.
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iiberschreiten, durch totale Reflexion an der Luftschicht abgeblendet und gelangen nicht zur Wir-
kung. Fir mikrophotographische Zwecke sowie fiir alle Arbeiten, bei denen nicht Tageslicht,
sondern eine Lichtquelle von geringer Ausdehnung zur Anwendung gelangt, sind achromatische,
zentrierbare Kondensoren zu empfehlen; an ibrer Stelle konnen Mikroskopobjektive verwendet
werden, die dann, in das mit Zentriervorrichtung versehene Schieberohr eingefiigt, an die Stelle
des Kondensors gebracht werden.

Das mit der ABBEschen Beleuchtungsvorrichtung ausfithrbare Verfahren der Dunkel-
feldbeleuchtung erfordert besondere Blenden, die von den einzelnen Werkstitten fiir ihre
Mikroskope hergestellt und auf Verlangen geliefert werden.

Als Sélule bezeichnet man die den Objekttisch mit der Mikroskoprohre verbindenden
Teile des Mikroskopes. Ihre Aufgabe ist die Sicherung der zum Objekttische stets senkrechten
Stellung der Mikroskopréhre; sie hat die zur Verschiebung der letzteren erforderlichen Bewegungs-
vorrichtungen in gehérig gesicherter Stellung zu tragen.

Die. Mikroskoprohre gleitet senkrecht zum Objekttisch entweder in federnder Hiilse
oder in sonstiger Fiihrung; sie trigt die optischen Teile des eigentlichen Mikroskopes, némlich
Objektiv und Okular. Sie mul ohne seitliche Abweichung leicht und genau in die optisch
erforderte Entfernung von der Objektebene einstellbar sein; ihre Stellung mul} wihrend der Dauer
der betreffenden Untersuchung gesichert bleiben. Die Einstellung geschieht bei den billigsten
Mikroskopen aus freier Hand, indem man den in diesem Falle stets von der Schiebehiilse gehaltenen
Tubus mit freier Hand zunéchst so weit dem Objekte nihert, wie das méglich ist, ohne die Front-
linse aufstoBen zu lassen; dann wird die Mikroskopréhre langsam schraubenférmig drehend empor-
gezogen, bis das Objekt dem durch das Okular beobachteten Auge klar und scharf gezeichnet
erscheint. Starke VergréBerungen erfordern noch eine feine Einstellung, die mit Hilfe einer Mikro-
meterschraube bewirkt wird. Bei den groferen Gestellen erfolgt die grobe Einstellung durch
eine zur Vermeidung toten Ganges schrig geschnittene Zahnstange und Triebwalze mit seitlichen-
Handknépfen, die feine durch die Mikrometerschraube, die ebenfalls ohne toten Gang arbeiten
mufl. Der Knopf dieser Mikrometerschraube ist meist mit einer Teilung versehen, die mit Hilfe
des zugehorigen Index ersehen 148t, um wieviel die Mikroskoprshre bei einer bestimmten Bewegung
gehoben oder gesenkt worden ist. Dadurch werden Dickenmessungen solcher Gegenstinde er-
moglicht, bei denen man das Mikroskop auf die untere und auf die obere Fliche einstellen kann?).
Bei diesen senkrechten Verschiebungen gleitet in der Regel die das Mikroskoprohr tragende Hiilse
iber einem genau eingepafiten Prisma. Bei den neuesten Mikroskopen geschieht die feine Ein-
stellung nach MAX BERGER durch eine Doppelrolle, deren Handgriffe sich zu beiden Seiten der
Saule schrag nach dem Beobachter hin unter dem Triebknopf fiir die grobe Einstellung be-
finden. An der Teilung dieser Handgriffe kann man eine Verschiebung des Tubus um 0,002 mm
ablesen; zwei Marken zeigen die Bewegungsgrenzen dieser Einstellung an. Zu Beginn jeder
mikroskopischen Arbeit mufl man die feine Einstellung, wo sie vorhanden ist, so einstellen, daf$
sie nach oben und nach unten etwa gleich weit spielt; die Haupteinstellung geschieht dann, még-
lichst genau durch die grobere Einstellvorrichtung, sonst kann es leicht vorkommen, da8 das
Ende der feinen Einstellung erreicht wird, diese also mitten in der Arbeit nach der betreffenden
Richtung versagt.

Die Rohre der grofleren Mikroskope besitzt eine Auszugsréhre, durch deren Emporziehen
sie verlingert werden kann; eine Teilung auf der Auszugsrohre 148t den Betrag der Verlingerung
ersehen. In der Regel sind die optischen Teile der auf dem europiischen Festland gebauten
Mikroskope fiir eine Rohrlinge von 16 oder 17 cm berechnet; diese mufl innegehalten werden,
wenn die hochste Leistung erzielt werden soll. Die Linge der Mikroskoprohre rechnet man von
der Ansatzstelle des Objektivs bis zur Aufsatzfliche des Okulars. Die in fester Fassung gleitende
Auszugsrohre gestattet, die erforderliche Rohrenlinge auch nach Einschaltung von Hilfsapparaten,
z. B. Revolvern, Meflapparaten usw., herzustellen und innezuhalten. Der untere Rand der Aus-
zugsrohre trigt ein Gewinde zum Anbringen des fiir apertometrische Bestimmungen (S. 46)
erforderlichen Hilfsmikroskopes. Die Mikroskoprohre wird bei den groBien Mikroskopen neuer-
dings sehr weit — etwa 5 cm Durchmesser — gewahlt. Sie ist, wie die Auszugsrohre, im Inneren
sorgféltig geschwirzt, so daB, besonders im weiten Rohre, storende Spiegelungen nicht vorkommen.
Solche wurden frither durch geschwérzte Diaphragmen beseitigt, die auflerdem die bei den &lteren
Gerdten meist nur wenig korrigierten Randstrahlen abhielten, aber auch viel Licht abblendeten.
Das weite Rohr hat einen besonderen Wert fiir Mikrophotographie und Projektion, denn das
Projektionssystem von 70 mm und die Mikroplanare von 35 mm Brennweite aufwirts werden

1) Hatte man ein Trockensystem benutzt, so entspricht die Differenz d der beiden Ab-
lesungen, die scheinbare Dicke, der Luftschicht, um die das Mikroskoprohr gehoben ist, jedoch
nicht der wirklichen Dicke des gemessenen Gegenstandes. Diese ergibt sich erst bei Beriick-
sichtigung von dessen Brechungsvermdgen. Sei D die wirkliche Dicke des Gegenstandes und =
sein Brechungsexponent gegen Luft, so gilt annihernd die Gleichung D = n+d. Bei Messung
der Dicke eines gewohnlichen Deckglischens z. B. kann man ohne grofien Fehler n = 1,5 an-
nehmen; fiir Wasser ist n = 1,333.
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mit besonderem Trichterstiick von oben in das Mikroskop gefiigt, da die Einstellungsvorrichtungen
sonst nicht ausreichen; bei enger Mikroskopréhre ist das nicht moglich.

Am unteren Ende der Mikroskoprohre befindet sich ein zur Aufnahme der Objektive be-
stimmtes Schrauben-(Mutter-)Gewinde. Die groBen Mikroskopwerkstitten haben jetzt all-
gemein das weite sogenannte englische Gewinde (society screw) von etwa 20 mm &ufBerem
Durchmesser angénommen, so daB die Systeme der einen auf die Gewinde der anderen Werkstatt zu
passen pflegen. An dieses Gewinde wird das Objektiv geschraubt, und zwar entweder unmittel:
bar oder mit einem Zwischenstiick, das bestimmt ist, ein rasches Wechseln der Objektive zu er-
moglichen. Solche Zwischenstiicke sind: der Revolver, der Schlitten-Objektivwechsler und
die Objektivzange. Ein Revolver fiir 3 Objektive zeigt sich an dem Abb. 43, 8. 36 abgebildeten
Mikroskop - angebracht; eine einfache Drebbewegung fiihrt jedes einzelne Objektiv schnell unter
die Rohre, die richtige Stellung wird durch das Einschnappen einer Feder angezeigt. Am emp-
fehlenswertesten scheinen Revolver fiir 2 Objektive, weil bei diesen das vom Beobachter abstehende
Objektiv die zu beiden Seiten auf dem Objekttische beschiftigten Hinde nicht stért. Der Schlitten-
Objektivwechsler besteht aus dem an die Mikroskopréhre zu schraubenden Tubusschlitten
und dem in diesem gleitenden, mit den Objektiven zu versehenden Objektivschlitten. Ein
mit Uhrschliissel regulierbarer Anschlag dient zur Zentrierung in der Richtung der Schlitten-
fiilhrung. Letztere ist gegen die Mikroskopréhre um etwa 84° geneigt, so dal beim Entfernen des
Objektivs dieses etwas gehoben wird. Die Objektivzange wird an das Gewinde der Mikroskop-
réhre geschraubt, sie hilt das an einen in ihre obere Offnung passenden einfachen Zentrierring
geschraubte Objektiv durch Federdruck; beim Entfernen des Objektivs driickt man mit einer
Hand den federnden Hebel zusammen und zieht mit der anderen Hand das Objektiv nach kurzer
Abwartsbewegung seitlich weg.

Das Objektiv ist der wichtigste Teil des Mikroskopes, von seiner Giite héingt die Beschaffen-
heit des vergroBerten Bildes hauptsichlich ab. Die ausschlieBlich fiir photographische Auf-
nahmen bestimmten und z. B. zur Verwendung bei der Ermittelung von Schriftfalschungen sehr
geeigneten Mikroplanare werden ohne Okular benutzt. Die stirkeren (bis etwa 35 mm Aqui--
valent-Brennweite) konnen an das gegen 50 mm weite Mikroskoprohr mit besonderen Anpas-
sungsstiicken geschraubt und dann benutzt werden. Mikroplanare von- groBerer Brennweite
werden am besten mit einer Einstellvorrichtung ohne jede Rohre an einer photographischen Camera
angebracht. Auch die sonstigen mikrophotographischen sowie die Projektionssysteme
werden meist ohne Okular verwendet; die Mikroluminare von R. WINKEL in Géttingen sind
fiir Mikroprojektion und photographische Aufnahmen groBer Objekte (bis zum Durchmesser der
Brennweite) ohne Okular bestimmt, die Systeme mit kiirzeren Brennweiten koénnen jedoch auch
mit HUYGHENSschen Okularen gebraucht werden. Alle dibrigen Mikroskopobjektive sind zu Be-
obachtungen mit Okular bestimmt. Diese Objektive bestehen aus mehreren Glaslinsen, deren
Zusammensetzung achromatisch wirkt, sie werden daher achromatische Objektive oder
kurz Achromate genannt., Wie 8. 35 bereits erwahnt, bleiben hierbei geringe Farbenreste,
das sogenannte sekundire Spektrum, tbrig. Durch Vereimgung von Fluoritlinsen mit solchen
aus neuen, fiir diese Zwecke von SCHOTT u. GEN. in Jena besonders hergestellten Glasmischungen
kann nun auch das sckundédre Spektrum praktisch vollkommen (bis auf unmerkliche Reste, das
sogenannte tertidre Spcktrum) aufgehoben werden. Man nennt diese Systeme daher Apochromat-
objektive oder kurz Apochromate. Sie sind auch sphirisch weit vollkommener korrigiert
als die Achromate, dcch verbleibt bei ihnen ein Fehler von bestimmtem Betrage, der erst durch
die fiir diese Objektive besonders gebauten Okulare kompensiert werden kann; diese Okulare
tragen daher den Namen Kompensationsokulare (s. S.40). Die Apochromate sind stets
mit Kompensationsokularen zu benutzen; fiir sich allein, z. B. bei mikrophotographischen
Aufnahmen verwendet, geben sie keine vollkommenen Bilder.

Im allgemeinen kann man sagen, daB die mikrophotographischen Objektive nur fiir die
photochemisch wirksamsten, die blauvioletten Strahlen, die Achromate fiir die hellsten Strahlen
des Spektrums, namlich die griingelben, ein mdglichst scharfes Bild geben, die anderen Strahlen
aber mehr oder minder verschwommen vereinigt werden, so daB farbige Siume oder Nebel sichtbar
bleiben. Bei den Apochromaten sind dagegen die Bilder fiir alle Farben des Spektrums nahezu
von gleicher Schirfe; die Farbenkorrektion ist fiir alle Zonen gleich richtig, so daB man bei der
Prifung mit der ABBEschen Testplatte (S.45) selbst in duBerst schiefer Beleuchtung kaum
mehr Farben bemerkt als bei halbseitiger oder zentraler. Wahrend bei den Achromaten in der
Zone der vollkommensten Farbenkorrektion immer nur je zwei Farben in einem Punkte vereinigt
erscheinen, und eine geringe Fokusdifferenz bestehen bleibt, werden bei den Apochromaten je
drei Farben in einem Punkte vereinigt, und dadurch die Fokusdifferenz vom sichibaren bis in
den chemisch wirksamen Teil des Spektrums auf den siebenten bis zehnten Teil verringert, also
praktisch aufgehoben, und zwar fiir alle Zonen des Objektivs. Die Apochromate liefern also erheb-
lich lichtstirkere und schirfer gezeichnete Bilder, als die Achromate; sie gestatten daher auch die
Anwendung einer weit stirkeren Okularvergréferung als diese. Dagegen leiden sie an einer geringen
Kriitmmung der Bildfliche, so dal Rand und Mitte der Bildfldche nicht gleichzeitig scharf erscheinen,
sondern nacheinander eingestellt werden miissen.

Die Achromate sind einfacher und erfordern einfachere Okulare, sie stellen sich daher er-
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heblich billiger im Preise als Apochromate. Gilt es, die héchste Leistung zu erzielen, so muf
man zu den Apochromaten greifen; fiir alle gewéhnlichen pharmakognostischen oder Handels-
untersuchungen reichen jedoch gute Achromate vollkommen aus. Die Unterschiede der Abbildung
sind nur fiir geiibte Mikroskopiker deutlich, ungeiibte ziehen vielfach die Achromate vor. Die
sogenannten Fluoritsysteme, hergestellt durch Verwendung des FluBspates in geeigneter Kom-
bination mit Jenaer Glasern, sind wegen ihres einfacheren Baues in ihrer Farbenkorrektion nicht
ganz so vollkommen wie die Apochromate, doch sind sie diesen in bezug auf Bildschiirfe, Auf-
losungsvermégen und Ebenbeit des Gesichtsfeldes als véllig gleich zu betrachten. Der Preis ist
geringer, fiir die pharmakognostische Untersuchung erfiillen sie vollstindig ihren Zweck.

Die Bezeichnung der Achromate geschieht durch Nummern oder Buchstaben, die
bestimmten, aus den Preisverzeichnissen der Verfertiger zu ersehenden Brennweiten entsprechen;
die Apochromate werden durchgehends nur mit ihren Brennweiten bezeichnet, z. B. Apo-
chromat 3 mm usw.

Das Okular ist dazu bestimmt, das vom Objektiv im oberen Teile der Mikroskopréhre ent-
worfene Bild zusammenzufassen und vergrofert dem Auge sichtbar zu machen. Dabei sollen
die in der Objektivabbildung noch vorhandenen Fehler und Abweichungen nach Méglichkeit
ausgeglichen werden. Deshalb erfordern die beiden verschiedenen Arten der Objektive auch ver-
schiedenartige Okulare. Fiir die achromatischen Objektive ist das Okular nach HUYGHENS
am gebriuchlichsten. Es besteht aus einer plankonvexen oder bikonvexen unteren Linse, deren
Kriimmung oder stirkere Kriimmung nach dem Objektiv gerichtet ist, der sogenannten Sammel-
linse, und einer kleineren, plankonvexen, mit der Kriimmung gleichfalls nach dem Objektiv ge-
richteten, der Augenlinse, Die Sammellinse soll das Sehfeld ausdehnen und ebnen, die Augen-
linse macht das Bild dem iiber ihr befindlichen Auge vergriéfiert sichtbar. Die Vergroflerung ist
um so stirker, je kiirzer die Brennweite, also auch je kiirzer das ganze Okular ist. Der vordere,
nach dem Objektiv zu gelegene Brennpunkt des ganzen Okularsystems ist virtuell und liegt zwischen
den beiden Linsen, wihrend der hintere, reelle Brennpunkt iiber die Planfliche der Augenlinse
zu liegen kommt

Minder gebriuchlich, jedoch zur Ausfithrung von Messungen sehr geeignet ist das Okular
nach RAMSDEN. Es besteht aus zwei plankonvexen, aber mit den gekriimmten Seiten einander
zugekehrten Linsen. Der vordere reelle Brennpunkt des Systems fillt theoretisch in die Sammel-
linse, wird aber praktisch etwas vor sie verlegt. Der hintere Brennpunkt und damit die Austritts-
pupille des Mikroskopes befindet sich etwas hoher iiber der Augenlinse, als beim HUYGHENSschen
Okular.

Die Bezeichnung der Okulare fiir achromatische Objektive geschieht durch Nummern;
die betreffenden Brennweiten und VergréBerungen sind aus den Preislisten der Verfertiger er-
sichtlich. )

Fir die apochromatischen Objektive, die in ihrer Weise gebauten Fluoritsysteme
usw. sind ausschliefilich die 8. 39 bereits erwihnten Kompensationsokulare zu benutzen;
alle anderen Okulare wiirden fehlerhafte Bilder geben. Mit den Fluoritsystemen kénnen jedoch
auch gewohnliche Okulare verwendet werden. Die apochromatischen Objektive besitzen einen
Farbenfehler, den ABBE chromatische Differenz der Vergré8erung benannt hat, sie zeichnen
das blaue Bild groBer, als das rote. Den Kompensationsokularen ist durch geeignete Zusammen-
setzung der entgegengesetzte Fehler verliehen, sie vergroBern rot stirker als blau. Dieser Fehler
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ist nun bei jedem apochromatischen Objektive in gleichem Betrage vorhanden und wird durch
den ebenfalls iiberall gleich groflen entgegengesetzten Fehler des Kompensationsokulars ausge-
glichen, so daB die Bilder farbenrein bis zum Rande des Sehfeldes erscheinen. Die Kompensations-
okulare werden nach ABBE mit den Nummern bezeichnet, die ihrer EigenvergrofBe-
rung entsprechen. Okular 12 z B. vergroflert 12mal. Thr Bau ist verschieden, Abb. 47 zeigt
die Einzelheiten der von der optischen Werkstatte CARL ZEISS in Jena in den Handel gebrachten
Nummern. Da die Farbenfehler der apochromatischen Objektive hauptsichlich durch ihre, eine be-
trichtliche Offnung erméglichende halbkugelige Frontlinse bedingt sind, und sich daher in ge-
wissem MaBe auch bei den dhnlich gebauten achromatischen Objektiven mit sehr groBer Offnung
finden, so ist leicht ersichtlich, daB fiir diese die Kompensationsokulare ebenfalls benutzt werden
kénnen.

Die Projektionsokulare dienen zur Projektion der von den apochromatischen Ob-
jektiven oder von Achromaten mit gréferer, mindestens etwa 0,9 betragender numerischer Apertur
(S. 43) erzeugten Bilder auf einem Schirm. Sie besitzen eine Kollektivlinse sowie als Augen-
linse ein zusammengesetztes Linsensystem nach Art der Kompensationsokulare und werden
wie diese bezeichnet. Abb. 48 zeigt das Innere des Projektionsokulars 2 und dessen Ansicht von
oben. Zwischen Sammel- und Augenlinse liegt eine das Bildfeld begrenzende
feste Blende, deren Offnung der groBten Linsendffnung der Apochromate
entspricht; ihr kann die Augenlinse mehr oder weniger genihert und damit
das Bild auf den Projektionsschirm, je nach dessen Entfernung ohne Ande-
rung des Objektabstandes scharf eingestellt werden. Der Bildabstand kann
bei Projektionsokular 2 auf 20 cm, bei 4 auf 12 cm, vom Okular ab gerech-
net, vermindert, im iibrigen aber, den Raumlichkeiten entsprechend, belie-
big groBer gewidhlt werden. Das Projektionsokular besitzt iiber der Augen-
linse noch eine Deckelblende, die Reflexe im Tubus abblendet.

Alle diese Okulare bedingen eine Umdrehung der vom Objektiv her-
rithrenden Zeichnung, so dall die rechte Seite nach links, die Vorderseite nach
hinten zu liegen kommt. Man muB also bei einer Verschiebung des Objektes,
das man unter dem zusammengesetzten Mikroskope betrachtet, jede Be-
wegung nach der scheinbar entgegengesetzten Richtung ausfithren, was an-
fangs schwer fallt. Bei einiger Ubung stellt sich jedoch bald die erforder-
liche Gewdhnung ein. Dementsprechend haben die bildaufrichtenden
Okulare wenig Eingang gefunden. Ahnlich liegen die Verhaltnisse bei den
stereoskopischen Okularen der verschiedensten Bauart. Sie beschéftigen
beide Augen und geben fiir schwache Vergréferungen angenehme, plastische
Bilder, bei stirkeren VergréBerungen ist fiir den geiibten Mikroskopiker, der
gewohnt ist, mit einem Auge zu beobachten, kein Vorteil des stereoskopischen
Sehens wahrnehmbar; dagegen stort die Abnahme der Helligkeit des Bildes.

Die Beleuchltung undurchsichtiger Gegenstiinde, wie Me. Abb-48. a Projek-
tall, Schliffe, Atzfiguren u. dgl. muB von oben bewirkt werden. Man benutzte (‘t;lgox;otl‘né?éﬂ;'),
frither dazu einfache Sammellinsen, deren starkes Licht man schrig von oben & Dasselbe von oben
her auf die Objektfliche leitete. Das geniigt bei hinreichend groSem Ob- gesehen.
jektabstand, also schwacher VergroBerung, auch meist vollstindig. Bei
geringem Abstand, also starker VergrdBerung, benutzt man gegenwirtig ein Zwischenstiick,
das entweder iiber dem Objektiv oder unter dem Okular eingefiigt wird. Das Zwischenstiick ist
mit einer seitlichen Offnung versehen, die das notigenfalls mit einer Glaslinse gesammelte Licht
einer geeigneten Lichtquelle auf eine im Inneren des Zwischenstiickes befindliche, um 45° ge-
neigte Glasplatte oder ein reflektierendes Prisma gelangen lift, von wo es nach dem Objektiv
hin gebrochen und durch dieses auf das Objekt konzentriert wird. Solche Vorrichtungen zur Be-
leuchtung von oben nennt man auch Vertikal-Illuminatoren.

HI. Die Leistungsfihigkeit des Mikroskopes.

1. Die Vergriéf3erung. Betrachten wir einen Gegenstand, z. B. den Pfeil a b Abb, 40,
S. 34, so entsteht von diesem ein Bild im Blickpunkte auf der Netzhaut unseres Auges, und dieses
Bild kommt uns zum BewuBtsein. Zwei Lichteindriicke, die wir gleichzeitig riumlich getrennt
wahrnehmen sollen, miissen mindestens auf zwei verschiedene, wenn auch benachbarte, Netz-
hautzapfen fallen. Die Schiirfe des Sehens ist daher abhingig von der Dichtigkeit der Anordnung
der Netzhautelemente, aber auch von dem Sehwinkel, d. h. dem Winkel, unter dem die ins Auge
fallenden Strahlen sich in diesem kreuzen. Befindet sich wie bei Abb. 40, S. 34 das Auge in F,
so ist aF;b der Sehwinkel fiir den Pfeil @ b. Wird der Pfeil dem Auge genihert, so wichst der
Sehwinkel und mit ihm die scheinbare GréBe von a b; wird der Pfeil vom Auge entfernt, so nimmt
seine scheinbare GréBe ab, bis sein Bild verschwindet. Der Sehschiarfe verschiedener Beobachter
entsprechend, findet das Verschwinden des Pfeilbildes in verschiedenen Entfernungen statt;
im allgemeinen kénnen wir annehmen, da zwei Eindriicke, die unter einem Sehwinkel von 60 bis
90 Sekunden auf die Mitte des Sehfeldes im Auge einwirken, noch eben unterschieden werden
k#nnen. Ist die Grofe oder die Entfernung des Gegenstandes so, dafl der angegebene Sehwinkel
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picht erreicht wird, so miissen wir bei entfernten Gegenstinden durch das Fernohr, bei nahen
durch das Mikroskop den Sehwinkel vergréBern, um den Gegenstand sichtbar oder deutlicher
bzw. groBer sichtbar zu mechen. Beim einfachen Mikroskop kommt die VergréBerung
des Sehwinkels in der Abb. 40, S. 34 entworfenen Weise zustande. Den Strahlengang im
zusammengesetzten Mikroskop deutet Abb.

49 an; das durch das Objektiv in der Héhe

des Okulars nach dem Muster der Abb. 41,

8. 35 entworfene reelle Bild wird vom

Okular nach dem Muster der Abb 40, S. 34

weiter vergrofert und dem Auge als vir-

tuelles Bild bei ', sichtbar gemacht. Immer

hangt die Vergroferung des Sehwinkels von

der Brennweite der betreffenden Linse oder

der Aquivalentbrennweite des betref-

fenden optischen Systems ab; deshalb

ist die Angabe der Brennweite allein

kennzeichnend fiir die vergréBernde

Kraft der betreffenden optischen

Zusammenstellung. Stellt man unter

dem Mikroskop einen Mefstab, z. B. ein in

Hundertstel geteiltes Millimeter, scharf ein,

legt daneben in gleiche Héhe mit dem' Ob-

jekttisch ein Blatt Zeichenpapier und rich-

A4 tet man nun das eine Auge durch die Mi-

kroskoprohre auf das Bild des MeBstabes,

das andere auf das Papier, so gelingt es

nach einiger Ubung leicht, die Teilstriche

des Mefistabes auf dem Papier so nachzu-

zeichnen, daB die Striche durch stereosko-

pisches Sehen gegenseitig zur Deckung ge-

langen. Auf die GréBe dieser Zeichnung

hat jedoch die Entfernung des zeichnenden

Auges von der Zeichenfliche einen bestim-

menden EinfluB. Lag die Zeichenfliche dem

Auge nahe, so wird die Zeichnung kleiner,

lag sie weiter, so wichst die scheinbare

Vergr6fBerung. Deshalb ist man iibereinge-

kommen, alle Angaben fiir die Linearver-

Abb, 49. Strahlengang im Mikroskop. groBerung auf die gleiche Entfernung zu
beziehen und diese zu 25 cm anzunehmen.

2. Die Abbildung eines Objektes durch das Mikroskop soll objektdhnlich sein.
Eine solche Ahnlichkeit kann man nur mit Hilfe von Objekten bekannter Beschaffenheit, also
Liniengruppen und anderen Zeichnungen feststellen. Dabei hat sich gezeigt, daB die Bildahnlich-
keit mit der Aufnahmefahigkeit des Objektivs fiir die vom Objekte kommenden Strahlen wichst;
sie ist abhingig von der
t sogenannten Offnung
EY oder dem Offnungswinkel
P des Objektivs. Darunter
versteht man bei einer
Linse oder einem Linsen-
system den Winkel, der
J/ mit dem Brennpunkte als

A Scheitel von den &uBer-

AbDb. 50. Getrennte Wahrnehmbarkeit der benachbarten Punkte o und o/,  Sten, die Linse oder das

t = halber Offnungswinkel des mit der Frontlinse /1"’ verbundenen optischen System durchdringenden
Systems. p = Austrittspupille desselben. Randstrahlen’ gebildet

wird. Das wird Kklarer

bei Betrachtung von Abb. 50. Ist Punkt o in der Achse o p des optischen Systems mit
der Frontlinse 11’ scharf eingestellt und sind die Strahlen ol und o1’ die in dieses System
gelangenden Randstrahlen, p seine Austrittspupille, so werden um so feinere Einzelheiten
des mikroskopischen Bildes wahrnehmbar sein, je kleiner die Entfernung des nichsten von o
noch getrennt wahrnehmbaren Punktes o’ ist. Die von o und o/ nach p gelangenden Strahlen
miissen einen bemerkbaren Gangunterschied, mindestens also von einer Wellenlinge (1) besitzen,
wenn sie in p getrennt wahrgenommen werden sollen. Es laBt sich nun geometrisch zeigen, da

anndhernd die Entfernung 0 — o’ = sein mul3, wenn die beiden Punkte o und o, getrennt

2+sinu
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wahrgenommen werden sollen, 4 ist dabei die Wellenlinge des benutzten Lichtes, und u, wie er-
sichtlich, der halbe Offnungswinkel. Das gilt nicht allein fiir Mikroskope, sondern auch fiir Fern-
rohre. Die Abbildung wird also um so feinere Einzelheiten wahrnehmen lassen, je groBer der (ff-
nungswinkel des Objektivs (denn u ist der halbe Offnungswinkel) und je kleiner die Wellenlange
des benutzten Lichtes ist. Im blauen Lichte werden daher feinere Einzelheiten wahrgenommen
werden konnen als im gelbroten. Die Optiker sind bemiiht gewesen, den Offnungswinkel ihrer
Objektive moglichst zu vergroBern. Dies Bestreben findet jedoch seine Grenze durch die Bre-
chungsverhiltnisse der zwischen Objekt und Objektiv befindlichen Medien. Jeder Lichtstrahl,
der aus einem diinneren in ein dichteres Medium eintritt, wird nach dem Einfallslote hin abgelenkt, .
und umgekehrt. Trifft ein im optisch dich-

teren Mittel verlaufender Lichtstrahl die

Grenze gegen ein optisch diinneres Mittel

unter einem Winkel, der grofer ist als ein

bestimmter Betrag, so tritt kein Licht in

das optisch diinnere Mittel, der Strahl wird

total reflektiert. Dadurch kénnen Ob-

jektive in Luft nur einen Offnungswinkel

unter 90° erreichen. Man hat daherzwischen

Deckglas und Objektiv ein optisch dichteres

Medium, nimlich Wasser, eingeschaltet und

in dieses die Frontlinse des betreffenden Ob-

jektivs eingetaucht. So entstanden die Ob-

jektive fiir ,, Wasserimmersion‘‘. Spater ging

man dazu {iber, zwischen Deckglas und Ob-

jektiv eine Fliissigkeit zu bringen, die in

ihren ~ Brechungsverhéltnissen wie Glas 4pp 51, Vergrogerung des Oftnungswinkels der von 0

wirkte, 3!50 eine optisch homogene Verbin- kommenden Strahlen durch homogene Immersion.
dung zwischen Deckglas und Frontlinse D = Deckglas, L = Frontlinse.

herstellte, und nannte diese Versuchsanord-

nung ,homogene Immersion®. Bei ihr ist jede Brechung an der Vorderfliche der Frontlinse
vermieden; es ist jedoch sorgfiltig darauf zu achten, daB fiir diese Systeme stets das fiir sie. be-
stimmfe Immersionsél vom richtigen Brechungsverhiltnisse als Tauchfliissigkeit verwendet wird,
da nur ein solches ihre Vorziige voll gewihrleistet. Abb. 51, linke Seite, zeigt augenfillig die er-
hebliche Vergroferung des Offnungswinkels gegentiber der fiir die Verhaltnisse in Luft gezeich-
neten rechten Seite. Will man die Leistungsfihigkeit der Immersions.
systeme im Vergleich zu der der Trockensysteme durch den Offnungs-
winkel ausdriicken, so mul man das Brechungsvermdgen des zwischen
Objektiv und Objekt befindlichen Mediums Luft (= = 1), Wasser (n = 1,3), ~
homogene Fliissigkeit (n = 1,5) beriicksichtigen. Das hat ABBE getan, in-
dem er den Wert »+ sin «, die numerische Apertur, als Mal einfithrte.
Das Abbildungsvermsgen eines Objektivs steht im geraden Ver-
hdaltnis zu seiner numerischen Apertur. Damit ist ein MaBstab
zur Beurteilung des Abbildungsvermégens aller Objektive geschaffen.

Es ist nun ohne weiteres klar, daB jeder optisch abweichende, wenn
auch durchsichtige Korper, sobald man ihn zwischen Objekt.und Mikroskop
schaltet, das Bild bemerkbar beeinflussen wird. Das gilt in erster Linie fiir
das Deckglas, mit dem das Objekt bedeckt zu werden pflegt; es gilt auch fiir
die das Objekt umgebende Fliissigkeit oder Luft. Das Deckglas wirkt iiber-
korrigierend auf die sphirische Abweichung. * Deshalb sind die Objektive
aller besseren Werkstiatten fiir eine bestimmte Deckglasdicke, in der Regel Abb. 52.
0,15—0,18 mm, sphéarisch unterkorrigiert. Zur Feststellung der Dicke von Objektiv mit
Deckglisern bei deren Ankauf oder Verwendung benutzt man ein kleines, Korrektionsfassung.
Deckglastaster genanntes Gerit, das die Dicke bis auf 0,01 mm festzustellen
gestattet, Fiir die langen Brennweiten der Objektive bis herab zu 6 mm ist der EinfluB} einer ab-
weichenden Dicke des Deckglases nicht erheblich; bei den Trockensystemen von 4 mm ist er schon
sehr merklich. Von etwa 2 mm Brennweite an werden seitens der Optiker achromatische Trocken-
systeme und Wasserimmersionen mit Korrektionsfassungen geliefert, deren Teilung eine Einstellung
auf bestimmte Deckglasdicken in der aus Abb. 52 ersichtlichen Weise gestattet. Die apochro-
matischen Systeme sind fiir Deckglasdicke (und Tubuslinge usw.) erheblich empfindlicher, als
die Achromate; bei ihnen muf} die Korrektion fiir die richtige Deckglasdicke schon bei den Trok-
kenobjektiven 4 und 3 mm sowie bei der Wasserimmersion 2,5 mm sorgfaltig bewirkt werden.
wenn die Abbildung nicht erheblich verschlechtert werden soll. Weniger gut als durch eine Kor-
rektionsfassung 1aBt sich der Fehler der sphéirischen Abweichung bei einem Bilde durch die
Mikroskopréhre ausgleichen: bei zu diinnem Deckglase geniigt dazu eine geringe Verlinge-
rung, bei zu dickem eine Verkiirzung des Tubus. Die Objektive fiir homogene Immersion
sind natiirlich in weiten Grenzen unempfindlich gegen die Deckglasdicke. Sie werden daher stets
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ohne Korrektionsfassung geliefert; sollten sie eine geringe sphérische Abweichung zeigen, so geniigt
die Regelung der Tubusldnge zu deren Beseitigung. Uber Erkennung der sphirischen Uber- und
Unterkorrektion siehe 8. 46 (Priifung des Mikroskops).

IV. Beschaffenheit und Behandlung des Apothekenmikroskops; die optische
Priifung des Mikroskops. 1. Beschaffenheit und Behandlung des Mikroskops.

Das Apothekenmikroskop wird zu den pharmakognostischen und medizinischen Unter-
suchungen, wie Prifung der Harnsedimente und auch Feststellung von Bakterien, gebraucht. Dazu
ist ein moglichst grofes, standfestes Gestell mit grofiem Objekttisch erforderlich. Eine Vorrich-
tung zum Umlegen ist nicht notig, aber in mancher Beziehung angenehm. Die Einrichtung mit
Polarisationsapparat fiir mineralogische und mikrochemische Untersuchungen hat fiir div Apo-
thekenpraxis zurzeit noch wenig Bedeutung. Zur Priifung der Mikroskopobjektive und fiir bak-
terioskopische Zwecke ist eine Beleuchtungsvorrichtung nach ABBE neben der einfachen Spiegel-
beleuchtung (am besten mit Zylinderblenden und Schlitten) erforderlich. Die Saule des Mikro-
skops sei fest; grobe und feine Einstellung miissen ohne jede UnregelmiBigkeit sanft, gleichsam
spielend, aber sicher, so daB sie nicht durch geringe Zufalligkeiten aus ihrem Gange gebracht
werden, vonstattengehen. Uberhaupt muB jede Bewegung am Mikroskope, z. B. die Umlegung,
zwar den fiir die sichere Bewegung bis genau zur beabsichtigten Stellung erforderlichen festen
Gang besitzen, dabei aber sich doch leicht ausfithren und in jeder beabsichtigten Stellung ohne
den kleinsten Riickgang festhalten lassen. Die Verschiebung der Mikroskoprdohre, besonders wenn
sie aus freier Hand in der Schiebehiilse geschieht, leidet haufig durch Staub und andere Unreinig-
keiten; man entfernt diese am besten durch Abreiben mit einer Spur siurefreiem amerikanischem
Vasgelin. Zahnstange und Trieb werden nach Entfernung von etwa vorhandenem Schmutz durch
ein Tropfchen reines Knochend! leicht gangbar gemacht. Alle Metallteile miissen von Zeit zu Zeit
mit- einem reinen weichen Leinenlappen abgerieben werden; niemals darf man sie mit Spiritus
oder anderen den Lackiiberzug schiadigenden Mitteln behandeln. Man fasse das Mikroskop stets
an der festen Siule an und bewahre es auler Gebrauch in seinem Behilter, der am besten in Form
eines Schrinkchens gearbeitet ist, oder unter einer Glasglocke mit staubdichtem Abschluf. Das
Mikroskop darf niemals im direkten Sonnenlichte stehen bleiben, weil sonst durch die ungleiche
Erhitzung von Metall- und Glasteilen diese Schaden leiden. Will man also das Mikroskop unter
eine Glasglocke stellen, so kleidet man diese auf der nach dem Lichte zugekehrten Seite mit Filtrier-
papier aus, das sich in feuchtem Zustande der Glaswandung gut anschmiegt; diese Auskleidung
hat sich als Schutz gegen die Sonne bewihrt. Das Mikroskop, und besonders seine aus schwerem
Flintglas bestehenden Teile, miissen sorgfiltig nicht allein vor Siuredunst, sondern auch vor jeder
Spur Schwefelwasserstoff behiitet werden, da dieser bleihaltiges Glas mit einem Hauch von
Schwefelblei iiberzieht und damit schwer schidigt.

An Objektiven wihlt man zweckmiBig drei achromatische Trockensysteme von etwa 36,
8,5 und 4,2 mm Aquivalent-Brennweite und zwei HUYGHENSsche Okulare von etwa 34 mm (5fache
Vergr.) und 17 mm (10fache Vergr.) Brennweite, letzteres zum Gebrauch mit Mikrometer. Diese
Ausriistung geniigt fiir alle pharmakognostischen und mikrochemischen Untersuchungen. Fiir
Untersuchungen auf Tuberkelbacillen ist die Beschaffung eines Apochromatsystems fiir homogene
Immersion von 2 mm Brennweite, 1,3 numerischer Apertur und Kompensationsokular 8 zu
empfehlen. Bei der Benutzung wird die hohe Apertur nur dann ausgenutzt, wenn sowohl
die Frontlinse des ABBEschen Beleuchtungsapparates durch Immersionssl mit der Unterseite des
Objekttragers, als auch die Oberseite des Deckglischens mit der Frontlinse des Objektivs optisch
homogen verbunden sind, und das trockene Bacillenpraparat gleichfalls in Immersionssl liegt.
Man beobachtet dann bei etwa 1000facher Linearvergroferung.

Die Langenvergroferungen der Trockenobjektive werden in der S. 42 beschriebenen
Weise bestimmt; sie stellen sich etwa folgendermafen:

Objektiv 36 mm ‘ Objektiv 8,5 mm | Objektiv 4,2 mm
Okular 34 mm. . . . , 26 107 300
Rt 52 214 600

Stellt man die Trockenobjektive mit dem schwachen Okular (34 ram) auf ein geeignetes
Objekt, sei es nun ein pflanzlicher Gegenstand, wie Stiarkemehl, oder seien es die Streifen der
ABBEschen Testplatte, scharf ein, so kann man den freien Objektabstand, d. h. den Abstand
der unteren Fliche der Objektivfassung vom Objekt, mit Hilfe eines feinen Zirkels oder eines
ebenen, in Millimeter geteilten Metallkeiles von 5 cm Linge und 5 mm Hohe bei Teilstrich 50 mm,
die Ausdehnung des Sehfeldes mit Hilfe eines geeigneten Maflstabes nachmessen. Beide MafBe
diirfen nicht zu klein sein, wie das bei alteren billigen Mikroskopen hiufig der Fall ist. Einem
geringeren Objektabstand entspricht meist ein groBeres und daher etwas dunkleres Sehfeld;
keinesfalls darf der freie Objektabstand so gering sein, daBl die Verwendung mittelstarker Deck-
gliser beeintriichtigt wird. Gute Instrumente erster Firmen zeigten mit Okular 34 mm etwa
folgende Mafe:
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Brennweiten der Objektive 36 mm 8,5 mm ‘ 4,2 mm
Freier Objektabstand . . e e e e 40 4,0 0,7
Durchmesser des Sehfeldes e e e e e e 5,2 1,5 0,5

Natiirlich geben diese Mafe nur anndhernd einen Anhalt, ob die Leistungen der Mikroskope
guter Firmen erreicht sind; das Wesentlichste bleibt immer die optische Priifung.

Zur Reinigung aller Glasteile des Mikroskopes benutzt man japanisches Papier oder ein
Fensterleder, das aber mit lauwarmem (nlcht iiber 50° warmem) Wasser sorgfaltlg ausgewaschen
wnd bei gewohnlicher Temperatur an einem staubfreien Ort getrocknet sein muf. Dieses Leder
wird in einer Pappschachtel mit Falz staubfrei zum Gebrauch aufbewahrt. Den Linsen locker
aufliegende Teilchen kann man mit einem weichen Pinsel entfernen. Der Beleuchtungsspiegel
des Mikroskopes muf, frisch geputzt, leuchtend blank sein und ein klares, regelméBiges, nicht ver-
zerrtes Bild geben. Alle Linsen miissen klar und blank sein und diirfen bei Betrachtung mit der
Lupe keine Staubteile erkennen lassen. Solche sind besonders auf der Sammellinse haufig und
miissen nétigenfalls vor jeder Untersuchung entfernt werden. Die Augenlinse zeigt auf ihrer Ober-
seite nicht selten schwache Tritbungen nach Berithrung mit dem Augapfel oder seinen Absonde-
rungen. Diese konnen durch Abwischen der angebauchten Linse mit dem Leder leicht entfernt
werden. Man hiite sich davor, Kollektivlinse und Augenlinse zugleich vom Okularrohr abzu-
schrauben, da die Gewinde dieser bei manchen Mikroskopen gleich geschnitten sind und bei Ver-
wechslung der beiden Enden die Okularblende in eine falsche Lage kommen kann. Die gewshnlichen
Objektive sollen niemals auseinandergeschraubt werden; nur das Trichterstiick darf zur besseren
Reinigung der obersten Linsenfliche entfernt werden. Die Objektive fiir homogene Immersion
miissen unmittelbar nach jedem Gebrauch mit Filtrierpapier abgetupft und dann mit Putzleder,
das in Benzin getaucht ist, nachgeputzt werden, wobei man jeden UberschuB an Fliissigkeit zu ver-
meiden und sehr vorsichtig zu verfahren hat, da die Fassung der Frontlinse, besonders bei den
Objektiven mit der numerischen Apertur 1,4, eine sehr zarte ist.

2. Die optische Priifung des Mikroskopes geschieht durch Feststellung der fiir die
Leistungsfiahigkeit wichtigsten Konstanten und Bestitigung der so ermittelten Werte durch
Probeobjekte, die bekannte Strukturen zeigen miissen, sogenannte Testobjekte.

a) Im allgemeinen ist dabei noch folgendes vorauszuschicken: Die Zentrierung der
Lingen ist wichtig. Alle Linsenscheitel und ihre Kugelzentren miissen in einer Geraden, der op-
tischen Achse des Mikroskopes liegen. Bei schlecht zentrierten Systemen kommen die Bilder
der einzelnen Linsen nicht vollstiindig zur Deckung, und das Gesamtbild erscheint daher verwaschen.
Das Bild muB klar und rein bis zum Rande des Sehfeldes, dabei zart und scharf gezeichnet in allen
Einzelheiten erscheinen; bei méoglichst vollkommener Vereinigung der Teilbilder aus allen Zonen
der Linsen ist das fiir ein und dieselbe Einstellung auch in schiefer Beleuchtung der Fall. Sind
die Linsen nicht richtig zentriert, unregelmaBig in ihrer Form, fehlerhaft in ihrer Masse oder ihrer
Politur, so bemerkt man eine ungleichseitige optische Wirkung; auch Triibungen der Kittflichen
kénnen solche hervorrufen. Material- und Politurfehler bemerkt man am besten bei Betrachtung
der Linsen in einem auf diese gerichteten Strahle intensiven Lichtes, der so begrenzt wird, daB
das Licht nur den zu priifenden Gegenstand trifft.

In der Regel ist das Sehfeld eines Mikroskopes ganz schwach gewdlbt, d. h. man sieht bei
scharfer Einstellung der Mitte die Gegenstinde am Rande nicht ganz scharf und umgekehrt, Diese
Wolbung des Sehfeldes muB bei Einstellung auf die zwischen Mitte und Rand des Sehfeldes
befindlichen Gegenstinde nahezu verschwinden oder nur einem sehr geiibten Auge bemerklich
sein. Eine Verzerrung des Bildes durch ungleiche Vergroferung der Rand- und Mittel-
partien darf nicht stattfinden. Man priift darauf, indem man auf eine gerade Linie, z. B. der
ABBEschen Testplatte, einstellt und diese durch das Sehfeld fiihrt; die Linie muB iiberall gerade
gesehen werden; erscheint die Linie am Rande nach der Mitte hin gekriitmmt, so ist die Vergrofe-
rung am Rande stirker, erscheint sie am Rande nach auBen hin gekriimmt, so ist die VergroBerung
am Rande schwicher als in der Mitte.

b) Priifung mit der ABBEschen Testplatte. Die Testplatte ist ein Objekt-
triger mit sechs an der unteren Seite versilberten Deckglésern, in deren Silberschicht Gruppen
zarter paralleler Linien eingeritzt sind, die schon mit den schwichsten VergréBerungen unter-
schieden werden kénnen, deren Rinder aber wegen der kaum meBbaren Dicke des Silbernieder-
schlages auch noch fiir die starksten Objektive ein enipfindliches Testobjekt sind. Die Dicke der
Deckgliser ist genau bestimmt und angegeben; sie ist von 0,09 mm bis 0,24 mm abgestuft. Die
Deckglaser sind nebeneinander auf den Objekttriger gekittet. Man benutzt die Testplatte am
besten mit dem ABBEschen Beleuchtungsapparat (S. 87), weil dieser einen raschen Wechsel
zwischen schiefer und gerader Beleuchtung dadurch gestattet, daf man die entsprechend zu-
gezogene Irisblende mittels ihres Triebes senkrecht zur Richtung der Linien auf der
Testplatte aus der Achse heraus und wieder zuriickfihrt. Immersionssysteme miissen dabei
durch die fiir sie bestimmte Tauchfliissigkeit’ mit dem Deckglas verbunden werden. Die Aus-
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fihrung der Priifung geschieht bei heller Beleuchtung mit starkem Okular. Durch die Priifung
mit der Testplatte sollen die Objektive auf ihre sphirischen und chromatischen Abweichungen
untersucht und die Deckglasdicke bestimmt werden, fir die die sphiirische Abweichung eines Ob-
jektives am besten korrigiert ist.

Um ein Objektiv von gréferer Apertur zu untersuchen, stellt man nacheinander auf die
Liniengruppen der verschiedenen Deckglasdicken ein und beobachtet jedesmal zunichst in der
Mitte des Sehfeldes die Beschaffenheit der Bilder und deren Veranderungen, wenn man abwechselnd
zentrales und moglichst schiefes Licht gibt. Sobald fur die Deckglasdicke der eingestellten Linien
villkommene Verbesserung der spharischen Abweichung besteht, miissen bei schiefem
Lichte die Umrisse des Silbers in der Mitte des Sehfeldes vollig scharf sichtbar bleiben, ohne daf
neblige Siume auftreten oder die Rénder ein verschwommenes Aussehen erhalten; auch wenn
man nach genauer Einstellung der Linien mit schiefem Lichte zur zentralen Beleuchtung iiber-
geht, darf keine Verinderung der Einstellung nétig werden, um die Umrisse wieder in voller Scharfe
zu erhalten. Benutzt man ein zu dickes Deckglas und geht von zentraler Beleuchtung zu
schiefer tiber, so sieht man den oberen Rand der Silberstreifen undeutlich werden, es kommt ein
Schleier von oben herab, bei zu diinnem Deckglas kommt der Schleier von unten herauf;
bei richtiger Deckglasdicke (und Tubuslinge) bleiben die Réander der Silberstreifen scharf.
Bei richtiger Deckglasdicke deuten neblige Siume nach dem Ubergang zu schiefer Beleuchtung
auf spharische Uberverbesserung der Randzone, mangelhafte Schirfe der Umrisse ohne auf-
fillige neblige Saume auf Unterverbesserung der Randzone. Ist verschiedene Einstellung
fiir schiefe und fiir gerade Beleuchtung erforderlich, so besteht ein Hohenunterschied zwischen
dem Bilde der Rand- und der Mittenteile des Linsensystems, die Bilder dieser Zonen fallen un-
geniigend zusammen, und das kann sowohl von Uber- oder Unterverbesserung oder auch von
unregelmafBigen Fehlern der Strahlenvereinigung herrithren. Objektive mit kleinerer Apertur
sind weniger empfindlich gegen die Dicke des angewandten Deckglases als solche mit gréRerer.

Die Priifung der chromatischen Abweichung griindet sich auf die Beschaffenheit
der Farbensdume, die bei schiefer Beleuchtung sichtbar werden. Gut verbesserte Achromate
zeigen an den Réndern der Silberstreifen in der Mitte des Sehfeldes nur schmale Farbensiume
in den komplementdren Farben des sekundéren Spektrums, und zwar auf der einen Seite gelblich-
griin bis apfelgriin, auf der anderen Seite violett bis rosa; je vollkommener die sphirische Ab-
weichung verbessert ist, um so reiner treten diese Farbensiume auf. Ist die chromatische Ab-
weichung nicht geniigend verbessert, so treten andere Farben, z. B. blau und rot, auf.

Da die Achromate nicht gleichmiBig farbenfrei gebaut werden konnen, so verlegt man bei
ihrer Berechnung die Zone der besten Achromasie weder in die Achse noch in Randzone, sondern
in eine mittlere Zone der Offnung, so daB das betreffende System fiir die Mittelstrahlen unter- und
fir die dufersten Rundstrahlen iiberverbessert erscheint. Dabei tritt, auch wenn das Glas jeder
einzelnen Linse vollig farblos ist, oft eine schwache allgemeine Firbung des Sehfeldes auf, die stéren
kann, wenn sie deutlich gelb ist; man verbessert daher lieber nach blan, jedenfalls aber so schwach,
daf die Beurteilung von Férbungen eines Objektes nicht beeintrichtigt wird.

Bei den Apochromatén miissen auch die Farben des sekundiren Spektrums in der Mitte
des Sehfeldes verschwinden. Das Sehfeld der Apochromate mit Kompensationsokular zeigt einen
schmalen gelben Rand, der nicht zu beanstanden ist.

c) Die Bestimmung der numerischen Apertur geschieht am besten mit Hilfe des
Abb. 53a und b von oben und von der Seite abgebildeten Apertometers nach ABBE. - Man

legt die halbkreisformige Aperto-
meterplatte mit der Teilung nach
oben auf den Objekttisch des Mi-
kroskopes, ohne den Mikroskop-
spiegel zu benutzen, und stellt mit
dem zu untersuchenden Objektiv
und beliebigem Okular auf das
kleine Loch in dem Silberscheib-
chen ein. Immersionssysteme wer-

Abb. 63a. Apertometer nach ABBE. Ansicht von oben. Abb. 53b. Seiteransicht.

den in der fiir sie bestimmten Tauchfliissigkeit untersucht. Auf den Rand der Platte legt man
nahe der Mitte des Halbkreises die beiden aus geschwirzten Blechplittchen bestehenden Zeiger
so, daB die Spitzen der Rundung anliegen. Bei geringen Offnungen kehrt man die Spitzen ein-
ander zu, bei solchen iiber 0,7 ab, so daBl man deutlich sehen kann, ob ihr Bild den Rand des
Sehfeldes beriihrt. Die nach vorn gerichtete Rundung der Apertometerscheibe mufl mit mog-
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lichst waagerecht auffallendem Lichte hell erleuchtet sein, so daBl man das an der schrig abge-
schliffenen Seite der Platte durch das Loch in dem Silberscheibchen nach dem Objektiv hin ge-
spiegelte Bild beider Spitzen gut sehen kann. Nun schraubt man in das Gewinde am unteren Ende
der Auszugsréhre des Mikroskops das dem Apertometer beigegebene Hilfsobjektiv mit der Blenden-
scheibe nach oben, setzt das Okular auf und stellt durch vorsichtiges Einschieben des Auszugs-
rohres bei unverdnderter Stellung des bereits eingestellten Objektives das Rild
der Zeigerspitzen ein. Man verschiebt jetzt die Zeiger, die der Platte stets anliegen sollen, bis
ihre Spitzen eben den Rand des Sehkreises beriihren, und liest bei beiden Zeigern die Stellung
des Randes der oberen Zeigerplatten an den beiden Teilungen ab. Die halbe Summe der beiden
Ablesungen an der duBeren, dem Rande niher liegenden Teilung ist gleich der numerischen
A pertur des untersuchten Objektivs; die Summe der beiden Ablesungen an der inneren Winkel-
teilung ist gleich seinem Offnungswinkel in Luft oder auf Luft bezogen. Es ist jedoch darauf zu
achten, da nicht die Blende im Okular das mit dem Hilfsmikroskop sichtbare Bild des hellen
Kreises einenge; deshalb priift man zweckmiBig mit verschiedenen Okularen, die man im all-
gemeinen um so stirker wéhlen kann, je kiirzere Brennweite das zu untersuchende Objektiv-
system hat.

Die Bestimmung niedriger Aperturen erfolgt ohne Hilfsmikroskop und ohne Okular; man
stellt mit Okular auf das Loch in der Silberschicht ein und betrachtet ohne Okular die Zeiger-
spitzen durch das zentrale Loch einer auf den Tubus gelegten Blende aus geschwirztem Blech
oder Pappe, die man sich selbst anfertigen kann.

Wie bereits S. 43 gezeigt, bietet die numerische Apertur das MaB fiir das Auflésungsvermsgen
eines Mikroskopes in bezug auf Einzelheiten, die nebeneinander in einer Ebene liegen. Kommt es
jedoch darauf an, in die Tiefe zu dringen, also die iibereinander liegenden Schichten eines dickeren
Gegenstandes gleichzeitig zu sehen, diesen Gegenstand perspektivisch zu mustern, so ist das nur
durch Objektive mit geringeren Aperturen méglich; beide Eigenschaften weitgehend zu vereinigen,
ist nicht moglich, Schwache Systeme wihlt man in der Regel mit geringerer Apertur, starke mit
groBer, denn bei diesen wird ohnehin die Tiefenwirkung oder Fokustiefe weniger zur Geltung
kommen; jedenfalls muB die vom Hersteller gewihrleistete Apertur bei der Priifung sich als vor-
handen erweisen.

d) Prifung mit Testobjekten (Probeobjekten). Gewshnlich unterscheidet man
bei der praktischen Priifung durch Probeobjekte zwischen penetrierender und definierender Kraft
eines optischen Systems. Die penetrierende Kraft ist nichts weiter als das bereits ausfiihr-
lich besprochene Auflésungsvermogen, also das Abbildungsvermégen fiir Einzelheiten; sie hingt
ab von der numerischen Apertur. Die definierende Kraft kennzeichnet sich durch die reine,
klare und scharfe Begrenzung des Bildes der zu untersuchenden Gegenstinde. Sie hangt in erster
Linie ab von der Vollkommenheit der Vereinigung aller von einem beliebigen Punkte der Objekt-
ebene nach dem Objektiv gelangenden Strahlen in dem entsprechenden Punkte der Bildebene.
Die Reinheit und zarte Umgrenzung der Bildzeichnung ist aber auch abhingig nicht allein von
der Beschaffenheit eines Objektes und des mikroskopischen Objektivs, sondern auch von der Um-
gebung des Objektes. Gegenstinde in Luft erscheinen meist mit groben, dunklen Umrissen, sie
werden meist in Wasser deutlicher, und die besten, zartesten Bilder bei pflanzlichen Gegenstinden
pflegt eine Einbettung in Glycerin oder Glyceringelatine zu gewihren; solche Objektq werden in
Canadabalsam bisweilen ganz durchsichtig, d. h. sie verschwinden mehr oder minder, bettet man
sie aber in MARSSONS Styraxbalsam, so treten sie wieder sehr klar, schén und zart gezeichnet
hervor. Der Grund davon ist unschwer in dem verschiedenen Brechungsvermégen (Brechungs-
exponent = n) der genannten Einbettungsmittel zu erkennen. Tritt Licht aus einem optisch
dichteren (stéirker brechenden) Stoff in einen optisch diinneren (schwicher brechenden) iiber,
so kann ein Teil des Lichtes durch Totalreflexion an seinem Austritt verhindert werden, die be-
treffenden Stellen erscheinen dunkel wie die Grenzen eines Gegenstandes in Luft {n = 1). In Wasser
(n = 1,3) kann schon viel weniger Licht durch Totalreflexion an den Grenzen verloren gehen,
die dunklen Siume werden viel kleiner, und in Glycerin (n = 1,4) sind Gegenstinde von unge-
fahrem Brechungsvermigen n = 1,54 erfahrungsgemaf ausgezeichnet zu sehen. In Canada-
balsam (n = 1,54) werden sie mehr oder minder verschwinden, sofern sie nicht abweichend ge-
farbt sind, denn die Wahrnehmbarkeit eines Gegenstandes ist abhingig von seinem Vermogen,
das Licht zu brechen und ganz oder teilweise zu absorbieren. In Styraxbalsam (n = 1,63) werden
dagegen Gegenstinde vom Brechungsvermdgen des Canadabalsams wieder ausgezeichnet zu
sehen sein.

Als verbreitetste Probeobjekte, die auch gewdhnlich in richtiger Beschaffenheit von den
besseren Optikern ihren Mikroskopen beigegeben werden, dienen Schmetterlingsfliigelschuppen und
Kieselpanzer von Diatomeen:

a) Fliigelschuppen von Weibchen der Epinephele Janira (Hipparchia Janira
[Abb. 54]) zeigen bei etwa 40facher VergrsBerung feine Lingsstreifen, die etwa 2 u (1 u4 = 0,001 mm)
voneinander entfernt sind. Bei 150facher Vergré8erung und gerader Beleuchtung sieht man feine,
weniger als 1 y voneinander entfernte Querstreifen. 800- bis 1000fache VergroBerung zeigt die
Langsstreifen als Binder, in denen kleine Rundungen enthalten sind; auch die Querlinien werden
in Streifen aufgelost, zwischen denen rundliche Kérperchen nebeneinander liegen,
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p) Die Kieselpanzer von Pleurosigma angulatum (Abb. 55) zeigen bei etwa 250-
facher VergroBerung mit Objektiven von mebr als 0,80 numerischer Apertur und gerader Beleuch-
tung Streifungen nach drei Richtungen, namlich zwei Streifungen, die sich unter einem Winkel
von etwa 589 schneiden und symmetrisch gegen die Mittelrippe verlaufen, sowie senkrecht zur
Mittelrippe stehende Streifen, alle mit etwa 0,5 4 Entfernung voneinander. Dadurch wird der

Abb. 54. Epinephele Janira, Abb. 55. Pleurosigma angulatum. Abb. 56. Surrirella Gemma.
Fliigelschuppe. Kieselpanzer. Kieselpanzer,

Eindruck hervorgerufen, als ob die Schale sechseckig gefeldert sei. Gute Apochromate zeigen
die Felder als runde Perlen.

») Die Kieselpanzer von Surrirella Gemma dienen besonders zur Priifung der Systeme
fir homogene Immersion. Sie zeigen (Abb. 56) bei etwa 350facher VergréBerung und guten
Trockensystemen unregelmiBige Querleisten, denen sehr feine Linien parallel gehen. Objektive
fir homogene Immersion 16sen bei gerader Beleuchtung die Querstreifen in Reihen von ovalen
Punkten auf. Schiefes Licht bringt hier, wie bei Pleurosigma, den Eindruck weiterer Streifungen
hervor, die stets mehr oder minder senkrecht zu den beleachtenden Strahlen erscheinen.

Gebrauch des Mikroskops zur Untersuchung von Drogen.
Vorbereilende Operationen.

Aufweichungsmittel. Da die zu priifenden Drogen gewdhnlich stark zusammen-
getrocknet und in ibrer Form verindert sind, so miissen sie vorher aufgeweicht werden.
Fiir die meisten Zwecke ist eine Mischung aus gleichen Teilen Glycerin, Wein-
geist und Wasser, in die man die Stiicke, je nach GréBe und Hirte, ein oder mehrere
Tage einlegt, sehr geeignet. Fiir manche Zwecke verdient Wasser den Vorzug.

Bei jeder Behandlung der Priparate mit Flissigkeiten hat man
zu beriicksichtigen, dafl dadurch Inhaltsbestandteile gelést werden
konnen, die dann nicht mehr oder nicht mehr am urspriinglichen
Ort .gefunden werden. )

Einbettungsmittel. Um sehr brocklige Objekte (manche Rinden) zum Schneiden
geeignet zu machen, legt man sie trocken in die unter Gossypium angefiihrte
Gelatine-Gummilésung, worin man sie, um die Luft auszuireiben, erwirmt,
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oder man bringt auf die Querschnittfliche eines passend zugeschnittenen Stiickes
(Wurzel, Stengel, Rinde) einige Tropfen derselben Losung, was man, nachdem sie
eingezogen ist, 6fter wiederholt. — Die Objekte werden dann getrocknet und ge-
schnitten. Objekte von liickigem Gefiige (manche Friichte, Gallen) bettet man zum
Schneiden in Paraffin ein.

Beobachtungsiliissigkeiten. Bei der Wahl derselben hat man stets zu beriick-
sichtigen, daB sie nicht losend wirken diirfen auf Substanzen, an deren Nachweis
besonders gelegen ist (Wasser auf Schleim oder Zucker). Am meisten eignet sich
Wasser, dann verdiinntes Glycerin (1 T. Glycerin, 3 T. Wasser), fiir Schleim-
nachweis z. B. konzentr. Glycerin und starker Alkohol, dem man dann unter
dem Mikroskop allmihlich Wasser zusetzt, um die Schleime nach und nach zum
Quellen zu bringen.

Um die oft sehr stérenden Luftblasen aus den Objekten zu entfernen, legt
man letztere einige Minuten in frisch ausgekochtes Wasser oder in Alkohol und
bewegt sie mit der Nadel hin und her. Gelingt es so nicht, die Luftblasen zu ent-
fernen, so mufB man das Priparat in einem Schilchen Wasser unter die Luftpumpe
bringen.

Aufthellungsmittel. Trotz des Aufweichens und der lsenden Wirkung der Beob-
achtungsfliissigkeit bleiben manche Objekte so dunkel oder so sehr mit stérenden
Bestandteilen erfiillt, daB man sie aufhellen muf. Durch das Aufhellen werden
manche das Bild triibende Zellinhaltsstoffe gelést, und dadurch wird das Gewebe
klarer und durchsichtiger gemacht. Fiir die meisten Zwecke ist starke Chloral-
hydratlésung (Chloralh. 3 : Wasser 2) geeignet, in die man die Objekte, je nach
ihrer Beschaffenheit, einige Minuten bis Stunden einlegt, indem man sie von Zeit zu
Zeit auf ihre Entfirbung und Durchsichtigkeit kontrolliert. Schwaches, vorsichtiges
Erwirmen beschleunigt die Aufhellung. Die Lésung entfernt fast alle Farbstoffe,
Stirke, Aleuron u. a.; es ist aber daran zu erinnern, dal3 sie, wenn sie dlter und stark
sauer ist, auch Calciumoxalat 16sen kann, man macht sie in diesem Fall fast neutral.
Fiir dieselben Zwecke wird eine Losung von Natriumsalicylat in der gleichen Menge
Wasser empfohlen. Diese Liosungen wirken stark 1osend, stellen aber die urspriingliche
Form der zusammengefallenen Zellen nicht wieder her; dazu verwendet man Kali-
oder Natronlauge (159/,ige Losung); da diese aber auf Zellwinde stark quellend
wirken, ist fiir die meisten Zwecke alkoholische Kali- oder Natronlauge vor-
zuziehen. Zu Priparaten in Chloralhydratlosung 146t sich zur weiteren Untersuchung
Salzsdure, Eisenchloridlosung, Essigsiure, Jodjodkaliumlosung, Chlorzinkjodlésung,
Phloroglucin-Salzsiure ohne auszuwaschen sogleich zusetzen, was bei der Kali- wie
Natronlauge nicht immer méglich ist. Zur Entfernung von Fett (z. B. in Samen)
unter moglichster Schonung aller iibrigen Bestandteile, zieht man die Schnitte mit
Ather, Benzol usw. aus. Das gilt auch fiir die Untersuchung von Pulvern. Zur
raschen Entfernung storender Stirke in einem Schnitt legt man denselben in einen
Tropfen konzentrierte Salzsiure, die aber natitrlich auch anderweitig stark lsend
wirkt (z. B. Kalksalze).

Untersuchung der Zellwinde.

1. Bestehen dieselben nur aus Cellulose, s0 werden sie mit Jod und Schwefel-
sdure schon blau. Man legt den Schnitt einige Minuten in Jodjodkaliumlésung
(s. S. 50), saugt dann die Flissigkeit mit Filtrierpapier moglichst vollstindig ab und
1486, nachdem das Deckglischen aufgelegt und das Priparat unter das Mikroskop
gelegt ist, vom Rande einen Tropfen konzentrierte Schwefelsiure zufliefen. Cellulose
wird schon blau, 16st sich aber meist schnell. Nicht stark lgsend wirkt die nach
v. HoeNEL verdiinnte Schwefelsiure (1 Vol. Wasser, 2 Vol. Glycerin, 3 Vol. konz,
Schwefelsdure). Um mit einer Flissigkeit auszukommen, legt man auch die Schnitte
in Chlorzinkjodlésung (256 Zinkchlorid und 8 Kaliumjodid werden in 8,5 Wasser

Hager, Handbuch. I. 4



50 Das Mikroskop und seine Anwendung zur Untersuchung von Drogen.

gelost und Jod bis zur Sittigung zugegeben), die Farbung ist nicht rein blau,
gondern violett und tritt oft langsam ein.

Cellulosemembranen werden von Kupferoxydammoniak (s. u. Gossypium)
gelost.

2. Verholzte Zellwinde werden von den genannten Jodreagentien gelb bis
braun gefirbt. Phloroglucin und konzentrierte Salzsiure firbt sie schon rot.
(Man befeuchtet das Priparat mit 1—2 Tropfen einer 1—50/,igen alkoholischen Phloro-
glueinlosung, 1aft den Alkohol etwas abdunsten und setzt 1—2 Tropfen Salzsiure
zu). — Kupferoxydammoniak 16st nicht.

3. Verkorkte Membranen und die Cuticula. Mit Jodreagentien und
Kupferoxydammoniak wie 2. Chlorophyll in méglichst konzentrierter alkoholischer
Lésung fiarbt griin, man lifit 1/, Stunde oder linger im Dunkeln einwirken.

Am besten ist konzentrierte Chromsiureldsung geeignet, die Cellulose zuerst,
dann verholzte Membranen und verkorkte gar nicht oder erst nach lingerer Zeit lost.

Untersuchung der Inhalisbestandteile der Zellen.,

1. Protoplasma. Die zahlreichen Methoden zum Studium des Protoplasmas
sind meist fiir den Pharmakognosten wenig wertvoll, da er es immer mit dem toten
und durch Eintrocknen stark verinderten Protoplasten zu tun hat. Es wird durch
Jodreagentien gelb bis braun gefirbt und nimmt auch sonst reichlich Farbstoife auf.
Dasselbe gilt auch fiir den Zellkern, der Farbstoffe noch reichlicher speichert wie das
Plasma, so Jod, Borax-Carmin (4 T. Borax und 2—3 T. Carmin werden in 93 T.
Wasser gelost, dann 100 T. Alkohol [70 Vol.-9/] zugegeben und filtriert), DrvariELDS
Himatoxylin (4 T. Himatoxylin werden in 26 T. Alkohol gelost, 400 T. einer kon-
zentrierten Losung von Ammoniumalaun zugegeben, 3—4 Tage am Lichte stehen
gelassen, dann filtriert, 100 T. Glycerin und 100 T. Methylalkohol zugegeben und
wieder einige Tage stehen gelassen und filtriert).

2. Pflanzenschleim, in Wasser loslich oder doch stark darin aufquellend
(vgl. Beobachtungsfliissigkeiten); der so behandelte Schleim zeigt haufig Schichtung.
Mit Jodreagentien farblos oder gelblich, orange oder violett, im ersteren Fall echter
Schleim, im letzteren Celluloseschleim.

3. Stirke wird mit Jodreagentien blau oder violett, in seltenen Fillen mehr
ritlich (Amylodextrin); man verwendet Jodjodkaliumlésung (1%, Jod, 1—2°¢/,
Kaliumjodid) oder am besten Jodwasser, da viel Jod enthaltende Lisungen leicht
go stark firben, dafl die dann schwarzen Koérnchen mit anderen dunkelgefdrbten
Inhaltsbestandteilen verwechselt werden kénnen. Zum noch schirferen Nachweis
kleinster Mengen Stdrke ist Chloraljodlésung (Chloralhydratiosung mit Zusatz
von fein verriebenem Jod) vorzuziehen, die Jodstirke ist in Chloralhydratiésung
unlgslich. Laceruem schligt Jodmilchsdure vor (erhalten durch Auflosung eines
Jodsalzes in heiller Milchsiure).

‘4. Inulin, z. B."in Kompositen und Violaceen, bildet in trocknen Drogen struk-
turlose Klumpen. Legt man frische Pflanzenteile (Dahliaknollen) in. Alkohol, so er-
hilt man es in Form schéner Sphirokristalle. Es ist in Wasser 16slich. Wenn man
einen Schnitt, der Inulin enthilt, mit 10¢/,iger alkoholischer a-Naphthol-Losung be-
tupft, dann einen Tropfen konzentrierter Schwefelsiure zugibt und nach Bedecken
mit dem Deckglas gelinde erwirmt, so entsteht Violettfirbung (Zuckerreaktion).

5.Zucker : Man verwendet die soeben genannte Reaktion, die Rohrzucker, Milch.
‘zucker, Glykose, Livulose und Maltose anzeigt, aber auch aus Glykosiden abgespalte-
ten Zucker, sowie manche Proteinstoffe, Kreatin und Vanillin.

Zum Nachweis von Glykose (aber auch Livulose und Laktose) bringt man nicht
zu dinne Schnitte zuerst in konzentrierte Lisung von Kupfersulfat, spilt dann mit
Wasser ab und bringt in eine siedende Losung von 10 T. Seignettesalz und 10 T.
Atzkaliin 10 T. Wasser. In den zuckerhaltigen Zellen scheidet sich Kupferoxydul aus.
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Rohrzucker reduziert die Kupferlosung selbst bei gelindem Kochen nicht, erst
bei lingerem Kochen tritt infolge der Bildung von Invertzucker Reduktion ein. —
Zum direkten Nachweis von Rohrzucker bringt man die Schnitte kurze Zeit in kon-
zentrierte Losung von Kupfersulfat, schwenkt in Wasser ab und iibertrigt in eine
zum Sieden erhitzte Lésung von gleichen Teilen Atzkali und Wasser. Innerhalb der
zuckerhaltigen Zellen tritt eine himmelblaue Féirbung ein. (Junge Zellmembranen
werden hiufig ebenfalls blau.)

6. Aleuronkérner. Es ist in.den meisten Fallen notwendig, das Fett aus den
Samen durch Extraktion der Schnitte mit Ather oder Benzol zu entfernen. — Da die
Korner vielfach teil weise in Wasser 16slich sind, beobachtet man sie zunichst in Glycerin
Alkohel oder fettem Ol (in welehem die Globoide dann wie Vakuolen im Korn er-
scheinen). — Um sie gegen Losungsmittel (Wasser) zu fixieren, legt man die Schnitte
einige Zeit in alkoholische Sublimat- oder Pikrinsiurelosung.

Fiir die Sichtbarmachung der einzelnen Teile der Kérner (Membran, Grundmasse,
Globoide aus dem Calcium- und Magnesiumsalz einer gepaarten Phosphorsiure mit
organischem Paarling, EiweiBkristalle, Kristalle von Caleiumoxalat) ist folgendes
zu beachten: Die Grundmasse 168t sich in Wasser oder 109/yiger Kochsalzlosung
oder 100/jiger Natriumearbonatlosung, stets in verdiinnter Kalilauge, verdiinnter
Ammoniakfliissigkeit und phosphorsaurem Natrium (besonders zu empfehlen). Die
Hillmembran bleibt fir lingere Zeit ungeldst, sie sichtbar zu machen, ist Behandeln
mit Kalkwasser empfohlen. Die Eiweillkristalle sind in Wasser unléslich, ebenso
in phosphorsaurem Natrium, léslich in verdiinnter Kalilauge. Sie firben sich, wie das
ganze Korn, mit Jod gelb bis braun, mit Eosin rot (nach Fixierung mit Sublimat
(vgl. 6), mit Osmiumsiure (1:100) gewohnlich schén braun. Die Globoide treten
bei der Beobachtung in Ol als Vakuolen hervor, sie sind unléslich in verdiinnter
Kalilauge, 16slich in 19/yiger Essigsiure, konzentrierter Losung von Natriumphosphat,
in Pikrinsdure (damit gehiirtete Schnitte [vgl. 6] lassen also an Stelle der Globoide
Locher erkennen). Wenn man Schnitte, die entfettet, dann mit 19/,iger. Kalilauge
und Wasser behandelt sind, gliiht, hinterlassen die Globoide schéne weile Aschen-
skelette. Die Oxalatkristalle sind in den bisher angewandten Fliissigkeiten un-
16slich, ferner in konzentrierter Essigsiure, 16slich in Salzsiure ohne Gasentwicklung.

7. Gerbstoffe. Eisensalze (Ferrichlorid in wisseriger, alkoholischer, besser in
dtherischer Losung [10 Tropfen Liquor Ferri sesquichlorati auf 10 cem Wasser, Alko-
hol oder Ather], Eisenacetat), geben eine blau- oder griinschwarze Fiarbung., Osmium-
siure (1:100) firbt braun bis schwarz. Lebende gerbstoffhaltige Zellen speichern
Methylenblau (1:500000). Kaliumdichromat (in schwacher wisseriger Liosung)
und Chromsédure (19/,ige Losung) erzeugen in den Zellen, die Gerbstoff fithren, eine
hellbraune bis schwarzbraune Fallung, die in Wasser unloslich ist.

8. Fette Ole. Unloslich in kaltem und heiflem Wasser, fast immer unléslich
in Alkohol, 15slich in Ather, Chloroform, Petrolither, Schwefelkollenstoff. Osmium-
giure (1:100) firbt braun bis schwarz. Alkannin firbt rot. (Man versetzt eine Losung
von Alkannin in absolutem Alkohol mit dem gleichen Volum Wasser und filtriert.
Atherische Ole und Harze werden auch rot, sind aber in Alkohol léslich.)

9. Atherische Ole. Unléslich in Wasser, 16slich in Alkohol, Ather, Chloroform
usw., Osmiumsiure und Alkannin firben wie bei den fetten Olen.

10. Harze. Unloslich in Wasser, 16slich in Alkohol. Mit Alkannin rot. Mit
Kupferacetat griin. (Man legt Stlicke des Untersuchungsmaterials mindestens 6 Tage
in eine konzentrierte wisserige Losung von Kupferacetat, wischt dann aus und
schneidet.)

11. Wachs, In kaltem Wasser unldslich, in heilem Wasser zu Tropfen zusam-
menfliefend, unléslich oder schwer 16slich in kaltem Alkohol, in heilem Alkohol 16s-
lich, in Ather teilweise l6slich. Beim Erhitzen in Alkanninlésung (vgl. 8) zu roten
Tropfen zusammentflieBend.
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12. Kalksalze. a) Calciumoxalat. Unloslich in Wasser, Alkohol usw., auch
in Essigsdure, 19slich ohne Gasentwicklung in Salzsiure. Gibt mit konzentrierter
Schwefelsdure Kristallnadeln von Gips.

b) Calciumecarbonat. Unloslich in Wasser, Alkohol usw., 1oslich in Essig-
sdure und Salzsiure unter Gasentwicklung. Mit konzentrierter Schwefelsiure Gips.
kristalle wie a).

¢) Calciumsulfat. In konzentrierter Schwefelsiure in der Kélte unverindert,
Bariumchlorid verwandelt in Bariumsulfat, in Salz- und Salpetersidure unlslich. —
Ferner unloslich in Essigsiure, loslich in kalter Kalilauge.

d) Calciumtartrat. In Wasser sehr wenig loslich, leicht loslich in 10 o/piger
Kalilauge und 29/qiger Essigsdure, in starker Essigsiure (500/4ig und dariiber) un-
“16slich.

e) Calciumphosphat. Inkaltem Wasser, Ammoniak, Essigsdure sehr langsam
16slich, leicht lgslich in Salpeter- und Salzsiure ohne Gasentwicklung. Mit Schwefel-
siure Gipsnadeln (vgl. a). Mit Magnesiumsulfat und Salmiak Kristalle von Ammo-
nium-Magnesiumphosphat (25 Vol. konzentrierter wisseriger Magnesiumsulfatlésung,
2 Vol. konzentrierter wisseriger Salmiakldsung, 15 Vol. Wasser. In dieser Losung ent-
stehen nach einiger Zeit die Kristalle).

13. Nitrate. Man bringt den Schnitt in einige Tropfen einer Lisung von 1 Di-
phenylamin in 100 konzentrierter Schwefelsiure. Es tritt eine tief blaue Farbe auf,
die nach einiger Zeit in braungelb {iberzugehen pflegt.

14. Alkaloide kann man nachweisen durch Anwendung von Fillungs-
reagentien, wie Jod-Jodkalium, Kaliumquecksilberjodid, Rhodankalium, Gold-
chlorid, die aber meist unsichere Resultate geben, da auch andere Stoffe in der Zelle
Fillungen geben konnen oder die Niederschlige, besonders die ungefirbten, schwer
zu sehen sind. In solchen Fillen kann man zuweilen das iiberschiissige Reagens aus-
waschen und den an das Alkaloid gebundenen Teil sichtbar machen: mit Kalium-
quecksilberjodid behandelte und ausgewaschene Schnitte werden in frisch bereitetes
Schwefelwasserstoffwasser gelegt, es entsteht in den betr. Zellen ein dunkler Nieder-
schlag von Schwefelquecksilber. Mit Rhodankalium behandelte Schnitte werden
ausgewaschen, und dann liflt man wihrend der Beobachtung sehr verdiinnte Eisen-
chloridlésung zufliefen; die Alkaloid fithrenden Zellen werden blutrot. Mit Gold-
chlorid behandelte Schnitte werden ausgewaschen und in Schwefelwasserstoffwasser
oder eine frisch bereitete Eisensulfatlosung gelegt; im ersteren Fall entsteht Schwefel-
gold, im letzteren metallisches Gold, beide leicht zu sehen.

Ferner kann man Alkaloide sichtbar machen, von denen ein schwer losliches
oder unlisliches Salz bekannt ist, indem man den Schnitt in die betreffenden Siuren
einlegt, worauf das Alkaloidsalz herauskristallisiert.

Da trotzdem die Resultate unsicher sein kénnen, empfiehlt es sich, immer zur
Kontrolle nebenher Schnitte zu untersuchen, denen das Alkaloid durch Wasser oder
Alkohol entzogen ist.

Viele der bekannten Farbenreaktionen sind ebenfalls mikrochemisch ver-
-wendbar, so z. B. Cersulfat-Schwefelsdure fiir Strychnin, Salpetersiure fiir Brucin,
konzentrierte Schwefelsdure oder Salzsdure fiir Colchicin usw.

Untersuchung von Drogenpulvern.

Bei der Untersuchung von Drogenpulvern ist es oft zweckmiBig, aus der
grolen Zahl der Elemente einzelne herauszuheben durch Farbung, um sie leicht
erkennen zu konnen, so Stirke durch Jodwasser, verholzte Elemente mit Phloro-
glucin und Salzsidure. Ferner ist es oft zweckmaBig, die in sehr grofier Menge vor-
handene Stirke zu entfernen, nach dem unter Amylum, Prifung von Mehl, ange-
gebenen Verfahren. Fiir die Untersuchung ist es notwendig, nur soviel Pulver aut
den Objekttriger in einen Tropfen Beobachtungsfliissigkeit zu bringen, daf sich bei
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der Beobachtung die einzelnen Teilchen nicht decken. In den meisten Fillen geniigt
die Menge, welche an einer befeuchteten Nadel haften bleibt bzw. eine Probe, welche
etwa der GréBe eines Stecknadelkopfes entspricht. Diese kleine Menge verreibt man
mit Hilfe einer Nadel auf dem Objekttrager mit 1—2 Tropfen der Beobachtungs-
flitssigkeit und bedeckt - mit einem Deckglas, am besten derart, dafl man das Deckglas
im spitzen Winkel auf den Objekttriger aufsetzt und dann vorsichtig iiber die Fliissig-
keit gleiten 148t, um das Auftreten von Luftblasen zu verhiiten. Eine zu grofie Menge
verwendetes Material beeintrachtigt die Untersuchung, eine zu kleine Menge liflt
befiirchten, dafl die charakteristischen Merkmale nicht voll zur Geltung kommen.
Ferner sollen grébere Stiicke, die aus der auf dem Objekttriger befindlichen Fliissig-
keit herausragen, entfernt werden, da sie ein gleichmifBiges Aufliegen des Deckglis-
chens verhindern _ Pulver von ungleichmiBigem Korn mufl man durch Siebe mit
verschiedener Maschenweite trennen und von grioberen Stiicken Querschnitte anfertigen
oder sie im Morser zerreiben. Die Dauer der Einwirkung des Reagens auf das Pulver
richtet sich nach der zu untersuchenden Droge und nach dem Untersuchungsmedium,
meistens geniigen wenige Minuten. Fiir jedes Reagens muf} ein besonderes Priparat
angefertigt werden. Man tut gut, schon der Kontrolle wegen jeweils 2—3 Préiparate
zu machen, was an charakteristischen anatomischen Merkmalen das eine Priparat
nur ungeniigend zeigt, 148t das andere besser erkennen.

Es ist angebracht, bei der Untersuchung von Drogenpulvern einen bestimmten
Gang einzuhalten, an diesen soll man sich ein fiir allemal gewdhnen und nicht davon
abweichen. Nur auf solche Weise ist es moglich, Fehler zu vermeiden und wichtige
Erkennungsmerkmale nicht zu {ibersehen. Nur eine bestimmte Reihenfolge in der
Untersuchung gibt uns eine Gewéhr, daB alle charakteristischen Merkmale des Drogen-
pulvers dem Auge erkenntlich gemacht werden. Die Reihenfolge ist derart zu wihlen,
daB zuerst die allgemeineren Bestandteile des Drogenpulvers festgestellt werden koui-
nen, dann erst werden die weniger hiufigen Bestandteile bestimmt bzw. wird nach
charakteristischen Merkmalen der in Betracht kommenden Drogen gefahndet.

Isolierung der einzelnen Gewebselemente.

Hierzu dient das ScaurzEsche Gemisch, indem man Stiicke des Untersuchungs.
materials im Probierrohr mit konzentrierter Salpetersiure unter Zusatz einer Messer-
spitze Kaliumchlorat bis zum Aufkochen erwirmt. Dann stellt man bei Seite,
bis die Gasentwicklung aufgehért hat, wascht wiederholt mit Wasser ab und kann
dann die einzelnen Zellen mit Nadeln oder durch sehr vorsichtiges Reiben mit
dem Deckglischen isolieren.

Einschliefien der Priiparate.

Um die fertigen Priaparate fiir die Sammlung einzuschlieflen, kann man sich in
den allermeisten Fallen der Glycerin-Gelatine bedienen. (1 T. farblose Gelatine
wird in 6 T. Wasser aufgeweicht, 7 T. Glycerin zugegeben und auf 100 T. der Mischung
1 T. Phenol. Dann erwirmt man unter bestindigem Umriihren, bis die Fliissigkeit
klar geworden ist, und filtriert durch Glaswolle am besten im Heifl wassertrichter.
Die fertige Fliissigkeit 148t man in kleinen (5 g) Flischchen mit weiter Offnung er-
starren.) Zur Verwendung macht man die Masse durch Einstellen in warmes Wasser
fliissig, bringt mit dem Glasstibchen einen Tropfen auf den sauberen, erwirmten Ob-
jekttriger, bringt das Priparat mit Nadel oder Schnittfinger hinein, faBt das saubere
und auf der Unterseite angehauchte Deckglischen mit der Pinzette, setzt es neben
den Tropfen auf den Objekttriger und legt es dann langsam iiber den Tropfen. Die
Grife des Tropfens der Gelatine mufl genau bemessen werden, fiir diinne kleine Ob-
jekte ein kleiner Tropfen, da bei einem zu groBen Tropfen das Objekt leicht mit der
iberschiissigen Gelatine unter dem Deckglischen hervortritt, fiir dickere Objekte
ein groBer Tropfen; ist dabei der Raum zwischen Deckglischen und Objekttriger
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nicht ganz ausgefiillt, so erwirmt man das Priparat vorsichtig (chne daB Blasen ent-
stehen) und liBt vom Rande des Deckglischens einen Tropfen fliissiger Gelatine zu-
treten. Um mikroskopische Priparate in Kanadabalsam einzuschlieBen, verdiinnt
man diesen mit Chloroform oder Xylol bis zur diinneren Sirupkonsistenz. Um Objekte,
dieWasser enthalten (Pflanzenteile) in dieser Weise einzuschlieflen, entwissert man die-
selben, indem man sie, wenn sie sehr zart sind, nacheinander in 30, 50, 70, 90 °/,igem
und schlieBlich in absoluten Alkohol tbertrigt, sie dann in Alkohol-Xylol (3 Xylol :
1 Alkohol) bringt, in einem Exsikkator, der Xylol enthilt, den Alkohol durch Diffu-
sion grofitenteils entfernt und sie endlich in eine-Losung von Kanadabalsam in Xylol
auf dem Objekttrager bringt, worauf das Xylol allméhlich verdunstet.

Grébere Priparate (Rinden, Samen) kann man unmittelbar aus Wasser in ab-
soluten Alkohol tibertragen.

Chemische Priifungsverfahren.

Fiir alle Prifungen sind Durchschnittsproben der Arzneistoffe zu verwen-
den, die durch sorgfiltiges Mischen der Gesamtmenge des zu untersuchenden Arznei-
stoffes herzustellen sind. Das ist wichtig, weil es vorkommt, daf}l ein Gefafl oder
eine Papierpackung im oberen Teil etwas anderes enthilt, als im unteren, z. B.
infolge einer Verwechslung, wenn ein Vorratsgefifl beim ‘Abfillen leer wird und
aus einem anderen Vorrat nachgefiillt werden mug.

Macht bei groBen Mengen, z. B. bei Fallpackungen, das Durchmischen der
ganzen Meénge Schwierigkeiten, so nimmt man Stichproben aus verschiedenen Tiefen
und mischt diese.

|. Feststellung der Identitit. Hierzu dienen bei chemiischen Arzneistoffen neben
der Feststellung der dufleren Eigenschaften, des Geruchs und Geschmacks und der
Loslichkeit in verschiedenen Losungsmitteln die Exkennungsreaktionen, die in
diesem Werk bei den einzelnen Arzneistoffen in der Regel im Anschlul} an die Eigen-
schaften angegeben sind. Bei den meisten organischen Verbindungen ist fiir die
Feststellung der Identitit die Bestimmung des Schmelzpunktes von grélter
‘Wichtigkeit. Uber die Ausfiihrung dieser Bestimmung siehe S. 11 u. f.

{l. Priifung auf Reinheit. Diese Prifung bezweckt den Nachweis von Ver-
unreinigungen, die bei der Darstellung der Arzneistoffe in diese hineingelangen oder
in ihnen zuriickbleiben kénnen. Bei dem hohen Stande der chemischen Technik
koénnen hinsichtlich der Reinheit bei den meisten chemischen Arzneistoffen hole
Anforderungen gestellt werden, besonders aber, wenn die Abwesenheit von gesund-
heitssehddlichen Verunreinigungen, wie z. B. Arsenverbindungen, gefordert wird.
Absichtliche Verfdlschungen werden durch die Reinheitspriifung ebenfalls erkannt.
Die Ausfithrung der Reinheitspriifung ergibt sich bei den einzelnen Arzneistoffen aus
den unter ,,Priifung gemachten Angaben und den Anmerkungen dazu. Bei den
meisten organischen Verbindungen ist auch fiir die Feststellung der Reinheit die
Bestimmung des Schmelzpunktes von grofiter Wichtigkeit (s. S. 11 u. f.).

Da fiir die chemischen Priifungen auf Reinheit bestimmte Mengen der zu
priiffenden Stoffe und bestimmte Mengen eines Losungsmittels, meist Wasser, vor-
geschrieben werden, bedeuten die Priifungen zugleich auch eine quantitative Be-
grenzung der gestatteten Verunreinigungen. In der Germ. sind die Mengen-
verhiltnisse zwischen Stoff und Lésungsmittel durchweg durch die Zusitze (1 4- 9),
(1 4+ 19), (1 4+ 49), (1 + 99) usw. angegeben. Man erleichtert sich die Arbeit, wenn
man auf je 1 g des Stoffes eine runde Zahl von ccm Losungsmittel nimmt, die man
mit einem Mefglischen oder geteilten Probierrohr abmifit. Bei den Priifungsvor-
schriften in diesem Werk sind die Angaben in dieser Weise gemacht, z. B. (1 g +
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10 cem), (1 g + 20 cem), (1 g + 50 com) usw. Dadurch wird die Verwendung der
Tarierwage iiberfliissig. Bei allen Stoffen, die in der Germ. 5 aufgefiihrt sind, sind die
Priifungsvorschriften der Germ. aufgenommen. Anderungen sind vorgenommen bei
den Priifungsvorschriften, die sich als ungenau erwiesen haben. Wo es angezcigt
erschien, sind die Vorschriften der Germ. noch durch weitere erginzt. Fiir die Prii-
fungen sind nach der Germ. 5, soweit im Einzelfall keine anderen Vorschriften gegeben
-sind, 10 cem (Germ. 6 5ccm) der zu prifenden Flilssigkeit und Probierrohre von
ungefdhr 20 mm (Germ. 6 15 mm) Weite zu verwenden. In selr vielen Fiéllen kann man,
um zu sparen, die Proben zunfichst mit viel kleineren Mengen ausfiihren, Man braucht
dann nur in Zweifelsfillen die Probe mit der vorgeschriebenen Menge zu wiederholen.

Als Reagenslésungen sind in allen Fillen, in denen die Stirke der Lésung
nicht besonders angegeben ist, die Liosungen der Germ. zu verwenden.

Verzeichnis der von der Germ. § vorgeschriebenen Reagenslésungen
zur Priifung der Arzneistoffe. (Germ. 6 s. Bd. II S. 1288.)

Ammoniakflissigkeit. 10, NHg.

Ammoniumecarbonatlésung. 1 T. Ammoniumecarbonat, NH HCO; 4 NH,COONH,, ist in
einem Gemisch von 4 T. Wasser und 1 T. Ammoniakfliissigkeit zu losen.

Ammoniumcarbonatlésung, gesittigte. Bei Bedarf ist 1 T. Ammoniumcarbonat in § T.
Wasser zu lésen.

Ammoniumchloridlésung. 1 T. Ammoniumchlorid ist in 9 T. Wasser zu losen.

Ammoniumoxalatlésung. 1 T. Ammoniumozalat, C,0,(NH,), + H,0, ist in 24 T. Wasser
zu losen.

Ammoniumrhodanidlésung, 1/,,-Normal- s, 8. 74.

Barytwasser. 1 T. kristallisiertes Barinmhydroxyd, Ba(OH), + 8H,0, ist in 19 T. Wasser
7u losen.

Bariumnitratlésung. 1 T. Bariumnitrat, Ba(NOg),, ist in 19 T. Wasser zu lsen.

Bleiacetatlésung. 1 T. Bleiacetat, (CH3C00),Pb + 3H,0, ist in 9 T. Wasser zu l6sen.

Bleiacetatlssung, weingeistige. Bei Bedarf ist 1 T. Bleiacetat, (CH3COO),Pb 4 3H,0, in
29 T. Weingeist (87 Gew.-9/,) bei 300 bis 40° zu losen.

Bleiessig = Liquor Plumbi subacetici (Germ.).

Bromwasser. Die gesiittigte Losung von Brom in Wasser.

Calciumchloridlésung. 1 T. kristallisiertes Calciumehlorid, CaCl, 4 6H,0, ist in 9 T. Wasser
zu lésen.

Calciumhydroxyd, Ca(OH),. Bei Bedarf sind 2 T. gebrannter Kalk mit 1 T. Wasser zu 16schen.

Calciumsulfatlésung. Die gesittigte wisserige Losung von Calciumsulfat, CaSO4 4+ 2H,0,

Chlorkalklssung. Bei Bedarf ist 1 T. Chlorkalk mit 9 T. Wasser anzureiben und die Mischung
zu filtrieren.

Chromsiureldsung. Bei Bedarf sind 3 T. Chromséure, CrOj, in 97 T. Wasser zu l6sen.

Dimethylaminoazobenzollésung s. S. 71

Eisenchloridiésung = Liquor Ferri sesquichlorati (Germ.). Bei Bedarf nach Vorschrift zu
verdiinnen.

EiweiBl6sung. Bei Bedarf ist 1 T. frisches Eiereiweill in 8 T. Wasser zu l6sen und die Losung
zu filtrieren.

Essigsiure, verdiinnte. 30°, CH;COOH.

Ferri-Ammoniumsulfatlésung s. S. 74.

Ferrosulfatlésung. Bei Bedarf ist 1 T. Ferrosulfat in einem Gemisch von 1 T. Wasser und
1 T. verd. Schwefelsiure zu losen.

Formaldehydlésung. 359%, HCHO.

Furfurollésung, weingeistige, 2 T. frisch destilliertes (oder in zugeschmolzenem Réhrchen
aufbewahrtes) Furfurol, C,H,0.CHO, sind in 98 T. Weingeist zu l6sen.

Gerbsdurelésung. Bei Bedarf ist 1 T. Gerbsiure in 19 T. Wasser zu l6sen.

Himatoxylin s. 8. 71

Jodeosinlésung s. S. 71

Jodlésung = 1/,-n-Jodlésung s. 8. 73.

Jodlosung, weingeistige. 25g Jod sind in 500 ccm Weingeist zu lésen.

Jodzinkstirkeldsung siehe u. Amylum.

Kalilauge. 159/, KOH: Bei Bedarf nach Vorschrift zu verdiinnen.

Kalilauge, Normal- s S. 69.

Kalilauge, weingeistige. Bei Bedarf ist 1 T. Kaliumhydroxyd in 9 T. Weingeist zu 16sen.

Kalilauge, weingeistige, 1/,-Normal- s. S. 70.

Kaliumacetatldsung. 339, CH;COOK.
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Kaliumbromatlésung. Die Losung enthilt in 11 1,67 g KBr0O,.

Kaliumbromidlésung. Die Losung enthilt in 11 etwa 6 g KBr.

Kaliumecarbonatlésung. 339, K,CO,. :

Kaliumchromatlésung. 1 T. chloridfreies gelbes Kaliumchromat, K,CrO,, ist in 19 T. Wasser
zu 16sen.

Kaliumdichromatlésung. 1 T. Kaliumdichromat, K,Cr,0,, ist in 19 T. Wasser zu losen.

Kaliumferricyanidlésung. Bei Bedarf ist 1 T. der zuvor mit Wasser abgespiilten Kristalle
von Kaliumferricyanid, K Fe(CN),, in 19 T. Wasser zu losen.

Kaliumferrocyanidldsung. 1 T. Kaliumferrocyanid, K,Fe(CN)g ++ 3H,0, ist in 19 T. Wasser
zu losen.

Kaliumjodidlésung. Bei Bedarf ist 1 T. Kaliumjodid in 9 T. Wasser zu losen.

Kaliumpermanganatlésung. Eine Lésung vou 1 T. Kaliumpermanganat in 999 T. Wasser.

Kalkwasser. Eine gesittigte Losung von Ca(OH),.

Karbolsidurelosung. Bei Bedarf ist 1 T. Karbolsiure in 19 T. Wasser zu lésen.

Konigswasser. Bei Bedarf sind 1 T. Salpetersiure (259, HNO;) und 3 T. Salzsiure (259/,
HCl) zu mischen.

Kupfersulfatlésung. 1 T. Kupfersulfat, CuSO, + 5H,0, ist in 49 T. Wasser zu ldsen.

Kupfertartratléosung, alkalische. Femrinesche Losung. a) 3,5 g Kupfersulfat sind in
Wasser zu 50 ccm zu 16sen. b) 17,56 g Kaliumnatriumtartrat, [CH(OH)COO],KNa + 4H,0,
und 5 g Atznatron, NaOH, sind in Wasser zu 50 cem zu losen. Bei Bedarf sind gleiche
Raumteile der beiden Losungen zu mischen.

Kurkumatinktur s. 8.72.

Leimlosung. Bei Bedarf ist 1 T. weiller Leim (Gelatine) in 99 T. Wasser von 30—4090 zu 16sen
und die Losung warm zu verwenden.

Magnesiumsulfatlosung. 1 T. Magnesmmsulfat Mg8O0, -+ TH,0, ist in 9 T. Wasser zu lésen.

Natriumacetatlosung. 1 T. Natriumacetat, CH;COONa - 3H,0, ist in 4 T. Wasser zu l6sen.

Natriumbicarbonatlésung. Bei Bedarf ist 1 T. gepulvertes Natriumbicarbonat, NaHCO,,
unter Vermeidung von starkem Schiitteln in 19 T. Wasser zu losen.

Natriumbisulfitlosung. Sie enthilt etwa 309/, Natriumbisulfit, NaHSO,.

Natriumcarbonatldsung. 1 T. krist. Natriumcarbonat, NayCO, 4+ 10H,0, ist in 2 T. Wasser
zu 16sen.

Natriumchloridlésung. 1 T. Natriumchlorid, NaCl, ist in 9 T. Wasser zu l&sen.

Natriumchloridlésung, gesittigte.

Natriumchloridlésung, 1/,,-Normal- s. S. 74.

Natriumnitritlésung. Bei Bedarf ist 1 T. Natriumnitrit, NaNO,, in 9 T. Wasser zu 16scn.

Natriumphosphatldsung. 1 T. Natriumphosphat, Na,HPO, 4 12H,0, ist in 9 T. Wasser
zu l6sen.

Natriumsulfitlosung. Bei Bedarf ist Natriumsulfit, Na,80; -+ 7H,0, in Wasser nach Vorschrift
zu loésen.

Natriumthiosulfatlésung, /,-Normal- s. 8.73.

Natronlauge. 159, NaOH.

NessLeErs Reagens. Die Vorschrift der Germ. wird besser durch folgende ersetzt: Eine Losung
von 2,5 g Kaliumjodid, KJ, und 3,5 g Quecksilberjodid, HgJ,, in 3 ccm Wasser wird mit
100 g Kalilauge (159/, KOH) versetzt. Nach mehrtigigem Stehen wird die Losung von dem
Bodensatz klar abgegossen. Man kann die Losung auch mit etwa 0,5g Talkpulver versetzen und
dann durch ein kleines Sandfilter (Glaswolle und dariiber reiner gewaschener Sand) filtrieren.
NessLERs Reagens ist in Flaschen mit gut schlieBenden Gummistopfen aufzubewahren.

Nitroprussidnatriumlésung. Bei Bedarf ist 1 T. Nitroprussidnatrium, Na,Fe(NO)(CN);
4+ 2H,0, in 39 T. Wasser zu losen.

Oxalssureldosung. 1T. Oxalsiaure, (COOH), + 2H,0, ist in 9 T. Wasser zu ldsen.

Phenolphthaleinldésung. 1 T. Phenolphthalein ist in 99 T. verd. Weingeist (60 Gew.-9/y)
zv losen. Die Loésung mul farblos sein.

Phosphorsiure. 259, H;PO,.

Platinchloridlésung. 1 T. Platinchloridchlorwasserstoff, HyRtClg + 6 H,0, ist in.19 T. Wasser
zu l5sen.

Quecksilberchloridlésung. 1 T. Quecksilberchlorid, HgCly, ist in 19 T. Wasser zu lgsen.

Quecksilberchloridlésung, weingeistige. 30 g Quecksilberchlorid, HgCl,, sind in 500 cem
Weingeist (87 Gew.-%/y) zu losen.

Salpetersaure. 259, HNO,.

Salpeterséiure, rauchende.

Salpeterssaure, rohe. 659, HNO,.

Salpetersdure, verdiinnte. Bei Bedarf durch Mischen von 1 T. Salpetersiiure mit 1 T. Wasser
zu bereiten.

Salzsaure. 259, HCL

Salzsiure, Normal- s. S. 68.

Salzsiure, rauchende. Etwa 389/, HCL. Spez. Gew. 1,120,
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Salzséure, verdinnte, 12,59, HCL

Schwefelsédure = reine konz. Schwefelsiure.

Schwefelsdure, verdiinnte. Etwa 16%/, H,SO,,

Schwefelwasserstoffwasser, gesittigtes.

Schweflige Siure. Bei Bedarf durch Ansiuern einer frisch bereiteten Lésung von Natrium
sulfit, NaySO3 -+ 7TH,0, (1 + 9) mit verd. Schwefelsdure zu bereiten.

Silberlésung, ammoniakalische. Bei Bedarf ist Silbernitratlésung tropfenweise mit Am-
moniakfliissigkeit zu versetzen, bis sich der entstandene Niederschlag eben wieder gelost hat.

Silbernitratlésung. 1 T. Silbernitrat, AgNOy, ist in 19 T. Wasser zu 16sen.

Silbernitratlésung, 1/,0-Normal- s. 8. 74.

Starkelssung s. S. 73.

Wasserstoffsuperoxydldsung. 39/, Hy;0,. Bei Bedarf nach Vorschrift zu verdiinnen,

Weingeist. Etwa 87 Gew.-%/, CH;CH,OH.

Weingeist, verdiinnter. Etwa 60 Gew.-%/, CH,CH,OH.

Weinsdureldsung. Bei Bedarf ist 1 T. Wemsaure, [CH (OH)COOHT,, in 4 T. Wasser zu losen.

Zinkacetatldsung, weingeistige, gesittigte. Bei Bedarf ist zerriebenes Zinkacetat,
(CH3C00),Zn + 2H,0, mit Weingeist (87 Gew.-%/;) bis zur Sittigung zu schiitteln und die
Mischung zu filtrieren.

Zinnchlortrlésung. BETTFNDORFFs Reagens. 5 T. krist. Zinnchlorir, SnCl, 4 2H,0,
werden mit 1 T. Salzséure (25°/, HCl) zu einem Brei angeriihrt, und dieser mit trockenem
Chlorwasserstoff gesiittigt. Die dadurch erzielte Losung wird nach dem Absetzen durch Asbest
filtriert. BlaBgelbliche, lichtbrechende, stark rauchende Fliissigkeit. Spez. Gew. mindestens
1,900, Ein Gemisch von 1 cem Zinnchloriirlésung und 10 cem Weingeist darf sich innerhalb
1 Stunde nicht triiben, Ein Gemisch von 1 cem Zinnchloriirlésung und 10 cem Wasser darf
durch Bariumnitratlésung innerhalb 10 Min. nicht getriibt werden. Die Losung ist in kleinen,
mit Glasstopfen verschlossenen, vollstindig gefiillten Flaschen aufzubewahren.

An Stelle der ziemlich umstindlich herzustellenden BELTTENDORFFschen Losung kann
man auch eine Lésung von 1 T. krist, Zinnchloriir in 9 T. rauchender Salzsiure verwenden
(vgl. unter Stannum chloratum Bd. II).

Die von der Germ. aufler den vorstehend verzeichneten Reagenslésungen vor-
geschriebenen Reagentien, z..B. Aceton, Absoluter Alkohol, Ather usw. miissen

rein sein und den unter Priifung bei den einzelnen Stoffen angegebenen Anforde-
rungen geniigen.

I11.. Quantitative Priifungen und Gehaltshestimmungen.
A. Gewichtsaualytische Bestimmungen.

Bestimmung des Wassergehaltes., Zur Ausfiihrung der Bestim A
mung ist am besten ein flaches Wigeglas mit eingeschliffenem
Stopfen geeignet, wie es in Abb. 57 wiedergegeben ist. Hohe Wige-
gliser sind weniger gut geeignet. In manchen Fillen, wenn die ge- | ,
trocknete Substanz nicht leicht wieder Wasser anzieht, kann mar [
auch ein flaches Glas- oder Porzellanschilchen verwenden, das mar |
mit einem Uhrglas zudeckt.

In dem geschlossenen Wigeglas oder Schilchen wigt man auf der ana- -
lytischen Wage etwa 0,5—1,0 g des Stoffes genau ab (bis auf 1 mg) und setzt Abb. 57. Wageglas
das offene Gefal etwa 1/, Stunde lang in einen Trockenschrank, der auf die
vorgeschriebene Temperatur erhitzt ist. In den meisten Fillen ist die Temperatur von 100° vor-
geschrieben. Man verwendet dann einen Wasserbadtrockenschrank, wenngleich die Tempe-
ratur im Innern des Schrankes meist etwas unter 100° bleibt. In einigen Fillen ist die Temperatur
von 105—110° vorgeschrieben. Man verwendet dann ein Luftbad aus Metall, Asbestpappe oder As-
bestschiefer. Dabei stellt man das Wigeglas nicht unmittelbar auf eine Metallplatte des Kastens,
sondern legt noch ein Tondreieck oder Streifen von Asbestpappe unter, weil die Metallplatten durch
Wirmeleitung meist viel héher erhitzt werden, als die Luft in dem Kasten, deren Temperatur
gemessen wird. Nach halbstiindigem Erhitzen 148t man das offene Glas im Exsiccator erkalten,

verschlieBt es und wigt es. Das Erhitzen wird dann wiederholt, bis sich keine Gewichtsabnahme
mehr zeigt.

Bestimmung des Gliibriickstandes von organischen und fliichtigen Verbindungen.
Germ. schreibt bei solchen Verbindungen in der Regel vor, daB sie beim Verbrennen oder
beim Glihen nicht mehr als 0,1¢/, Riickstand hinterlassen sollen. In seltneren Fillen
wird gefordert, daf solche Stoffe beim Verbrennen oder Glithen keinen wigbaren
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Riickstand hinterlassen sollen. Als nicht wigbar soll mit Riicksicht auf die in den
Apotheken vorhandenen Analysenwagen eine Menge von 0,001 g angesehen werden.
Bei einem Verbrennungsriickstand von 0,19/, wiirde die Menge von 0,001 g erhalten
werden, wenn man 1g des Stoffes fiir die Bestimmung verwendet. Die Forderung
der Héchstmenge von 0,19/, Verbrennungsriickstand ist also gleichbedeutend mit der
Forderung, daB diese Stoffe bei Anwendung von 1g keinen wigbaren Riickstand
hinterlassen diirfen. In der Regel geben reine organische Verbindungen und auch
flichtige anorganische Verbindungen, die durch Sublimation gewonnen sind, wie
Arsentrioxyd, Ammoniumsalze und Quecksilberverbindungen, noch erheblich weniger
als 0,19/, Riickstand, oft iiberhaupt keinen Riickstand. Germ. 6 s. Bd. 1I, 8. 1292.

Zur Ausfiikrung der Probe erhitzt man zunichst eine kleine Menge des Stoffes, etwa 0,05—0,1 g
auf einem blanken Platinblech oder auch auf einem Glimmerblittchen. Bleibt dabeiein deutlicher
Riickstand, dann verbrennt oder gliiht man eine gréBere, genau gewogene Menge des Stoffes in
einem ausgeglithten und gewogenen Porzellantiegel und wigt den Riickstand.

Bestimmung des Aschengehaltes von Drogen. (Germ. 6 8. Bd. I1, S.1292.) In einem aus-
gegliihten und gewogenen Porzellantiegel (breite Form) oder einem Glithschalchen!) wigt man
1—2 g der Droge ab, bei sehr geringem Aschengehalt auch mehr, und erhitzt den auf einem Ton-
dreieck schrig gestellten Tiegel mit einer nicht zu grofen Flamme. Der Tiegel wird von Zeit
zu Zeit etwas gedreht und schlieflich mit gréBerer Flamme so lange erhitzt, bis die Asche
keine Kohlenteilchen mehr enthdlt, und kohlige Belige an der Tiegelwand verschwunden
sind. Dann 188t man den Tiegel im Exsiccator erkalten und wigt wieder. Die Verbrennung der
Kohle wird beschleunigt, wenn man die Flamme einige Male entfernt, so da8 die Luft besser zu der
gliihenden Kolle hinzutreten kann. In manchen Fillen ist die Kohle so schwer verbrennbar, dafi
auch lang andauerndes Erhitzen keine vollige Verbrennung herbeifiihrt. Das ist besonders dann
der Fall, wenn die Kohle durch Salze eingehiillt ist. Dann verfihrt man in folgender Weise: Man
188t den Tiegel abkiihlen, {ibergieBt die Kohle mit heiBem Wasser, zerdriickt sie mit einem Glas-
stab und filtriert den Inhalt des Tiegels durch ein Filter von bekanntem Aschengehalt in ein
Kolbchen und wischt das Filter mit moglichst wenig heiBem Wasser nach., Das Filter mit der Kohle
bringt man wieder in den Tiegel, trocknet es darin und verbrennt es dann. Wenn keine Kohle mehr
erkennbar ist, 148t man den Tiegel erkalten, bringt das Filtrat unter Nachspiilen des Ké6lbchens
mit wenig Wasser in den Tiegel, verdampft es nach Zusatz von einigen Tropfen Ammoniumcarbo-
natlosung auf dem Wasserbad, glitht den Riickstand noch kurze Zeit und wigt den Tiegel nach
dem Erkalten im Exsiccator. Der Aschengehalt des Filters wird abgezogen.

Bestimmung des Abdampfriickstandes von fliichtigen Fliissigkeiten. Eine bestimmte,
gewogene oder gemessene Menge der Fliissigkeit wird in einem gewogenen Schilchen,
bei kleineren Mengen auf einem Uhrglas, verdampft, der Riickstand getrocknet und nach
dem FErkalten im Exsiccator gewogen. Bei schwer fliichtigen Flissigkeiten, wie z. B. konz.
Schwefelsdure, verwendet man einen Porzellantiegel ; die Schwefelsiure ist mit freier Flamme unter
dem Abzug zu verdampfen. In dhnlicher Weise verfihrt man auch, wenn bei der Priifung eines
Arzneistoffes eine Fliissigkeit, etwa das Filtrat von der Ausfillung eines Metalles als Sulfid, ver-
dampft werden soll.

Bestimmung des Extraktgehaltes von Zubereitungen. Zur Bestimmung des Extraki®
Gehaltes von Tinkturen, Fiuidextrakten und &hnlichen f{flissigen Zubereitungen ver-
wendet man Glas- oder Porzellanschalen mit ebenem Boden, die man vorher, mit einem
Uhrglas bedeckt, wigt. In dem Schélchen wird dann soviel der Fliissigkeit abgewogen und
auf dem Wasserbad abgedampft, dafl die Menge des trockenen Extraktes etwa 0,2—0,56 g
betrigt. Von Tinkturen, die etwa 2—59/, Extrakt enthalten, werden also 10g verwendet,
von anderen Zubereitungen entsprechend mehr oder weniger. Nach dem Abdampfen wird
das Extrakt im Wasserbadtrockenschrank (wenn nicht eine héhere Temperatur als 100° vor-
geschrieben ist) bis zum gleichbleibenden Gewicht getrocknet. Gewogen wird das Schilchen nach
dem Erkalten im Exsiccator mit dem Uhrglas bedeckt. ZweckmaBig fiir die Bestimmung des Ex-
traktgehaltes sind auch flache Wiageglaschen mit Schliffstopfen (s. Abb. 57, 8. 57). Von
dicken Extrakten wigt man in dem Schilchen oder Wageglas etwa 0,3—0,4 g genau ab, gibt
etwa 5 com Wasser oder verd. Weingeist hinzu, erwirmt auf dem Wasserbad bis zur gleich-
méfigen Verteilung oder Losung und dampft die Losung dann zur Trockne ein.

Wichtig ist, daf der Boden des Schilchens e ben ist, so daf3 das trockene Extrakt den Boden
in gleichméfig diinner Schicht bedeckt. Verwendet man Schilchen mit rund vertieftem Boden,
also etwa ein Uhrglas, so sammelt sich die beim Abdampfen konzentrierter werdende Fliissigkeit
in der Mitte an, und die hier sich bildende dicke Extraktschicht 148t sich nicht véllig austrocknen.

1) Praktische Glithschilchen liefert die Porzellanfabrik PH. ROSENTHAL in Marktred witz
(Bayern).
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Verwendet man abgemessene Mengen ciner Tinktur, so ist zur Berechnung des Gehalts in
Gewiclitsprozent noch das spezifische Gewicht zu bestimmen.

Bestimmung des Extraktgehaltes von Drogen. Man stellt mit dem vorge-
schricbenen Losungsmitéel (Wasser, kalt oder heil, Weingeist, verd. Weingeist) einen
Auszug her und bestimmt in diesem den Gehalt an Extrakt wie bei einer Tinktur
(s. 8. 58). So liflt z. B. Germ. 5§ den Extrakigehalt des Rhabarbers in folgender
Weise bestimmen (Germ. 6 8. Radix Gentianae, Bd. I, S, 1355):

5 g feines Rhabarberpulver werden mit 50 cem eines Gemisches von gleichen Teilen Wein-
geist und Wasser unter ifterem Umschiitteln 24 Stunden lang stehen gelassen. 20 cem der abfil-
trierten Flussigkeit werden in cinem gewogenen Schilchen auf dem Wasserbad algedampft und
der Riickstand bei 105° bis zum gleichbleibenden Gewicht getrocknet. Das Gewicht des Riick-
standes muB mindestens 0,7 g betragen = mindestens 359/, Extrakt.

Helr. 1illt die Bestimmung des wiasserigen Extraktes in folgender Weise
ausfithren:

10 g der feingepulverten Droge werden mit 100 g siedenden Wassers iibergossen, die Mischung
unter wiederholtem Umschiitteln 24 Stunden lang bei 15—209 stehen gelassen und dann filtriert.
50 cecm des Filtrats werden abgedampft und der Riickstand bei 100° getrocknet. Das Gewicht des
Riickstandes ergibt mit 20 multipliziert den Prozentgehalt der Proge an Trockenextrakt.

Die Bestimmung des weingeistigen Extrakts wird in gleicher Weise ausgefithrt, indem
man 10 g der feingepulverten Droge mit 100 cem Weingeist von gewohnlicher Temperatur
24 Stunden lang auszieht und dann 50 cem deg filtrierten Auszuges abdampft.

Nach der Vorschrift der Helv. erhilt man in vielen Jillen eine so grole Menge Extrakt, daB
das vollige Austrocknen entweder sehr langsam erfolgt oder kaum méglich ist. Es ist zweckmilig,
nur soviel von dem Auszug abzudampfen, daB die Menge des Extraktes nicht mehr als 0,5 g betrigt.
Auch nach der fiir Rhabarber angegebenen Vorschrift der Germ. ist die Menge des zur Wigung
kommenden Extraktes reichlich hoch.

B. MaQanaiytische Bestimmungen.
1. Die MeBgerate (vgl. Bd. II 8. 1293).

Als MeBgerite oder MefgefaBe bezeichnet man Glasgefifle, die das Abmessen
bestimmter Flissigkeitsmengen ermdéglichen. Die MefBgerite sollen nach wahrem
Liter eingeteilt sein: ein MeBkolben von 1 Liter soll bei mittlerer Temperatur (15°) bis
zur Marke 1 kg Wasser von 4°¢, im luftleeren Raume gewogen, fassen. Als Kilogramm
bezeichnet man allgemein das Gewicht eines Kubikdezimeters Wasser von 49 im luft.
leeren Raume. Die von uns benutzten Gewiclite sind alle hergestellt nach einem in Paris
aufbewahrten Urkilogramm aus Platin, das nach den neuesten Feststellungen um etwa
50 mg schwerer ist, als das Gewicht eines Kubikdezimeters Wasser von 40 im luftleeren
Raume. Infolgedessen faBt ein unter Benutzung von Gewichten hergestellter MeB-
kolben von 1 Liter bis zur Marke etwa 0,05 ccm mehr als ein Kubikdezimeter oder
1000 cem. Genau gegenommen besteht also zwischen 1000cem und 1 Liter ein geringer
Unterschied, praktisch aber kénnen wir unbedenklich 1 Liter = 1000 ccm setzen
besonders auch, weil die unvermeidlichen und zulassigen Fehler groler sind, als die
angegebene Abweichung, .

Frither war die Eintcilung der MeBgeriite nach dem MoHRschen Liter gebrauchlich. Morr
bezeichnete als ,,Liter* den Raum, den ein Kilogramm Wasser von 17,5°, mit Messinggewichten
an der Luft gewogen, einnimmt. Dicser Raum ist um rund 2,3 ccm groBer als ein wahres Liter.
Sind alle Geriite, die man benutzt, MeBkolben, Pipetten, Biiretten, nach dem MorRschen System
cingeteilt, 8o lassen sie sich ebensogut benutzen, wie die nach wahren Litern eingeteilten; erbeb-
liche Fehler wiirden aber auftreten, wenn man Gerite nach MoRRschem System mit solchen, die

nach wahrem Liter geteilt sind, durcheinander gebrauchen wollte. Das MoHRsche Liter ist heute
kaum mehr in Gebrauch.

In den Handel kommen geeichte und ungeeichte MeBgerite. Die geeichten
MeBgerite sind von dem Normaleichungsamt in Berlin nachgepriift und mit dem
eingedtzten Eichungsstempel versehen, der dicht neben und unter der Marke, bei
Pipetten auch an der AusfluBspitze angebracht wird. Nach der Eicliordnung fiir das
Deutsche Reich vom 8. November 1911 § 144 diirfen die geeichten Mefgerate hichstens
folgende Abweichungen zeigen:
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Mefigerdte ohne Finteilung.

Kolben auf Einguf

von 50 100 250 500 1000 cem
Abweichungen: 0,02 0,05 0,08 0,14 0,18 ccm

Vollpipetten auf Ablauf

von mehr als . . 2 5 10 20 30 50 100 150 cem
bis einschliefllich . 2 5 10 20 30 50 100 150 250 cem
Abweichungen: 0,006 0.01 0,015 0,02 0,025 0,035 0,05 0,07 0,08 cem

Mefigerite mit Einteilung.
MeBgliser (Zylinder) auf Einguf

von 50 100 200 500 1000 cem
Abweichungen: 0,08 0,15 0,40 1,5 2,0 cem

Biiretten und MeBpipetten

von 2 10 30 50 73 cem
Abweichungen: 0,008 0,02 0,03 0,04 0,06 cocm

Ferner darf bei allen Mefigeriten mit Einteilung der Fehler des von zwei Marken
eingeschlossenen Raumgehaltes nicht gréBer sein, als die Hiilfte des fiir den Gesamt-
raumgehalt zulissigen Fehlers, falls dieser Teilraumgehalt die Hilfte des Gesamt-
raumgehalts nicht erreicht. Er darf nicht groBer sein, als der fiir den Gesamtraum-
gehalt zuldssige Fehler, wenn der Teilraumgehalt mindestens gleich der Hilfte des
Gesamtraumgehaltes ist.

Die geeichten MeBgefifle sind, abgesehen von den zuldssigen Abweichungen, zu-
verlissig richtig, sie sind aber erheblich teurer, als nicht geeichte Mefgerite. In den
Apotheken durften nach der Germ. 5 auch nichtgeeichte Mellgeréite benutzt werden,
,,wenn der Apotheker diese Gerite nach den hierfiir iiblichen Regeln selbst gepriift
hat und die etwaigen Fehler bei den Berechnungen beriicksichtigt‘. Die nicht ge-
eichten Mefigerdte des Handels sind in ihrer ,,Richtigkeit‘‘ sehr verschieden. Die
besten nicht geeichten Mefgerite sind die im Handel als eichungsfdhig bezeichneten,
die in ihrer Genauigkeit keine grofieren Abweichungen zeigen, als die geeichten und
nur nicht vom Normaleichungsamt nachgepriift und abgestempelt sind. Diese
eichungsfihigen Mefgerite sollten in den Apotheken neben geeichten allein zu-
lissig sein. Zweckmalig wire die Bestimmung, daB MeBgerite mit grofieren Ab-
weichungen, als den in der Deutschen Eichordnung festgesetzten, in den Apotheken
nicht benutzt werden diirfen.

Genaue MeBgerdite sind MeBkolben, Pipetten (Vollpipetten und Teil-
pipetten) und Biiretten. Dagegen sind Mefizylinder ungenau, sie sollten nur fiir
rohe Messungen benutzt werden. Die bei MeBzylindern zuldssigen Abweichungen
sind rund 10mal so groB wie bei MeBkolben. Die Ursache der Ungenauigkeit der
MeBzylinder ist die verhiltnismafig grofle Oberfliche der Fliissigkeit, die keine genaue
Festlegung der Marke gestattet.

Die Meflgerite sind auf Eingufl oder auf Ablauf geeicht (justiert).

MeBkolben sind auf Eingufl geeicht (mit dem Buchstaben E bezeichnet)
d. h. sie enthalten bei der Fiillung bis zur Marke die angegebene Menge Flissigkeit.
Seltener sind Mefkolben zugleich auf Ablauf (AusguB) geeicht (mit A bezeichnet);
sie haben dann — dicht iibereinander — zwei Marken und miissen bis zur oberen
Marke gefiillt werden, wenn man aus ihnen die bestimmte Flissigkeitsmenge aus-
gieflen will. Diese Art der Benutzung eines Meflkolbens kommt in der Praxis fast
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nie vor, sie ist auch ungenau, weil die Menge der Flissigkeit, die beim Ausgieflen in
dem Kolben zuriickbleibt, mit der Zeit des Auslaufs schwanken kann.

MeBkolben. Fiir die Genauigkeit eines Mefkolbens ist die Halsweite nicht
ohne Bedeutung. Sie soll dort, wo die Marke angebracht ist, in der Regel nicht
mehr betragen als bei Kolben

von 256—50 50—200 200—500 500—1000 1000—1500 1500—2000 cem
10 13 15 18 20 25 mm

Die Marke eines MeB8kolbens muB3 am Halse mindestens 2 cm /h)
iiber der Ausbauchung sitzen, sie soll auch vom oberen Ende des P
Halses mindestens 2 cm entfernt sein. Fiir die Herstellung von ‘“}
Normalldsungen besonders brauchbar sind Kropfkolben, die
oberhalb der Marke eine Erweiterung des Halses haben, iiber der s
auch noch wieder eine Marke angebracht sein kann. Abb. 58 zeigt
einen solchen Kolben, der bis zur unteren Marke 1000 ccm, bis I.-f )
zur oberen 1100 ccm fafBlt. [ 100 |

Die Mefikolben sind hiufig mit eingeschliffenem Glasstopfen | -C.C
versehen ; man kann aber ebensogut auch stopfenlose Kolben ver- \
wenden, die man beim Gebrauch mit guten Korkstopfen verschlieft. \-f

Priifung der Mekolben. MeBgerite mit einem Inhalt bis 100 cem _‘{
lassen sich mit der in den Apotheken gebriuchlichen analytischen Wage nach- A8 B\
priifen. Als Beispiel sei zunichst die Nachpriifung eines MeBkolbens von ) Y
100 ccm gewdhlt, Die Aufgabe besteht darin, festzustellen, ob der Kolben N
bis zur Marke bei der Lufttemperatur von 15° 100 g Wasser von 49 in der / \
Luftleere gewogen, faBt. Diese Feststellung ist nur indirekt mdoglich auf 1000 \
Grund der fir jede Temperatur bekannten Dichte des Wassers. c.C J

Man wigt zundchst den leeren, trocknen Kolben genau, fiillt ihn dann 1500,
bis zur Marke mit luftfreiem (d. h. ausgekochtem und wieder auf Zimmer- :
wirme abgekiihltem) destillierten Wasser und wigt wieder, nachdem der N
Kolben mit dem Wasser etwa 1/, Stunde in dem Wagengehiuse gestanden )
hat. Nach der Wigung wird auch die Temperatur des Wassers gemessen. Abb. 58.
In folgender Tabelle ist das Gewicht des Wassers angegeben, das ein richtiger
100 cem-Kolben bei verschiedenen Temperaturen enthilt (unter der Voraussetzung, daB der Baro-
meterstand annidhernd 760 mm ist):

100 99,8520 g 15¢ 99,8063 g 200 99,7301 g 25° 99,6276 g
110 8461 g 160 7934 g 210 117 g 269 6042 g
120 838l g 170 7792 g 290 6922 g 270 5798 g
130 8287 g 180 7640 g 230 6717¢g 280 5545 g
140 8181 g 190 45 g 240 6502 g 290 5284 g

300 5013 g

Da ein geeichter 100 ccm-Kolben nach der Eichordnung nicht mehr als 0,05 cem nach unten
oder oben abweichen darf, so darf das gefundene Wassergewicht von den angegebenen Zahlen nicht
mehr als 0,05 g abweichenl), also um 5 in der 2. Stelle nach dem Komma. Z.B. muB bei 18° das
gefundene Wassergewicht zwischen 99,7140 und 99,8140 liegen.

Nach der Vorschrift des Normal-Eichungsamtes soll die Feststellung des Wassergewichtes
durch Differenzwigung erfolgen. Man setzt den leeren Kolben und ein 100 g-Gewicht auf die eine
Schale der Wage und tariert auf der anderen Seite genau. Dann wird der Kolben mit Wasser bis zur
Marke gefiillt, das 100 g-Gewicht weggenommen und nun das zur Erzielung des Gleichgewichts notige
Gewicht zu dem Kolben gelegt; diese ,,Zulage** entspricht bei den verschiedenen Temperaturen dem
Unterschied zwischen 100 g und den in der Tabelle angegebenen Wassergewichten. In den Apotheken
ist die Ausfithrung der Differenzwigung meistens nicht méglich, weil die Schalen der gebrauchlichen
Analysenwagen nicht so grof sind, daB man neben den 100 ccm-Kolben noch ein 100 g-Gewicht
stellen kann; die bei Analysen iibliche Art der Wiigung ist aber auch fiir die Priifung der MeBgerate
praktisch geniigend genau. Die fiir die Wassergewichte angegebene Tabelle ist genau richtig nur bei
einem Barometerstand von 760 mm und bei Ubereinstimmung der Lufttemperatur mit der Wasser-
temperatur; sie kann unbedenklich angewandt werden, wenn der Barometerstand von 760 mm nur
wenig abweicht und wenn die Lufttemperatur mit der Temperatur des Wassers anndhernd iiber-
einstimmt., Will man die Abweichungen des Barometers und der Lufttemperatur beriicksichtigen,

1) Bei der Kleinheit der Abweichung kann man ohne weiteres com = g setzen.
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sosind die Zahlen der Tabelle fiir jedes mm Barometerstand {iber 760 mm um 0,14 mg zu verringern,
fiir jedes mm unter 760 mm um 0,14 mg zu vergréfBern und fiir jeden Grad der Lufttemperatur unter
15° um 0,4 mg zu verringern, fiir jeden Grad iiber 15° um 0,4 mg zu vergréBern. Betriigt z. B. der
Barometerstand 730 mm, die Wassertemperatur 18° und die Lufttemperatur 24°, so ist die in der
Tabelle fiir 18° angegebene Zahl 99,7640 g fiir die Abweichung des Barometerstandes um
30 x 0,14 mg = 4,2 mg zu vergréBern und fiir die Abweichung der Lufttemperatur um 9 x 0,4 mg
= 3,6 mg zu vergrobern, zusammen also um 7,8 mg zu vergréfern; das Wassergewicht ist also bei
730 mm Barometerstand und 18° richtig, wenn es 99,7640 g + C,0078 g = 99,7718 g betrigt.
Bei einem Barometerstand von 780 mm, Wassertemperatur 18° und Lufttemperatur 22° wire die
fir 18° angegebene Zahl um 20 x 0,14 mg = 2,8 mg zu verringern und um 7 x 0,4 mg = 2,8 mg
zu vergrofern, sie bliebe also unveréindert. Die Priifung groBlerer Kolben, von 200 ccm, 500 ccm,
1000 ccm, durch Wégung ist in den Apotheken und auch in vielen chemischen Laboratorien nicht
moglich, weil die Analysenwagen nicht fiir so grole Gewichte eingerichtet sind und Analysen-
gewichte in dem nétigen Umfange auch nur selten zur Verfiigung stehen. Man muB sich bei der
Priifung der gréfleren Kolben mit dem Ausmessen mit geeichten oder nachgepriiften Pipetten
begniigen. Ist ein Analysengewichtssatz bis 1000 g vorhanden, so kann die Priifung der gréBeren
Kolben auch mit Hilfe einer guten Tarierwage erfolgen, die bei einer Belastung mit 1 kg noch
mit 5 cg einen Ausschlag gibt. Ein richtiger 1000 cem-Kolben enthilt bis zur Marke bei verschie-
denen Temperaturen das Zehnfache des in der Tabelle fiir einen 100 ccm-Kolben angegebenen
Wassergewichts. Da die Abweichung eines 1000 ccm-Kolbens nach der Eichordnung nach unten
und nach oben 0,18 cem betragen darf, so muBl z. B. bei 18° das Wassergewicht zwischen 997,82
und 997,46 g liegen. Solche Unterschiede lassen sich auf einer guten Tarierwage mit analytischen
Gewichten noch einigermaflen sicher feststellen, nicht aber mit den gewohnlichen Rezeptur-
gewichten.

Will man einen 1000 ccm-Kolben durch Ausmessen nachpriifen, so 148t man in den trocke-
nen Kolben 10mal den Inhalt einer gepriiften 100 cem-Pipette laufen, deren Abweichung bekannt
ist (s. Priifung der Pipetten). Das Auslaufenlassen der Pipette mufl jedesmal genau in der bei der
Priifung der Pipetten beschriebenen Weise geschehen. Nach der letzten Pipette stellt man mit Hilfe
eines MaBstabes fest, um wieviel mm der Stand des Wassers von der Marke abweicht. Dann bringt
man in den Hals des Kolbens mit einer 10 ccm-Pipette noch 10 cem Wasser und miBt die Hohe
dieser Wasserséule von 10 ccm nach mm. Angenommen, 10 ccm Wasser nihmen im Kolbenhals
die Héhe von 50 mm ein, dann bedeutet eine Abweichung von 1 mm Héhe iber oder unter der
Marke eine Abweichung von 0,2 cem. Zeigte die zur Priifung benutzte 100 ccm-Pipette keine Ab-
weichung, dann darf bei der Fiillung des 1000 ccm-Kolbens die Abweichung von der Marke 0,9 mm
= 0,18 ccm nach oben und nach unten betragen. Man sieht daraus, daB die Feststellung der zu-
lassigen Abweichung eines 1000 ccm-Kolbens durch Ausmessen ziemlich ungenau sein muB. Zeigt
die zur Priifung benutzte Pipette selbst schon Abweichungen, so miissen diese bei der Berechnung
beriicksichtigt werden. Hat z. B. die Pipette eine Abweichung von - 0,04 ccm, dann ist der
1000 cem-Kolben richtig, wenn der Stand der Fiillung von 10 Pipetten 2 mm = 0,4 cem iiber der
Marke steht.

Vollpipetten. Vollpipetten sind stets auf Auslauf (4) geeicht, d. h. aus ihnen
flieft unter bestimmten Bedingungen die angegebene Fliissigkeitsmenge aus, wenn
sie bis zur Marke gefiillt worden sind. Vollpipetten sind zuldssig in einer Gréfle
bis 300 cem; am meisten gebraucht werden Pipetten von 5, 10, 15, 20, 25, 50 und
100 ccm. Fiir manche Zwecke sind auch kleinere Vollpipetten von 1, 2, 3 und 4 ccm
sehr zweckmifig. Die Marke soll mindestens 10 mm iiber der Ausbauchung der
Pipette sitzen, darf aber auch nicht so hoch sitzen, dafl die richtige Fiillung der Pipette
unbequem wird; die Marke soll mindestens llem vom oberen Ende entfernt sein.
Es gibt auch Pipetten mit zwei Marken, eine auf dem oberen und eine auf dem unteren
Rohr. Aus diesen flielt die angegebene Fliissigkeitsmenge von der oberen bis zur
unteren Marke aus. Diese Pipetten sind nicht genauer, als die mit einer Marke und
volligem Auslauf; ihr Gebrauch ist unbequemer, als der der gewdhnlichen Pipetten.
Fiir das Abmessen von idtzenden und schlechtschmeckenden Fliissigkeiten sind Pi-
petten mit kugeliger Erweiterung iber der Marke zweckmaillig, die ein Aufsaugen der
Fliissigkeit in den Mund verhiitet.

Bei der Benutzung der Pipetten spielen die Art des Auslaufs und die Auslaufszeit eine
grole Rolle. Zur Fiillung der Pipette saugt man die Fliissigkeit mit dem Munde bis iiber die Marke
an, verschlieBt die Offnung rasch mit dem schwach angefeuchteten Zeigefinger und 148t die Fliissig-
keit durch sanftes Liiften des Fingers so weit abflieSen, daB der untere Meniscus mit der in Augen-
héhe gehaltenen Marke abschneidet Das Ansaugen der Fliissigkeit darf nicht zu stark geschehen,
weil sich sonst auf der Oberfliche leicht Schaumblasen bilden, die das genaue Einstellen auf die
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Marke verhindern. Die Spitze der Pipette muB in die Fliissigkeit so tief eintauchen, dafl keine Luft
mit angesogen werden kann.

Bei der Priifung, wie auch bei jeder Benutzung, 183t man die Pipette so ablaufen, dafl die Aus-
fluBoffnung mit der Wandung des AufnahmegefiBes in Beriihrung bleibt. Eine Viertelminute
nach dem Auslaufen streicht man die Spitze an der feuchten Wandung des Auf-
nahmegefiBes ab.

Prifung der Pipetten. Zur Priifung filllt man die Pipette mit luftfreiem destillierten
Wasser von Zimmertemperatur bis zur Marke und laBt sie in der eben geschiiderten Weise in ein
Becherglas auslaufen, das man vorher trocken, mit einem Uhrglas bedeckt, genau gewogen hatte.
Man 148t dann das Becherglas mit dem Uhrglas bedeckt
1/, Stunde in dem Wagegehiiuse stehen und wigt es dann.
Das Was: ergewicht einer richtigen 100 com-Pipette ist fiir
die verschiedenen Temperaturen das in der Tabelle S, 61
angegebene. Fiir kleinere Pipetten ist das Wassergewicht
nach der Tabelle leicht zu berechnen. Die Abweichungen
von den in der Tabelle angegebenen oder danach berech-
neten Zahlen diirfen nicht gréBer sein, als die S. 60 fir Voli-
pipetten angegebenen. Das Wassergewicht einer 100 ccm-Pi-
pette muB z. B. bei 18° zwischen 99,8140 und 99,7140 liegen.
GroBere Abweichungen des Barometerstandes und der Luft-
temperatur sind in der gleichen Weise zu beriicksichtigen wie
bei der Priifung eines MeBkolbens (s. S. 62).

Pipetten miissen, wie alle MeBgerite, besonders aber
die auf Ausflufl geeichten, innen so vollkommen sauber sein,
daB die nach dem Ablaufen zuriickgebliebene Fliissigkeit die
Wandung vollkommen gleichmiBig benetzt; es darf keine
Tropfenbildung an der Wandung stattfinden.

Zur Reinigung spiilt man neue Pipetten zuerst mit
etwas Salzsidure und Wasser aus, darauf mit Natronlauge und
Wasser. Zeigt sich dann noch eine ungleichmiBige Benet-
zung beim Auslaufenlassen, so wird die Pipette mit Chrom-
sdureldsung gereinigt. Ebenso reinigt man auch schon
gebrauchte Pipetten, wenn sie ungleichmillige Benetzung
zeigen. Man versetzt Kaliumdichromatlosung, etwa 1: 10,
mit etwa der doppelten Menge konz Schwefelsiure und
saugt diese Mischung noch hei8 in die Pipette hinein, die
man am oberen Ende mit einem Gummischlauch und
Quetschhahn versehen hat. Man beliBt die Losung einige
Zeit in der Pipette, 1Bt sie dann ablaufen und wiederholt
das Ausspiilen mit der Chromsiurelosung noch einige Male.
Die dann mit Wasser gespiilte Pipette wird in der Regel
gleichmiBige Benetzung zeigen,

Teilpipetten sind Meflrdhren, oben mit verjiing-
tem Ansaugrohr und unten mit enger Ausfluf3é{fnung
versehen. Die Teilung ist wie die der Biiretten. Man
benutzt die Teilpipetten zum Abmessen, wenn es
auf groBe Genauigkeit nicht ankommt. Fiir genaue
Messungen sind Vollpipetten besser geeignet.

Die Priifung der Teilpipetten kann wie bei den Bii-
retten (s. d.) ausgefiihrt werden, indem man die Pipette mit Abb. 59,
einem Quetschhahn versieht.

Biiretten. Als Biiretten bezeichnet man in ganze Kubikzentimeter und Teile
davon, meistens !/;, cem, eingeteilte MefBrohren, avs denen die Fliissigkeiten in be-
liebigen Teilmengen der Fiillung abgelassen werden kénnen. Am besten fiir alle
Zwecke geeignet sind Glashahnbiiretten von 50 cem in der durch Abb. 59 wieder-
gegebenen Form. Andere Formen der Glashiihne sind weniger zweckmiBig.

DieGlashahne miissen sorgfaltig eingefettet werden, nachdem man sie vorher mit einem Tuch
vollig trocken gewischt hat. Zum Einfetten ist nur Vaselin oder Paraffinsalbe zu verwenden,
kein Schweineschmalz -oder Pflanzenfett. Beim Einfetten ist darauf zu achten, daB die Offnung

des Kiikens nicht verschmiert wird. Die Fettschicht soll méglichst diinn sein, muB aber doch so
stark sein, daf das Kiiken des Hahns sich ohne jede Reibung leicht drehen 1384,
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Fiir Quetschhahnbiiretten verwendet man meistens den bekannten Mo=r:
schen Quetschhahn oder auch den sehr einfachen Glasstabquetschhahn nach
BuxseN. Bei diesem ist der Schlauch durch ein hineingeschobenes Stiickchen Glas-
stab von etwa 1,5 cm Linge geschlossen; beim sanften Driicken des Schlauches ent-
stehen neben dem Glasstab zwei Rinnen, durch die die Flissigkeit abliuft. Bei den
Quetschhahnbiiretten darf der Gummischlauch nicht zu diinnwandig und nicht klebrig
sein. Flissigkeiten, die auf Kautschuk einwirken, kénnen in Quetschhahnbiiretten
nicht benutzt werden.

Biiretten miissen wie andere MefBgerite immer so sauber sein, dafl die Fliissig-
keit nach dem Auslauf die Wandung ganz gleichmiBig benetzt. Bei neuen Biiretten
geniigt meist ein Ausspiilen mit Salzsdure und Wasser und darauf mit Natronlauge
und Wasser. Zeigt die Biirette ungleichmifige Benetzung, so reinigt man sie mit
Chroms#éure und Schwefelsdure. Zu diesem Zwecke fiillt man die Biirette (Glas.
hahnbiirette) zu etwa 1/; mit Kaliumdichromatléosung (1:10) an und gibt dann
konz. Schwefelsdure hinzu, bis die Biirette bis an den Rand gefiillt ist. Man 148t die
Biirette so gefiillt bis zum Erkalten stehen, 148t die Chromsaurelésung, die man noch
zur Reinigung von weiteren MeRgeriten benutzen kann,ablaufen und spiilt die Biirette
mit Wasser nach. Das Einfetten des Hahnes geschieht am besten erst nach der
Reinigung.

Bei der Benutzung miissen die Biiretten senkrecht an einem Stativ befestigt sein.
Die zweckmifligste Einrichtung zum Befestigen der Biiretten am Stativ ist nach
unseren Erfahrungen der in Abb. 59 wiedergegebene Biirettenhalter nach Aririaw.
Die Biirette wird durch Federdruck festgehalten und kann nach Aufhebung des
Federdruckes sehr bequem herausgenommen werden. Das Stativ kann mit einemw
nicht zu kurzbeinigen Dreiful versehen sein oder auch mit einer Platte aus weilem
Milchglas, die das Erkennen von Farbenumschligen erleichtert. Letzterer Zweck
wird aber auch durch Unterlegen von weiflem Papier ebensogut erreicht.

Das Stativ mit den Biiretten soll méglichst fest stehen. Die Standfestigkeit
ist um so gréfler, je tiefer der Schwerpunkt des Ganzen liegt. Man befestigt deshalb
den Halter so tief wie moglich an der Stange (s. Abh. 59). Wird dagegen der Halter
oben an der Stange befestigt, so wackelt das Stativ bei der klzinsten Erschiitterung.

Ablesen der Biiretten. Beider Benutzung einer Biirette ist die Genauigkeit des
Ablesens des jeweiligen Fliissigkeitsstandes von grofiter Bedeutung. Bei durch-
sichtigen Losungen wird der Stand des unteren Meniscus der Flissigkeit, bei
undurchsichtigen Losungen der Stand des ol eren Meniscus an der Teilung der Biirette
abgelesen. Ein genaues Ablesen ist nur n églich, wenn die Teilungsstriche, wenigstens
fiir die ganzen Kubikzentimeter, mindestens den halben Umfang des Rohres umfassen.
Am besten ist die ganz um das Rohr herumgehende Ringteilung. Bei der Ablesung
ist es unbedingt nétig, dafl das Auge sich in gleicher Hohe wie der Fliissigkeitsstand
befindet, und diese Einstellung der Augenhdhe ist nur dann erreicht, wenn der Teil-
strich auf der vorderen Seite sich mit seiner Verlingerung auf der hinteren Seite deckt.
Bei den frither allgemein gebriuchlichen kurzen Teilstrichen ist eine solche Ein-
stellung nicht moglich, und deshalb sind bei Biiretten mit zu kurzen Teilstrichen
parallaktische Ablesefehler unvermeidlich. ' Man hat versucht, diese Ablesefehler
durch die Anwendung von Schwimmern zu vermeiden.

Ein Schwimmer ist ein hobler Glaskérper mit einer ring‘drmigen Linie, die sich unterhalb
der Oberfliche der Flilssigkeit auf einen bestimmten Teilstrich der Biirette einstellt. Dieser Teil-
strich wird dann als Stand der Fliissigkeit gerechnet.

Die Anwendung von Schwimmern ist aber nur ein Notbehelf und keineswegs zu
empfehlen.

Bei der Ringteilung oder einer mindestens den halben Umfang des Rohres um-
fassenden Teilung kann man die Genauigkeit der Ablesung noch erhdhen durch An-
wendung einer Blende. Als solche dient ein weifles Kartenblatt, das man zur Halfte
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mit schwarzem Papier beklebt hat. Héilt man dieses Kartenblatt mit der schwarzen
Hailfte nach unten hinter die Biirette, so daf die Trennungslinie zwischen Weiff und
Schwarz sich in der H6he der Oberfliche der Fliissigkeit befindet, so hebt sich der untere
Rand des Meniscus sehr deutlich gegen den weifien Untergrund ab (Abb. 60). Man kann
auch eine hélzerne Klammer (Probierrohrhalter) verwenden, deren hinterer oberer
Rand geschwirzt ist, und die man in der Hoéhe des Fliissigkeitsspiegels um das Rohr
legt. Die Oberfliche der Klammer dient zugleich als Visierlinie zur Einstellung der
Augenhdhe. Diese Vorrichtung gestattet auch ein ziemlich genaues Ablesen bei Biiret-
ten mit kurzen Teilstrichen.

Biiretten nach SCHELLBACH (mit SCHEULBACH-Streifen) sind auf der Riickseite mit einem
breiten weiBlen Milchglasstreifen versehen, auf dem sich ein schmilerer farbiger Streifen befindet.
Dieser letztere zeigt beim Stand der Fliissig-
keitsoberfliche das durch Abb, 61 wiederge-
gebene Bild., Man liest an dem Schunittpunkt
des Streifens mit dem Meniscus der Flissig-
keit ab. Die Ablesung wird aber auch bei
diesen Biiretten nur dann genau, wenn das
Auge sich genau in der Héhe des Meniscus
befindet.

Ein sehr genaues Ablesen beiallen
Biiretten, auch bei denen mit kurzen
Teilstrichen und bei den ScHELLBACE-
biiretten, ermdglicht folgende Vorrich-
tung (nach G. FRERICHS).

In ein Stiick photographischen Film . Abb. 61.
moglichst stark) von etwa 5—6 cm Linge . CHELLBACH-
Slndg4 cm Bteite,) das man durch Waschen n;git ADb. 80 Ablesen mit Blende. biireste.
warmem Wasser von der Gelatineschicht be-
freit hat, schneidet man mit einem scharfen Messer in der Mitte zwei parallele Schnitte von etwa
3—3,5 cm Linge, im Abstand von 1 cm. Durch die beiden Schlitze des Blittchens steckt man die
Biirette, so daB der schmale Streifen des Blattchens nach vorn kommt.

Beim Ablesen stellt man die untere Schnittlinie auf den unteren Rand des Meniscus ein.
Das Auge ist in richtiger Hohe, wenn die Kanten des unteren Schlitzes scharf als eine Linie er-
scheinen; die Kanten des oberen Schlitzes zeigen dann deutlich einen Abstand voneinander. Den
Ort der eingestellten Linie kann man besonders genau nach dem Ablaufen der Fliissigkeit fest-
stellen; dabei darf das Blittchen natiirlich nicht verschoben werden.

Noch zweckméBiger als farblose Filmblattchen sind gefarbte. Mit diesen erkennt man Ab-
weicaungen von der richtigen Augenhohe noch sicherer, weil die Verbreiterung der Schlitze bei
falscher Augenhhe dann deutlicher hervortritt. Man kann die Filmblidttchen leicht farben, indem
man sie kurze Zeit in verdiinnte Natronlauge (etwa 1 - 10) taucht und dann einige Minuten in
eine wisserige Losung von Methylenblau oder eine weingeistige Lésung von Dimethylaminoazo-
benzol legt und nachher mit Wasser gut abspiilt; die Farben sind allerdings nicht lichtecht.

Zum scharfen Ablesen kann man auch eine Lupe oder einen mit Wasser gefiillten
Rundkolben von etwa 150 cm benutzen. Bei der Benutzung der Biirette erreicht man
die grofite Genaunigkeit, wenn man die Biirette zu jeder Messung wieder auf 0 auf-
fullt. Dadurch werden auch Irrtiimer beim Ablesen leichter vermieden. Hat man
mehrere Titrationen mit kleinen Mengen von Normallosungen auszufiihren, so fiillt
man meistens die Biirette nicht jedesmal wieder auf 0. (Es ist dann sehr zweckmaBig,
den jedésma,ligen oberen Stand der Biirette mit dem Filmblittchen festzuhalten.)
Die Titrationen werden um so genauer, je grofler die Menge der nétigen Normal-
losung ist. Wenn die zur Untersuchung zur Verfiigung stehende Substanzmenge
es gestattet, wendet man in der Regel eine solche Menge an, daf man etwa 20 bis
30 cem der Normallosung nétig hat. Vor dem Ablesen wartet man 1/, Minute, damit
die an der Glaswand haftende Flissigkeit zusammenléuft.

Zur Ausfiihrung einer Titration sind am besten weithalsige Erlenmeyer-
kolben (Abb. 62) oder auch Rundkolben mit kurzemn sehr weiten Hals (Abb. 63)
geeignet.

Hager, Handbuch. 1. 5
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Prifung der Biiretten. Die Biirette wird mit luftfreiem Wasser bis iiber den Nullpunkt
gefiillt. Dann 148t man etwas Wasser in vollem Strahl ausflielen, um die Luft aus dem Hahn zu
entfernen und stellt dann genau auf 0 ein, wobei man einen etwa an der Ablaufspitze hingenden
Tropfen entfernt. In ein trockenes, mit aufgelegtem Uhrglas gewogenes Becherglas 143t man dann
10 ccm Wasser ablaufen, zunichst etwa 9,5 cem und nach einer halben Minute den Rest bis zur
Marke, wobei ein an der Ablaufspitze hingender Tropfen an der Wandung des Becherglases ab-
gestrichen wird. Das Wasser wird dann genau wie bei der Priifung des Kolbens oder einer Pipette
gewogen und seine Temperatur festgestellt. Das Wassergewicht betrigt, wenn der gepriifte Ab-
schnitt der Biirette richtig ist, den 10. Teil des in der Tabelle S. 61 angegebenen Gewichts. In
gleicher Weise priift man die Abschnitte 0—20 ccm, 0—30 ccm, 0—40 com und 0—50 cem.

Das genaue Ablassen bis zu einer bestimmten Marke gelingt am besten, wenn
© man nach Einstellung auf 0 die Biirette so hoch stellt, daf3 die neu einzustellende
Marke sich in Augenhohe befindet (man kann dabei das Film-
© blattchen, s. S. 65, auf diese Marke setzen) und wenn man die
Hahnspitze an die Wandung des Becherglases hilt, so daB keine
Tropfenbildung stattfindet. Ist etwas mehr Wasser abgelaufen,
als man beabsichtigt hat, so kann man die Wigung trotzdem
zu Ende fithren. Man liest dann den Stand der Biirette genau ab
und rechnet mit der tatsiichlich abgelassenen Menge. Angenom-
men, es seien 20,05 ccrn Wasser abgelassen, dann findet man das
richtige Wassergewicht fiir den Raum bis zur Marke 20 ccm,
wenn man das 20fache des gefundenen Wassergewichts durch
20,05 dividiert oder praktisch genau genug, wenn man von dem
gefundenen Wassergewicht einfach 0,05 g abzieht. Auch wenn
man statt 20 ccm 20,1 cem Wasser abgelassen hat, geniigt es,
einfach 0,1 g von dem gefundenen Wassergewicht abzuziehen.

Die Abweichung der ganzen Fiillung einer 50 ccm-Biirette darf nicht mehr als 0,04 ccm
betragen (s. S. 60), das Wassergewicht darf also von der Hilfte des in der Tabelle S. 61 an-
gegebenen um nicht mehr als 0,04 g abweichen. Teilmengen bis 25 cem diirfen um 0,02 ccm
abweichen, Teilmengen von iiber 25 cem um 0,04 ccm.

Sind die festgestellten Abweichungen nicht grofer als die fiir eine geeichte Biirette zuge-
lassenen, dann kann man die Biiretten in allen praktisch vorkommenden Fillen ohne weiteres
benutzen. Biiretten mit gréferen Abweichungen lassen sich nur verwenden, wenn man fir jede
Biirette eine Korrekturtafel anfertigt.

Abb. 62. Abb. 63.
Titrierkolben. Titrierkolben.

Volumetrische Losungen (Germ. 6 s. Bd. II, S. 1294).

Volumetrische Loésungen sollen eine bestimmte Menge eines Stoffes in
einem Liter enthalten, und zwar entweder das Normalgewicht, das halbe, zehntel
oder hundertstel Normalgewicht: /-, 1/,-, ¥/, und 1/ 4-Normallésungen. Das
Normalgewicht eines Stoffes ist die Menge, die einem Grammatom Wasser-
stoff (= 1,008 g H) oder einem halben Grammatom Sauerstoff (= 8,000 g O)
entspricht.

Die Herstellung einer volumetrischen Losung wire nun eine hochst einfache
Sache, wenn man das Normalgewicht (oder den entsprechenden Teil) des betreffenden
Stoffes auf der anaiytischen Wage genau abwigen konnte; dann brauchte man nur
diese Menge in einem richtigen Literkolben zu 1 Liter in dem Lésungsmittel (meist
Wasser) aufzulésen. Leider geht dies nur bei sehr wenigen Losungen, z. B. bei der
1/ o-n-Natriumchloridlésung und */,,-n-Silbernitratlésung. Fiir die meisten
Lésungen steht der betreffende Stoff nicht in solcher Reinheit oder in einer solchen
Form zur Verfiigung, daB man das Normalgewicht genau abwéigen kénnte. In diesen
Fillen bleibt nichts anderes tibrig, als zuerst eine etwas zu starke Losung herzu-
stellen und diese nach Feststellung des Gehaltes entsprechend zu verdiinnen. Oder
aber man stellt annihernd richtige Loésungen her und beriicksichtigt bei der
Benutzung den Wirkungswert dieser Lisungen.

Germ. 5 schrieb vor: ,,Die volumetrischen Losungen sind vor dem Gebrauch
nach den Regeln der MaBanalyse auf ihren jeweiligen Wirkungswert zu priifen.‘
Fir den Ausdruck ,,Wirkungswert‘‘ geben die Lehrbiicher der Maflanalyse keine be-
stimmte Erklirung. AuBer dem Ausdruck Wirkungswert findet man in den Lehr-
biichern noch die Ausdriicke Titer und Faktor, und alle drei Ausdriicke werden
ziemlich durcheinander und oft fiir verschiedene Begriffe gebraucht.
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ZweckmiRig ist es, als Wirkungswert die Zahl zu bezeichnen, die angibt,
wieviel Kubikzentimeter einer richtigen Normallésung (oder /-, /5
1/ so-Normallosung)einem Kubikzentimeter der betreffenden Lésunggleich-
wertig sind. Diese Zahl wird in einigen Lehrbiichern und Getm. 6 als ,,Faktor<-
der Losung bezeichnet, und mit diesem Faktor mufl man bei einer Titration die
Zahl der Kubikzentimeter der verbrauchten Losung multiplizieren, um die Zahl der
Kubikzentimeter einer richtigen Lésung zu erfahren. Eine genau richtige Losung
hat den Wirkungswert 1. Ist eine Losung schwicher, dann ist der Wirkungswert
kleiner als 1. Man stellt aber die Losungen am besten immer mit einem Wirkungs-
wert groBer als 1 her. Der gefundene Wirkungswert wird auf der Vorratsflasche
vermerkt, z. B, Wirkungswert = 1,025. Mit dieser Zahl ist dann bei jeder Titra-
tion die Zahl der verbrauchten Kubikzentimeter der Lésung zu multiplizieren.

Zur Feststellung des Wirkungswertes oder zur Einstellung der Lésungen auf
den Wirkungswert 1 bedarf man der

Urtitersubstanzen, Als so!che dienen Stoffe, die leicht so gut wie vollkommen
chemisch rein hergestellt werden koénnen, die bequem genau abgewogen werden
kénnen und die der Menge nach genau bestimmte Umsetzungen in der gewiinschten
Richtung geben.

Solche Urtitersubstanzen gibt es eine ganze Reihe. Fiir den Apotheker ist es
am einfachsten, wenn er Urtitersubstanzen benutzen kann, deren Reinheit er nach
den Vorschriften des Arzneibuches priifen kann.

Aufler dem Natriumchlorid und Silbernitrat, die zur unmittelbaren Her-
stellung von volumetrischen Losungen dienen kénnen, findet man in der Germ. folgende
Urtitersubstanzen: Kaliumbicarbonat, €amphersiure und Salicylsdure fiir
die Einstellung von Sduren und Laugen, und Kaliumdichromat fiir die Einstellung
der Natriumthiosulfatlosung. Weitere Urtitersubstanzen sind fiir die Praxis des
Apothekers, soweit es sich um die Priifung der Arzneimittel handelt, kaum erforderlich.

Das Kaljumbicarbonat wird als Urtitersubstanz von der Hung. vorgeschrieben,
in den Lehrbiichern der MaBanalyse ist es nicht erwihnt; zur Herstellung einer
Normallésung ist es von G. FreEyss vorgeschlagen worden.

Das Kaliumbicarbonat ist als Urtitersubstanz vorziiglich geeignet, noch besser
als Natriumcarbonat, das man durch Erhitzen von Natriumbicarbonat herstellt.

Das Kaliumbicarbonat ist infolge seiner groflen Kristallisierfahigkeit nicht nur
sehr leicht vollig rein darzustellen, es 1liflt sich auch sehr leicht ohne Zersetzung
trocknen. Man kann es im Wasserbadtrockenschrank eine Stunde lang trocknen,
ohne eine Zersetzung befiirchten zu miissen, es geniigt aber auch, wenn man es zu
grobem Pulver zerrieben 1 bis 2 Tage im Exsiccator iiber Schwefelsidure stehen 148t.
Die Reinheit des Kaliumbicarbonats wird durch die Priifung nach der Germ. festgestellt
(s. u. Kalium bicarbonicum Bd. IT). Nebenbei hat das Kaliumbicarbonat noch den
Vorzug, daf sein Aquivalentgewicht = 100 ist (genau 100,11), was die Rechnungen
vereinfacht.

Die Camphersdure hat vor der vielfach angewandten Oxalsiure manche
Vorziige. Die Camphersiure kristallisiert wasserfrei und kann im Schwefelsiure-
Exsiccator leicht vollkommen getrocknet werden. Man kann sie auch durch Erhitzen
im Wasserbadtrockenschrank trocknen; das Trocknen iiber Schwefelsiure ist be-
quemer und deshalb vorzuziehen. Die Camphersiure wird nach den unter Acidum
camphoricum gemachten Angaben auf ihre Reinheit gepriift. An Stelle der
Camphersédure 148t sich auch Salicylsdure zur Einstellung von Laugen verwenden
(s. S. 70).

Das Kaliumdichromat, das zur Einstellung der Natriumthiosulfatldsung
dient, wird durch Umkristallisieren gereinigt.

Man lést in einem Kolben 100 g Kalium dichromicum, das den Anforderungen der Germ.
entspricht, in 150 g Wasser durch Erhitzen, filtriert die Losung durch ein Faltenfilter in ein Becher-

5*
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glas und rithrt mit einem Glasstab bis zum Erkalten (man kann dabei das Becherglas in kaltes
Wasser stellen). Das ausgeschiedene Kristallmehl wird auf einem glatten Filter oder auf einer
Nutsche gesammelt, mit wenig Wasser gewaschen und getrocknet. Vor der Verwendung erhitzt
man das reine Kaliumdichromat auf einem Uhrglas im Trockenkasten bis auf etwa 120—140°,

Normal-Salzsdure. Enthilt 36,47 g HCl in 1 Liter. Man stellt zunéichst aus
170 g Salzsdure (25°%, HCl) und ungefiahr 1000 g (oder ccm) Wasser eine etwas zu
starke Losung her und stellt diese mit Kaliumbicarbonat oder wasserfreiem
Natriumecarbonat ein.

Einstellung mit Kaliumbicarbonat. Das Kaliumbicarbonat muB den unter Kalium
bicarbonicum Bd. IT angegebenen Anforderungen entsprechen. Am besten verwendet man das
feinkristallinische Kaliumbicarbonat des Handels; das grobkristallinische Kaliumbicarbonat
ist aber auch brauchbar, wenn man es zu grobem Pulver zerreibt. Durch Trocknen iiber konz.
Schwefelsdure (24 Stunden) wird das Kaliumbicarbonat von anhaftender Feuchtigkeit befreit.
Zur rohen Einstellung der Siure wigt man mit der Handwage 2 g nicht getrocknetes Kalium-
bicarbonat ab, 16st es in einem Erlenmeyerkolben von etwa 200 ccm in etwa 20—30 ccem Wasser,
setzt 2 Tr. Dimethylaminoazobenzollésung zu und titriert mit der Séure bis zum Umschlag
in Rot. Der Verbrauch an Siure muf etwas unter 20 cem (etwa 19 ccm) betragen. Werden mehr
als 20 ccm Sidure verbraucht, so ist die Siure zu schwach; man verstirkt dann die Siure durch
einen kleinen Zusatz von Salzsiure und wiederholt die rohe Einstellung.

Zur genauen Einstellung wigt man in einem trockenen Erlenmeyerkolben auf der
analytischen Wage 2—2,5 g getrocknetes Kaliumbicarbonat genau ab (bis auf 1 mg), lost es
in etwa 20—30 com Wasser und titriert nach Zusatz von 2 Tr. Dimethylaminoazobenzol mit der
Séure. Man wiederholt den Versuch noch zweimal mit einer neuen Menge Kaliumbicarbonat.
Der Wirkungswert der Saure ergibt sich durch folgende Rechnung: Nach der Gleichung

KHCO, + HOl = KC1 4 €0, - H,0
100,11 36,47 :

verbrauchen 100,11 g Kaliumbicarbonat 36,47 g HCl oder 1 Liter n-Salzsiure. Man kann nun
zundchst mit dem abgerundeten Normalgewicht des Kaliumbicarbonats = 100 g rechnen. Danach
verbraucht 0,1 g Kaliumbicarbonat 1 cem n-Salzséure, und der Wirkungsgrad der Siure ergibt
sich dadurch, dafl man die Zahl der Dezigramme des angewandten Kaliumbicarbonats durch die
Zahl der cecm der verbrauchten Séure dividiert.

Angenommen es seien:

1. fiir 2,010 g Kaliumbicarbonat 19,50 cem,
2. fir 2,358 g . 22,85 ccm,
3. fiir 2,483 g » 24,10 ccm der Saure verbraucht worden.

Dann berechnet sich der Wirkungsgrad zu:
1. 20,10:19,50 = 1,031
2. 23,568: 22,85 = 1,032 ¢ im Mittel 1,031,
3. 24,83: 24,10 = 1,030

Diese Berechnung stimmt nun nicht ganz genau, weil wir mit dem abgerundeten Normal-
gewicht des Kaliumbicarbonats, 100 g, statt des genauen, 100,11 g, gerechnet haben. Um den da-
durch entstandenen Fehler auszugleichen, miiite man den vorher berechneten Wirkungswert noch
durch 100,11 dividieren. Praktisch geniigend genau erhilt man den richtigen Wirkungswert, wenn
man in der dritten Dezimalstelle 1 abzieht. Der richtige Wirkungswert der Siure in dem Beispiel
ist hiernach also 1,080, d. h. 1 cem der Siure = 1,030 ccm Normalsiure oder 1 Liter der Saure
= 1030 cem Normalsiure. Zur Herstellung richtiger Normalsiure miissen also 1000 ccm der Saure
mit 30 cem Wasser versetzt werden. Diese Verdiinnung wird am einfachsten mit Hilfe eines
Kropfkolbens von 1 Liter ausgefiihrt (Abb. 58, 8. 61). Man fillt in den trockenen oder mit
einer kleinen Menge der Siure einige Male ausgespiilten Kolben 1000 cem der Séure, gibt 30 ccm
Wasser (mit der Pipette gemessen) hinzu und mischt gut durch.

Hat man keinen Kropfkolben zur Verfiigung, so mifit man mit einem gewshnlichen Mel-
kolben von 1 Liter (trocken oder mit der Siure ausgespiilt) 1000 ccm ab, gibt dann in eine
trockene Flasche die zur Verdiinnung nétige Menge Wasser und gibt die Sdure aus dem MeB-
kolben hinzu, Durch wiederholtes UmgieBen aus der Flasche in den MeBkolben wird die Fliissig-
keit gemischt. Man kann die Verdiinnung auch noch in der Weise ausfithren, dal man berechnet,
wieviel der Séure auf 1000 cem zu verdiinnen ist.

Nach der Gleichung 1000 : 1030 = x: 1000 sind in dem Beispiel 1000 : 1,03 = 971 ccm auf
1000 zu verdiinnen. Diese Verdiinnung wird dadurch ausgefiihrt, daB man in den trockenen Mef3-
kolben 29 ccm Wasser gibt und mit der Siure auf 1000 ccm auffiillt.

Nach der Verdinnung ist in jedem Falle die Richtigkeit der Saure nachzupriifen mit einer
genau gewogenen Menge getrocknetem Kaliumbicarbonat; es miissen jetzt fiir je 1,0011, g Kalium-
bicarbonat 10 ccm der Siure verbraucht werden.
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Einstellung mit Natriumcarbonat. Steht reines Kaliumbicarbonat nicht zur Verfiigung,
so wird die Einstellung der Siure mit reinem Natriumcarbonat ausgefithrt, das man aus
reinem Natriumbicarbonat (in Krusten) durch Erhitzen auf etwa 300° auf folgende Weise dar-
stellt:

Ein Nickeltiegel (oder Platintiegel) wird zu etwa 2/; mit dem Natriumbicarbonat angefillt
und in ein Sandbad gesetzt, so dafl der Tiegel auflen so weit mit Sand umhiillt ist, wie er innen ge-
fiillt ist. In den Sand oder auch in den Tiegel steckt man ein Thermometer und erhitzt nun unter
6fterem Umriihren den Tiegelinhalt etwa 1/, Stunde lang bis auf etwa 3009 Das so gewonnene
reine Natriumcarbonat wird noch warm in ein trockenes Glasstopfenglas gefiillt. Auch das reinste
Natriumcarbonat des Handels (Natrium carbonicum siccum pro analysi) 1aBt sich fir
diesen Zweck verwenden, wenn es durch Erhitzen auf etwa 300° véllig von Wasser befreit wird.

Von dem reinen Natriumcarbonat wigt man in einem Erlenmeyerkolben von etwa 200 ccm
etwa 1,5 g auf der analytischen Wage genau ab, gibt etwa 20 com Wasser und 2 Tr. Dimethylamino-
azobenmllﬁsux_lg hinzu, titriert mit der einzustellenden Siure und berechnet den Wirkungswert
nach folgendem Beispiel:

Angenommen, es seien 1,5242 g Natriumcarbonat angewandt und 27,35 ccm der Siure
verbraucht. Da 1 ccm Normalsalzsiure 53 mg Natriumcarbonat (Mol.-Gew. 106) neutralisiert,
wiren 1524,2 : 53 = 28,76 ccm der Siure nétig gewesen, wenn die Sdure genau normal wire ; da nur
27,35 cem verbraucht sind, ist der Wirkungswert der Siure = 28,76: 27,35 = 1,0015. Die Be-
stimmung des Wirkungswertes wird noch zweimal wiederholt, und die Séure dann durch ent-
sprechende Verdiinnung genau normal gemacht. Bei dem Wirkungswert 1,0515 sind 1000 com der
Siure auf 1051,5 cem zu verdiinnen. Die Verdiinnung wird in gleicher Weise ausgefiihrt wie bei der
Einstellung mit Kaliumbicarbonat angegeben.

1/,-n-Salzsdure. Man mischt 85 g reine Salzsiure mit 1100 g (oder ccm)
Wasser und stellt die Saure in gleicher Weise mit Kaliumbicarbonat oder Natrium-
carbonat ein wie die Normal-Salzsiure unter Anwendung der Hilfte der dort an-
gegebenen Carbonatmengen. Zur Herstellung kleinerer Mengen 1/,-n-Salzsiure kann
man auch je 100 eem n-Salzsiure und Wasser, mit der Pipette abgemessen, mischen.

Yio-n-Salzsdure. In einen MeBkolben von 1000 cem bringt man 100 cem
Normal-Salzsiure (mit der Pipette gemessen) und fillt mit Wasser bis zur Marke auf.

Y 00-n-Salzsdure. In einen MeBkolben von 1000 cem bringt man 100 cem
1/,,-n-Salzsdure und fiillt mit Wasser bis zur Marke auf.

Normal-Kalilauge. Enthilt 56,11 g KOH (Mol.-Gew. 56,11) in 1 Liter. Die
Lasung soll mdglichst frei sein von Kaliumearbonat. Das kaufliche Kaliumhydroxyd
(Atzkali) enthilt stets kleine Mengen von Kaliumearbonat, besonders auf der Ober-
fliche infolge der Aufnahme von Kohlendioxyd aus der Luft. Eine genfigend carbonat-
freie Kalilauge erhdlt man, wenn man Kali causticum alcohole depuratum
in Stangen durch Abspiilen mit Wasser (kurzes Eintauchen der Stangen mit einer
Tiegelzange in Wasser) von der carbonathaltigen Schicht befreit. Von dem ab-
gespiilten Atzkali wigt man etwa 65 g in einer Porzellanschale ab und 16st diese
Menge in Wasser zu ungefihr 1 Liter auf.

Die so hergestellte Lauge ist zwar nicht vollig irei von Carbonat, aber fir alle
Zwecke der Praxis brauchbar.

Eine carbonathaltige Lauge bat zwei verschiedene Wirkungswerte:
I. Phenolphthalein, II. Dimethylaminoazobenzol als Indicator. Man kann
die Lauge deshalb nur mit dem einen oder dem anderen Indicator als genaue Normal-
lauge einstellen. Am einfachsten ist es, wenn man beide Wirkungswerte feststellt
und auf die Herstellung einer genauen Normallauge verzichtet.

Bestimmung der Wirkungswerte. Man fiillt mit der Lauge eine Biirette und 148t nach der
Einstellung auf 0 etwa 20 ccm in einen Kolben oder Becherglas flieBen. Dann fiigt man etwa 1 com
Phenolphthaleinlésung hinzu und titriert aus einer zweiten Biirette mit n-Salzsiure bis zur
Entfirbung. Dann ruft man die Rotfarbung mit einigen Tropfen aus der Laugenbiirette wieder
hervor und titriert nun vorsichtig mit der Saure, bis 1 Tr. die Entfarbung bewirkt. Nétigenfalls
wiederholt man das Hin- und Hertitrieren mit der Lauge und Séure bis 1 Tr. der Saure die Ent-
farbung bewirkt. Dann wird der Stand beider Biiretten abgelesen (L. Ablesung). Angenommen, es
seien fir 20,2 ccm Lauge 20,85 ccm n-Salzséure verbraucht worden.

Zu der entfirbten Fliissigkeit fiigt man nun 2 Tr. Dimethylaminoazobenzollésung. Die
Fliissigkeit ist dann gelb gefirbt, weil sie noch eine kleine Menge Kaliumbicarbonat enthilt, das
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aus dem Kaliumcarbonat bei der Titration mit Phenolphthalein als Indicator entstanden ist:
K,CO; 4+ HCl = KHCO, -+ KCl. (Kaliumbicarbonat ist gegen Phenolphthalein neutral.) Man
titriert nun vorsichtig mit der Saure bis zum Umschlag in Rot, wozu bei Verwendung von gut ab-
gespiiltem Atzkali zur Herstellung der Lauge etwa 0,2—0,4 ccm der Siure notig sind. Der Stand
der Saurebiirette wird dann wieder abgelesen (II. Ablesung): Angenommen, der Stand der Biirette
sei 21,15 cem. Der Wirkungswert der Lauge mit Phenolphthalein als Indicator ist nach der
ersten Ablesung = 20,85: 20,2 = 1,032, der Wirkungswert mit Dimethylaminoazobenzol als Indi-
cator = 21,15: 20,2 = 1,047.

Beide Wirkungswerte werden auf der Standflasche vermerkt und bei der Benutzung der
Lauge beriicksichtigt. Von Zeit zu Zeit werden die Wirkungswerte der Lauge mit der n-Salzsiure,
die lange Zeit haltbar ist, nachgepriift.

Zur Feststellung des Wirkungswertes der Lauge mit Phenolphthalein als Indicator sind
auch einige organische Siuren vorziiglich geeignet, besonders Camphersiure (nach FRERICHS
und MANNHEIM) und Salicylsdure (nach HEIDUSCHKA).

Die zweibasische Camphersdure, CgH,;,(COOH),, hat das Mol.-Gew. 200,13; das Normal-
gewicht ist demnach = 100,065 g oder praktisch geniigend genau = 100 g. 100 mg Campher-
siure neutralisieren 1 ccm n-Lauge (Phenolphthalein als Indicator). Die Camphersiure wird
1—2 Tage tiber Schwefelssure getrocknet. Dann wigt man 2—2,5 g der Séure in einem Erlenmeyer-
kolben analytisch genau ab, 16st die Saure in etwa 10 cem Weingeist, verdiinnt mit etwa 20 ccm
Wasser und titriert nach Zusatz von etwa 1 ccm Phenolphthaleinlésung mit der einzustellenden
Lauge bis zum Umschlag in Rot.

Angenommen, es seien fir 2,3943 g Camphersiure 23,2 ccm der Lauge verbraucht worden;
dann ist der Wirkungswert = 23,943 : 23,2 = 1,032.

Das Normalgewicht der Salicylsiure, C¢H (OH)COOH, ist 138,05 g oder praktisch ge-
niigend genau = 138 g. 138 mg Salicylséure neutralisieren 1 ccm n-Lauge. Man wigt etwa 3—4 g
iiber Schwefelsdure getrocknete Salicylsdure genau ab, lost sie in etwa 10 ccm Weingeist und titriert
nach Zusatz von etwa 1 ccm Phenolphthaleinlésung mit der Lauge. Angenommen, ¢és seien fiir
3,464 g Salicylsdure 24,3 ccm der Lauge verbraucht worden, dann ist der Wirkungswert der Lauge

3464 25,1 1.033

T 138.243 7 243

Weingeistige /,-n-Kalilauge. Enthéls in 1 Liter 28,055 g KOH. Man ver-
wendet meist eine Losung, die nur annihernd !/,-normal ist und bestimmt beim Ge-
brauch den Wirkungswert.

Zur Herstellung der Lauge 16st man etwa 33—35 g Atzkali (Kali causticum
fusum) in etwa 30—40 ccrn Wasser und gieft die Losung in etwa 960 cem Wein-
geist von 95—96 Vol.-¢/, (Feinsprit des Handels). Steht letzterer nicht zur Verfii-
gung, so 16st man das zerriebene Atzkali ohne Wasserzusatz in etwa 1 Liter Weingeist
der Germ. (90—91 Vol.-%,). Nach 1-2tégigem Stehen wird die Loésung von dem
Bodensatz (Kaliumcarbonat) klar abgegossen, oder sie wird durch ein Faltenfilter
filtriert. Die Losung wird an einem mdéglichst hellen Ort aufbewahrt (im Fenster).

Der Wirkungswert der Lauge wird mit Hilfe von 1/,-n-Salzsiure bestimmt (Phenol-
phthalein als Indicator). Angenommen, es seien auf 20 ccm 1/,-n-Salzsdure 18,3 ccm der Lauge ver-
braucht worden; dann ist der Wirkungswert = 20: 18,3 = 1,093. Auch mit Camphersiure 148t
sich der Wirkungswert der Lauge bestimmen, genau wie bei der Einstellung der Normal-Kalilauge
(Phenolphthalein als Indicator). Bei der Berechnung verdoppelt man die abgewogene Menge der
Camphersaure und dividiert die Zahl der Dezigramme durch die Zahl der cem der verbrauchten
Lauge. Sind z. B. fiir 1,066 g Camphersiure 19,5 ccm der Lauge verbraucht worden, so ist der
Wirkungswert = 21,32: 19,5 = 1,093. An Stelle von Campherséure 1Bt sich auch Salicylsdure
verwenden. 1cem !/,-n-Kalilauge = 69 mg Salicylsdure. Sind z. B. fir 1,5235 g Salicylsiure

1523,5 22,08 1.093
69 x 20,2 20,2
Aufler dem Wirkungswert der weingeistigen !/,-n-Kalilauge berechnet man noch die Zahl der
Milligramm KOH, die 1 ccm der Lauge enthélt. Richtige 1/,-n-Lauge enthélt in 1 cem 28,055 mg
KOH, eine Lauge mit dem Wirkungswert 1,093 enthilt 28,055 x 1,093 = 30,664 mg KOH in 1cem.
Man vermerkt diese Zahl neben dem Wirkungswert auf der StandfJasche. Durch die einmalige
Berechnung dieser Zahl wird z. B. bei der Bestimmung der Sdurezahl (s. S. 75) die Berechnung
vereinfacht.

1 -n-Kalilauge. In einem MeBkolben werden 100 cem Normal-Kalilauge,
deren Wirkungswerte bestimmt sind, mit Wasser auf 1000 ccm verdiinnt. Die so
hergestellte Lauge hat dann als !/,o-Normal-Lauge die gleichen Wirkungswerte, wie
die Normal-Lauge hatte, z. B. 1,032 mit Phenolphthalein und 1,047 mit Dimethyl-

20,2 ccm der Lauge verbraucht worden, dann ist der Wirkungswert =
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aminoazobenzol. Will man !/,,-Normal-Lauge herstellen, die mit Dimethylamino-
azobenzol (auch mit Methylrot, Haematoxylin und Jodeosin) den Wirkungswert 1
hat, also genau !/,,-normal ist, so sind 100 cem der Normal-Lauge auf das Tausend-
fache des Wirkungswertes der Normal-Lauge zu verdiinnen, also bei dem Wirkungs-
wert 1,047 auf 1047 ccm oder nach der Gleichung 100: 1047 = x: 1000 sind 955 ccm
auf 1000 cem zu verdiinnen. Die Wirkungswerte der !/,,-Normal-Lauge konnen mit
1/,0-Normal-Salzsidure nachgepriift werden, in gleicher Weise wie bei der Feststellung
der Wirkungswerte der Normal-Lauge.

Yioo-n-Kalilauge. 100 eem */,;-Normal-Kalilauge mit bestimmtem Wirkungs-
wert (Dimethylaminoazobenzol) werden in einem MeBkolben auf das Tausend-
fache des Wirkungswertes verdiinnt. Man kann auch nach dem Wirkungswert be-
rechnen, wieviel ccm der 1/,,-Normal-Lauge auf 1000 cem zu verdiinnen sind.

Indicatoren fiir Acidimetrie und Alkalimetrie.

Die folgende Zusammenstellung der Indicatoren der Germ.5 und Amer. umfalit
die meisten gebriduchlichen Indicatoren. Germ. 6 s. Bd. II, S.1297.

Germ. § liel folgende Indicatoren verwenden:

Dimethylaminoazobenzol. Eine Lésung von 1 T. Dimethylaminoazobenzol, C;H,N
= NC,H,N(CHy), [1, 4], in 199 T. Weingeist. Ful Titrationen von starken Mineralsiuren, von
Alkalihydroxyden, Alkalicarbonaten, Borax, Ammoniak, nicht fiir organische Siuren und nicht
in heiBer Lésung. Alkalisch: gelb, sauer: rot, neutral: gelbrot. Versetzt man 100 ccm Wasser
mit 2 Tropfen dieser Losung und darauf mit 1 Tropfen 1/,,-n-Salzséure, so muf eine deutliche
Rosafirbung eintreten, die auf Zusatz von 1 Tropfen 1/;;-n-Kalilauge wieder in Gelb umschligt.

Man verwendet bei Titrationen von der Lésung 2 Tropfen auf etwa 50 cem Flissigkeit,
3—4 Tropfen bei gréBeren Mengen.

Héamatoxylin. Bei Bedarf ist ein Kérnchen Himatoxylin (s. u. Himatoxylon, S.1421)
in 1 ccm Weingeist zu lésen. Es kann aber auch eine Losung 0,2:100 in Weingeist vorritig ge-
halten werden, von der 3 'I'ropfen verwendet werden. Fiir Titrationen von Alkaloiden. Alkalisch:
violett, sauer: gélb.

Jodeosin. Eine Losung von 1 T. Jodeosin (s, u. Acidum phthalicum) in 500 T. Weingeist.
Versetzt man in einer weillen Flasche 100 cem Wasser mit 10 Tropfen Jodeosinlésung und schiittelt
es dann mit so viel Ather, daB dieser nach dem Durchschiitteln eine etwa 1 cm hohe Schicht bildet,
so ist das Wasser in der Regel rosa gefiarbt, weil es Spuren von Alkali aus dem Standgefil auf-
genommen hat. Fiigt man nun 1 Tropfen 1/,y-n-Salzsdure hinzu und schittelt kraftig, so ver-
schwindet die Rosafirbung; sie tritt wieder auf, wenn man 1 Tropfen 1/,-n-Kalilauge zusetzt
und wieder schiittelt. Zur Titration einiger Alkaloide, 10 Tropfen.

Lackmus, Lackmuslésung und Lackmuspapier s. u. Charta, S.919, vgl. auch S. 72,

Kurkuma. Die Kurkumatinktur wird zweckm#Big nach der Vorschrift der Amer. her-
gestellt (s. 8. 72). Kurkumapapier siehe u. Charta.

Empfindlicher als Kurkumapapier ist Curcuminpapier. Man trinkt Filtrierpapier mit

einer weingeistigen Lésung von Curcumin (s. u. Curcuma, S.1153) und trocknet es unter Licht-
abschluf. Vor Licht geschiitzt aufzubewahren.
' Phenolphthalein. Eine Losung von 1 T. Phenolphthalein in 99 T. verd. Weingeist
(60 Gew.-9%/,). Fiir Titrationen von schwachen Siuren (organischen) und von Alkalihydroxyden,
auch in heien Losungen. Bei Alkalicarbonaten nur unter Erhitzen zum Sieden verwendbar.
Alkalisch: rot, sauer: farblos. 0,6—1 ccm; bei Formaldehydlosung (S. 1308) 1 Tropfen.

Amer. 148t folgende Indicatoren verwenden:

Azolitmin. Eine Lésung von 1g Azolitmin (Lackmusfarbstoff, s. u. Lackmus, Bd. IT)
in 80 ccm Wasser und 20 cem Alkohol. Die Losung wird durch einstiindiges Erhitzen im Dampf-
strom sterilisiert. Alkalisch: blau, sauer: rot.

Cochenille. 1g unzerkleinerte Cochenille wird mit einer Mischung von 20 ccm Alkohol
und 80 ccm Wasser 4 Tage lang ausgezogen und der Auszug filtriert. Alkalisch: violett, sauer:
gelbrot. Fiir Titrationen von Alkaloiden, anorganischen Siuren, Ammoniak, Alkali- und Erd-
alkalihydroxyden. Bei organischen Siuren nicht anwendbar.

Congorot. Eine Losung von 0,5 g Congorot (s. u. Anilinfarbstoffe, S. 454) in 90 ccm Wasser
und 10 cem Alkohol. Alkalisch: rot, sauer: violett. Werden 100 ccmm Wasser in einer Porzellan-
schale mit 2—3 Tropfen der Losung und darauf mit 1 Tropfen 1/,,-n-Schwefelsaure (2 Tr. 1/;,,-n-
Salzsiure) versetzt, so schligt die rote Farbung in Violett um. Nach Zusatz von 1 Tropfen 1/4-
n-Kalilauge (2 Tr. 1/,pp-n-) wird die Flissigkeit wieder rot.

Himatoxylin. Eine Losung von 0,02 g Hamatoxylin in 10 cem Alkohol.

Jodeosin. Wie Germ. 5.
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Kurkuma. Grobgepulverte Kurkumawurzel wird wiederholt mit Wasser ausgezogen, dann
getrocknet und mit der sechsfachen Menge Alkohol einige Tage ausgezogen. Der Auszug wird
filtriert.

Lackmus, 1 T. gepulverter Lackmus wird dreimal je 1 Stunde lang mit 4 T. siedendem
Alkohol ausgezogen (zur Entfernung des Erythrolitmins), Nach dem AbgieBen des Alkohols
wird der Riickstand mit etwa dem gleichen Gewicht kalten Wassers ausgezogen. Der Auszug
wird abfiltriert. Das blaue Filtrat, das etwa Alkali enthilt, kann nach Zusatz von Siure bis zur
Rotfirbung zur Herstellung von rotem Lackmuspapier verwendet werden. Der mit Alkohol
und kaltem Wasser ausgezogene Lackmus wird mit der fiinffachen Gewichtsmenge Wasser ge-
kocht und die Losung nach vélligem Erkalten filtriert. Die Losung wird in einer weithalsigen
Flasche aufbewahrt, die mit Watte lose verschlossen wird, so daB die Luft Zutritt hat. Sie dient
zur Herstellung von blauem Lackmuspapier und nach Zusatz von verd. Salzsiure gerade bis zur
Rotfarbung zur Herstellung von rotem Lackmuspapier.

Methylorange. Eine Losung von 0,1 g Methylorange (s. u. Anilinfarbstoffe, S.452) in
100 ccm Wasser. Alkalisch: gelb, sauer: rot. 1—3 Tropfen auf 50—100 ccm Flissigkeit. An-
wendbar wie Dimethylaminoazobenzol (s. S. 71).

Methylrot. Eine Losung von 0,2 g Methylrot = Dimethylaminoazobenzol-o-carbonsiure,
(CH,),N-C,H,N:NCgH,COOH (s. u. Anilinfarbstoffe, S.452) in 100 ccm Alkohol. Alkalisch:
gelb, sauer: rot, neutral: gelb-rot. Zur Prif:ing der Empfindlichkeit werden 100 ccm aus-
gekochtes und wieder erkaltetes Wasser mit 2 Tropfen der Losung versetzt. Die gelbrote
Fliissigkeit wird in zwei Teile geteilt. Die eine Hilfte wird mit 2 Tropfen 1/,,-n-Kalilauge
versetzt, wodurch die Farbe rein gelb wird. Die andere Hilfte mufl durch 2 Tropfen 1/,4-n-
Salzsiure rot gefirbt werden (vorausgesetzt, daBl das Wasser alkalifrei war). Methylrot kann
wie Dimethylaminoazobenzol oder Methylorange verwendet werden, aber nicht bei Carbonaten.
Es ist ein vorziiglicher Indikator fiirdie Titration von Alkaloiden und anderen schwachen Basen.

Nach E. RUPP 1st man besser 0,2 g Methylrot in 75 g Weingeist (90 Vol.-9/y) und versetzt
die Losung mit 25 g Wasser. Die Losung ist haltbarer als die mit reinem Weingeist hergestellte.
In letzterer kann sich die Dimethylaminoazobenzolcarbonsdure allméhlich mit dem Alkohol
verestern.

Phenolphthalein. Eine Losung von 1g Phenolphthalein in 100 ccm Alkohol.

Rosolséure. Eine Losung von 1 g Rosolséure in 10 ccm Alkohol wird mit 90 cem Wasser
versetzt, 0,56 ccm auf 100 cem Fliissigkeit. Alkalisch: rosenrot, neutral und sauer: blaBgelb.

AuBler den Indicatoren der Germ. und Amer, werden auch folgende verwendet:

Alizarin (siehe unter Anthrachinon, S.465). Verwendet wird eine weingeistige Losung
0,5:100. Alkalisch: rot, sauer: gelb, auch bei Siedehitze brauchbar. Geeignet fiir starke Basen
und starke Sduren.

Lackmoid, von TRAUBE und HOCH durch Erhitzen von Resorcin mit Natriumnitrit und
wenig Wasser auf 100—1209 dargestellt, Konstitutionsformel nicht bekannt. Glanzende, rotbraune
Keérner, leicht 16slich in Weingeist, schwerer in Wasser. Verwendet wird eine Losung von 0,5 T.
Lackmoid in 50 T. Wasser und 50 T. Weingeist. Alkalisch: blau, sauer: rot (dhnlich wie Lack-
mus). Geeignet fiir Basen und starke Sauren, nicht fiir schwache Séuren.

Luteol, Chloroxydiphenylchinoxalin, CH,Cl{OH):Ny(C.CgHs),, von AUTENRIETH
empfohlen. Feine wollige, gelbliche Nadeln, unléslich in Wasser, 16slich in Weingeist. Verwendet
wird die weingeistige Losung 1:300, auf 50 ccm Fliissigkeit 4 Tropfen. Alkalisch: gelb, sauer: farb-
los. Geeignet fiir Basen und starke Siuren, nicht fiir schwache Sauren.

p-Nitrophenol (siche unter Phenolum, Bd. IT). Verwendet wird eine weingeistige Losung
2:100. Alkalisch: gelb, sauer: farblos.

PorrRRIERS Blau. Eine Rosanilinsulfonsdure, dargestellt durch Einwirkung von konz.
Schwefelsdure auf Rosanilin (Fuchsin). Blauviolettes Pulver, 16slich in Wasser. Verwendet wird
eine wisserige Losung 0,2:100. Alkalisch: rot, sauer: blar, sehr siureempfindlich.

Phenacetolin, von DEGENER durch Erhitzen von Pherol mit Essigsdure und konz. Schwe-
felsaure dargestellt, Konstitution unbekannt., Braunes Pulver, léslich in Weingeist, wenig 16s-
lich in Wasser. Alkalisch: rosa, sauer: gelb. Geeignet fiir starke Basen und starke Siduren.

1/0-n-Kaliumdichromatldsung. Die Losung enthilt in 1 Liter 4,903 g Kalium-
dichromat, K,Cr,0,, Mol.-Gew. 294,2, Normalgewicht 49,03 g. Die Losung dient
zur Einstellung der !/;-n-Natriumthiosulfatlésung.

Zur Herstellung der Losung wigt man 5g bel 100—140° getrocknetes reinstes Kalium-
dichromat (Darstellung siehe S. 67) auf der Handwage ab, wigt diese Menge auf einem Uhrglas
genau und berechnet, wieviel Lésung mit der abgewogenen Menge herzustellen ist. Angenommen,
es seien 5,012 g Kaliumdichromatlosung abgewogen, dann ergibt sich die Menge der herzu-

5012
stellenden Lésung nach der Gleichung: 4,903:1000 com = 5,012:x; x = — 9(‘)’% = 1022 cem.

Man bringt dann das Kaliumdichromat mit Hilfe eines Trichters unter Nachspiilen mit Wasser
in einen Mel3kolben von 1000 com; fiillt nach dem Auflésen mit Wasser auf 1000 ccm auf und bringt
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dann zu der Losung noch 22 cem Wasser in der unter n-Salzséiure beschriebenen Weise. Am ein-
fachsten 1aBt sich die Losung mit Hilfe eines Kropfkolbens herstellen.
Die 1/,,-n-Kaliumdichromatlosung ist fast unbegrenzte Zeit haltbar.

1/, o-n-Natriumthiosulfatldsung. Die Losung enthalt in 1 Liter 24,822 g krist.
Natriumthiosulfat, Na,3,0; + 5H,0, Mol.-Gew. 248,22, Normalgewicht 248,22 g.

Man wiagt mit der Handwage 30 g reines Natriumthiosulfat ab, das den Anforderungen der
Germ. entspricht und 16st es in rund 1100 cem (oder g) ausgekochte m und wieder erkaltetem Wasser.
(Das Auskochen des Wassers ist notig zur Entfernung des Kohlendioxyds, dasin dem Wasser in
Spuren enthalten ist und die Haltbarkeit der Natriumthiosulfatlgsung wenigstens im Anfang be-
eintrichtigt. Nicht ausgekochtes Wasser 1aft sich verwenden, wenn man auf 1 Liter 0,2 g krist.
Natriumecarbonat zusetzt, wodurch das Kohlendioxyd zu Natriumbicarbonat gebunden wird.)
Zur Einstellung der Losung bringt man 20 cem 1/,5-n-Kaliumdichromatlésung in
einen Eflenmeyerkolben von 400—500 cem und gibt etwa 1 g Kaliumjodid und etwa 10 cem
verd. Schwefelsdure hinzu. Nach einigen Minuten verdiinnt man die Fliissigkeit mit Wasser
auf etwa 200 ccm und titriert mit der Thiosulfatlosung, wobei man gegen Ende der Titration etwa
10 cem Stérkelosung zusetzt, bis die Blaufirbung gerade verschwunden ist. (Die Fliissigkeit
behilt eine blafigriinliche Farbung, weil sie Chromsulfat enthilt.) Diese Titration wird mit neuen
Mengen der Kaliumdichromatlésung noch ein- oder zweimal wiederholt.

Von WAGNER ist angegeben worden, dall bei dieser Titration durch die Wirkung des Luft-
sauerstoffs eine geringe Menge Jod mehr frei wird, als der Menge des Kaliumdichromats entspricht;
diese Angabe ist aber bisher nicht bestéitigt worden. Jedenfalls ist der Fehler so gering, dafl er
praktisch keine Rolle spielt.

Den Wirkungswert der Thiosulfatlosung erfihrt man, indem man die Zahl der ccm der
Kaliumdichromatlosung, also 20, durch die Zahl der cem der Thiosulfatlésung dividiert. Ange-
nommen, es seien bei zwei Versuchen fiir 20 cem Kaliumdichromatlssung je 19,1 ccm der Thiosulfat-
l6sung verbraucht worden; dann ist der Wirkungswert = 20:19,1 = 1,047. Man kann nun eine
genaue !/,, -n-Natriumthiosulfatlosung herstellen, indem man 1000 ccm der Losung in der unter
n-Salzsiure angegebenen Weise mit 47 ccm ausgekochtem Wasser mischt oder 955 ccm der Losung
mit 45 com Wasser. Man kann aber auch den Wirkungswert auf der Standflasche vermerken und
diesen dann bei jeder Titration mit der Losung in die Rechnung einsetzen. Fiir manche Zwecke,
z. B. fiir die Bestimmung der Jodzahl, ist es auch zweckmiBig, auf der Flasche neben dem Wirkungs-
wert zu vermerken, wieviel mgdJod 1 ccm der Losung bindet. Bei dem Wirkungswert 1,047 g ist
diese Menge = 12,692 x 1,047 = 13,3 mg.

Da die mit koblendioxydfreiem Wasser hergestellte Natriumthiosulfatlésung sehr lange halt-
bar ist und ihren Wirkungswert nicht &ndert, ist die Verdiinnung zu einer richtigen 1/,,-Normal-
16sung vorzuziehen.

1/,0-n-Jodldsung. Die Lésung enthalt in 1 Liter 12,692 g Jod, Atomgewicht
126,92, Normalgewicht 126,92 g. Meistens verwendet man eine annahernd richtige
Losung mit festgestelltem Wirkungswert., Man 1ost in einem gewohnlichen Kolben
13 g Jod mit Hilfe von 20 g Kaliumjodid in etwa 50 cem Wasser und verdiinnt die
Losung mit Wasser auf ungefdhr 1 Liter.

Zur Einstellung fiilllt man eine Biirette mit der Ldsung, eine andere mit /,,-n-Natrium-
thiosulfatlsung, 146t in einen Erlenmeyerkolben etwa 20 cem der Jodlosung laufen, verdiinnt mit
etwa 30 ccm Wasser und titriert mit der Thiosulfatlésung, wobei man gegen Ende des Titrierens
etwa 10 com Stirkelosung zusetzt. Durch Hin- und Hertitrieren mit beiden Losungen stellt man
genau den Umschlagspunkt von Blau in Farblos fest, liest den Stand beider Biiretten ab und be-
rechnet den Wirkurgswert, indem man die Zahl der ccm der Thiosulfatlésung durch die Zahl der
cem der Jodlssung dividiert. Angenommen, es seien 20,85 cem 1f,4-n-Natriumthiosulfatlosung auf
20,3 ccm der Jodlosung verbraucht worden, dann ist der Wirkungswert = 20,85 : 20,3 = 1,027.
Zur Herstellung einer richtigen !/,y-n-Jodlésung miifite man demnach auf 1000 ccm der Ldsung
noch 27 ccm Wasser zusetzen. Da dieJodlésung aber nicht unverandert haltbar ist und allmahlich
schwicher wird, so ist die Verdiinnung zu richtiger 1/,,-Normalldsung nicht zweckmafig. Man
vermerkt den Wirkungswert auf der Flasehe und priift ihn von Zeit zu Zeit nach.

Stirkelosung. Sehr lange haltbare Stirkelésung erhilt man auf folgende Weise:

In einem Kolben erhitzt man 225 com Wasser nach Zusatz von etwa 0,05 g Quecksilber-
jodid zum Sieden und gibt eine Anreibung von 2,5 g l16slicher Stirke (Amylum solubile)
in 25 ccm Wasser hinzu. Nach dem Umschwenken kiihlt man den Kolben durch Einstellen in
kaltes Wasser oder unter der Wasserleitung auf 15—20° ab und filtriert die Losung durch ein
Faltenfilter. Die in der Stérkeldsung geldsten Spuren von Quecksilberjodid verhindern das
Schimmeln der Losung und Bakterienwachstum, ohne bei irgendeiner Anwendung der Lésung zu
schaden. .

Bei allen jodometrischen Bestimmungen, bei denen Stirkelosung als Indicator vorgeschrieben
ist, verwende man etwa 10 cem der Lésung.
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Y o-n-Natriumchloridldsung. Die Losung enthilt in 1 Liter 5,846 g NaCl (Mol.-
Gew. 58,46, Normalgewicht 58,46 g).

Zur Herstellung der Losung verwendet man reines Natriumchlorid, das den Anforderungen
der Germ. entspricht und das man durch Trocknen bei 100—1209 oder durch Erhitzen im Porzellan-
tiegel iiber freier Flamme von Feuchtigkeit befreit hat. Von dem reinen Natriumehlorid wigt man
mit der Handwage 5,9 g ab und wigt diese Menge auf einem Uhrglas genau bis auf 1 mg. An-
genommen, es seien 5,896 g Natriumchlorid abgewogen. Nach der Gleichung 5,846 : 1000 = 5,896:x
sind mit dieser Menge 5896 : 5,846 = 1008,5 cem !/,y-n-Natriumchloridlésung herzustellen. Man
bringt das Natriumchlorid mit Hilfe eines Trichters unter Nachspiilen mit Wasser in den Mef-
kolben, fiillt bis zur Marke auf und bringt dann noch 8,5 com Wasser zu der Lésung hinzu.

Kaliumbromatlosung. Die Losung enthilt in 11 1,67 g KBrO,,

Ka!iumbromidlﬁsung. Die Losung enthilt in 11 etwa 6 g KBr.

Uber die Einstellung der Kaliumbromat- und Kaliumbromidlosung siehe unter Pheno-
fum, Bd. IT.

Y,o-n-Silbernitratldsung. Die Losung enthilt in 1 Liter 16,989 g AgNO,
(Mol.-Gew. 169,89, Normalgewicht 169,89 g). '

Zur Herstellung der Losung trocknet man etwa 17 g reines kristallisiertes oder geschmolzenes
Silbernitrat, das den Anforderungen der Germ. entspricht, 24 Stunden iiber Schwefelsiure, wigt es
bis auf 1 mg genau und berechnet, wieviel Losung mit der abgewogenen Menge herzustellen ist.
Angenommen, es seien 17,097 g Silbernitrat abgewogen; dann ergibt sich die Menge der Losung
nach der Gleichung 16,989 : 1000 ccm = 17,097 : x cem zu 17097 : 16,989 = 1003,4 cem. Man bringt
das Silbernitrat mit Hilfe eines Trichters unter Nachspiilen mit Wasser in den MeBkolben, fiillt
nach dem Auflésen bis zur Marke auf und bringt dann noch 3,4 ccm Wasser zu der Lésung hinzu,
Will man die Lésung nachpriifen, so geschieht dies mit Hilfe der 1/,,-n-Natriumchloridlésung, indem
man eine abgemessene Menge derselben (20 oder 25 ccm) nach Zusatz von 2 Tr. Kaliumchromat-
losung mit der Silbernitratlgsung titriert bis zum Umschlag von Gelb in Rétlich. Dabei ist zu
beriicksichtigen, da8 zur Herbeifiihrung des Umschlags, wie schon von MOHR festgestellt worden
ist, 1/, ccm der Silbernitratlosung im UberschuB nétig ist. ganz einerlei, ob man kleinere oder gréSere
Mengen der Natriumchloridlésung anwendet. Die Silbernitratlosung ist richtig, wenn fiir 20 ccm
1/,0-n-Natriumchloridlésung 20,1 cem, fiir 25 cem 25,1 cem, fiir 10 com 10,1 ccm usw. verbraucht
werden.

Bei allen Halogenbestimmungen mit 1/,;-n-Silbernitratlésung, bei denen Kaliumchromat als
Indicator verwendet wird, ist von der verbrauchten Menge der Silbernitratlésung vor der Be-
rechnung stets 1/,, ccm abzuziehen; das ist besonders zu beriicksichtigen bei der Priifung von
Kaliumbromid (auch Natrium- und Ammoniumbromid) auf Chloride.

Die Silbernitratlosung ist haltbar.

1o-n-Ammoniumrhodanidlosung. Die Losung enthilt in 1 Liter 7,612 g
NH,SCN (Mol.-Gew. 76,12, Normalgewicht 76,12 g).

Zur Herstellung der Losung lést man 9 g reines chloridfreies Ammoniumrhodanid (siehe
Ammonium rhodanatum 8. 167) in etwa 1100 ccmWasser auf. Zur Einstellung der Losung bringt man
20 ¢cem 1/, n-Silbernitratlésung in einen Erlenmeyerkolben, gibt etwa 10 ccm Salpetersiure (259/,)
und etwa 10 ccm Ferriammoniumsulfatlésung (s. u.) hinzu und titriert mit der Ammonium-
rhodanidlésung, bis die Fliissigkeit eben eine hell rétlich-braunliche Firbung angenommen
hat. Die Firbung ist am besten gegen einen weiBen Hintergrund zu erkennen. Angenommen,
man habe in zwei Versuchen fiir je 20 ccm 1/;o-n-Silbernitratlssung 18,9 ccm der Rhodanidlésung
verbraucht; dann ist der Wirkungswert der Losung = 20:18,9 = 1,057. Man vermerkt den
Wirkungswert auf der Flasche oder man verdiinnt 1000 cem der Losung mit 57 com Wasser zur
richtigen !/,o-Normallésung in der unter n-Salzsiure angegebenen Weise. Die Herstellung einer
richtigen !/,,-Normalldsung ist vorzuziehen, da die Losung haltbar ist. Bei der Nachpriifung der
eingestellten Lésung miissen auf 20 cem 1/;,-n-Silbernitratlésung genau 20 cem der Rhodanidlésung
verbraucht werden.

Die 1/,o-n-Ammoniumrhodanidlésung dient zur Bestimmung von Silber und Quecksilber
unter Anwendung von Ferriammoniumsulfatiosung als Indicator.

Bei allen Bestimmungen mit 1/,,-n-Ammoniumrhodanidiésung darf die Menge des Indicators
nicht zu gering bemessen werden. Schon VOLEARD, der dieses Verfahren fiir die Silberbestimmung
ausgearbeitet hat, machte darauf aufmerksam, dafl zur Erzielung eines sicheren Farbenumschlages
ein Zusatz von etwa 5 ccm einer gesittigten Losung von Ferriammoniumsulfat (die etwa 30°/, des
Salzes enthilt) notig sei. Germ. 1aBt nur einige Tropfen oder 1—2 cem einer Losung verwenden die
10/, Ferriammoniumsulfat enthilt; damit ist ein sicherer Farbenumschlag nicht zu erzielen. Man
kann nun einfach so verfahren, daB man jedesmal etwa 1 g zerriebenes Ferriammoniumsulfat
zusetzt oder etwa 10 cem einer vorritigen, unter Zusatz von etwas Salpetersiure (nicht Schwefel-
séure) hergestellten Losung von Ferriammoniumsulfat, die 109/, Ferriammoniumsulfat enthélt,
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Das Ferriammoniumsulfat muf frei sein von Chlorid, die mit Salpeterséiure versetzte Losung
von 1 g des Salzes in 10 ccm Wasser darf durch Silbernitratldsung nicht verdndert werden.

Yio-n-Kaliumpermanganatlosung. Die Lésung enthdlt in 1 Liter 3,163 g
KMnO, (Mol.-Gew. 158,15, Normalgewicht 31,63 g).

Man verwendet meist eine Losung, die nur annidhernd 1/,,-normal ist und bestimmt deren
Wirkungswert. Zur Herstellung der Lésung lost man 3,2 g Kaliumpermanganat (mit der Handwage
gewogen) in etwa 1 Liter Wasser auf. Die Feststellung des Wirkungswertes geschieht am ein-
fachsten jodometrisch mit 1/,,-n-Natriumthiosulfatiosung, die mit 1/,,-n-Kaliumdichromat-
lésung eingestellt ist. Man gibt in einen Erlenmeyerkolben 20 ccm der Kaliumpermanganat-
16sung, etwa 10 ccm verd. Schwefelsiure und etwa 1 g Kaliumjodid und titriert das frei gewordene
Jod mit /,,-n-Natriumthiosulfatlosung (Starkeldsung, etwa 10 cem, als Indicator). Angenomrmen,
es seien fir 20 ccm der Kaliumpermanganatlosung 20,3 cem /4 n-Natriumthiosulfatldsung ver-
braucht worden, dann ist der Wirkungswert der Kaliumpermanganatlosung = 20,3 : 20 = 1,015.

Der Wirkungswert der Losung geht in der ersten Zeit allméhlich etwas zuriick infolge eines
geringen Gehaltes des Wassers an oxydierbaren Stoffen (Staub), dann aber ist die Lésung un-
verdndert haltbar; man kann die Losung nach etwa 8tégiger Aufbewahrung auch zur richtigen
1/;o-Normallgsung verdiinnen,

Allgemeine mafanalytische Priifungsverfahren.

Bestimmung des Siuregrades von Fetten und Olen. Unter Siuregrad eines Fettes
oder Oles versteht man die Anzahl der Kubikzentimeter Normal-Kalilauge,
die notwendig sind, um die in 100 g Fett vorhandene freie Sdure zu neutralisieren.

Die in den Fetten und Olen hauptsichlichi vorkommenden freien Siuren, z. B.
Olsdure, Leindlsdure, Stearinsiure, zeigen nur geringe Unterschiede in der Hohe
ibrer Molekelgewichte, Olsdure 282, Leindlsiure 280, Stearinsiure 284. Man rechnet
deshalb, daB 1 ccm Normal-Kalilauge 282 mg Saure (als Olsdure berechnet) anzeigt.
Jedem Siuregrad entsprechen also 0,282 freie Siure.

Ausfithrung der Bestimmung. (Germ.) 5bis10 g Fett werden in 30—40 ccm einer
sdurefreien Mischung gleicher Raumteile Weingeist und Ather gelost und mit 1/,,-n-Kalilauge
titriert unter Zusatz von 1ccm Phenolphthaleinlésung als Indicator. Sollte wihrend
der Titration ein Teil des Fettes sich ausscheiden, so mufl von dem Ldsungsmittel weiter
zugesetzt werden.

0,09.100
In dem von der Germ. 5 fiir Schweineschmalz angegebenen Rechnungsbeispiel, — 507 = 1,78

ist die Menge des Fettes zu 5,07 g angenommen. Es ist nicht notig, das Fett so genau abzu-
wigen. Fir praktische Zwecke geniigt es vollstindig, wenn man auf der Tarierwage oder Hand-
wage 5 g Fett oder O abwigt. Der Sauregrad ist dann gleich der doppelten Zahl der Kubikzenti-
meter !/;,-n-Kalilauge.

Das zur Losung des Fettes verwendete Gemisch von Weingeist und Ather kann Spuren von
Siuren enthalten. Man neutralisiert es deshalb vor der Benutzung, indem man es nach Zusatz von
Phenolphthaleinlésung vorsichtig tropfenweise mit 1/;4-n-Kalilauge bis zur schwachenRotfarbung
versetzt.

Bestimmung der Sidurezahl (von Wachs, Harzen, Balsamen, dtherischen Olen
u. a.). Die Sidurezahl gibt an, wieviel Milligramm Kaliumhydroxyd notig
sind, um dje in 1 g Wachs usw. vorhandene freie Sidure zu neutralisieren.

Die Bestimmung wird meist direkt ausgefiihrt, indem man eine gewogene Menge des Stoffes
in Weingeist, nétigenfalls unter Erhitzen, soweit wie moglich in Losung bringt und dann mit wein-
geistiger 1/,-n-Kalilauge titriert (Phenolphthaleinlésung als Indicator; von der Losung 1 : 10(
wird etwa 1 cem zugesetzt). In einigen Fillen, z. B. bei Colophonium, wird die Saurezahl
indirekt bestimmt, indem man die gewogene Menge des Harzes in einer gemessenen Menge
weingeistiger 1/,-n-Kalilauge kalt auflost und den UberschuB an Kaliumhydroxyd mit /,-n-
Salzsiure zurticktitriert.

Beispiel. Angenommen, es seien fiir 1 g Copaivabalsam 2,8 cem Kalilauge mit dem Wir-
kungswert 1,03 verbraucht worden, dann ist die Saurezahl = 2,8 x 1,03 x 28,055 = 81,1. Die
Siurezahl weiter als bis zur 1. Stelle nach dem Komma auszurechnen hat keinen Zweck.

Bestimmung der Esterzahl (bei Wachs, Harzen, Balsamen, dtherischen Olen u. a.).
Die Esterzahl gibt an, wieviel Milligramm Kaliumhydroxyd nétig sind, um
die Ester in 1 g Wachs usw. zu zerlegen.
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Wird ein Ester mit Kalilauge erhitzt, so entsteht das Kaliumsalz der be-
treffenden Siure unter Freiwerden des Alkohols, z.B.: CH;CO0C,H; + KOH
= CH;CO0K + C,H,O0H.

Zur Bestimmung der Esterzahl wird eine genau gewogene Menge des Stoffes, etwa 1 g, in
einigen Fillen auch mehr, bei Wachs z. B. 3 g, in einem Kolben aus Jenaer Glas von 150—200 cem
nach vorhergehender Bestimmung der Siurezahl mit einem reichlichen UberschuB an weingeistiger
1/,-n-Kalilauge !/, Stunde lang (bei Wachs 1 Stunde lang) auf oder im Wasserbad unter Riickflu83-
kithlung erhitzt. Als RiickfluBkiihler geniigt ein Glasrohr (aus Kaliglas) von etwa 75—100 cm
Lange und 6—8 mm Weite. Wenn die Substanz in der Fliissigkeit nicht véllig gelost ist, wie
z. B. beim Wachs, ist haufiges Schiitteln des Kolbens erforderlich; dabei ist zu vermeiden, daf die
Fliissigkeit an den Stopfen und in das Kiihlrohr spritzt. Die noch heille Fliissigkeit wird nach
Zusatz von Phenolphthaleinlésung (etwa 1l ccm) mit 1/, n-Salzsiure titriert. Wird die
Fliissigkeit durch das ZuflieBen der Salzsiure dick, wie z. B. beim Wachs, so erwirmt man sie
wieder auf dem Wasserbad und titriert dann zu Ende. Ist die Fliissigkeit sehr dunkel, so ver-
diinnt man sie mit einer reichlichen Menge Wasser.

Beispiel. Es seien 3 g Wachs nach der Bestimmung der Séurezahl mit weiteren 25 ccm
weingeistiger 1/,-n-Kalilauge vom Wirkungswert 1,03 erhitzt und 17,7 ccm 1/,-n-Salzsidure (Wir-
kungswert = 1) beim Zuriicktitrieren verbraucht worden, dann ist die Esterzahl

25 x 1,03 x 28,055 — 17,7x 28,0565 (25,75 — 17,7) x 28,055 8,05 x 28,055 225,84

= = = 75,3,
3 3 3 3

Die Esterzahl wird wie die Saurezahl nicht weiter als bis zur 1. Stelle nach dem Komma berechnet.

Bestimmung der Verseifungszahl. Die Verseifungszahl gibt an, wieviel Milli-
gramm Kaliumhydroxyd nétig sind, um die in 1 g Wachs usw. enthaltenen
freien Sduren zu neutralisieren und die Ester zu zerlegen: sie ist also gleich der
Summe von Sdurezahl und Esterzahl, wobei die eine oder die andere auch
gleich Null sein kann.

Hat man Sdurezahl und Esterzahl bestimmt, so werden diese einfach zusammengezihit.
Soll die Verseifungszahl allein bestimmt werden, wie z. B. bei fetten Olen und Fetten, so erhitzt
man eine genau gewogene Menge des Oles, etwa 1—2 g, in einem Kolben aus Jenaer Glas von 150 bis
200 cem mit 25 cem weingeistiger */,-n-Kalilauge !/, Stunde lang auf dem Wasserbad unter Riick-
fluBkithlung und verfihrt im iibrigen genau wie bei der Bestimmung der Esterzahl.

Beispiel. Es seien 1,432 g Leindl mit 25 ccm weingeistiger 1/,-n-Kalilauge mit dem Wir-
kungswert 1,03 verseift und 16 com !/,-n-Salzséure beim Zuriicktitrieren verbraucht, dann ist. die
Verseifungszahl

25 x 1,03 x 28,055 — 16 x 28,0556 (25,75 —16) x 28,055 _ 9,75 x 28,055 _ 273,536 191
- 1,432 - 1,432 - 1,432 1432 = T
Bei der Bestimmung der Verseifungszahl des Perubalsams ist die Fliissigkeit so dunkel, daffi man
sie mit viel Wasser verdiinnen mufl. Man spiilt den Inhalt des Kolbens mit 250—300 ccm Wasser
in ein groBes Becherglas und titriert dann nach Zusatz von Phenolphthaleinlésung mit /,-n-
Salzséure.

Zur Bestimmung von Esterzahl und Verseifungszahl kann man an Stelle der /,-n-Salzsiure
zur Vereinfachung der Rechnung eine Salzsiure verwenden, von der 1 cecm genau 30 mg KOH
bindet. Diese Salzsdure hat den Wirkungswert 30 : 28,055 = 1,07; man erhélt sie aus genauer
1/,-n-Salzséure, indem man von dieser 535 ccm im MeBkolben zu 1 Liter mit Wasser auffiillt, Mit
dieser Saure stellt man fest, wieviel Milligramm KOH in 1 ccm der weingeistigen Kalilauge ent-
halten sind. Angenommen, fiir 20 cem der Kalilauge seien 19,2 cem der Salzsdure verbraucht,
dann enthalten die 20 ccm der Lauge 19,2 x 30 = 576 mg KOH und 1 cem der Lauge = 28,8 mg
KOH. Bei der Bestimmung der Esterzahl oder Verseifungszahl ist die Rechnung dann folgende:
Angenommen, es seien 3 g Wachs nach Bestimmung der Saurezahl mit 25 cem der Lauge (1 cem
= 28,8 mg KOH) erhitzt und 16,5 cem der Siure (1 ccm = 30 mg KOH) beim Zuriicktitrieren
verbraucht worden, dann ist die Esterzahl

25 x 28,8 —16,5 x,30 720 — 495 225
= 3 = 3 = *37‘ = 75,

Nach O. Linpe ist bei der Bestimmung des Siuregrades, der Siurezahl, der
Esterzahl und der Verseifungszahl Cochenilletinktur als Indicator besser
geeignet als Phenolphthalein, weil letzteres in dem zu verwendenden Ldsungsmittel,
Weingeist oder Weingeist -+ Ather, wenig empfindlich ist.

Bestimmung der Jodzahl von Fetten und Olen. Die Jodzahl ist die Zahl
der Gramme Jod, die auf 100 g Fett oder 0l unter bestimmten Be-
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dingungen gebunden werden. Eine Jodzahl haben die Glycerinester (Glyceride)
ungesattigter Sduren, und die Hohe der Jodzahl ist abhingig von der Menge der
in einem Fett oder Ol enthaltenen Glycerinester ungesittigter Siuren, aber auch
davon, ob Glyceride einfach oder mehrfach ungeséttigter Sduren vorliegen.
Eine einfach ungeséittigte Sdure mit einer doppelten Bindung von Kohlen-
stoffatomen) ist die gewohnliche Olsiure, C;;H,;COOH, oder CH4(CH,),CH:
CH(CH,),COOH, deren Glycerinester, (C,;H33C00);C;H;, ein Bestandteil der meisten
Ole und Fette ist.
LaBt man auf Olsidure nach dem Verfahren von v. HisL Jod und Queck-
silberchlorid einwirken, so geht folgende Umsetzung vor sich:
2 C,;H;;COOH + 4J + HgCl, = 2 C,;H;,JCICOOH + HgJ,.
Chlorjodstearinséure
Die Olsiure bindet Jod und Chlor, und ein Teil des vorher freien Jods ist
nachher an Quecksilber gebunden. Auf (nicht von) 2 Molekeln Olsiure werden
also 4 Atome Jod gebunden oder auf 1 Molekel Olsdure 2 Atome Jod. Auf 1 Molekel
Olsdureglycerinester werden dann 6 Atome Jod gebunden:

CH,00CC,;Hyy CH,00CC,;HyeJCl
2 CHOOCCyHy; + 12J + 3 Hgll, = 2 CHOOCC ;HyeJCL + 8 HgJ,
CH,00CC,;Hy, CH,000C,,Hy,JCl

Da das Molekelgewicht des ('jlséi,ureglycerinesters = 884 ist (abgerundet), so werden
auf 884 Teile Olsdureglycerinester 6 x 127 (abgerundet) Teile Jod gebunden. Auf
100 g Olsdureglycerinester werden demnach 86,2 g Jod gebunden. Die Jodzahl von
reinem Olsdureglycerinester ist also 86,2.

Eine zweifach ungesittigte Siure (mit 2 doppelten Bindungen) ist die
Linolsédure, C,;H;,COOH, deren Glycerinester der Hauptbestandteil des Lieindls
und anderer trocknenden Ole ist, aber auch in nicht trocknenden (len vorkommt.

Die Einwirkung von Jod und Quecksilberchlorid auf Linolsdure verlduft
genau wie bei der Olsiure, nur ist die Menge des Jods, die auf 1 Molek.! Linolsiure
gebunden wird, doppelt so grofl wie bei der Olsiure:

2 Cy,H,,CO0H + 8J + 2 HgCl, = 2 C,,H,,J,C1,CO0H + 2 HgJ,

oder auf 1 Molekel Linolsdure werden 4 Atome Jod gebunden. Auf 1 Molekel Linol-
sadureglycerinester, C;H;(OOCC,;H;,);, werden also 3 X 4 Atome Jod gebunden oder
auf 878 Teile Linolsdureglycerinester 12 X 127 Teile Jod, auf 100 g 173,6 g Jod.
Die Jodzahl von reinem Linolsdureglycerinester ist also = 173,6.

Aufer den Glycerinestern der gewshnlichen Olsiure und der Linolsiure kommen
in einigen Olen auch Glycerinester dreifach ungesattigter Siuren vor, deren
Jodzahl natiirlich noch hoher ist.

Die Glycerinester der Palmitinsdure und Stearinsdure haben keine Jod-
zahl, weil die Palmitinsdure und Stearinsidure gesittigte Verbindungen mit nur ein-
fachen Kohlenstoffbindungen sind. '

Die Jodzahl des Olivendles ist 80 bis 88, also fast genau die des reinen Olséure-
glycerinesters. Das Olivenol besteht aber nicht aus reinem Olsiureglycerinester,
sondern enthilt neben Olsiureglycerinester {etwa 709,) auch die Glycerinester ge-
sittigter Sduren (Palmitin-, Stearin- und Arackinsdure), deren Jodzahl = 0 ist, auBer-
dem aber auch Glycerinester zweifach ungeséttigter Sduren mit hoher Jodzahl. Die
Jodzahl allein gibt deshalb keinen ndheren Aufschluf8 iiber die Zusammensetzung
des Oles. Da aber die Zusammensetzung der natiirlichen Ole und Fette nur geringen
Schwankungen unterworfen ist, so ist die Bestimmung der Jodzahl von gréfitem Wert
fir die Ermittlung von Verfilschungen.

Bestimmung der Jodzahl nach v. HisL. Fir die Bestimmung sind folgende
Loésungen erforderlich:
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Jodlosung. Eine Losung von 25 g Jod in 500 cem Weingeist; man erhilt
diese Losung auch durch Mischen von 100 g Jodtinktur (Germ. 5) mit 75 g Weingeist.

Quecksilberchloridlésung. Eine Losung von 30 g Quecksilberchlorid
in 500 cem Weingeist.

Kaliumjodidlésung. Eine Lésung von 10 g Kaliumjodid in 90 g Wasser

Jodlssung und Quecksilberchloridlésung werden zu gleichen Raummengen gemischt. Die
Mischung kann fiir genaue Bestimmungen nicht sofort verwendet werden, sie muB vor der Benutzung
mindestens 2 Tage gestanden haben.

Die Mischung bleibt, wenn sie mdglichst kithl aufbewahrt wird, mehrere Monate lang brauchbar.
Allmihlich sinkt aber der Gehalt an freiem Jod durch Einwirkung des Jods auf den Alkobol so weit,
daB die Jodzahlen nicht mehr genau gefunden werden. Ob die Mischung noch brauchbar ist, ergibt
ein blinder Versuch (s. unten). Werden bei diesem auf 30 ccm der Mischung noch mehr als 35 cem
1/,o-n-Natriumthiosulfatlésung verbraucht, dann werden die Bestimmungen derJodzahlnoch genau,
wenn man die Fettmenge moglichst nahe der unteren Grenze der angegebenen Gewichtsmengen halt.

Ausfiithrung der Bestimmung. Man wigt das Fett oder Ol auf der analy-
tischen Wage in einem kleinen Glasbecherchen, das etwa 2 cem falt (Fettglaschen,
Abb. 64). Das Fettglischen wird bei der Wagung auf ein Uhrglas gestellt,
[ Von. Hammeltalg und Kakaobutter, die vorher in einem Schil-
| chen oder Becherglas geschmolzen werden, nimmt man 0,8 bis 1 g, von
Schweineschmalz 0,6 bis 0,7 g, von den nichttrocknenden Olen: Erd-
A.t.n; 64. nuf3ol, Mandelél, Olivendl und Sesamél 0,3 bis 0,4 g, von den trock-
F(;tt- nenden Olen: Leindl, Mohnol, Lebertran und anderen 0,15 bis 0,18 g.
gliischen. Dann bringt man das Fettglischen in eine Flasche mit Glasstopfen
von etwa 300 bis 350 ccm, fiigt 15 bis 20 cem Chloroform (mit Mefglas-
chen gemessen) und 30 cem der Jod-Quecksilberchloridlésung (mit der Pipette ge-
messen) hinzu, und wenn die Fliissigkeit nach dem Umschwenken nicht vollig klar
ist, noch etwas Chloroform.
In eine zweite Flasche bringt man 15—20 cem Chloroform und 80 eem Jod-
Quecksilberchloridlésung (blinder Versuch).
Beide Flaschen 148t man 2 Stunden stehen (bei Leinél und Lebertran 18 Stunden).

Es konnen nun zwei Fille eintreten:

1. Das Fett oder Ol hat die Jod-Quecksilberchloridlésung vollstindig. entfirbt.

2. Die Flissigkeit ist noch deutlich braun gefirbt und enthalt noch Jod im UberschuB.

Im ersten Fall braucht nur noch eine Titration des blinden Versuchs ausgefiihrt zu werden.
Man fiigt etwa 20 cem Kaliumjodidlésung und etwa 100 ccm Wasser hinzu. Scheidet sich ein roter
Niederschlag aus (Quecksilberjodid), so fiigh man noch so viel Kaliumjodidlésung hinzu, daB der
Niederschlag wieder verschwindet.

Man titriert dann mit /,y-n-Natriumthiosulfatlosung, wobei man die Stérkeldsung erst zu-
setzt, wenn die Flissigkeit nur noch dunkelweingelb gefirbt ist. Gegen Ende der Titration muB
man kriftig schiitteln, damit auch das in dem Chloroform geldste Jod gebunden wird.

Angenommen, es seien im blinden Versuch 48,56 e¢cm 1/,,-n-Natriumthiosulfatlosung zur
Bindung des Jods verbraucht und 0,396 g Olivenél angewandt.

In der Jod Quecksilberchloridlésung sind dann 45,5 x 12,692 mg = 577,486 (abgerundet
571,6) mg Jod vorhanden gewesen. Da diese Menge Jod auf 396 mg Ol véllig verschwunden ist, so
57—7’35961—02<= 145,8. Die Jodzahl ist also fiir Olivenst
viel zu hoch (sie wiirde fiir Mohnol ungefihr stimmen). Soll nun eine genaue Bestimmung der
Jodzahl ausgefithrt werden, so ist der Versuch in der fiir trocknende Ole angegebenen Weise mit
einer geringeren Olmenge zu wiederholen.

Im zweiten Fall titriert man beide Versuche in der geschilderten Weise nach dem Zusatz
von etwa 20 ccm -Kaliumjodidlésung und etwa 100 ccm Wasser mit der Natriumthiosulfatlésung.

I. Beispiel. (Wir wollen fiir diese Beispiele annehmen, die Natriumthiosulfatlésung sei
nicht genau 1/,,-normal, sondern sie habe den Wirkungswert 1,046 oder 1 ccm = 1,046 x 12,692
mg = 13,28 mg Jod.)

Angewandt: 0,364 g Olivensl.

Verbrauch an Natriumthiosulfatlésung:

Blinder Versuch . . . . 54,6 ccm
Versuch mit O1 . . . . 30,7 ccm

93,9 com.

ist die Jodzahl des Oles mindestens =
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Auf die angewandte Menge 01 (364 mg) ist so viel Jod gebunden worden, wie 23,9 cem der
Natriumthiosulfatlésung entspricht, also 23,9 x 13,28 mg = 317,4 mg. Die Jodzahl des Oles ist
dann 3{7,4~100 87.2

364 U

IL. Beispiel (trocknendes O1). AuBer dem Versuch mit Ol werden zwei blinde Versuche an-
gesetzt. Man titriert einen blinden Versuch gleich nach dem Mischen, den zweiten und den Versuch
mit Ol nach 18 Stunden.

Angewandt: 0,164 g Lebertran (164 mg).

Verbrauch an Natriumthiosulfatlésung (1 cem = 13,28 mg Jod):

1. Blinder Versuch 55,4 ccm} Mittel 54,7 com

2. . s 50,4 ccm -
Versuch mit Ol 34,7 cem
29,0 ccm
20,0 x 13,28 mg = 265,6 mg
265,6 - 100
Jod: =" " =161,9.
odzahl 164 161,9.

Bestimmung der Jodzahl nach dem Verfahren von HANUS, Verwendet wird eine
Lésung von Jodmonobromid in Essigsdure (Eisessig) Bei der  Einwirkung von Jod-
monobromid, JBr, auf die Glyceiide ungesattigter Sduren wird Jod und Brom angelagert,
Olsaureglycerid gibt dabei Jodbromstearinsdureglycerid (C,,Hgsd BrCU0),CsH;. Bei der Be-
rechnung wird fiir das Brom die dquivalente Menge Jod angenommen. }

Herstellung der Jedmonobromidldsung. 12,8 g zerriebenes Jod werden in einem
Kélbchen mit 60 g Essigsaure (96—100°/,) iibergossen. Dann wigt man 8 g Brom hinzu,
schwenkt die Fliissigkeit einige Minuten lang gelinde um, bis das Jod geldst ist, und verdinnt dann
die Losung mit Essigsdure auf etwa 1000 ccm oder mischt sie einfach mit 1000 g Essigsaure. An
Stelle von Jod und Brom kann man auch eine entsprechende Menge Jodmonobromid (21 g) nehmen,
doch ist zu beachten, dafl das kaufliche Jodmonobromid éfters weniger Brom enthilt, als der
Formel JBr entspricht; es besteht dann aus einem Gemisch von Jod und Jodmonobromid.
Sicherer ist es deshalb, Jod und Brom in der angegebenen Menge zu verwenden. 25 ccm
der Jodmonobromidlésung verbrauchen bei dem blinden Versuch (s. u.) etwa 50 cecm 1/,4-n-
Natriumthiosulfatlgsung. Die Lésung ist sofort verwendbar und lange Zeit haltbar, wenn sie
in dichtschlieBenden Flaschen kiihl aufbewahrt wird, und wenn die Essigsdure rein war.
Alte Losungen priift man rasch auf ihre Brauchbarkeit, indem man 10 cem der Losung mit 0,5 g
Kaliumjodid und etwa 50 ccm Wasser versetzt und dann mit 1/,,-n-Natriumthiosulfatlésung
titriert. Werden dabei von letzterer Lésung noch mehr als 18 ccm*verbraucht, so ist die Jodmono-
bromidldsung noch ohne weiteres brauchbar; ist der Verbrauch an !f,,-n-Natriumthiosulfatlésung
geringer als 18 cem fiir 10 cem der Losung, so erhéht man den Gehalt an Jodmonobromid wieder
durch Zusatz von Jod und Brom, oder man nimmt bei der Bestimmung der Jodzahl von der Lésung
mehr, statt 25 ccm z. B. 30 cem,

Die Ausfithrung der Bestimmung geschieht in folgender Weise: Das in einem Glas-
becherchen abgewogene Fett wird in einem Glasstopfenglas von etwa 200 cem in 15 cem Chloroform
oder reinem Tetrachlorkohlenstoff gelést. Dann fiigt man 25 cem Jodmonobromidlgsung hinza
und laBt die Mischung in dem verschlossenen Glas unter mehrmaligem Umschwenken 15 Minuten,
bei trocknenden Olen 30 Minuten, vor Sonnenlicht geschiitzt stehen. Nach Zusatz von 1,6 g
Kaliumjodid und etwa 50 ccm Wasser titriert man unter gelindem Umschwenken mit /,,-n-Natrium:
thiosulfatlésung, wobei man gegen Ende Starkeldsung (etwa 10 cem) zusetzt. Zum SchluB setzt
man die Natriumthiosulfatlosung vorsichtig tropfenweise zu und schiittelt die Mischung kraftig
durch. In gleicher Weise wird ein blinder Versuch (ohne Fett) ausgefithrt. Aus der Differenz
der bei beiden Versuchen verbrauchten Menge 1/, ,-n-Natriumthiosulfatlésung ergibt sich die auf die
angewandte Fettmenge gebundene Menge Jod. 1 cem !/, ,-n-Natriuvmthiosulfatlosung = 12,7 mg Jod.

Die Menge des zu verwendenden Fettes richtet sich nach der Hohe der Jodzahl: Talg,
Kakaobutter, Cocosfett 0,6—0,6 g. Schweineschmalz 0,30—0,35 g, Olivensl 0,20—0,25 g, Mandel-,
ErdnuB-, Sesamél 0,15—0,18 g, Lebertran, Leinsl, Mohnol und andere trocknende Ole 0,09—0,11 g.

Beispiel. Angenommen, es seien 0,2230 g Olivensl angewandt, 35,3 ccm !/,, n-Natrium-
thiosulfatlosung fiir den UberschuB an Jodmonobromid und 49,8 cem !/,, n-Natriumthiosulfat-
16sung beim blinden Versuch verbraucht: (49,8 — 35,3) x 12,7 mg = 14,56 x 12,7 mg = 0,184156 ¢
Jod sind auf 0,223 g Olivens! gebunden und die Jodzahl ist = 0,18415 x 100: 0,223 = 82,6,

Bestimmung der Jodzahl nach dem Verfahren von WiJs. Verwendet wird eine
Lésung von Jodmonochlorid in Essigsdure. Bei der Einwirkung von Jodmonochlorid,
JCl, auf ungesittigte Verbindungen wird wie bei dem v. HtBLschen Verfahren Jod und Chlor
angelagert. Die Losung wird auf folgende Weise hergestellt: 9,4 g Jodtrichlorid, JCl,
und 7,2 g Jod werden in Essigsiure (Eisessig) in einem Kolben durch Erwirmen auf
dem Wasserbad gelést und die Losung nach dem FErkalten mit Essigsiure auf 1 Liter
aufgefiillt. Mit dieser sofort verwendbaren und lange haltbaren Losung wird die Bestimmung der
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Jodzahl in #hnlicher Weise ausgefiihrt, wie mit der Jodmonobromidlssung nach HANUS. Das Fett
wird in einem Glasbecherchen abgewogen, in einem trockenen Erlenmeyerkolben von etwa 200 bis
300 cem in 10 com Tetrachlorkohlenstoff gelost, und die Lésung mit 25 cem Jodmonochloridlésung
versetzt. Nach Ablauf der fiir die einzelnen Fette festgesetzten Zeit fiigt man 10 cem Kaliumjodid-
lésung und etwa 100 com Wasser hinzu und titriert mit !/, ,-n-Natriumthiosulfatlssung (Stirkeldsung
als Indicator). Die Menge des Fettes und die Zeitdauer der Einwirkung der Jodmonochloridlésung
sind bei den verschiedenen Fetten in folgender Weise zu bemessen: Oleum Amydalarum und Ol
Arachidis 0,2—0,22 g, 20 Minuten; Oleum Cacao und Sebum0,6—0,8g, 15Min. ; Oleum Jecoris Aselli,
Ol Lini und Ol Papaveris 0,1—0,12 g, 1 Stunde, Oleum Olivarum 0,22—0,25 g, 15 Min.; Oleum
Ricini 0,21—0,24 g, 15 Min.; Oleum Sesami 0,15—0,18g, 25 Min. ; Adeps suillus 0,3—0,34 g, 15 Min.

Gleichzeitig wird ein blinder Versuch ausgefithrt zur Feststellung des Wirkungswertes
der Jodmonochloridlésung. Die Berechnung ist die gleiche wie bei den anderen Verfahren.

Bei der Ausfithrung der Versuche ist die Einwirkung des Lichtes moglichst auszuschlieBen.

Bestimmung der Jodzahl nach Germ. 6 s. Bd. II, S. 1298.

Erkennung organischer Verbindungen durch Bestimmung
des Schmelzpunkts und den Nachweis einzelner Bestandteile.

Reine organische Verbindungen, die einen bestimmten Schmelzpunkt haben,
und dazu gehdren viele natiirliche und synthetische Arzneistoffe, lassen sich leicht
durch die Bestimmung des Schmelzpunktes und den Nachweis einzelner Bestand-
teile, z. B. Stickstoff, Halogene und Schwefel, identifizieren. Liegt eine unbekannte
Verbindung vor, so stellt man durch Erhitzen auf einem Blech oder einer Tonrinne
zundchst fest, ob sie schmilzt und sich durch Verkohlen und Verbrennen als orga-
nisch erweist. Dann bestimmt man den Schmelzpunkt und sieht in der nach-
folgenden Tabelle nach, welche Verbindungen in Frage kommen kénnen. Dabei
ist zu beriicksichtigen, daf die Schmelzpunktangaben in der Literatur Abweichungen
von mehreren Graden zeigen konnen. Sind unter den Verbindungen, die in Frage
kommen, auch stickstoff-, halogen- oder schwefelhaltige (von letztercn kommen nur
sehr wenige vor), so priift man die Verbindung auf diese Elemente in folgender Weise:

a) Halogen. Man gliiht einen Kupferdraht aus bis er die Flamme nicht mehr griin fiarbt.
Dann bringt man eine kleine Menge der Substanz an den Drabtin die Flamme. Diese farbtsich griin
bis blau, wenn die Substanz halogenhaltig ist.

b) Stickstoff und Schwefel. 0,05—0,1 g der Substanz werden in einem diinneren Pro-
bierrohr mit einem erbsengrofien Stiickchen Natriummetall in der Flamme bis zum schwachen
Glithen erhitzt. Das noch heifie Probierrobr stellt man in ein Becherglas mit etwa 20 ccm Wasser,
wobei das Probierrohr zerspringt und die kohlige Masse sich in dem Wasser verteilt. (Vorsicht
wegen des noch unverédnderten Metalls, das Wasserstoff entwickelt, der sich entziindet.) Die
kohlige Masse wird mit einem Glasstab in dem Wasser zerrieben und letzteres dann abfiltriert.

Enthielt die Verbindung Stickstoff, so enthilt die Lésung Natriumcyanid, das man
durch die Berlinerblaureaktion nachweist. Man versetzt eine Probe der Losung mit einigen Tropfen
Ferrosulfatlosung, einem Tropfen Eisenchloridigsung, erwirmt sie und siuert sie mit verd. Salz-
sdure an. Je nach der Menge des Cyanids tritt griine bis tiefblaue Farbung auf.

Enthielt die Verbindung Schwefel, so enthdlt die Losung Natriumsulfid, Na,S. Man
versetzt eine Probe der Losung mit einem Tropfen Bleiacetatlosung und séuert mit Essig-
siure an. Braune Farbung bis schwarze Fillung zeigt Schwefel an. Nitroprussidnatriumlésung
gibt mit der Natriumsulfid enthaltenden Losung eine tief violette Firbung.

Zur weiteren Kennzeichnung der Verbindung kénnen folgende Proben dienen, die mit sehr
kleinen Mengen der Verbindung auf einem Uhrglas oder im Probierrohr ausgefiihrt werden: Los-
lichkeit in Wasser; Reaktion gegen Lackmuspapier; Léslichkeit in Natriumcarbonatlésung (Sduren
geben Kohlendioxydentwicklung und scheiden sich aus der Losung nach Zusatz von verd. Salz-
sdure hiufig wieder aus); Priifung auf Chlorwasserstoff, Schwefelsiure und andere Sauren bei
Salzen; Prifung mit allgemeinen Alkaloidreagentien.

Bei Salzen organischer Basen kann man hiufig auch aus der Losung des Salzes durch Zu-
satz von Ammoniakfliissigkeit oder Natronlauge die Base abscheiden und nach dem Abfiltrieren
und Trocknen deren Schmelzpunkt bestimmen,

Bestatigt wird der Béfund, indem man eine Mischung der Verbindung mit
der vermuteten Verbindung hergestellt, falls diese zur Verfiigung steht, und den
Schmelzpunkt der Mischung bestimmt. Ist dieser unverindert, so sind die beiden
Verbindungen gleich, im andern Falle ist der Schmelzpunkt der Mischung niedriger.



Erkennung organischer

199 Methylanthranilsiure-
methylester, N-haltig.

200 Acetophenon

209 Phenylbydrazin

259 o0-Aminobenzoesdureme-
thylester, N-haltig

269 Guithol

339 Guajacol

370 Lipojodin, J-haltig

379 Heliotropin

390 Zimtsiurebenzylester

39—40° p-Kresalol

409 Benzozon

40,59 Dijodthiophen, 8- und
J-haltig

429 Thallin, N-haltig

4290 Phenol

429 Atropinvalerianat, N-haltig

42—439 Phenylsalicylat

44° Menthol

449 Piperazin (wasserhaltig),
N-haltig

46° Formanilid, N-haltig

469 Chloralalkoholat, Cl-haltig

469 Ristin

479 Orthojodanisol, J-haltig

48° Hydrozimtsiure

48—49° Alival, J-haltig

48—500 Urethan, N-haltig

49° Tropacocain, N-haltig

49 -53 9 Chloralhydrat, Cl-haltig

499 Isopral, Cl-haltig

49—50° Euphorin, N-haltig

49,59 Cetylalkohol

50—529 Thymol

510 Parajodanisol, J-haltig

510 Jodostarin, J-haltig

52—539 Beta-Sulfopyrin, N-
und S-haltig

529 Antodyne, Glycerinmono-
phenyléther

52—549 Kresostyril

539 p-Dichlorbenzol, Cl-haltig

53,59 Bromalhydrat, Br-haltig

549 Acetylsalicylsiuremethyl-
ester

54° Diphenylamin, N-haltig

550 o-Chlorsalol, Cl-haltig

559Trichloressigsiure, Cl-haltig

56—589 Atroscin, N-haltig

56 ¢ Guajacolbenzoat (599 ganz
rein aus synthet. Guajacol)

579 Chininhydrat, N-haltig
(1759 wasserfrei)

590 Fluornaphthalin, F-haltig

599 1-Scopolamin, N-haltig

60 ° Chloralcyanhydrat, N- und
“Cl-haltig

61 9¢c-Nitronaphthalin, N-haltig

61—629 Acitrin, N-haltig

61—63° Novocain-Base, N-
haltig

629 Brenzcain

62—63° Monochloressigsiure,
Cl-haltig

640 Cycloform, N-haltig

Hager, Handbuch. I.

64—65°Acopyrin (Acetopyrin),
N-haltig

64—65,59 Astrolin, N-haltig

659 Guajacolsalicylat

659 Chloral-Acetonchloroform,

Cl-haltig

659 Hetokresol

669 p-Chlor-m-Kresol, Cl-haltig

670 Cumarin

67—68° Hypnal, N- und Cl-
haltig

689 Trichlorphenol, Cl-haltig

68—71 9Jodéthyl-Thiosinamin,
N-, S- und J-haltig

68—729 Ceresin

68—76 90 (unscharf) Pyramidon-
salicylat, N-haltig

69,39 Stearinsiure

70° Crurin, 8- und N-haltig

70—75° Chinin-Harnstoff-
hydrochlorid, HCl- und N-
haltig

70,5° Eugenolbenzoat

719 Glykosal

710 Salacetol

729 p-Chlorsalol, Cl-haltig

720 Apolysin, N-haltig

73—749 Propaesin, N-haltig

73—74° m-Kresalol

740 Agathin, N-haltig

74° Thiosinamin, S-
haltig

74—1759 Zebromal, Br-haltig

759 Adamon, Br-haltig

759 Thymacetol

759%(nicht konstant) Plejapyrin,
N-haltig

75° Guajamar

756—76° Novatophan, N-haltig

769 Bromcampher, Br-haltig

769 Methylsulfonal, S-haltig

769 Migrol, N-haltig

etwa 789 Butylchloralhydrat,
Cl-haltig

799 (76° Hedonal, N-haltig

809 Naphthalin

800 Guajaperol, N-haltig

80—909° (unscharf) Pyramidon-
camphorat, N-haltig

81—82° Vanillin

820 Aleudrin, N- und Cl-haltig

82—84° Chloralamid, N- und
Cl-haltig

830 a-Naphtholsalicylat

83—850 Trigemin, N-
Cl-haltig

83—860 Aponal, N-haltig

84—85° Salhypnon

84—94° (unscharf) Pyramido-
pum bicamphoricum, N-
haltig

86—88° Guajacolcarbonat

86—889 Thermodin, N-haltig

870 Neurodin, N-haltig

87—388° Eupyrin, N-haltig

889 Diafor, N-haltig

und N-

und

Verbindungen durech Schmelzpunktbestimmang.
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899 Difluordipheny!, F-haltig

909 Chininvalerianat, N-haltig

91 0 Acetonchloroform, Cl-haltig

91—92° (959 Euchinin, N-
haltig

90—91 ¢ Aniisthesin, N-haltig

91—92° Salipyrin, N-haltig

929 Malakin, N-haltig

959 Phenocoll, N-haltig

959 f-Naphtholsalicylat

959 Plejapyrin-para, N- und S-
haltig

95-—1059 Fruchtzucker

950 Tribromphenol, Br-haltig

970 «-Naphthol

970 Vesipyrin

gegen 989 Guajacolphosphat

989 Cocain, N-haltig

98° Homatropin, N-haltig

98—99° Kryofin, N-haltig

100—101 ¢ Methylacetanilid,
N-haltig

101—102¢ Tolysal, N-haltig

1039 Chloralurethan, N- und
Cl-haltig

103,5° Benzoylperoxyd (Luci-
dol)

1049 Brenzkatechin

104—107° Piperazin (wasser-
frei), N-haltig

1059 Physostigmin (wasserfrei),
N-haltig

105° (annihernd) Meligrin, N-
haltig

105—110° u, Zers, Styptol, N-
haltig

105—110° Quietol, Br- und N-
haltig

106—1089 Hyoscyamin, N-
haltig

107° Aguttan, N-hbaltig

1079 Phioridzin

1079 Urol, N-haltig

108¢ Pyramidon, N-haltig

108—113° Euphtalmin-Base,
N-haltig

110° Dijodsalicylsguremethyl-
ester, J-haltig

110° Novocain-Nitrat, N-haltig

110—111° B-Naphtholbenzoat

110—1119 Resorcin

110—115%Dionin-Base (wasser-
frei), N-haltig

1119 Ferrostyptin, N-haltig

113° Phenyldimethylpyrazo-
lon, N-haltig

113—1149 Acetanilid, N-haltig

1149 Lygosin-Chinin, N-baltig

114—1159° Chloralformamid,
N- und Cl-haltig

115—116° Euphtalminsali-
cylat, N-haltig

1151169 (117—1189) Adalin,
N- und Br-haltig

| 115,5% Atropin, N-haltig

| 116° Terpin

6
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116—117¢ Hydrastinin, N-
haltig

117—118° p-Lactylphenetidin,
N-haltig

117,59 Nicotinsalicylat,N-haltig

1189 (unscharf) Chinotropin,
N-haltig

118—1199 Hexapyrin, N-haltig

1190 Sulfoform, S- und Sb-
haltig
120° (annihernd), Jodoform

J-haltig

120° Cinchoninsulfat (wasser-
frei), N-haltig

1209 Triphenin, N-haltig

120? Sulfosalicylsdure, S-haltig

120—121° Benzoesiure

121° Holocain-Base, N-haltig

1220 #-Naphthol

122,5° Pikrinsdure

125° Diogenal, Br-und N-haltig

125—126° Sulfonal, S-haltig

etwa 126° Phenostal

126° Athyliden-Urethan,
haltig

127° Methacetin, N-haltig

127—128° Phthalsdureanhy-
drid

128—129° Hydracetin (Pyro-
din), N-haltig

128—129° Piperin, N-haltig

1299 Valerydin, N-haltig

130° Guajacolcinnamat

130° u. Zers. Tannoform

130—131° Cotoin

130—131° Jodophenin, N- und
S-haltig

130—131 % Brenzcatechinmono-
acetsiure

130—13290 Peronin-Base, N-
haltig

131—1329 Pyrogallol

1329 Diathylbarbitursaures
Chinin, N-haltig

132° Hydrastin, N-haltig

132° Cotarnin, N-haltig

1329 Eseridin, N-haltig

1339 Zimtsdure

133—134° Pseudohyoscyamin,
N-haltig

134—1359 Phenacetin, N-haltig

134—136° Etelen

135° Phenyldijodsalicylat, J-
haltig

136—1379 Tolypyrin, N-haltig

136—140° Cymarin

1370 Acetylsalicylsdure

137—138°? Chinolinrhodanat,
S- und N-haltig

1380 a-Vinyldiacetonalkamin,
N-haltig

138¢ Salicylamid, N-haltig

138—139 Guajacolithylen-
ather

etwa 1400 Agaricinsiure

140—141° Ervasin

N-

1410 Salochinin, N-haltig

141—143° Orthoform, N-haltig

142—143° Arbutin

1449 Berberin, N-haltig

144—1459 o-Aminobenzoe-
sdure, N-haltig

1459 Chininglycerinphosphat,
N-haltig

1459 Dipropylbarbitursaure,
N-haltig

145—1489 Hediosit

etwa 145—155° Veratrin, N-
haltig

147° Papaverin, N-haltig

1470 p-Phenylendiamin, N- -
haltig

1470 Diplosal

1470 Barbaloin

147—149 9 (unscharf) Bromural,
Br- und N-haltig

149° Tricarbin -

14990 Suprareninbitartrat,
haltig

1491500 Phenoval, Br. und
N-haltig

149—152° Paracotoin

149—150° Pyrosal, N-haltig

150° Gallobromol, Br-haltig

150—155¢ Viferrol, Cl-haltig

151° Parakresotinsdure

151° Hippol, N-haltig

etwa 1520 Eucainlactat,
haltig

1529 Chininhydrobromid, HBr-
und N-haltig

152—1539 Cytisin, N-haltig

1539 Codein, N-haltig

153—155° Achibromin, Br- und
N-haltig

153—154° Citronensaure

1559, Pyrantin (Phenosuccin),
N-haltig

etwa 1569 Chininbhydrochlorid,
HCIl- und N-haltig

1569 Achijodin, N-und J-haltig

156° Novocain, N- und HCl-
haltig"

1579 Acetylsalicylsaures Chinin,
N-haltig

157° Brophenin, N- und Br-
haltig

1579 Salicylsdure

158—159°Dihydromorphin, N-
haltig

158—160° Afenil, HCl- und N-
haltig

160° Jodopyrin, N- und J-
haltig

1600 o-Kosin

gegen 160° Rohrzucker

160—162° Chinasdure

160—162° Forman, Cl-haltig

1619 Suprareninhydrochlorid,
HCI- und N-haltig

etwa 1620 Allosan, N-haltig

162° Chrysophansiure

N-

N-

Erkennung organischer Verbindungen durch Sghmelzpunktbestimmung,

162° S-Vinyldiacetonalkamin,
N-haltig

163° Atropinmethylnitrat, N-
haltig

1639 Benzanilid, N-haltig

163° Bumydrin, N- und HNO;-
haltig

163—164 % Arbutin (?142—143)

163—164° o-Kresotinséure

163—165° Narcein, N-haltig

164—165° Diacetyldibydro-
morphin, N-haltig

165—166° Antisepsin, Br- und
N-haltig

165—166° Mannit

1689(171,59) Chinidin, N-haltig

168° Chloralimid, N- und CI-
haltig

168—170° Weinsdure

168—171° Chinasaures Piper-
azin, N-haltig

169—172° Hydrochinon

etwa 1700 Helmitol, N-haltig

1709 Santonin

170—172° Dipropaesin, N-
haltig

170—1719 Arecolinhydro-
bromid, N- und HBr-haltig

170—171° Dial, N-haltig

170—172° Luminal, N-haltig

172° Hydrochinin, N-haltig

173° Melubrin, N- und S-haltig

173—174° Dulcin, N-haltig

173—175° Cignolin )

173—178° Vioform, N-, S- und
Cl-haltig

175° Campher

175° Chinin (wasserfrei), N-
haltig

1750 Stovain, N-und HCl-haltig

1756-—177° Chinosol, N- und
H,S80,-haltig

1769 Acoin, HCl- und N-haltig

176° Narcotin, N-baltig

176° o-Chlorphenol, Cl-haltig

1779 m-Kresotinsaure

178° Brucin (wasserfrei), N-
haltig

1789 Jodoformin, N- und J-
haltig

178—180°? Diaspirin

1809 Jodival, N- und J-haltig

etwa 1800 Physostigminsali-
cylat, N-haltig

180° Thioharnstoff, N- und S-
baltig

180—181° Neohexal, N- und S-
haltig ’

183—184 9 Euphthalminhydro-
chlorid, HCl- und N-haltig

182—185° Bernsteinséure

183° Cocainhydrochlorid, N-
und Cl-haltig

| 183° Curcumin

183 0 unter Zersetzung Atropin-
sulfat, N- und H,SO,-haltig



Erkennung organischer Verbindungen durch Schmelzpunktbestimmung.

183—184 °Rheumatin, N-haltig

1849 Anissiure

1849 Guajasanol, N-haltig

184—186° «-Chloralose, Cl-

184,59 Cellotropin [haltig

1859 subl. ohne Schm. Hexa-
chlordathan, Cl-haltig

185—186° Chinonaphthol, S-
und N-haltig

1869 Camphersiure

186° Ureabromin, HBr- und N-
haltig

1869 Vinopyrin, N-haltig

1869 x-Oxynaphthoesiure

186—187% p-Aminobenzoe-
sdure, N-haltig

188° Citrophen, N-haltig

188% Hippursiure, - N-haltig

188—1899 Epinine, HCl- und
N-haltig

1899 Nitron, N-haltig

1899 Cordol, Br-haltig

1890 Aristochin, N-haltig

189—190° Paracodin, N-haltig

189—190° Benzacetin, N-haltig

etwa 190° Scopolaminhydro-
bromid, HBr- und N-haltig

etwa 1909 Epicarin

190° Salophen, N-haltig

190—1919 Didthylbarbitur-
séure, N-haltig

190—1929 Istizin

190—194° Aconitin, kristall.,
N-haltig

19290 Tetrajodathylen, J-haltig

192—1949 Atroscinhydro-
bromid, HBr- und N-haltig

1939 unter Briunung Rhoda-
form, N- und S-haltig

1939 Thebain, N-haltig

194—195° Holocain (Hydro-
chlorid), HCl- und N-haltig
siehe unter 1749

195 ¢ Euchininsalicylat,N-haltig

195° Theacylon, N-haltig

197—198° Bromochinol, Br-

1989 Chinid

198° Cuprein, N-haltig

199—200° Nirvanol, N-haltig

etwa 20090 o-Phthalsiure (rasch
erhitzt 2139

gegen 200° Strychninsulfat,
(wasserfrei), HySO4- und N-
haltig

etwa 200° Pilocarpinhydro-
chlorid, HCl- und N-haltig

etwa 2000 Pilocarpin, N-haltig

200—2099° Phloroglucin (rasch
erhitzt 217—2209)

2029 Gallicin

202,569 Cinchonidin, N-haltig

2039 Neopyrin, N-haltig

etwa 203° Hyoscyaminsulfat,
H,S0, und N-haltig

203—204° Elbon, N-haltig

203—204° Borneol (ganz rein
206—209)

204—2050 Paratopban,N-haltig

205° Gallanol, N-haltig

205° Jodoglobin-Zyma, N- und
S-haltig

2050 Chininsulfat, N-haltig

205—206° Narcyl, HCl- und N-
haltig

208° Analgen, N-haltig

208—209° Atophan, N-haltig

208—209° Citarin

2089 gynth, Suprarenin

2120 natiirl. Suprarenin

2090 Picrotoxinin

210—211° Cantharidin

etwa 210° Hydrostininhydro-
chlorid, N- und Cl-haltig

2119 Coniinhydrobromid, N-
und Br-haltig

211—213° Fortoin

213—2149 Arekain, N-haltig

etwa 214° Homatropinhydro-
bromid, HBr- und N-haltig

2159 Cinchonidinsulfat (wasser-
frei), N-haltig

2169 Isatophan, N-haltig

216—217° Camphersiure-An-
hydrid [haltig

216—217° Santoninoxim, N-

2179 p-Chlorphenol, Cl-haltig

218—220° Dihydroxycodeinon,
N-haltig

2209 Chinolinsulfosalicylat, S-
und N-haltig

220° Coniinhydrochlorid, N-
und HCl-haltig
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etwa 2200 u. Zers. Gallusséure

etwa 2200 Papaverinhydro-
chlorid, HCl- und N-baltig

220—225° Ferripyrin (Ferro-
pyrin), Fe-, Cl- und N-baltig

222—223° Atropinmethyl-
bromid, Br- und N-haltig

223—224°% Saccharin, S- und
N-haltig

223—224° Arecaidin, N-haltig

etwa 2249 Saccharin-Natrium,
S- und N-haltig

2300 B-Chloralose, Cl-haltig

etwa 230° Diacethylmorphin-
hydrochlorid, HCl- und N-
haltig

gegen 230° Morphin, N-haltig

230—250° Rexotan, N-haltig

234,59 Yohimbin, N-haltig

2359 unscharf unter Zersetzung
Tannothymal

234—235 Coffein, N-haltig

236° Aminoessigsiure, N-
haltig

238—2390 Atrinal, N-haltig

246° Methylsaccharin, S- und
N-haltig

246—2479 Carvacrolphthalein

24990 Picrotin

2509 Lycetol, N-haltig

250—260° Phenolphthalein

2580 unter teilw. Zersetzung
Cinchonin, N-haltig

2619 u. Z. Eucodin, Br- und N-
haltig

261—2629 Tetrasalicylid

264—2659 Theophyllin, N-
haltig

265 u. Z. Strychnin, N-haltig

265—26690 u. Z. Morphosan, Br-
und N-haltig

268—2709 Tyramin, HCl- und
N-haltig

'271° Tropacocainhydrochlorid,

N- und Cl-haltig
271—2729 Guvacin, N-haltig
2820 Alizarin
290—2959 subl. ohne Schm.

Theobromin, N-haltig
3000 Yohimbinhydrochlorid,

HCl- und N-haltig

6*
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Atomgewichte der Elemente,

Atomgewichte der Elemente (1937).

Verotfentlicht von der Atomgewichtskommission der internationalen Union fiir Chemie.

O = 16,0000

Ag | Silber (Argentum) 107,880 | N Stickstoff (Nitrogenium). . 14,008
Al Aluminjiuvm . . . . . . . 26,97 Na | Natrium. . . . . . . .. 22,997
Ar Argon. . . . . . . ... 39,944 Nb Niobium. . . . . e e oe o 9291
As Arsen. . . . . . . . .. 74,91 Nd | Neodymium . . . . . . .| 144,27
Au Gold (Aurum) . . . . . . 197,2 Ne | Neon . .. ....... 20,183
B Bor. . . . ... ... 10,82 Ni Nickel. . . . . . . . .. 58,69
Ba | Barium . . . . . .. . . 137,36 0 Sauverstoff (Oxygenium). . 16,0000
Be | Beryllium . . . . .. .. 9,02 Os Osmium. . . . . . . .. 191,5
Bi Wismut (Bismutum) . . .| 209,00 P Phosphor . . . . . . .. 31,02
Br Brom. .. ... .... 79,916 Pa Protaktinium . . . . . . 231

C Kohlenstoff (Carboneum) . 12,01 Pb Blei (Plumbum) . . . . . 207,21
Ca Caleium . . . . . . . .. 40,08 Pd | Palladium . . . . . . . . 106,7
Cda Cadmivm . . . . . . .. 112,41 Pr Praseodymium . . . . . .| 140,92
Ce Cerium . . . . . . .. 140,13 Pt Platin. . . . . ... . .| 195,23
Cl Chlor . . . . . . .. . 35,457 Ra Radium . . . .. . ... 226,05
Co Kobalt (Cobaltum) . . . . 58,94 Rb | Rubidium . . . . . . .. 85,48
Cp Cassiopejum . . . . . . . 175,0 Re | Rhenium . . . . . . .. 186,31
Cr Chrom . . ... . ... 52,01 Rh | Rhodium . . . .. . .. 102,91
Cs Caesium. . . . . . . . . 132,91 Rn Radom . . . .. . ... 222
Cu | Kupfer (Cuprum). . . . . 63,57 Ru | Ruthenium . . . . . .. 101,7
Dy | Dysprosium . . . . . . . 162,46 S Schwefel (Sulfur). . . . . 32,06
Er Erbium . . . . . . 167,64 Sb Autimon (Stibium). . . .| 121,76
Eu Europivm . . . . . . . 152,0 Se Seandium . . . . . . . . 45,10
F Fluor . . . . . .. PR 19,000 | Se Selem . . .+ . . o ... 78,96
Fe Eisen (Ferrum). . . . 55,84 Si Silicium . . . . .. ... 28,06
Ga Gallium . . . . . . 69,72 Sm | Samarium . . . . . . . . 150,43
Gd Gadolinium e e 156,9 Sn Zinn (Stannum) . . . . . 118.70
Ge Germapium . . . . . . . 72,60 Sr Strontium . . . . . . . . 87,63
H Wasserstoff (Hydrogenium) 1,0078] Ta | Tantal . . .. . . ... 180,88
He Helium . . . ... ... 4,002 Th Terbium. . . . . . . . . 159,2
Hf Hafpium . . . . . . .. 178,6 Te Tellur. . . . . . . .. 127,61
Hg | Quecksilber(Hydrargyrum) | 200,61 Th | Thor . . ... .. ... 232,12
Ho | Holmium . . .. .. .. 163,5 Ti Titan e e e e e e e 47,90
In Indium . . ... ... .| 11476 Tl Thallium . . . .. . .. 204,39
Ir Iridivm . . . . . . . .. 193,1 Tu Thulivm. . . . . . . . . 169,4
J Jod. . . .. .. e .. . 12692 U Uran . « « ¢ « « v« o . 238,07
K Kalium . . . . . . . .. 39,096 A\ Vanadiuvm . . . . . . . . 50,95
Kr | Krypton. . . . . . . .. ‘83,7 w Wolfram. . . . . . . . . 184,0
La Lanthan. . . . . . . . .| 138,92 X Xenon. . « « « ¢ o« o o . 131,3
Li Lithium . . . . . . . .. 6,940 Y Yttrium P 88,92
Mg Magnesium . . . . . . . 24,32 Yb | Ytterbium. e e e e e 173,04
Mn {Mangan. . . . . . . . . 54,93 Zn Zink . . ... e 65,38
Mo | Molybdén . . . . . . .. 96,0 Zr Zirkon . . . . .. [ 91,22

Die letzte Ziffer der Atomgewichtszahlen gilt als sicher bestimmt.




Abelmoschus.

Abelmoschus moschatus Mep. (Hibiscus Abelmoschus L.) Malvaceae-
Hibisceae, Heimisch inOstindien und Agypten, kultiviert in den meisten Tropen-
gebieten.

Semen Abelmoschi. Bisamkorner. Moschuskorner. Musk Seed. Grains d’ambrette.
Semen Alceae moschatae. Semen Moschi arabiei. Grana moschata. Abelmoschus-
kérner. Ambrettekorner,

Nierenfdrmige, etwas seitlich zusammengedriickte, harte, 3—3,5 mm lange,
2,6—2,7 mm breite, graubraune Samen mit helleren, erhabenen, unterbrochenen
Liangsstreifen auf der Oberfliche. Der Geruch ist moschusartig, tritt besonders beim
Erwirmen hervor, der Geschmack gewiirzhaft,

Mikroskopisches Bild. Charakteristisch ist fiir den Querschnitt der Samenschale die
unter der Epidermis gelegene Palisadenschicht aus etwa 75u langen, radial gestreckten,
blaBgelblichen, dickwandigen Zellen mit kurzen Lumen und Lichtzone.

Oleum Abelmoschi seminis. Moschuskérnersl. Oil of Ambrette (Musk) Seeds.
Essence de grains d’ambrette.

Gewinnung. Durch Destillation der zerkleinerten Samen mit Wasserdampf; die Aus-
beute betrigt 0,2—0,6°/,.

Eigenschaften. Feste fettartige Masse, dhnlich dem Veilchenwurzeldl; spez. Gew.
etwa 0,891 (409), 0,883 (50°); S.-Z. 75—140; E.-Z. 70—130. Fliissiges, von der Palmitinsiure
befreites Ol hat das spez. Gew. 0,905—0,917 (15%); ap schwach rechts bis + 1°20’, selten links
bis —2924’; np 20° 1,474—1,480; S.-Z. 0,8—2,5; E.-Z. 137—190; 16slich in 2,5—8 Vol. u. m.
Weingeist von 80 Vol.- %/,

Bestandteile, Farnesol, C;H,;OH, und als Hauptbestandteil Palmitinsiure.

Verfiilschung. Als Verfilschung wurde in amerikanischem Ol Cedernél und Copaiva-
balsamol beobachtet.

Anwendung. In der Parfiimerie; zur Herstellung von Likéren,

Abelmoschus esculentus Guit. et Perrorr (Hibiscus esculentus L.) In den
Tropen heimisch, in Agypten, Indien, Amerika usw. angebaut. Die jungen Friichte
finden als Gemiise Verwendung. Die Samen sind geruchlos, enthalten viel Schleim,
dienen unter den Namen Gombokaffee als Kaffee-Ersatz.

Verschiedene Abelmoschus- und Hibiscus-Arten, so Hibiscus eanna-
binus L. liefern eine der Jute dhnliche Gespinstfaser, Cambohanf, Ambaree-
Fibre.

Abrus.

Abrus precatorius L. Leguminosae-Papilionatae-Vicieae. Siistrauch.
Heimisch in den tropischen und subtropischen Léndern (urspriinglich Ostindien),
jetzt in vielen tropischen Gegenden in Kultur.

Semen Abri. Semen Jequirity. Paternostererbsen. Red Bean. Love Pea.
Grains (Pois) de réglisse d’Amérique. Abrusbohnen. Giftbohnen. Secarlet
Seed. Preyer Bean.
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Kugelig eirunde, 0,5—0,9 cm lange, 0,5—0,7cm dicke, hartschalige, glatte,
glinzende, scharlachrote Samen mit schwarzem Nabelflecken. Ohne Geruch, von
etwas bohnenartigem Geschmack.

Mikroskopisches Bild. Die Epidermis der Samenschale aus einer Lage palisaden-
artiger, bis 0,28 mm hoher Sklereiden mit nur im unteren Teile deutlichem Lumen. In den Zellen
ein rosaroter, am schwarzen Nabelfleck ein violetter Farbstoff. Nahe der Cuticula eine breite
Lichtzone.

Bestandteile. Die Samen enthalten ein Toxalbumin, Abrin (Jequiritin) und andere
giftige Eiweikorper (das Abrin besteht aus Abrusalbumin fa-Phytalbumose] und Abrus-
globin), ein kristallinisches, tetanisierend wirkendes Glykosid, ferner Abrussiure, Hamo-
glutinin und ein fettspaltendes Enzym. Die Samenschale enthslt einen roten Farbstoff.
Wurzel. Stengel und Blitter enthalten Glycyrrhizin, die Blatter bis zu 109,

Anwendung. Die Samen gelten als giftig, sie sollen aber in Agypten gegessen werden.
In Ostindien werden sie als Aphrodisiacum, in Amerika gegen Lupus und andere Hautkrankheiten
angewandt. Ein aus den grobgepulverten Samen kalt bereiteter Auszug (1 4 50, nach halb-
stiindigem Ausziehen filtriert) ruft, in die Augen gebracht, schon in sehr geringer Menge eine
eitrige Entzlindung hervor, die durch das Abrin (Jequiritin) bewirkt wird, und die bei be-
stimmten Augenkrankheiten giinstig wirken kann.

Jequiritol nach P. ROMER ist eine von E. MERCK, Darmstadt hergestellte Liosung von
Abrin, die mit 509/, Glycerin versetzt ist und in vier bestimmten Stirken in den Handel
gebracht wird. Anwendung. Bei Augenerkrankungen, Hornhauttriibungen.

Jequiritolserum nsch P. ROMER ist ein nach BEHRINGschem Prinzip ebenfalls von
E. MERCK hergestelltes Serum (#hnlich dem frither von EHRLICH hergestellten Abrinserum),
welches die Wirkung des Jequiritols im menschlichen Xérper schnell und sicher aufzuheben
vermag.

Species antiaphthosae (Nederl.)

Folior. Symploci concis. 20,0
Folior. Abri concis. 20,0
Folior, Blumeae concis. 20,0
Folior. fiydrocotyles concis. 20,0
Folior. Bidentis concis. 20,0
Radicis Liquiritiae concis. 10,0
Corticis Alyxiae concis. 10,0
Fruct. Foenciuli contus. 10,0
.
Acacia.

Acacia Giraffae Burcr. Mimosaceae-Acacieae. Kameldorn. Heimisch in
Siidafrika. Die 1,2 cm langen, 0,8 cm breiten, 0,4 cm dicken, griinlich braunen
Samen finden als Kaffeesurrogat Verwendung. Liefert auch minderwertiges Gummi
(s. u. Gummi arabicum).

Acacia Farnesiana Wirip., Cassiestrauch. Wahrscheinlich in Westindien hei-
misch, in den Tropen und Mittelmeerlindern kultiviert. Die wohlriechenden Bliiten,
falschlich als Cassiabliiten bezeichnet, verwendet man zu krampfstillenden Tec-
aufgiissen, als insektentotendes Mittel und als Aphrodisiacum.

Eine ganze Reihe von Acacia-Arten liefert in der Rinde ein geschiitztes, gerb.
stoffhaltiges Material, das freilich in erster Linie technisch, aber auch medizinisch
als adstringierendes Mittel verwendet wird. Es kommen hauptsichlich in Betracht:
A.arabica WiLLp. (A, vera WiLLp,), Arabien, Agypten, A.decurrens Wirrp.,
Afrika, Australien, A. horrida Wiirp.,, Kapland, A. mollissima WiLLp., Ost-
afrika, A. catechu WiLLp.,, A. leucophloea WiLD., A. neriifolia Cunw.,
A. polystachya Cunn. und andere, Indien, A. decurrens WILLD., A. dealbata
L., A. harpophylla MtrL.,, A.lasiophylla WirLp., A. melanoxylon R. Br.,
A.pennata WiLLp,, A. pycnantha Bexta. und andere, Australien. Der Gerb-
stoffgehalt betragt je nach der Art bis 500/,
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Von A. Adansonii G. et Perr., A. albicans Kru., A. arabica Wb,
(A. vera WiLLp.), A. bambolah Roxs., A. Farnesiana WimLp., A. horrida
WiLLp., A. neriifolia CunN. und anderen dienen die Hiilsen mit etwa 209/,
Gerbstoff und 4°/, Gallussdure unter dem Namen Bablah zum Gerben.

Acacia catechu WirLp,, A. suma Kurz, Vorder- und Hinter-Indien, lie-
fern Catechu (s.d.).

Von A. Greggii Gray, Nordamerika, wird ein dem Schellack dhnlicher Gummi-
lack gewonnen.

Uber die Gummi liefernden Arten vergl. Gummi arabicum.

Cortex Acaciae. Akazienrinde. Acacia Bark.
Die Akazienrinde der Brif. ist die getrocknete Rinde von Acacia arabica
WirLp. und von A. decurrens WILLD.

Die Rinde soll von wilden oder angebauten B iumen gesammelt werden, die nicht dlter als
7 Jahre sind. Die Rinde soll vor dem Gebrauch ein Jahr gelagert haben.

Die Rinde von A. arabica ist hart und holzig, rostbraun, leicht in Schichten zerfallend. Die
AuBenfliche alterer Stiicke ist mit dickem schwirzlichen, rauhen, lings- und quergerissenen Peri-
derm bedeckt. Die Innenfliche ist rot, lingsgestreift und faserig. Geschmack herb und schleimig.

Die Rinde von A. decurrens bildet gewdhnlich rinnen- oder réhrenformige Stiicke, 1/,~~3 mm
dick. Die AuBenfliche ist graulich-braun, mit dem Alter nachdunkelnd, oft mit unregelmaBigen,
der Lange nach verlaufenden Erhéhungen und zuweilen mit Querrissen versehen. Die Innen-
flache ist rotlich-braun, lingsgestreift. Der Bruch ist unregelmiBig und kurzfaserig, die frische
Bruchflache blaB. Geruch schwach loheartig, Geschmack herb.

Decoctum Acaciae corficis. Decoction of Acacia Bark (Brit): 60g zerstoBene
Akazienrinde werden 10 Minuten mit 1200 ccm Wasser gekocht, koliert und das Volum auf
1000 cem gebracht.

Flores Acaciae sind die Bliiten von Prunus spinosa (s. u. Prunus Bd. I S. 516).

Acetaldehyd.

Acetaldehyd. Aidehyd. Aldéhyde. Athanal. CH,CHO, Mol.-Gew. 44.

Acetaldehyd entsteht durch Oxydation von Athylalkohol. Er ist in dem Vor-
lauf der Spiritusrektifikation enthalten und wird aus diesem gewonnen; er ist
ferner in den Vorldufen der Holzdestillation enthalten und wird auch daraus gewonnen.

Darstellung. 1. Durch Oxydation von Alkchol mit Natriumdichromat oder Mangan.-
dioxyd und Schwefelsdure. Man destilliert unter guter Kiihlung ein Gemisch von 3,4 T.
Weingeist (86—87 Gew.-9/,), 6 T. Braunstein, 6 T. konz. Schwefelsdure. Das Destillat
wird unter Zusatz von geschmolzenem Calciumchlorid rektifiziert. Man leitet die Dampfe
iiber Calciumchlorid, das auf 22-—259% erwirmt ist und verdichtet sie in einer stark ge-
kiihlten Vorlage. :

2. Alkohol 1iBt sich auch durch Luft zu Aldehyd oxydieren, wenn Alkoholdampf mit Luft
gemischt iiber erhitzte Katalysatoren wie Kupfer oder Platin u. a. geleitet wird.

3. Nach neueren Verfahren wird Acetaldehyd aus Acetylen gewonnen, indem man Acetylen
in Schwefelsiure leitet, die kleine Mengen von Merkurisulfat gelést enthilt. Das Acetylen
vereinigt sich mit Merkurisulfat zu Verbindungen, aus denen durch Schwefelsiure Acetaldehyd
abgesp Itet wird, unter Riickbildung des Merkurisulfats, das so als Katalysator wirkt. Nach
GRUNSTEIN, D.R.P. 250356 und 253702, leitet man bei gewdhnlicher Temperatur Acetylen in
Schwefelsdure von 40 %/, in der etwa 29/, Quecksilberoxyd aufgelost werden; dabei scheidet sich
eine Mischung von Acetaldehyd und Paraldehyd ab, die durch Destillation getrennt werden. Nach
einem anderen Verfahren wendet man verdiinute Schwefelsdure mit nicht mehr als 69/, H,80,
an; der Aldehyd d.stilliert dann fortwiihrend ab. Zur Vermeidung der Reduktion des Merkuri-
sulfats zu Merkurcsuifat und Quecksilber werden nach patentierten Verfahren oxydierende
Stoffe zugesetzt.

Eigenschaften. Farblose, leicht bewegliche Fliissigkeit von eigenartigem, er-
stickendem Geruch, Sdp. 219, Spez. Gew. (169) 0,7876. Er ist mit Wasser und Al-
kohol in jedem Verhaltnis mischbar unter Wirmeentwicklung. Mit Ather mischt
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er sich ohne Wirmeentwickiung. Aus der Luft nimmt er leicht Sauerstoff auf und
oxydiert sich zu Essigsidure.

AuBerreinem Aldehyd, Aldehyd absolutus, kommen auch technische Sorten
mit einem Gehalt von etwa 600/, als Aldehyd concentratus und mit etwa 809/,
als Aldehyd concentratissimus in den Handel.

Aufbewahrung. In sehr dicht schlieBenden Cefiflen, am besten in zugeschmolzenen
Glasrohren.

Anwendung. Zur Darstellung von Paraldechyd und Essigsdure, zu Fruchtéthergemischen,
als Reduktionsmittel zur Herstellung von Silberspiegein. Mit Fuchsin rot gefirbt zum Fiillen
der sog. Liebesbarometer. (Fr liBt sich in Glasrohren eingeschlossen, aus denen die Luft durch
den Aldehyddampt vor dem Zuschmelzen verdriingt war, schon durch die Handwirme zum Sieden
bringen.)

Paraldehyd. Paraldehyd. Paraldéhyde (Elaldehyde). Paraldehydum.
(CH;CHO);, Mol.-Gew. 132.

Darstellung. Acetaldehyd polymerisiert sich durch die Finwirkung kleiner Mengen von
konz. Schwefelsdure, von Chlorzink oder von Chlorwasserstoffgas bei gewohnlicher
Temperatar unter starker Wirmeentwicklung. Durch Destillation kann der Paraldehyd von
unverandert gebliebenem Acetaldehyd leicht getrennt werden, nachdem die angewandte Siure
durch Calciumcarbonat neutralisiert ist.

Eigenschaften. Klare farblose Fliissigkeit, Sdp. 1240 (Germ. 123—1250),
Spez. Gew. 0,998 (Germ.5 0,998—1,00), Erstp. 110 (Germ.5 6—79); brennbar mit
schwach leuchtender Flamme, Geruch eigenartig dtherisch gewiirzig zugleich er-
stickend, Geschmack brennend und kithlend. Mit Weingeist und Ather in jedem
Verhiltnis mischbar. 100 T. Wasser losen bei 15¢ etwa 12 T, Paraldehyd, beim Er-
wéarmen weniger, so daB sich die Losung beim Erwirmen triibt; bei 1000 scheidet
sich etwa die Hélfte des vorher gelosten Paraldehyds wieder aus. Der Paraldehyd
zeigt nicht mehr die Eigenschaften der einfachen Aldehyde, da die Sauerstoffatome
nicht mehr doppelt an ein C-Atom gebunden sind.

/ N
II,C-HC — 0. — CH-CH,4
Paraldehyd

Durch Erhitzen unter Zusatz von kleinen Mengen von Schwefelsiure.und an-
deren Siuren liBt sich der Paraldehyd wieder in einfachen Acetaldehyd zuriickver-
wandeln. Beim Erhitzen des Paraldehyds fiir sich, also auch bei der Destillation, wird
ebenfalls ein kleiner Teil wieder in Acetaldehyd verwandelt. Der kdufliche Paraldehyd
enthélt deshalb gewéhnlich kleine -Mengen von Acetaldehyd (Germ. S gestattete bis
49/.) und zuweilen auch Metaldehyd, der durch Polymerisation von Acetaldehyd
durch Siuren bei niedriger Temperatur entsteht und farblose Kristalle bildet, die
iiber 100° sublimieren,

Erkennung. AuBer durch den Geruch und durch den Erstarrungspunkt er-
kennt man den Paraldehyd daran, daB die bei gewohnlicher Temperatur gesattigte
wisserige Losung sich beim Erwirmen triibt; bleibt die Triibung aus, so liegt ent-
weder kein Paraldehyd vor oder dieser ist mit Alkohol oder gewéhnlichem Aldehyd
stark verdiinnt.

Priifung. a) Spez. Gewicht: Germ. 5, Norv. 0,998 bis 1,000, Helv., Hung., Jap.,
Ross. 0,995—0,998, Brit. 0,998, Amer. 0,990 (259). — b) Erstarrungspunkt: Germ.6
10— 119, Norv., Jap., Ross. 10,50, Hung. 100, — ¢) Siedepunkt: Germ. 6, Helv., Hung.,
Norv., Jap., Ross, 123—1259, Brit.1240, Amer, 121 —1250, — d) 2g Paraldehyd miissen
sich in 20 ccm Wasser von gewdhnlicher Temperatur klar 16sen. Aus der Liésung diirfen
gich beim Stehen keine olartigen Tropfchen ausscheiden (Amylalkohol, Valeraldehyd).
Je 10 cem der Losung diirfen nach dem Ansiuern mit Salpetersiure nicht ver-
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éndert werden: — e) durch Bariumnitratlésung (Schwefelsdure), — f) durch Silber-
nitratlésung (Salzsdure). — g) Die Losung von 5 g Paraldehyd in etwa 50 ccm Wasser
muB nach Zusatz von Phenolphthaleinlésung durch 0,25 cem n-Kalilauge gerdtet
werden = hochstens 0,39/, Essigsiure. — h) Beim Verdampfen von 5 cem Paraldehyd
auf dem Wasserbad darf kein fremder Geruch auftreten (Amylalkohol, Valeraldehyd)
und kein wiigbarer Riickstand hinterbleiben (Germ. 6 s. Bd. II 8. 1351).

Anmerkung zub): Der Erstarrungspunkt von reinem Paraldehyd liegt bei 110, Je mehr
sich der gefundene Erstarrungspunkt dieser Temperatur nihert, desto reiner ist der Paraldehyd,
desto weniger Acetaldehyd enthilt er. Die Forderung der Germ., Erstp. 6—79, die richtiger heiBen
muB ,,nicht unter 69, ist sehr mifig. Gute Handelssorten haben meist den Erstp. 10—11¢ und
enthalten nicht mehr als hochstens 0,69/ Acetaldchyd.

Bestimmung des Gehaltes an Acetaldehyd. Q@erm. 1Bt den Paraldehyd
mit Kalilauge auf Acetaldehyd priifen: ,,Werden 6 ccm Paraldehyd mit einer Mischung von 2 ccm
Kalilauge und 4 ccm Wasser geschiittelt, so darf die wiisserige Schicht innerhalb 1 Stunde keine
gelbe oder braune Farbe annehmen (Acetaldehvd) “ Paraldehyd mit einem Gehalt von 40/,
Aldehyd gibt hierbei je nach der Temperatur eine deutliche Gelbfirbung, bei 200 bereits in 20—40
Minuten. Wenn sich die Abwesenheit von Acetaldehyd nicht schon durch die Bestimmung des
Erstarrungspunktes ergeben hat, kann man nach RICHTER die Menge des Acetaldehyds in gleicher
Weise bestimmen, wie die Menge des Formaldehyds in Formaldehydlésung. Mit der Bestimmung
des Acetaldehyds wird dann gleichzeitig die Bestimmung des Siuregehaltes ausgefiihrt: Eine
Ldsung von 10 g Paraldehyd in etwa 100 cem Wasser wird mit 2 Tr. Phenolphthaleinlésung (nicht
mehr!) versetzt und dann vorsichtig mit n-Kalilauge titriert, bis 1 Tr. der Lauge gerade eben
die Rotfirbung hervorruft. Es diirfen nicht mehr als 0,5 ccm n-Kalilauge verbraucht werden
= hdchstens 0,39/, Essigsiure (wie bei Probe g). (Ist der Verbrauch an Lauge grofler, so ist die
weitere Untersuchung des Paraldebyds iiberfliissig; will man sie doch zu Ende fiihren, so titriert
man weiter bis zur Roétung.) Die Fliissigkeit wird dann mit 20 eem Natriumsulfitlosung ver-
setzt (25 g krist. Natriumsuifit in Wasser zu 100 ccm geldst) und mit n-Salzedure bis zur vélligen
Entfarbung titriert. (L Titration.) AuBlerdem wird eine Mischung von 10 ¢ein Natriumsulfit-
18sung, 100 ccm Wasser und 2 Tr. Phenolphthaleinlésung mit n-Salzsiiure titriert, und die Menge
von der bei der 1. Titration gefundenen abgezogen. Nach Abzug dieser Menge diirfen nicht mehr
als 9,l'ccm n-Salzsdure verbraucht sein = hochstens 49/y Acetaldehyd. 1 cem n-Salzsiure == 44mg
Acetaldehyd, je 2,3 ccm = 19/, Acetaldehyd:

CHyCHO —+ NogS0; - Hy0 = NaOH -+ CH,CH(OH)0SO,Na.

Bei genauen Bestimmungen ist fiir die II. Titration eine Menge Natriumsulfitlésung zu nehmen,
die sich durch Abzug der bei der I. Titration verbrauchten Kubikzentimeter n-Salzsiure von
20 ergibt.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Licht geschiitzt, in nicht zu groBen, ganz gefiillten
Glasstopfenflaschen (von etwa 200y Inhalt).

Anwendung. Als beruhigendes Mittel (Sedativum) besonders fiir Geisteskranke, in Mengen
von 1—2 g, als Schlafmittel zu 3,0—5,0— 10 g am Tage, in Mixturen, mit Gummischleim oder Him-
beersirup, seltener in Suppositorien. Als Geschmackskorrigens ist Rum oder Citronendl empfohlen.
Auch als Gegengift des Strychnins., Der Atem riecht nach dem Einnehmen von Paraldehyd intensiv
nach Aldehyd. Grofite Einzelgabe 5 g, Tagesgabe 10 g (Germ.). Bei Vergiftungen mit Paraldehyd
haben sich Opiumpriiparate besser als alle anderen Arzneimittel bew#hrt.

Clysma Paraldehydi (F, M, Germ.), Olei Aurantii
Paraldehydi 6.0 O}ei Cinnamogx}i . a3 2,0 cem
Mucilag, Gummi arab, 10,0 Tincturae Persionis 15,0 ,,
Aquae destillatae ad 100,0. Elixir aromatici q, s. ad 1000,0 ,,
Elixir Paraldehydi (Nat, form.). Solutio lljaralgelhsgii gummosa (FwM Germ.).
Paraldehydi 250,0 com Muciiag, Salep 5’0
Glycerini 125,0 A illata d
Spiritus (95%/0) 315’,0 :: quae destillatae ad 60,0,
Tincturae Cardamomi 17,6 ,,

Acetalum. Acetal. Disdthylacetal. Athylidendiithylither. CH;CH(OC,H;), Mol.-
Gew. 118.

Ein Kondensationsprodukt des Acetaldehyds mit Athylalkohol; in dem durch Kohle fil-
trierten Rohspiritus enthalten.*

Darstellung. Man destilliert 2 T. Weingeist (95 Vol.-9/y) mit 3 T. Braunstein, 3T.
konz, Schwefelsdure und 2 T. Wasser, bis 3 T. Fliissigkeit iibergegangen sind. Das Destillat
wird rektifiziert, alsdann das Acetal durch Zusatz von krist. Calciumchlorid oder einer konz. wisse-
rigen Calciumchloridlésung ‘ausgesalzen. Man erhitzt die Acetalschicht, um Aldehyd und Aethyl-
acetat zu zerstoren, im geschlossenen Gefi mit Natronlauge auf 1009, schiittelt mit konz,
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Calciumchloridlésung aus, entwissert durch geschmolzenes Calciumchlorid und destilliert; die
bei 104—1060 iibergehenden Anteile werden gesammelt.

Eigenschaften. Farblose, dtherisch riechende, neutrale Fliissigkeit, spez. Gew. = 0,821
bei 220, Sdp. 104—106°. Geschmack schwach bitter, wenig brennend, mit pfefferminzéhnlichem
Nachgeschmack. 1 T. 13st sich in 25 T. Wasser von 159; aus dieser Losung wird es durch Calcium-
chlorid ausgesalzen. Mit Alkohol und Ather in jedem Verhaltnis mischbar. Durch Erwédrmen mit
verdiinnter Schwefelsiure wird es leicht in Alkohol und Aldehyd gespalten, dagegen ist es ziemlich
bestindig gegen Alkalien; es gibt daher mit Jod und Natronlauge nicht direkt, wohl aber, wenn
es vorher mit etwas verdiinnter Schwefelsiiure erwirmt worden war, Jodoform.

Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt, in nicht zu grofien Gefdlen.

Anwendung. Friiher voriibergehend als Schlafmittel, in Gaben von 8—15 g in starker
Verdiinnung, meist mit arabischem Gummi emulgiert.

Acetanilidum s. u. Anilinum, S. 447.
Acetinum s. u. Glycerinum, 8. 1360.

Acetonum.

Acetonum. Aceton. Dimethylketon. Propanon. Spiritus pyro-
aceticus. Alkohol aceti. Essiggeist. Mesitalkohol. CH;-CO-CH;. Mol.-Gew. 58.

Aceton findet sich in Spuren im normalen Harn und im Blut, in gréBerer Menge
bei Diabetes. Es entsteht bei der trockenen Destillation vieler organischer Stoffe, be-
sonders der Kohlenhydrate und des Holzes und ist deshalb im Holzessig enthalten.
Es entsteht ferner durch Erhitzen von essigsauren Salzen und aus Zuckerarten
durch eine besondere Girung (Acetongirung).

Gewinnung. 1. Holzessig wird nach der Neutralisation mit Kalk destilliert. Das Destillat
enthilt Methylalkohol, Methylacetat, Aceton (und Homologe des Acetons). Aus dem Gemisch
wird nach Zusatz von Calciumchlorid, das den Methylalkohol bindet, das Aceton zusammen mit
dem Methylacetat abdestilliert. Das aus Holzessig gewonnene Aceton kann nur sehr schwicrig
rein erhalten werden und enthélt immer groBe Mengen von Methylacetat. Es wird als Losungs-
mittel fiir viele Stoffe verwendet.

2. Die groBten Mengen von Aceton werden durch trockene Destillation von Calcium-
acetat (Graukalk) gewonnen: (CH;CO0O0),Ca= CaCO3-}-CH;-CO-CH;. Da der Graukalk
auch noch andere organische Calciumsalze, wie ameisensaures, propion- und buttersaures Calcium
enthilt, so entstehen bei der Destillation auch noch Formaldehyd, Acetaldehyd, Methylidthylketon,
Diidthylketon und andere homologe Ketone. Es entstehen bei der Destillation ferner auch Kon-
densationsprodukte des Acetons und teerartige Stoffe. Das Rohaceton, eine dunkelbraune Fliissig-
keit, wird mit Wasser verdiinnt, wobei sich hohere Ketone und Kondensationsprodukte, Teer
und Kohlenwasserstoffe zum Teil als 6lige Fliissigkeit abscheiden. Die wésserige Acetonlosung
wird dann wieder destilliert, und das abdestillierte Aceton durch fraktionierte Destillation und
wiederholte De tillation unter Zusatz von Alkalien gereinigt.

3. Neuerdings werden betrichtliche Mengen von Aceton durch die Acetongidrung aus
Zuckerarten gewonnen.

Im kleinen erhilt man Aceton durch trockene Destillation von reinem Calciumacetat
oder Bariumacetat. Das Destillat wird mit Natriumcarbonat entsiuert, mit geschmolzenem
Caleiumchlorid getrocknet und wieder destilliert. Vollkommen reines Aceton erhilt man aus der
kristallinischen Natriumbisulfitverbindung, (CH;);C(OH)OSO,Na, durch Zerlegen mit Al-
kalien oder Sduren und Destillation.

Das Acetonum purissimum des Handels ist nicht vollig rein, es enthilt
noch kleine Mengen von Methylacetat, Methylalkohol und anderen Verbindungen.
Es gentigt aber fiir alle pharmazeutische Zwecke. Vollkommen reines Aceton aus der
Natriumbisulfitverbindung wird nur fiir wissenschaftliche Zwecke verwendet.

Eigenschaften. XKlare, farblose, leicht bewegliche Fliissigkeit, neutral, leicht
entziindlich, mit leuchtender Flamme verbrennend. Geruch und Geschmack dtherisch
und pfefferminzartig. Spez. Gew. (150) 0,797—0,800 (chem. rein 0,797), Sdp. 560.
Mischbar mit Wasser, Alkohol, Ather, Chloroform, fetten und #therischen Olen.
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Erkennung. Beim Erwirmen wisseriger Acetonlosungen mit Kalilauge und
Jod entsteht Jodoform; ebenso auch mit Ammoniakfliissigkeit und Jod (Unterschied
von Alkohol). — Eine wisserige Acetonléosung wird nach Zusatz von Natronlauge
durch Nitroprussidnatriumlésung gelbrot gefirbt; beim Ansduern mit Essigsdure
wird die Fliissigkeit violettrot.

Priifung. a) Spez. Gewicht nicht iiber 0,800, Amer. 0,790 (259). — b) Siede-
punkt 56—58%; es miissen bis 58° mindestens 95°/, iibergehen. — ¢) Aceton dart
angefeuchtetes Lackmuspapier. nicht verindern. Der Siuregehalt 148t sich nach
'Zusatz von Wasser durch Titration mit 1/, n-Kalilauge bestimmen (Phenolphthalein
als Indicator); 10 cem Aceton diirfen hochstens 1 cem 1/,4n-Kalilauge verbrauchen.
— d) Trockenes Kaliumcarbonat oder Calcinmechlorid in das Aceton gebracht (etwa
0,2—0,3 g in 20 ccm), darf nicht zerflielen (Wasser), — ¢) Mit Wasser muf es klar
mischbar sein; die Mischung darf auch bei lingerem Stehen keine Triibung
zeigen. — ) 10 com Aceton diirfen durch einige Tropfen Quecksilberchloridlosung
nicht getritbt werden (Aldehyd). Zur Bestimmung des Aldehydgehaltes, der nicht
itber 0,10/, betragen soll, werden 10 ccm Aceton mit 10 ccmm Wasser und 2 cem am-
moniakalischer Silbernitratlésung (aus 3 g Silbernitrat, 3 g Atznatron, 50 g Ammoniak-
flissigkeit [100/, NH;] und Wasser zu 100 ccm) versetzt und im geschlossenen Glas
1/, Stunde im Dunkeln stehen gelassen. Die von dem abgeschiedenen Silber abgegos-
sene Flissigkeit muf mit Schwefelammoniumlésung (oder Schwefelwasserstoffwasser)
noch eine Dunkelfirbung geben. — g) 10 cem miissen auf dem Wasserbad ohne
Riickstand verdampfen (Germ. 6 s. Bd.II 8. 1299).

Gehaltsbestimmung. Etwa 1—2 g Aceton, in geschlossenem Glas genau gewogen,
werden mit Wasser zu 500 ccm verdiinnt. 10 eem der Verdiinnung werden im Glasstopfenglas von
etwa 200 cem mit 25 cem n-Kalilauge und hierauf unter Umschiitteln mit 50 eem 1/;4 n-Jodlésung
versetzt und 1 Stunde bei 150 stehen gelassen. Dann werden etwa 30 ccm n-Salzsiure zugesetzt
und das iiberschiissige Jod mit 1/, n-Natriumthiosulfatlésung titriert (Stirkel6sung). 1 ccm
1/10 n-Jodlésung == 0,967 mg Aceton. 1 Mol. Aceton verbraucht 6 At, Jod zur Bildung von Jodo-
form. Der Gehalt an reinem Aceton soll mindestens 989/, betragen. Das Verfahren 1iBt sich
auch zur quantitativen Bestimmung des Acetons im Harn (im Destillat) und anderen Fliissig-
keiten bei Abwesenheit von Athylalkohol anwenden.

Aufbewahrung. In gut schlieBenden GefiBen, kiihl,

Anwendung. Friiher innerlich bei Tuberkulose, Gicht, Rheumatismus, auch als Wurm-
mittel, Einzelgabe 0,3—0,6 g, Tagesgabe 3,0 g. AuBerlich zu reizenden Einreibungen. Als
Losungsmittel fiir Fette, Harze (zur Herstellung von Lack), Kautschuk, Campher, Celluloid,
SchieBbaumwolle (Aceton-Kollodium), zur Darstellung von Jodoform, Sulfonal und anderen
Verbindungen. Bei der Bestimmung von Cantharidin in den Spanischen Fliegen. Mischungen
von Aceton mit Alkohol (1-—10 T. auf 100 T.) sind nach v. HERFF das beste Reinigungsmittel
der Haut bei Operationen, auch zum Keimfreimachen der Hénde.

Uber den Nachweis von Aceton in Weingeist und in Tinkturen siehe unter
Athylalkohol (8. 295), Nachweis und Bestimmung im Harn unter Harnanalyse
(Bd. IT). Bestimmung von Aceton im Holzgeist siehe unter Methylium (Bd. II).

Acetophenonum. Acetophenon. Methylphenylketon. Hypnon, C,H,-CO-CH,.
Mol.-Gew. 98-

Darstellung. Durch trockene Destillation eines Gemisches von Calciumbenzoat
und Calciumacetat (je 1 Mol): (CgHz;C00),Ca - (CH;C00),Ca = 2 CaCOz 42 CeH,COCH;.
Durch Erhitzen von Benzolmit Acetylchlorid und Aluminiumchlorid: CgHg 4 CH3COCI
= C¢H;COCH; 4 HCl. Das Destillat wird rektifiziert, die zwischen 195—205% iibergehenden
Anteile erstarren bei starker Abkiihlung kristallinisch. Die Kristalle werden abgesogen, sie
schmelzen bei 200 wieder.

Eigenschaften. Farblose oder gelbliche Fliissigkeit, spez. Gew. 1,035, bei niedriger Tem-
peratur kristallinisch, Sdp. 2020, Smp. 209, Geruch nach Benzaldehyd und Jasmin, fast unléslich
in Wasser, sehr leicht 18slich in Alkohol, Ather, Chloroform, fetten Olen, in 60 T. Glycerin.

Anwendung. Friiher, jetzt kaum mehr, als Schlafmittel zu 0,2—0,5 g in fetten Olen geldst
in Kapseln oder Emulsion.

Acetum s. . Acidum aceticum, S. 101,
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Acetylenum.
Acetylenum. Acetylen. Athin. CH:CIH, Mol.-Gew. 26.

Acetylen bildet sich, wenn Wasserstoff an elektrisch zum Glithen erhitzten
Kohlenelektroden vorbeigeleitet wird (BerTrELOT), ferner durch Einwirkung von
Rotglithhitze auf viele organische Verbindungen. Es ist deshalb auch bis zu etwa
0,8¢/, im Steinkohlengas enthalten und in den unvollstindig verbrannten Gasen
eines zuriickgeschlagenen Bunsenbrenners.

Darstellung. Technisch wird das Acetylen durch Einwirkung von Wasser auf Calcium-
carbid gewonnen: CyCa -+ 2H,0 == CH:{CH - Ca(OH),. 1 kg chemisch reines Calciumecarbid
liefert 348 1 Acetylen, technisches Calciumecarbid liefert praktisch etwa 300 1. Die Einwirkung
des Wassers auf das Calciumcarbid ist sehr heftig und mit starker Warmeentwicklung
verbunden. Bei Gegenwart von wenig Wasser kann unter Umstinden das Calciumcarb d
glihend werden. Es bilden sich dann auch Zersetzungs- und Polymerisationsprodukte des
Acetylens. Zur gefahrlosen Entwicklung von méglichst reinem Acetylen ist deshalb ein be-
trichtlicher Uberschufl an Wasser zu verwenden. Nach den gesetzlichen Bestimmungen von
1914 miissen auf je 1 kg Calciumcarbid 10 1 Wasser zur Entwicklung des Acetylens, oder bei be-
sonderen Apparaten zur Kithlung verwendet werden. Die Temperatur des Wassers darf dabei
nicht iiber 60°¢ steigen. Die Apparate miissen so grof sein, daB der Druck des Gases nicht iiber
2 Atm. steigt. Zur Entwicklung von Acetylen werden drei Hauptarten von Apparaten verwendet:
1. solche, in denen das Wasser zu dem Carbid gebracht wird (Zulaufsystem), 2., in denen das Carbid
in das Wasser féillt (Einwurfsystem) und 3., in denen Wasser und Carbid abwechselnd miteinander
inBerithrung gebracht werden (Beriithrungs- oder Tauchsystem). Das beste System ist das Einwurf-
system, das aber nicht in allen Fillen anwendbar ist. — Das aus dem Calciumcarbid entwickelte
Acetylen ist mit kleinen Mengen fremder Gase, besonders Phosphorwasserstoff (etwa 0,049/,),
Schwefelwasserstoff (etwa 0,029/,) und Ammoniak (etwa 0,06%/y) verunreinigt. Es wird gereinigt
durch Oxydationsmittel, wie Chlorkalk, Chromsiure, Braunstein, Eisenoxychlorid,
auch durch salzsaure Kupferchloridlosung. Chlorkalk wird mit Calciumhydroxyd und mit
chromsauren Salzen gemischt, damit das Auftreten von freiem Chlor vermieden wird. Beim
Wechseln von Reinigungsmassen sind die Riickstinde der vorher verwendeten Masse aus dem
Apparat sorgfiltig zu entfernen. Riickstinde von Chlorkalk enthaltenden Massen kénnen mit.
Chromsiure enthaltenden Massen freies Chlor geben (ebenso umgekehrt), das Explosionen her-
vorrufen kann. Mit 1 kg Reinigungsmasse kann man 10—40 cbm Acetylen reinigen. -—— Apparate
und Leitungen fiir Acetylen diirfen nicht aus Kupfer hergestellt werden, das mit Acetylen, be-
sonders wenn dieses Ammoniak enthilt, das hochst explosive Acetylenkupfer, C,Cu,, bilden kann.

Eigenschaften. Farbloses Gas, spez. Gew. (Luft = 1) == 0,90; 1 Liter Acetylen
wiegt bei 0° und 760 mm B 1,165 g. Unterhalb 37¢ (krit. Temperatur) 1iBt es sich
durch Druck verfliissigen (krit. Druck 68 Atm.), bei0¢ durch einen Druck von 21,5 Atm.
Fliissiges Acetylen siedet bei — 849, Der Geruch des reinen Acetylens ist kaum
unangenehm, ungereinigtes Acetylen riecht sehr unangenehm nach Phosphorwasser-
stoff. 1 Vol. Wasser 1ost 1 Vol. Acetylengas, reichlicher lést es sich in Alkohol,
Aceton und Ather. Acetylen ist unter normalem Druck an sich nicht explosiv; wenn
es aber mit fiber 2 Atm. Druck zusammengepreft ist, pflanzt sich eine an einer
Stelle durch Funken oder sonstwie eingeleitete Zersetzung durch die ganze Menge
fort mit einer Temperaturerh6hung von etwa 30009; es tritt dann Explosion ein,
Ebenso verhalt sich fliissiges Acetylen. Bei der Explosion wird der Kohlenstoff als
RuB abgeschieden. Mit anderen Kohlenwasserstoffen gemischtes Acetylen explodiert
auch unter Druck viel weniger leicht. Auf 7 Atm. Druck zusammengepre8tes Olgas
mit 20—409/, Acetylen ist deshalb ganz ungefidhrlich. Gemische von Acetylen und
Chlor oder Sauerstoff (Luft) explodieren mit groBer Heftigkeit, Gemische mit Luft,
wenn sie mehr als etwa 39/, und weniger als 650/, Acetylen enthalten. Das Explosions-
maximum liegt bei einer Mischung von 1 Vol. Acetylen mit 12,5 Vol. Luft. Die Ex-
plosion solcher Gemische ist viel heftiger als bei Gemischen von Leuchtgas mit Luft.
Leitet man Acetylen in eine ammoniakalische Kupferoxydulsalzlosung, so scheidet
gich ein roter Niederschlag von Cuproacetylen in Form des Hydrats C,Cu,-H,0
ab, das in trockenem Zustande hochst explosiv ist; durch Einwirkung von Siuren
wird es zerlegt unter Riickbildung von Acetylen. Auch mit metallischem Kupfer
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kann das Acetylen, besonders bei Gegenwart von Ammoniak, Cuproacetylen bilden.
Ahnliche explosive Metallverbindungen des Acetylens bilden sich beim Einleiten von
Acetylen in ammoniakalische Silber- und Quecksilberoxydulsalzlésungen.

Mit Merkurisalzen bildet das Acetylen Verbindungen, die durch S#uren
unter Bildung von Acetaldehyd zerlegt werden (siehe Acetaldehyd).

Wird unvermischtes Acetylen an der Luft entziindet, so verbrennt es mit
heller, stark ruBender Flamme. Das RuBen kann unterdriickt werden, und das Ace-
tylen wird als Lichtquelle besonders vorteilhaft ausgenutzt, wenn man Gemenge von
Acetylen'mit Luft (oder Sauerstoff) in besonders gebauten Brennern zur Verbrennung
bringt. Im Gebldsebrenner mit Sauerstoff verbrannt erzeugt das Acetylen Tempera-
turen von etwa 30000,

Eingeatmet wirkt das Acetylen zwar auf den Organismus giftig, aber weniger
giftig als Leuchtgas. Es verursacht keine nachweisbare Verdnderung des Blutes
(Unterschied vom Leuchtgas, bzw. Kohlenoxyd) und wirkt mehr narkotisch. Sauge-
tiere koénnen in einer Luft mit 9 Vol.-9/; Acetylen ohne merkliche Beeinflussung
noch leben:

Anwendung. Das Acetylen wird benutzt als Leuchtgas fiir einzelne Lampen uud fiir
kleine Beleuchtungsanlagen, {iir die die Erzeugung von gewéhnlichem Leuchtgas sich nicht lohnt.
Das Acetylen brennt in besonders gebauten Brennern, in denen eine so starke Luftzufuhr statt-
findet, daB sich kein Kohlenstoff mehr aus der Flamme ausscheiden kann, mit blendend weillem
Licht. Die hohe Temperatur der Acetylenflamme macht das Gas auch besonders geeignet fiir die
Verwendung in Glithlichtbrennern, die aber besonders fiir die Verwendung von Acetylen eingerichtet
sein miissen. Mischungen von Olgas mit Acetylen dienen komprimiert zur Beleuchtung von Eisen-
bahnwagen. Die hohe Temperatur, die Acetylen beim Verbrennen mit Sauerstoff erzeugt, etwa
30000, wird in mannigfacher Weise verwendet bei der Metallbearbeitung, zum SchweiBen und
zum Zerschneiden von Eisenschienen, Rohren usw., auch von anderen Metallen, mit Hilfe beson-
derer Gebliisebrenner (autogenes SchweiSen und Schneiden). Beim Schweiflen wird eine redu-
zierende Flamme (mit iiberschiissigem Acetylen), beim Zerschneiden eine oxydierende Flamme
(mit iiberschiissigem Suuerstoff) angewandt. Auch fiir Ltbrenner 136t sich Acetylen verwenden,
firner in besonderen Brennern zum Kochen, weiter wie andere brennbare Gase zum Betriebe
von Motoren. Das Acetylen dient feiner als Ausgangsmaterial zur Darstellung verschiedener
organischer Verbindungen, wis Acetylentetrachlorid und anderer Chlorverbindungen, Alkohol,
Acetuldehyd und Essigséure, zur Gewinnung von RuB, Graphit und Wasserstoff. Schlieflich 148t
es sich in der chemischen Analyse zum Féllen einiger Metalle, besonders Kupfer, verwenden.

Gelostes Acetylen, Da reines Acetylen unter stirkerem Druck als 2 Atm. explosiv ist,
148t sich Acetylen nicht wie andere Gase in komprimiertem Zustande verwenden. Ungefihrlich
sind aber Losungen von Acetylen in Aceton, die unter Druck hergestellt sind. Zur Her-
stellung dieser Lésungen wird eine in einer Stahlflasche befindliche pordse Masse (aus Holzkohle
und Kieselgur) mit Aceton getrinkt, und dann wird gut gereinigtes und getrocknetes Acetylen
in die Flasche gepreBt. In 11 Flaschenraum lassen sich auf diese Weise etwa 130 1 Acetylen auf-
speichern. Es herrscht dann in der Flasche ein Druck von etwa 15 Atm. Das geldste Acetylen
wird in Flaschen von 5 1 Wasserinhalt, die etwa 650 1 Acetylen fassen, besonders fiir die Beleuch-
tung von Kraftwagen und anderen Wagen, Motorbooten, Eisenbahnwagen, Lokomotiven usw.
verwendet. Es dient ferner zur Beleuchtung von Arbeitsplitzen im Freien, fiir die Feuerwehr,
fiir Signalapparate und fiir die Seebeleuchtung, weiter zur Speisung von Acetylenbrennern fiir
autogene SchweiBung und zum Schneiden von Metall und fiir viele andere Zwecke, fiir die
nicht komprimiertes Acetylen verwendet wird.

Geseizliche Bestimmungen. Fiir den Betrieb von Acetylenanlagen ist im Jahre 1913
eine Verordnung erlassen, die 1914 in Kraft getreten ist. Fiir den Verkehr mit gelostem Acetylen
ist noch die Anlage C der Rekanntmachung des Reichskanzlers vom 23. Dezember 1908 (Reichs-
gesetzblatt 1909, S.23 u.f.) betr. die Eisenbahnverkchrsordnung und in Preuflen die Polizei-
verordnung hetr. den Verkehr mit verfliissigten und verdichteten Gasen (Ministerialblatt fiir
Handels- und Gewerbeverwaltung 1913, Nr. 12) zu beachten. Der Deutsche Acetylenverein in
Berlin hat allgemein anerkannte »Normen fiir die Herstellung von Acetylenapparaten* her-
ausgegeben.

Reinigungsmittel fiir Acetylen kommen unter verschiedenen Namen in den Handel:
Acagin und Puratylen enthalten Chlorkalk, Heratol enthélt Chromsiure, Catalysol Eisen-
oxychlorid und andere Katalysatoren, Frankolin Kupferchlorid in salzsaurer Losung. Heratol,
das hiufig angewandt wird, erhilt man nach ULLMANN auf folgende Weise: Eine Lésung von
20 kg Natriumdichromat in 25 1 Wasser wird unter Umriihren mit 15 1 konz. Schwefelsiiure
(669 Bé. spez. Gew. 1,825) versetzt und die Mischung in einer Mischtrommel mit 30-—35 kg Kieselgur
innig gemischt; man erhilt so ein fast trockenes Pulver.
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Narcylen (C. H. BoEHRINGER SOHY, Niederingelheim) ist gereinigtes Acetylen. Es findet
Anwendung zur Narkose nach Gauss und WIELAND.

Acetylerl(}hloride. Acetylen lagert Chlor an und bildet Acetylentetra-

chlorid, C,H,Cl;, aus dem dann weitere Chlorabkémmlinge dargestellt werden,
die besonders als I.6sungsmittel Bedeutung haben.

Acetylentetrachlorid. Tetrachlorathan. C,H,Cl,. Mol.-Gew. 167,8.

Darstellung. Trockenes Acetylen und Chlor werden abwechselnd oder gleichzeitig
in Antimonpentachlorid, das zu Anfang in Acetylentetrachlorid geldst wird, eingeleitet (ohne
dafl die beiden Gase sich vorher mischen). Es entstehen dabei durch Einwirkung des Acetylens
auf das Antimonpentachlorid Doppelverbindungen, SbCly - C,H, und SbClg - 2 C,H,, die mit
Chlor Acetylentetrachlorid und wieder Antimonpentachlorid geben. Das Antimonpentachlorid
wirkt also wig ein Katalysator. Das Acetylentetrachlorid wird abdestilliert, mit Kalkmilch oder
Calciumcarbonat und Wasser gewaschen und mit Wasserdampf destilliert. Auch Kisenchlorid
a8t sich als Katalysator verwenden.

Eigenschaften. Farblose Fliissigkeit, spez. Gew. 1,60, Sdp. 14790, nicht brennbar. Es ist
ein ausgezeichnetes Losungsmittel fiir Fette, Ole, Harze, Celluloseacetat und andere Stoffe. In
feuchtem Zustande greift es Metalle langsam an durch Abgabe von Chlor. Der Dampf wirkt dhnlich
wie Chloroform und Tetrachlorkohlenstoffdampf, aber schwicher, betdubend. Gegen Siuren ist
es bestindig, mit Alkalien spaltet es Chlorwasserstoff ab und bildet Trichloréthylen.

Anwendung. Als Losungsmittel fiir organische Stoffe aller Art, auch fiir Schwefel, zum
Entfernen von alten Olfarbenanstrichen, zur Darstellung von Trichlorithylen und anderen Chlor-
verbindungen.

Trichlordthylen. C,HCl;, Mol.-Gew. 131,4, technisch kurz Tri genannt, entsteht
durch Abspaltung von Chlorwasserstoff aus Acetylentetrachlorid.

Darstellung. Durch FErhitzen von Acetylentetrachlorid mit Kalkbrei oder mit
trockenem Calciumhydroxyd oder durch Erhitzen von Acetylentetrachlorid in Dampfform
auf etwa 3000.

Eigenschaflen. Chloroformahnliche Fliissigkeit, spez. Gew. 1,47, Sdp. 85°. In Wasser
nur spurenweise 16slich, es nimmt auch nur Spuren von Wasser auf. Gegen verdiinnte Alkali-
l6sungen ist es bestindig. Beim Erhitzen mit konz. Alkalilauge liefert es Glykolsdure und daneben
in Spuren selbstentziindliches Dichloracetylen, C4Cl,. Beim Erhitzen des Dampfes auf hohe Tem-
peraturen bildet sich Hexachlorbenzol. Mit Chlor gibt es Pentachlorithan. Metalle werden auch
von feuchtem Trichlordthylen nicht angegriffen.

Anwendung. Trichlorithylen ist ein ausgezeichneter Ersatz fiir Tetrachlorkohlenstoff,
und weil es nicht brennbar ist, auch fiir Benzin als Losungsmittel fiir viele Stoffe. In der che-
mischen Wischerei wird es vielfach angewandt, auch in Verbindung mit Seife. Triol, Tripur,
Westrol sind Seifen und Seifenldsungen mit Trichlordthylen. Es ist eines der wichtigsten Lo-
sungs- und Extraktionsmittel der Technik. Es findet ferner Anwendung zur Synthese einer Reihe
von organischen Verbindungen.

Chlorylen (C. A. F. Kamupaum, Adlershof b. Berlin) ist reines Trichloriithylen, CCl,:CHCL
Mol.-Gew. 131,4. Farblose Fliissigkeit, Sdp. 889, spez. Gew. 1,47.

Anwendung. Bei Trigeminusneuralgie. 20—30 Tr, werden auf Watte oder auf ein Tuch
getréufelt und (dreimal téglich) der Dampf durch die Nase eingesogen. Das fliissige Chlorylen darf
nicht auf die Nasenschleimhaut gelangen. Innerlich 0,5~-0,75 g in Pulver.

Pentachlordthan, C.HCI,, Mol.-Gew. 202,3, entsteht durch Einleiten von Chlor
in Trichlordthylen,

Durch Waschen mit Wasser unter Zusatz von Kalk und Destillation mit Wasserdampf wird
es gereinigt.

Eigenschaften. Farblose Fliissigkeit, ihnlich dem Tetrachlorithan, aber von schwicherem
Geruch, spez. Gew. 1,685. Sdp. 1590, Gegen Alkalien ist es wie das Tetrachlorithan nicht bestén
dig; es spaltet Chlorwasserstoff ab und liefert Perchlordthylen, C5Cly. Feucht greift es Metalle an.

Anwendung. Ahnlich wie Acetylentetrachlorid (Tetrachlorithan) als Ldsungsmittel.

Tetrachlordthylen. Perchlorithylen, Carboneum dichloratum. C,Cl;, Mol.-
Gew, 165,8. Wird erhalten durch Kochen von Pentachlordthan mit Kalkschlamm,

Eigenschaflen. Farblose Fliissigkeit, dhnlich dem Trichloréthylen, dem es auch in
seinem chemischen Verhalten gleicht, Sdp. 1199, spez. Gew. 1,629.

Anwendung. Als Lésungsmittel wie Trichlorithylen, seines hheren Preises wegen aber
in geringerem Umfange. Als Fleckenreinigungsmittel ist es wegen seines schwachen Geruches
und der nicht zu groBen Fliichtigkeit gut zu verwenden. In Mischung mit Seifenspiritus (14-9)
zur Hautdesinfection.



Acidum aceticum. 95

Dichlordthylen. Dioform. CyH,Cl, oder CHCI: CHCI, Mol.-Gew. 90,9.

Darstellung. Durch Erhitzen von Acetylentetrachlorid mit Wasser und Zinkstaub
am RiickfluBkiihler oder mit Wasser und Eisen auf 150—200° im DruckgefiB.

Eigenschaften. Das Dichlorithylen besteht aus den beiden stereoisomeren Verbindungen
der Zusammensetzu.ng CHCI: CHC] und CICH:CHCI, die sich voneinander in der Konstitution.
unterscheiden wie Fumar- und Maleinsdure und verschiedene Siedepunkte haben (480 und 6009).
Das technische Dichlorithylen zeigt deshalb keinen scharfen Siedepunkt. Das spez. Gewicht liegt
aus dem gleichen Grunde zwischen 1,265 und 1,291. Es ist wie die anderen Chlorverbindungen ein
sehr gutes L&sungsmittel, besonders auch fiir Kautschuk. Die heiflen Dimpfe sind brennbar,
die Flamme verldscht aber sehr leicht wieder, so daf3 es kaum feuergefihrlich ist.

Anwendung. Wie die anderen Acetylenchloride.

Hexachlordthan. Perchlorithan, Carboneum trichloratum (sesquichloratum)C,Cl,,
Mol.-Gew. 236,7.

Darstellung. Durch erschépfende Chlorierung von Acetylentetrachlorid mit
Aluminiumchlorid als Katalysator oder aus Tetrachlordthylen CyCl,, durch Anlagerung von
Chlor, ferner durch Einleiten von Chlor in erhitztes Athylenchlorid oder Athylidenchlorid, am
besten im Sonnenlicht.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, die bei etwa 185% ohne zu schmelzen sublimieren.
Spez. Gew. etwa 2,0. Geruch campherartig; unléslich in Wasser, leichtléslich in Weingeist. Gegen
Alkalien ist es sehr bestindig.

Anwendung. Als Ersatz fiir Campher bei der Herstellung von Sicherheitssprengstoffen.
Frither wurde es medizinisch bei asiatischer Cholera angewandt zu 0,2—0,5 g.

Mixtura Carbonei trichlorati Xine. Unguentum Carbonei trichlorati MIALEE
Carbonei trichlorati . 5,0 (ad 8,0) Carbonei trichlorati 5,0
Magnesiae subcarbonicae 7.5 Aetheris 10,
Mixturae camphoratae 250.0. Adipis suilli 25,0.

2—4stiindlich 2—3 EBloffel voll zu nehmen (bei Einreibung; als lokales Anisthetikum.
asiatischer Cholera).

Acidum aceticum.

Acidum aceticum. Essigsiure. Athansdure. Acetic Acid. Acide
acétique. CHy;COOH, Mol.-Gew. 60.

Bildung. Essigsiure bildet sich bei der trockenen Destillation des Holzes, durch Oxy-
dation von Athylalkohol durch die Essiggirung und durch chemische Oxydation von Athylalkohol
und Acetaldehyd.

Gewinnung. Die Hauptmengen der Essigsiure werden aus dem Holzessig gewonnen,
indem man aus diesem durch Neutralisieren mit Atzkalk und Eindampfen zuerst Calciumacetat
darstellt und dieses mit konz. Schwefelsiure oder Salzsiure erhitzt. Das rohe Calciumacetat
wird im Handel als Graukalk bezeichnet. Es enthilt bis zu etwa 830/, wasserfreies Calciumacetat.
Durch Destillation mit Salzsdure erhilt man zunichst rohe Hssigsdure von 40—500/,, mit konz.
Schwefelsiure eine solche mit etwa 809/y Essigsiure; meistens wird deshalb das Calciumacetat
mit Schwefelsiure destilliert. Die rohe Essigsiure wird durch Destillation in XKolonnenappuraten
gereinigt und konzentriert. Man erhilt dabei etwa 600/, der rohen Essigsiure als technischen
Eisessig mit 98—999/,, etwa 359/, verdiinnte Essigséiure von etwa 502/, 1—29/, Vorlauf und etwa
39/, teerigen Riickstand. Chemisch reine Essigsiure erhdlt man aus dem technischen Eis-
essig durch Destillation unter Zusatz von Kaliumpermanganat, wodurch die Verunreinigungen
oxydiert werden. — In gleicher Weise wie aus dem Holzessig wird auch aus Gérungsessig (aus
Alkohol) Essigsdure gewonnen. Das aus Girungsessig zuerst dargestellte Calciumacetat wird als
WeiBkalk bezeichnet; es ist viel reiner als der Graukalk.

Man kann auch aus dem Holzessig oder dem Gérungsessig durch Neutralisieren mit Soda
erst Natriumacetat darstellen und aus dem durch Erhitzen entwisserten Natriumacetat die
Essigsiiure durch Destillation mit konz. Schwefelsdure abscheiden.

Nach neueren Verfahren wird Alkohol zu Acetaldehyd und dieser durch Sauerstoff
zu Essigsiure oxydiert, wobei als Zwischenprodukt wahrscheinlich Acetpersidure entsteht:

CH3CHO - 0, = CH3CO3H, CH3CHO - CH3CO3H == 2 CHCO,H.
Die Oxydation des Acetaldehyds wird nach D.R.P. 261589 beschleunigt, wenn man von

vornherein etwas Essigsiure zusetzt und auBerdem Katalysatoren anwendet wie Eisenoxydul-
oxyd, Vanadinpentoxyd, Uranoxyd.
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Der Acetaldehyd wird anstatt aus Alkohol jetzt auch aus Acetylen dargesteilt (s. u.
Acetaldehyd, S. 87), so daB die Essigsdure jetzt auch vollstindig synthetisch aus Calcium-
carbid gewonnen wird.

Darstellung im kleinen. 4 T. fein zerriebenes entwiissertes Natriumacetat (s. u. Na-
trium aceticum, S. 108) bringt man in eine trockene tubulierte Retorte, die in ein Sandbad gesetzt
und mit einem Kiihler und einer Vorlage verbunden wird. Dann gibt man in die Retorte 5 1. kouz.
reine Schwefelséure (spez. Gew. iiber 1,84) und erhitzt, wenn die Schwefclsdure das Natrium-
acetat durchdrungen hat. Die ersten Anteile der {ibergehenden Essigséiure enthalten meist etwas
Chlorwasserstoff, wenn das Natriumacetat und die Schwefelsdure nicht véllig rein waren. Man prift
deshalb die ersten Anteile nach dem Verdiinnen mit Wasser mit Silbernitratlésung, solange bis
keine Tribung mehr auftritt. Die dann aufgefangene Ess gsdure enthiilt etwas Schw- flige Séure
und auch mitgerissene Schwefelsdure, von denen man sie befreit, indem man 100 T. der Essigsiure
mit 1 T. zerriebenem Kaliumdichromat und 1 T. entwissertem Natriumacetat versetzt und nach
einigem Stehen von neuem destilliert. Zur Darstellung von 100 g reiner Essigsdure sind etwa
150 g entwissertes Natriumacetat oder 250 g krist. Natriumacetat erforderlich.

Eigenschaflten. Die reine, wasserfreie Essigsiure ist eine klare, farblose,
stechend sauer riechende und édtzend sauer schmeckende Fliissigkeit; bei 16,70 erstarrt
gie zu einer eisdhnlichen Kristallmasse (Eisessig). Sdp. 1180. Spez. Gew. 1,0563 bei
150, (Wasser von 15%=1.) Die Dampfe sind leicht entziindlich und brennen mit
bliulicher Flamme. Mit Wasser, Alkohol, Ather, Glyeerin, Chloroform, Terpentinél
ist sie in jedem Verhiltnis mischbar., Beim Verdiinnen der Sidure mit Wasser steigt
das spez. Gewicht zunéchst, infolge Bildung von Hydraten, dann fillt es wieder.
Einem spez. Gew. von iiber 1,0563 entsprechen immer zwei Mischungen, dem spez.
Gew. 1,0668 z. B, eine Sdure von 95¢/,, aber auch eine solche von 569/y; daher
ergibt das spez. Gewicht nicht ohne weiteres den Siduregehalt.

Erkennung. In nicht zu starker Verdiinnung wird Essigsidure leicht am Ge-
ruch erkannt. Wisserige Liésungen von essigsauren Salzen und von Essigsiure nach
‘dem Neutralisieren mit Natronlauge werden durch Eisenchloridlésung tief rot ge-
farbt; die Firbung verschwindet auf Zusatz von Salzsdure. Natriumacetat (aus
Essigsiurelésungen durch Neutralisieren mit Natriumcarbonat und Eindampfen er-
halten) gibt mit Arsentrioxyd gemischt im Glithrolirchen erhitzt das widerlich
riechende Kakodyloxyd, (CH;),As-O-As(CH,),. Essigsdure und Acetate geben beim
Erhitzen mit Alkohol unter Zusatz von konz. Schwefelsiure Essigsiuredthylester
(Essigither).

Bestimmung. Freie Essigsdure wird mit n-Kalilauge titriert, Phenolphthalein
als Indikator. 1 ccm n-Kalilauge == 60 mg CH;COOIL. Aus essigsauren Salzen wird die
Sidure durch Destillation mit Schwefelsdure oder Phosphorsiure, am besten im Wasser-
dampfstrom, abgeschieden, bis die Dimpfe nicht mehr sauer sind, und dann titriert.

Spezitisches Gewicht und Gehalt wiisseriger Losungen der Essigsiiure
bei +-159 (auf Wasser von 49 bezogen) (OUDEMANS).

Spez. Gew.| %/, |Spez. Gew.| ¢/, |Spez. Gew.| 9/, [Spez.Gew. 0/, [Spez.Gew.| 9/,
0,9992 0 1,0200 14 1,0388 28 1,0543 42 1,0660 56
1,0007 1 1,0214 15 1,0400 29 1,0552 43 1,0666 57
1,0022 2 1,0228 16 1,0412 30 1,0562 44 1,0673 58
1,0037 3 1,0242 17 1,0424 31 1,0571 45 1,0679 59
1,0052 4 1,0256 18 1,0436 32 1,0580 46 1,0684 60
1,0067 5 1,0270 19 1,0447 33 1,0589 47 1,0691 61
1,0083 6 1,0284 20 1,0459 34 1,0598 48 1,0697 62
1,0098 7 1,0298 21 1,0470 35 1,0607 49 1,0702 63
1,0113 8 1,0311 22 1,0481 36 1,0615 50 1,0707 64
1,0127 9 1,0324 23 1,0492 37 1,0623 51 1,0712 65
1,0142 10 1,0337 24 1,0502 38 1,0631 52 1,0717 66
1,0157 11 1,0350 25 1,0513 39 1,0638 53 1,0721 67
1,0171 12 1,0363 26 1,0523 40 1,0646 54 1,0725 68
1,0185 13 1,0375 27 1,0533 41 1,0653 55 1,0729 69
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Spez.Gew. | 9/, |Spez.Gew.| ©/, [Spez.Gew.| 0/, |Spez.Gew.| 9/, |Spez.Gew.| 0/,

1,0733 70 1,0748 71 1,0741 84 1,0705 91 1,0604 98
1,0737 71 | 1,0748 78 1,0739 85 1,0696 92 1,0580 99
1,0740 72 1,0748 79 1,0736 86 1,0686 93 1,0553 100
1,0742 73 - 1,0748 80 1,0731 87 1,0674 94
1,0744 74 1,0747 81 1,0726 88 1,0660 95
1,0746 75 1,0746 82 1,0720 89 1,0644 96
1,0747 76 1,0744 83 1,0713 90 1,0625 97

Den spez. Gewichten iiber 1,0553 (1,0563 Wasser von 15°) entsprechen zwei Siduren von
sehr verschiedenem Gehalt. Zur Feststellung des Gehaltes ist dann noch eine Titration der Siure
mit n-Kalilauge érforderlich. Man kann auch eine Probe der Siure mit wenig Wasser versetzen
und von neuem das spez. Gewicht bestimmen. Ist dieses jetzt hoher, so lag der Gehalt der Siure
iiber 789/,, im anderen Falle unter 789/,. LaBt sich eine Probe der Siure mit Terpentinél oder
Chloroform klar mischen, so ist bei einem spez. Gewicht von iiber 1,0553 die Saure fast wasserfrei.

Handelssorten. 1. Rohe Essigsidure, wie sie durch Destillation von Graukalk mit
Schwefelsiure oder Salzsiure erhalten wird, mit einem Gehalt von 40—809/,. Die Siure ist ver-
unreinigt mit Salzsdure, Schwefelsiure, Schwefliger Siure, Calciumchlorid, Calciumsulfat, Teer-
bestandteilen (empyreumatischen Stoffen).

2. Technische Essigsdure mit 25—509/y CH;COOH, wie sie beim Rektifizieren der
rohen Siure erhalten wird. Sie enthilt Ameisensiure, Buttersiure und auch empyreumatische
Stoffe.

3. Technisch reine Essigsiure mit 96—99,5%/, CH3COOH (Eisessig) enthilt kleine
Mengen von Ameisensiure und anderen fremden organischen Stoffen, so daB sie die Kalium-
permanganatprobe (s. u. Priifung) nicht halt.

4. Essigessenz fiir Speisezwecke mit 809/, CH3COOH, in der Reinheit dem technisch
reinen Eisessig entsprechend.

5. Chemisch reine Essigsdure (Eisessig) mit 96—99,50/, CH;COOH.

6. Verdiinnte reine Essigséiure mit 30 und 50°/, CH3COOH,

Gesetzliche Bestimmungen. Die aus Holzessig oder aus essigsauren Salzen
oder aus Calciumcarbid, Acetylen oder Acetaldehyd hergestellte, zu GenuB-
zwecken geeignete Essigsiure unterliegt, wenn sie nicht ausgefiihrt oder fiir gewerbliche Zwecke
verwendet wird, einer Verbrauchsabgabe, deren Héhe nach der Verordnung des Reichsministers
der Finanzen vom 22. Januar 1923 iiber die Essigsiuresteuer zu berechnen ist. Zur Verwen-
dung fiir gewerbliche Zwecke wird die Essigsiure vergillt.

Fiir die Abgabe von Essigsiure, die mehr als 15°/) reine Siure enthilt, gilt das Gesetz
von 14. Juli 1908 (s. S. 100).

Anwendung. Zur Herstellung von Essig und fiir viele chemische Zwecke, in der Farberei,
Photographie, zur Darstellung von essigsauren Salzen, Essigsiureestern, vielen synthetischen
Arzneistoffen und Riechstoffen, von Aceton, Bleiwei8.

Acidum aceticum. (Germ., Belg., Helv., Norv.). Essigsdure. Eisessig. Glacial
Acetic Acid. Acide acétique crystallisable (Gall). Acidum ace-
ticum concentratum (Austr., Hung., Croat.-Slav., Ital., Nederl.). Acidum aceti-
cum glaciale (Amer., Brit., Jap., Nederl., Ross., Suec.). Acetum radicale. Fast
wasserfreie Essigsdure mit einem Gehalt von 96—1000/, CH,COOH. Mol.-Gew. 60.

Acidum aceticum Amer., Brit,, Dan., Hisp., Jap., Nederl., Ross., Suec. ist
verdinnte Essigsdure mit verschiedenem Gehalt (s. Acidum aceticum di-
lutum). Acid. aceticum Germ. 6 s. Bd. IL, S. 1299.

Germ.

Belg.  Amer.(25% Austr. Brit. Gall. Helvet Hung. Ital. Nederl. Norv,
Spez. Gewicht 1,064> 1.047-1,050 1,054 1,058 1.0553 1,064> 1,055-1,066 1,0644 1,055-1,062 —
Essigsiuregehalt %/, >96 99 >96 ca. 99 100 96 95 96 97,2 96

Eigenschaften. Yarblose Fliissigkeit wie die wasserfreie Siure. Erstp. je
nach dem Gehalt an Wasser 9,5—16,7% Sdp.116—118% Amer, 117—118°, Klar
mischbar mit Chloroform oder Terpentinél.

Erkennung. Eine Mischung von Essigsiure und Wasser (1 g+ 20 cem) wird
pach Zusatz von Natronlauge bis zur schwach sauren oder neutralen Reaktion

durch Eisenchloridlosung tief rot gefarbt.
Hager, Handbuch, I. 7
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Priifung. a) Spez. Gewicht hochstens 1,064. Sie muB mit Chloroform oder Ter-
pentindl klar mischbar sein.— b) Erstarrungspunkt nicht unter 9,5%. — ¢) eine Mischung
von 2 cem Essigsdure und 3 cem Zinnchloriirlosung darf innerhalb 1 Stunde keine
dunklere Farbungannebhmen (Arsen). Die wisserige Losung (je0,5 g -}-10 cem) darf nicht
verdndert werden: — d) durch Bariumnitratlésung (Schwefelsdure), — e) durch Silber-
nitratlosung (Salzsdure), — f) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle). —
g) Eine Mischung von 6 ccm Essigsidure, 14 com Wasser und 1 ¢em Kaliumperman-
ganatlosung (1:1000) darf die rote Farbe innerhalb 1 Stunde nicht verlieren (Schwef-
lige Sdure, empyreumatische Stoffe, Ameisensiure). — h) 10 cem Essigsiure diirfen
beim Erhitzen keinen Riickstand hinterlassen.

Anmerkungen. Zu a): Wasserfreie Essigsidure hat das spez. Gew. 1,0563. Dem spez.
Gew. 1,064 entspricht eine Siure von 960/, und eine von 540/, erstere ist mit Terpentinél oder
Chloroform klar mischbar, letztere nicht.

Zu g): Zum Nachweis von Ameisensédure a8t sich auch folgende Probe anwenden: Eine
Mischung von 5 g Essigsiure, 5 g Natriumacetat und 40 ccm Quecksilberchloridlésung (1--19)
wird lingere Zeit zum Sieden erhitzt. Bei Gegenwart von Ameisensiure scheidet sich Queck-
silberchloriir als weifle Triibung aus. Zur quantitativen Bestimmung der Ameisensidure erhitzt man
die angegebene Mischung nach FINCKE 2 Stunden lang in einem Kolben mit einem Glasrohr als
RiickfluBkiihler im siedenden Wasserbad. Das ausgeschiedene Quecksilberchloriir wird auf einem
gewogenen Filter gesammelt, bei 1000 getrocknet und gewogen. 1 T. HgCl = 0,0975 T. HCOOH.
Das Natriumacetat mufl natiirlich frei sein von Formiat. FINCKE fand in der reinen Essigsdure
des Handels bis zu 0,80/, Ameisensiure. Nach WEGENER bestimmt man die Ameisensiure durch
Uberfiihrung in Kohlenoxyd. Man mischt 10 cem Essigsdure mit 50 cem konz. Schwefelsdure
in einem Siedekdlbchen, das mit einer GasmeBbiirette verbunden und mit einem bis auf den Boden
reichenden Zuleitungsrohr fiir Kohlendioxyd verbunden wird. Die Gasbiirette wird mit Kali-
lauge gefiillt, und die Luft in dem Siedekdlbchen durch Kohlendioxyd verdréngt. Dann erhitzt
man das K6lbchen unter langsamem Durchleiten von Kohlendioxyd und fingt das aus der Ameisen-
siure entstehende Kohlenoxyd in der Birette auf. 100 ccm Kohlenoxyd (0%, 760 mm B)
=0,2056 g HCOOH.

Wihrend des Krieges und nachher ist nicht selten reine Ameisenséiure an Stelle von
Essigsdure in den Handel gebracht worden, z.T. unter irrefiihrender Bezeichnung, wie z. B.
Acetan. Zur raschen Feststellung, ob Ameisensiure oder Essigsiiure vorliegt, erwdrmt man in
einem Probierrohr etwa 10 cem konz. Schwefelsiure auf etwa 1000 und gibt tropfenweise die zu
priifende S#ure hinein, Ameisensiure gibt Gasentwicklung (Kohlenoxyd), Essigséure nicht.

Gehaltsbestimmung. 5 g Essigsdure werden mit Wasser auf 100 ccm ver-
diinnt, 20 eem der Verdiinnung miissen mindestens 16 eem n-Kalilauge ver-
brauchen (Phenolphthalein) = mindestens 96°/, CH3COOH (1 ccm n-Kalilauge
= 60 mg CH;COOH).

Aufbewahrung. Nur nach Austr. vorsichtig.

Abgabe. Da Eisessig nur zu wenigen technischen Zwecken (Photographie, Chemie) ver-
wendet wird, so iiberzeuge man sich, dal der Kiufer auch wirklich Eisessig haben will. Wenn
im Handverkauf schlechthin ,,Essigséure‘ als Arzneimittei verlangt wird, so gebe man Acidum
aceticum dilutum. Die Abgabe von kleinen Mengen (unter 2 Liter) fiir GenuBzwecke (vergl.
S. 100) darf nur in Essigessenzflaschen erfolgen.

Anwendung. Konz. Essigsiure wirkt auf Schleimhéute und die Haut tzend, verdiinnte
reizend. Innerlich wird die konzentrierte Saure nicht angewandt, die innere Anwendung der
Essigsdure erfolgt lediglich.in Form von Acetum oder Acidum aceticum dilutum. AuBer-
lich selten als Atzmittel bei Warzen und Hiithneraugen, bei Wunden, die mit Leichengift in-
fiziert sind. Bisweilen als blasenziehendes Mittel und als Riechmittel. Essigsdureddimpfe wirken
desinfizierend. Technisch: In der Photographie und Chemie.

Acidum aceticum dilutum. (Germ. Austr. Nederl. Belg,) Verdiinnte Essig-
siure. Diluted Acetic Acid. Acide acétique dilué (Gall). Acidum
aceticum (Amer., Brit., Dan., Jap., Nederl., Suec.). Acetum concentratum,

Wiisserige Losungen von 1einer Essigsdure mit verschiedenem Gehalt (Germ..§
309/, CH;COOH). Germ. 6 8. Bd. 11, 8. 1299.

Germ. Amer. Croat. Brit. Dan. Gall. Hung. Jap. Norv.  Suec.
Spez. Gewicht 1,041 1.045(25%) 1,0284 1,044 1,041 1,0142 1,028 1,048 1,085 1,038
Gehalt 9/, 30 36-37 20 33 29 10 20 36 25 25

Acidum aceticum dilutum Amer., Brit., Jap., Nederl. entsprichtim Gehalt
unserem Essig. (Amer. 5,7—86,3%,, Jap., Nederl. je 69/, Brit. 4,279/,.)
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Darstellung. Durch Destillation von kristallisiertem Natriumacetat mit Schwefel-
siiure, auch durch Verdiinnung des Vorlaufes von der Destillation des Eisessigs und durch Ver-
diinnen von reiner Essigsiure mit Wasser. 100 T. Essigséiure von 969/, werden mit 220 T. Wasser
verdiinnt.

Priifung. a) Spez. Gewicht 1,042 (Germ. 1,041). — b) Eine Mischung von 1 cem
verdiinnter Essigsdure und 3 cem Zinnchloriirlosung darf innerhalb 1 Stunde keine
dunklere Férbung annehmen (Arsen). — Die wisserige Losung (2 g - 10 cem) darf nicht
verindert werden: — ¢) durch Bariumnitratlésung (Schwefelsdure), — d) durch Silber-
nitratlosung (Salzsdure), — €) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle). —
f) Eine Mischung von 20 cem verdiinnter Essigsdure und 1 eem Kaliumpermanganat-
lésung (1:1000) darf die rote Farbe innerhalb 1 Stunde nicht verlieren (Schweflige
Saure, empyreumatische Stoffe, Ameisensdure). — g) 30 ccm verd. Essigsidure diirfen
beim Abdampfen keinen Riickstand hinterlassen.

Anmerkung zu a): Das von der Germ. 5 angegebene spez. Gewicht ist zu niedrig. Bei
159 ist das spez. Gewicht reiner Essigsiure von 300/, nach der Tabelle von OUDEMANS (S. 96)
== 1,0412 auf Wasser von 40 bezogen. Nach der Germ. sind aber die spez. Gewichte auf Wasser
von 15° bezogen. Dementsprechend hitte das spez. Gewicht der verdiinnten Essigsiure auf 1,042
festgesetzt werden miissen. — Germ. 6 Dichte (20°) 1,037—1,038.

Gehaltsbestimmung. Zum Neutralisieren von 5 c¢em verdiinnter Essig-
siure miissen 26 ccm n-Kalilauge erforderlich sein = 309/, CH;COOH (Germ. 5).

Eine geringe Schwankung im Gehalt (25,6—26,7 ccm n-Kalilauge = 29,5 bis
30,49/ CH;COOH) sollte zulissig sein, da auch andere Siuren nicht so vollkommen
genau, wie es Germ. § bei der verdiinnten Essigsiure verlangt, auf einen bestimmten
Gehalt eingestellt werden. Germ. 6 29,7—30,69,.

Anwendung. In kleinen Gaben innerlich zu 0,5—1,0 g, stark verdiinnt, regt sie Appetit
und Verdauung an, in gréBeren Gaben und hiufiger genommen, erzeugt sie Verdauungsstérungen,
Abmagerungen, Blutarmut. AuBerlich: Zu reizenden Einreibungen, Waschungen, als Riech-
mittel, gegen Parasiten (Filzlduse). Technisch in der Photographie und Chemie. Mengen unter
21 diirfen fiir Genuflzwecke nur in Essigessenzflaschen abgegeben werden (vergl. S. 100).

Acetum. Essig. Vinegar. Vinaigre. AlsEssig bezeichnet man Essigsiure-
16sungen mit einem Gehalt von 3,5—159/,"CH,COOH, die man erhélt: 1. durch die
Essiggarung alkoholhaltiger Fliissigkeiten (Garungsessig), 2. durch Verdiinnen von
reiner Essigsiure (Essigessenz) mit Wasser (Kunstessig und Essenzessig).

Handelssorten. Man unterscheidet nach den Rohstoffen folgende Sorten von
Girungsessig: Branntweinessig (Spritessig), Weinessig (Traubenessig), Obstweinessig, Bier-
essig, Malzessig, Stérkezuckeressig, Honigessig und andere. Nach dem Gehalt an Essig-
siure werden unterschieden: Speise- oder Tafelessig, mit mindestens 3,5—5 g in 100 ccm,
Einmacheessig, mit mindestens 5 g, Doppelessig, mit mindestens 7 g und Essigsprit und drei-
facher Essig, mit mindestens 10,5 g Essigséure in 100 cem.

Fiir die essigsdurehaltigen Fliissigkeiten des Handels, soweit sie fiir GenuB-
zwecke bestimmt sind, hat das Reichsgesundheitsamt in den von ihm herausgegebenen
Entwiirfen zu Festsetzungen iiber Lebensmittel, H.3, folgende Begriffsbestimmungen auf-
gestellt:

»BEssig (Girungsessig) ist das durch die sogenannte Essiggirung aus alkoholhaltigen Fliis-
sigkeiten gewonnene Erzeugnis mit einem Gehalt von mindestens 3,5 g Essigsiure in 100 cem.

Essigessenz ist gereinigte wisserige, auch mit Aromastoffen versetzte Essigsiure mit
einem Gehalt von etwa 60—80 g Essigsiure in 100 g.

Essenzessig ist verdiinnte Essigessenz mit einem Gehalt von mindestens 3,5 g und héch-
stens 15 g Essigsdure in 100 ccm.

Kunstessig ist mit kiinstlichen Aromastoffen versetzter oder mit gereinigter Essigsiure
(auch Essenzessig oder Essigessenz) vermischter Essig mit einem Gehalt von mindestens 3,5g
und héchstens 15 g Essigsdure in 100 cem.

Krauteressig (z. B. Estragonessig), Fruchtessig (z. B. Himbeeressig), Gewiirzessig und
dhnlich bezeichnete Essigsorten sind durch Ausziehen von aromatischen Pflanzenteilen mit Essig
hergestellte Erzeugnisse.‘

Essig (Garungsessig) darf nach diesen Entwiirfen nicht unter Zusatz von fremden
Sauren, scharf schmeckenden Stoffen, Konservierungsmitteln oder kiinstlichen Aromastoffen
T
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hergestellt und auch nicht kiinstlich gefarbt sein, jedoch unbeschadet des Zusatzes von Kohlen-
siure, des sachgeméaBen Schwefelns der Fasser, der Verwendung von aromatischen Pflanzenteilen,
des Zusatzes von Wein und der Farbung mit kleinen Mengen gebrannten Zuckers. — Hssig,
Essigessenz und Kunstessig, die Essigdlchen oder gallertartige oder andere dur-ix Klein-
lebewesen gebildete Wucherungen oder Triibungen in erheblichem Mafle enthalten ocer kahmig
sind, die unmittelbar oder nach dem Verdiinnen fade oder fremdartig riechen oder schmecken,
die sonst stark verunreinigt oder aus den vorbezeichneten verdorbenen Erzeugnissen zubereitet
sind, sind als verdorben anzusehen. Blei darf in den Essigsorten des Handels iiberhaupt nicht,
Kupfer, Zink oder Zinn diirfen hochstens in Spuren darin enthalten sein.

Weinessig. Zuseiner Herstellung sollen lediglich Wein, Traubenmost oder Traubenmaische
als Rohstoffe verwendet werden. Weinessigverschnitt darf nur Essig genannt werden, dessen
Essigsdure mindestens zum fiinften Teile diesen Rohstoffen entstammt. In den Kreisen der.
Weinessigfabrikanten gilt als ,,Weinessig® noch vielfach ein Produkt, das unter Verwendung
von 20°/, Wein zur Essigmaische hergestellt ist. Weinessig und Weinessigverschnitt sollen min-
destens 5 g Essigsidure in 100 ccm enthalten.

Fiir die Priifung des Weinessigs und Weinessigverschnitts kommt in erster Linie
die Bestimmung des Trockenriickstandes, ferner auch der Asche nebst Alkalitédt, der Phosphor-
séure, des Glycerins, der Weinsiure und des Zuckers in Betracht. Die Ermittlung dieser Stoffe kann
unter Anlehnung an die amtliche Vorschrift zur Weinuntersuchung (s. Vinum, Bd. I1) erfolgen.
Der Trockenriickstand wird bestimmt, indem man in einer Platinschale 50 ccm Weinessig zur
Sirupdicke eindampft, den Riickstand 21/, Stunden im Wasserdampftrockenschrank erhitzt und
nach dem Erkalten im Exsiccator wigt. Ist der Eindampfriickstand erheblich, so ist er vor
dem Trocknen 2—3 mal mit je 50 ccm Wasser zu lésen und abzudampfen, damit jede Spur Essig-
sure beseitigt wird. — Weinessigverschnitt (20%/,ig) pflegt meist nicht unter 0,4 g zuckerfreien
Trockenriickstand und nicht unter 0,04 g Glycerin in 100 ccm zu enthalten.

Essigessenz darf nur gemafl den Vorschriften der Verordnung betr. den Verkehr mit
Essigsdure, vom 14. 7.1908 (R.G.Bl. 8.475) in den Verkehr gebracht werden, welche lautet:

»§1. Rohe und gereinigte Essigsdure (auch Essigessenz), die in 100 Gewichtsteilen mehr
als 15 Gewichtsteile reine Siure enthalt, darf in Mengen unter 2 Liter nur in Flaschen nach-
stehender Art und Bezeichnung gewerbsmifig feilgehalten oder verkauft werden.

1. Die Flaschen miissen aus weiflem oder halbweiBem Glase gefertigt, linglich rund geformt
und an einer Breitseite in der Langsrichtung gerippt sein,

2. Die Flaschen miissen mit einem Sicherheitsstopfen versehen sein, der bei wagerechter
Haltung der gefiiliten Flasche innerhalb einer Minute nicht mehr als 50 ccm des Flascheninhalts
ausflieBen 148t. Der Sicherheitsstopfen muB derart im Flaschenhalse befestigt sein, dafl er ohne
Zerbrechen der Flasche nicht entfernt werden kann.

3. An der nicht gerippten Seite der Flasche muf eine Aufschrift vorhanden sein, die in
deutlich lesbarer Weise

a) die Art des Inhalts einschliefllich seiner Stirke an reiner Essigsdure angibt,

b) die Firma des Fabrikanten des Inhalts bezeichnet,

¢) in besonderer, fiir die sonstige Aufschrift nicht verwendeter Farbe die Warnung ,,Vor-
sicht! Unverdiinnt lebensgefahrlich* getrennt von der sonstigen Aufschrift enthilt,

d) eine Anweisung fiir den Gebrauch des Inhalts der Flasche bei der Verwendung zu Speise-
zwecken erteilt.

Weitere Aufschriften diirfen auf der Flasche nicht vorhanden sein.

§ 2. Die Vorschriften des §1 finden keine Anwendung auf das Feilhalten und den Verkauf
von Essigsdure in Apotheken, soweit er zu Heil- oder wissenschaftlichen Zwecken erfolgt.

§ 3. Das Feilhalten und der Verkauf von Essigséure der in § 1 bezeichneten Art unter der
Bezeichnung ,,Essig® ist verboten.

§ 4. Diese Verordnung tritt am 1. Januar 1909 in Kraft.*

Der Gehalt an Ameisenséure in Essigessenz, Essenzessig und Kunstessig darf
nicht mehr als 0,5¢g auf 100 g Essigsidure betragen. Die Ermittlung der Ameisenséure,
der stets eine Priifung auf Formaldehyd voranzugehen hat, geschieht nach den ,,Entwiirfen®
in folgender Weise:

Priifung auf Formaldehyd: Von 100 ccm Essig bzw. zehnfach verdiinnter Essigessenz
werden nach Zusatz von 10 g Kochsalz und 0,6 g Weinséure etwa 75 com abdestilliert. 5 cem
des durch Umschiitteln gemischten Destillates werden sodann mit 2 ccm frischer Milehl) und
7 com Salzsdure (spez. Gew.1,124), die auf 100 ccm 0,2 ccm einer 109/yigen Eisenchloridldsung
enthilt, in einem gerdumigen Probierglas erhitzt und eine Minute lang in lebhaftem Sieden er-
halten. Die Gegenwart von Formaldehyd bewirkt Violettfarbung.

Prifung auf Ameisenséure. Der Rest des fiir die Priiffung auf Formaldebyd benutzten
Destillates (etwa 70 ccm) wird mit 10 ccm n-Alkalilauge auf dem Wasserbad zur Trockne ver-
dampft. Der Riickstand wird, wenn die Priifung auf Formaldehyd positiv ausgefallen war, nach

1) Durch Vorversuche ist festzustellen, einerseits, dafl die Milch frei von Formaldehyd ist,
anderseits daB sie auf Zusatz von Formaldehyd die Reaktion gibt.
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einstiindigem Erhitzen auf 1309 im anderen Falle ohne weiteres mit 10 com Wasser und 5 com
Salzsdure (spez. Gew. 1,124) aufgenommen und die Lésung in einem kleinen, mit einem Uhr-
glas zu bedeckenden Kdélbchen nach und nach mit 0,5 g Magnesiumspénen versetzt. Nach zwei-
stiindiger Einwirkung des Magnesiums werden 5 cem der Losung in ein gerdumiges Probierglas
abgegossen und in der angegebenen Weise mit Milch und eisenchloridhaltiger Salzsiure auf
Formaldehyd gepriift. Farbt sich hierbei die Fliissigkeit oder wenigstens das unmittelbar nach
Beendigung des Kochens sich abscheidende Eiweill deutlich violett, so ist der Nachweis von
Ameisensiure erbracht.

Bestimmung der Ameisenséure: 100 ccm Essig bzw. 100 g der auf das zehnfache
Gewicht verdiinnten Essigessenz werden in einem langhalsigen Destillierkolben von etwa 500 ccm
Inhalt mit 0,5 g Weinsdure versetzt. Durch den Gummistopfen des Kolbens fiibrt ein unten
verengtes Dampfeinleitungsrohr sowie ein gut wirkender Destillationsauvfsatz, der durch zweimal
gebogene Glasrohren in einen zweiten, gleich groBien und gleich geformten Kolben iiberleitet.
Dieser enthilt in 100 ccm Wasser aufgeschwemmt so viel reines Calciumcarbonat, daB es die
zur Bindung der gesamten angewandten Essigsaure erforderliche Menge um etwa 2 g iiberschreitet.
Das in den zweiten Kolben fithrende Einleitungsrohr ist fiir eine wirksame Aufrithrung zweck-
mafBig unten zugeschmolzen und dicht dariiber mit vier horizontalen, etwas gebogenen Auspuff-
rohrchen von enger Offnung versehen. Der Kolben trigt ebenfalls einen gut wirkenden Destil-
lationsaufsatz, der durch einen absteigenden Kiihler zu einer gerdumigen Vorlage fiihrt.

Nachdem die Calciumcarbonat-Aufschwemmung zum schwachen Sieden erhitzt ist, wird
durch den Essig ein Wasserdampfstrom geleitet und so geregelt, daB die Aufschwemmung nicht
zu heftig schiumt; gleichzeitig wird der Essig erhitzt, so dall sein Volumen allmihlich auf etwa
ein Drittel verringert wird, Wenn etwa 750 ccm Destillat vorliegen, unterbricht man die Destil-
lation und filtriert die noch heifle Aufschwemmung, wischt das Calciumcarbonat mit heifBem
Wasser aus und dampft das Filtrat auf dem Wasserbad zur Trockne ein. Der Riickstand wird
im Lufttrockenschrank eine Stunde lang auf 125—130° erbitzt, in etwa 100 ccm Wasser geldst
und die Losung zweimal mit je 25 ccm reinem Ather ausgeschiittelt. Nachdem man durch vor-
sichtiges Erwirmen der wisserigen Losung auf dem Wasserbad den gelosten Ather entfernt hat,
bringt man die klare Lésung in einen Erlenmeyerkolben, gibt 2 g reines kristallisiertes Natrium-
acetat, einige Tropfen Salzsiure bis zur schwach sauren Reaktion und 40 ccm 50/jige Queck-
silberchloridlésung hinzu und erhitzt die Lésung zwei Stunden lang im siedenden Wasserbad,
in das der mit einem Kiihlrohr versehene Kolben his an den Hals eintauchen mufl. Das aus-
geschiedene Quecksilberchloriir wird unter wiederholtem Dekantieren mit warmem Wasser auf
einen Platinfiltertiegel gebracht, gut ausgewaschen, mit Alkohol und Ather nachgewaschen,
im Dampftrockenschrank bis zur Gewichtskonstanz — etwa 1 Stunde — getrocknet und ge-
wogen.

Durch Erhitzen des wisserigen Filtrates mit weiteren 5 ccm Quecksilberchloridlésung iiber-
zeugt man sich, daB ein hinreichender QuecksilberiiberschuB vorhanden war.

Die gefundene Menge Quecksilberchloriir, mit 0,0975 multipliziert, ergibt die in 100 ccm
Essig bzw. in 10 g Essigessenz enthaltene Menge Ameisenséure.

Enthielt der Essig Schweflige Sdure, so wird das auf etwa 100 ccm eingeengte Filtrat
von der Calciumcarbonat-Aufschwemmung mit 1 cem n-Alkalilauge und 5 cem 3 9/yiger Wasser-
stoffsuperoxydlésung versetzt. Nach vierstiindiger Einwirkung bei Zimmertemperatur wird das
tiberschiissige Wasserstoffsuperoxyd durch eine kleine Menge frisch gefillten oder feucht auf-
bewahrten Quecksilberoxyds’) zerstort. Die angewandte Menge Quecksilberoxyd war ausreichend,
wenn nach Beendigung der Gasentwicklung der Bodensatz noch stellenweise rot erscheint. Nach
einer halben Stunde wird vom Quecksilber und Quecksilberoxyd durch ein kleines Filter ab-
gegossen, gut ausgewaschen und das Filtrat in der oben angegebenen Weise weiterbehandelt.

Enthielt der Essig Salicylsdure, so werden der mit Quecksilberchlorid zu erhitzenden
Losung 2 g Natriumchlorid hinzugefiigt.

Acetum (Germ.). Essig. Der von der Germ.5 vorgeschriebene Essig ist durch
Essiggadrung erzeugter Branntweinessig mit einem Gehalt von 69/, Essigsiure
(6gin 100 com). Andere Pharmakopden lassen meist reine Essigsdure mit Wasser
bis auf einen Gehalt von meistens 69/, verdiinnen. Acetum Austr., Belg., Ross. 60/,
Ital. 5—69/y, Dan. 4,7°/,. Acetum purum Helv. 59/;. Acidum acetum dilutum
Jap., Ned. 69, Brit. 50/,. Acidum aceticum bis dilutum Hung., Croat.-Slav. 69/,.
Gall. 1408t zur Herstellung von Zubereitungen Weinessig, Vinaigre de vin blane, ver-
wenden. Acetum Germ. 6 s. Bd. 1I, S. 1299.

1) Das Quecksilberoxyd ist in der Siedehitze durch EingieBen von Quecksilberchloridlosung
in tiberschiissige reine Natronlauge zu bereiten, durch Dekantieren mit heilem Wasser gut aus-
zuwaschen, auf einem Filter zu sammeln und als feuchte Paste aufzubewahren und zu verwenden.
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Eigenschaften. (Germ.) Klare, fast farblose oder schwach gelbliche Fliissigkeit,
Geruch und Geschmack sauer.

Erkennung. Essig gibt nach dem Neutralisieren mit Natronlauge mit Eisen-
chloridlosung eine tief rote Farbung. Beim Verdampfen hinterliBt der Essig nur
einen sehr geringen Riickstand.

Priifung. a) Der Essig muB klar sein, er darf vor allem keine Essigélchen ent-
halten. — b) Essig darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verdndert werden
(8chwermetalle). — ¢) 20 ccm Essig miissen nach Zusatz von 10 Tropfen Salpeter-
sdure 0,5 cem Bariumnitratlésung (1 --19) und 1 e¢em 1/, n-Silbernitratlésung
nach dem Erhitzen ein Filtrat liefern, das weder durch Bariumnitratlésung noch
durch Silbernitratlosung verdndert wird (unzuldssige Menge von Sulfaten und Chlo-
riden. — d) Wird eine Mischung von 2 ccm Essig und 2 cem konz. Schwefelsdure
nach dem Erkalten mit 1 cem Ferrosulfatlésung iiberschichtet, so darf an der Re-
riibrungsfliche keine gefdrbte Zone auftreten (Nitrate, Salpetersiure). — e) Beim
Verdampfen von 20 cem Essig darf hochstens 0,1 g Riickstand hinterbleiben. Der
Rickstand darf weder scharf noch bitter schmecken (Pfeffer und dhnliche Zusitze).
Beim Glithen muB der Riickstand eine alkalisch reagierende Asche geben (freie Mi-
neralsiuren).

Anmerkung zu e): Reiner Essig enthélt kleine Mengen von Salzen, auch Calciumacetat,
das aus dem Calciumcarbonat des Wassers entstanden ist. Beim Glithen geht dieses in Calcium-
oxyd iiber. Ist aber freie Schwefelsiure zugegen, so entsteht beim Gliithen Calciumsulfat, bei
Gegenwart von freier Salzsiiure entsteht Calciumchlorid, die beide nicht alkalisch reagieren.

Gehaltsbestimmung. Zum Neutralisieren von 10 cem Essig miissen 10 cem
n-Kalilauge erforderlich sein (Phenolphthalein) = 6 g Essigsiure in 100 ccm Essig.

Anwendung. Innerlich in Verdiinnung zu kiihlenden Getrinken, Limonaden, Satura-
tionen. Als Antidot bei Vergiftungen mit kaustischen Alkalien, Atzkalk. AuBerlich wirkt er
adstringierend und (durch Koagulation) blutstillend. Verdiinnt mit 5 T. Wasser zu Waschungen,
Umschlagen, mit 3—6 T. zu Klystieren, mit 3—8 T. zu Mund- und Gurgelwissern. Desinfizierende
Réucherungen mit Bssig sind nicht zweckmaBig,

Acetum pyrolignosum crudum. Roher Holzessig. Vinegar from
Wood.Vinaigre de bois. Das bei der trockenen Destillation des Holzes erhaltene
wisserige Destillat. Gehalt an Essigsidure: Germ., Austr., Norv., Jap., Ross.
mindestens 60/, Germ. 6 mindestens 8,40/, (s. Bd. II, 8. 1299).

Eigenschaften. Braune, nach Teer und Essigsiure riechende, sauer und etwas
bitter schmeckende Fliissigkeit, aus der sich beim Aufbewahren teerartige Stoffe
abscheiden.

Bestandteile. Essigssure und andere niedere Fettsiuren, Methylalkohol, Aceton
und andere Ketone und Teerbestandteile.

Priifung. Je 10 ccm roher Holzessig diirfen, mit gleichviel Wasser verdiinnt
und filtriert: a) durch Bariumnitratlosung nicht sofort verdndert (Schwefelsiure);
— b) durch Silbernitratlosung hochstens opalisierend getriibt werden (Salzsdure);
— ¢) durch Schwefelwasserstoffwasser darfin rohem Holzessig bei dieser Verdiinnung
keine Veridnderung (Schwermetalisalze) und — d) durch Kaliumferrocyanidlosung
héchstens eine Anderung der Farbe, aber keine Fillung hervorgerufen werden (mehr
als Spuren Ferrisalze).

. Gehallsbestimmung. a) 10 cem Holzessig dfirfen nach Zusatz von 10 cem
n-Kalilauge Lackmuspapier nicht bliuen, = mindestens 69/, Essigsidure. Hierbei
werden die andern Fettsiuren mit bestimmt. b) 100 g roher Holzessig miissen bei
der Destillation mindestens 70g klares Destillat geben, von dem 10 cem zur Neutra-
lisation mindestens 8,4 cem n-Kalilauge verbrauchen (Phenolphthalein als Indicator)
= mindestens 5%, Essigsiure im Destillat.

Anmerkung zu b) Nur wenn der rohe Holzessig diese Probe hilt, gelingt es, aus ihm vor-
schriftsméBigen Gereinigten Holzessig darzustellen, Der rohe Holzessig des Handels enthilt
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zwar meist geniigend Gesamtsiure, aber hidufig viel zu wenig Essigsiure; wahrscheinlich wird diese
zum groBen Teil in den Fabriken bereits abdestilliert.

Acetum pyrolignosum rectificatum. Gereinigter Holzessig.

Gehalt an Essigsdure: Germ., Helv. 5,0 —5,49/y, Ross. 4,5%/,, Ned. Acetum
pyrolignosum depuratum = Acetum pyrolignosum 6%, Germ.6 s.Bd.II,
S. 1299.

Darstellung. Roher Holzessig wird der Destillation unterworfen, bis 809/, iibergangen sind.

Eigenschaften. Gelbliche, nach Teer und Essigsiure riechende, sauer und
etwas bitter schmeckende Fliissigkeit.

Bestandteile. Der gereinigte Holzessig enthilt die gleichen Bestandteile wie der rohe,
nur erheblich weniger Teerbestandteile und auch weniger héhere Homologe der Essigsiure.

Priifung. a) Eine Mischung von 1 cem gereinigtem Holzessig, 9 ccm Wasser,
30 cem verdiinnter Schwefelsdure und 20 cem Kaliumpermanganatlosung (1:1000)
muf die rote Farbe innerhalb 5 Minuten vollstindig verlieren. — b) Gereinigter Holz-
essig darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle),
— ¢) Mit der gleichen Menge Wasser verdiinnt, darf er durch Bariumnitratlosung
nicht sofort verdndert (Schwefelsiure) und — d) durch Silbernitratlosung héchstens
opalisierend getriibt werden (Salzsdure).

Anmerkung zu a): Durch diese Probe soll festgestellt werden, ob der gereinigte Holz-
essig die aus denTeerbestandteilen des rohen Holzessigs stammenden reduzierenden Stoffe enthélt.
Nach J. D. RIEDEL gibt gereinigter Holzessig, der nur gelblich gefiirbt ist, wie Germ. vorschreibt,
keine vdllige Entfirbung der Kaliumpermanganatlosung; ein Holzessig, der diese Probe halten
soll, muf} hellbraun gefirbt sein.

Gehaltsbestimmung. Germ. fordert 5—5,49/, Essigsdure, ebenso Helv.: 10 cem
gereinigter Holzessig miissen 8,4—9 cem n-Kalilauge neutralisieren (Phenol-
phthalein). Ist der Gehalt an Essigsdure hoher als 5,49/, so ist er durch Zusatz von
Wasser herabzusetzen. Germ. 6 mindestens 5,4%,, ohne Hochstgrenze.

Anmerkung. Will man sicher sein, daf die bestimmte Siure zum gréBten Teil wenigstens
aus Essigsiure besteht, so mufl man, wie beim rohen Holzessig, eine Destillationsprobe ausfithren.
Das Destillat mufl mindestens 4%/, Essigsdure enthalten. Die Forderung von 5—5,4%/, Essigsiure
ist méBig. Frither konnte man aus rohem Holzessig bequem einen gereinigten Holzessig mit 6-—8%/,
Essigsiure herstellen; der rohe Holzessig des Handels enthilt jetzt aber meist erheblich we-
niger Essigséure als frither.

Aufbewahrung. Kihl, in gut schlieBenden Flaschen, vor Sonnenlicht geschiitzt.

Anwendung. Roher und gereinigter Holzessig werden #uBerlich als adstringierende und
desinfizierende Mittel angewandt. Zu Waschungen und Umschligen, als Mund- und Gurgel-
wasser, zu Einspritzungen in die Scheide 1—5,0: 100,0 Wasser, zum Verbinden jauchiger Wunden
10—20,0:100,0 Wasser. Der ungereinigte Holzessig ist.der wirksamere, er wird in der Tierheil-
kunde bei Klauenseuche, Maulfiule, Riude allein gebraucht. Technisch dient der rohe Holz-
essig zum Réuchern des Fleisches.

Acetum aromaticum. Aromatischer Essig. Aromatic Vinegar. Acétolé (Vin-
aigre) aromatique. Gewiirzessig. Pestessig. Vierrduberessig. — Germ.: Je 2,0 Nelkendl
und Citronenél, je 1,0 Zimt6l, Wacholderbeersl, Lavendelsl, Pfefferminzol, Rosmarinél werden in
441,0 Weingeist (87 Gew.-0/) gelost, dann zugefiigt 650,0 verdiinnte Essigsiure und 1900,0 Wasser.
Nach einigen Tagen filtrieren! — Awustr.: Je 20 T. Lavendelbliten, Pfefferminzblitter, Ros-
marinblatter, Salbeiblitter und je 5 T. Gewiirznelken, Engelwurzel, Zittwerwurzel werden mit
100 T. verdiinntem Weingeist (60 Gew.-%/) in verschlossener Flasche 12 Stunden mazeriert; dann
setzt man 200 T. verdinnte Essigsiure (30%/) und 700 T. Wasser zu und mazeriert nochmals
8 Tage. Hierauf wird koliert, abgepre8t und filtriert. Spez. Gew. 1,00—1,10. — Belg.: 930 T.
Kolnisches Wasser, 10 T. Benzoetinktur und 60 T. Essigsdure (ca. 90°/;). — Helvet.: Je 10,0
Lavendelbliiten, Pfefferminze, Rautenkraut, Salbei, Wermut, Angelikawurzel, Kalmus, Zittwer-
wurzel, Nelken mit 100,0 Weingeist (62°/,) 12 Stunden mazerieren, 900,0 Essig, (59, zafiigen,
nach 8 Tagen kolieren usw. — Hung.: Je 25,0 Pfefferminze, Rosmarinblatter, Salbei, je 5,0
Angelikawurzel, Zittwerwurzel. und Nelken mit je 500,0 verdiinnter Essigsiure und Wasser
mazerieren usw. — Ital.: Species aromaticae (Ital.) 25 T., Campher 2 T. werden 10 Tage mazeriert
mit 5 T. Essigsiure, 200 T. Essig (6°/,) und 25 T. Weingeist (90%/,). — Japon.: Je 1 T. Zimtsl,
Wacholderholzél, Lavendelsl, Pfefferminzél, Rosmarinél, je 2 T. Citronendl, Nelkenél in 441 T,
Weingeist (87 Gew.-0/,) 16sen, 542 T. Essigsiure (1,048) und 2008 T. Wasser zufiigen. Nach 8 Tagen
zu filtrieren. — Nat. Form.: Je 0,6 cem Rosmarin-, Wacholder- und Pfefferminzol 16st man in
175 ccm Weingeist (92,3 Gew.-9/,), fiigt 175 ccm Essigsiure (36%/,) zu, fillt mit Wasser auf
1000 cem auf, erwirmt das tritlbe Gemisch einige Stunden bis auf 70° und filtriert nach einigen



104 Acidum aceticum.

Tagen. — Norveg.: Je 1 T. Citronensl, Wacholderbeersl, Lavendelsl, Pfefferminzél, Rosmarinél,
2T. Cinnamal, 3 T. Eugenol, 390 T. Weingeist (87 Gew.-0/;), 600 T. Essigsiure (259/,), 2000 T.
Wasser. — Portug.: 100 T. Species aromaticae (Portug.) mit 1000 T. Essig 10 Tage zu mazerieren
usw. — Suec.: Je 1,0 Cinnamal, Lavendelsl, Pfefferminzsl, je 2,0 Citronensl, Rosmarinél,
3,0 Eugenol in 490,0 Weingeist (87 Gew..0/;) losen, 600,0 Essigsiure (25°,) und 1900,0 Wasser
zufiigen usw. — Ross.: Je 1,0 Eukalyptus- und Rosmaringl, je 2,0 Bergamottsl, Citronenél,
Thymianél in 20,0 Essigather und 350,0 Weingeist (87 Gew.-0/,} 16sen, dann zufiigen 384,0 Essig-
sdure (309/,), 1728,0 Wasser, 20,0 Nelken, 20,0 Zimtrinde, mazerieren usw.

Acidum aceticum aromaticum. Aromatische Essigsiure. — Erginzb.: OL Caryo-
phyllor. 9,0, Ol. Lavandulae 6,0, Ol Citri 6,0, Ol. Thymi 3,0, Ol. Bergamottae 3,0, Ol. Cinnamomi
1,0, Acidi acetici 25,0

ESSIgessenzen. In neuerer Zeit ist es iiblich geworden, daB man im Haushalt den
Speiseessig aus sog. Essigessenzen mischt. Letztere bestehen in der Regel aus 809/ iger Essig-
siure (Acid. acetic. purum des Handels), die entweder rein oder (braun oder rot gefarbt) aro-
matisiert in den Handel gelangt. 75 Teile solcher 800/ iger Essenzen geben mit 1000 T. Wasser
Essig mit 69/, Essigsiure. Folgende Vorschriften sind erprobt und zu empfehlen:

Weinessigessenz., Kriluteressigessenz.

1. 10 g Kognakdl, 20 g Essigdther und 20 g I. Herb. Dracunculi rec. 200,0, Fruct. Anethi
Maitrankessenz werden mit Alkoholzu 1000 g rec. 200,0, Herb. Achilleae moschat. 25,0, Fol.
ergidnzt und von dieser Mischung 1 T, mit Lauri 25,0. Diese Species werden mit Spirit.
99 T. 809%/yiger Essigsdure gemischt. dilut. gut durchfeuchtet und nach 24 Stunden

II. Kognakdl 3 g, Essigither 50 g, Birnenather mit 5 1 Bssigsiiure von 809/, iibergossen. Nach
50 g, Alkohol q.s. ad 500 g. Von dieser Mi- fiinf Tagen wird abgepreB3t und filtriert. Dieses
schung sind der Essigsiure etwa 29/, zuzu- Aroma ist dann nach Bedarf mit 809yiger
setzen. ) Sdure zu mischen.

Estragonessigessenz. II. 4 g Estragonol, 8 g Selleriedl, 4 g Pfeffer-
. 20 g BEstragondl, 30 g Maitrankessenz sind krautdl, 5 g Petersiliend] und 30 g Maitrank-

I mit Ag]ko?u)l fuf 11zu egrgiinlzen. B:%emf;lird essenz werden mit Alkohol zu 1 1 ergiinzt und
etwa 19/, der 809/yigen Essigsiure zugesetzt. von dieser Mischung je 1 g mit 1000 g 80 %/siger

[I. 11 Essig digeriert man unter Zusatz von Essigsdure gemischt.

20 g Weingeist mit 100 g frischem Estragon- " "

kraut, 10 g Lorbeerblittern und je 1 g Muskat- Als Fiirbemittel liir Essigessenzen ver-
nuf und Gewiirznelken. Dieses konz. Aroma wendet man eine Losung von Zuckercouleur
wird der 80%/yigen Essigsiure zugesetzt. oder von kiuflichem Zuckercouleurersatz in

JII. (Nach DIETERICH) Esgsigsidure oder fir Gasthauser, welche oft rot
Herbae Dracunculirecentis 100,0,Aceti1000,0, gefirbten Tafelessig wiinschen, eine heil zu
8 Tage macerieren, pressen. XKolatur auf bereitende Losung yon C.oche.mllerot, wie es
fast 100° erhitzen, in geschlossener Flasche im Handel zu beziehen ist, in konz. Essig-
mehrere Tage absetzen lassen, filtrieren und shure,

auf Flagchen abfiillen.

Auf den Signaturen solcher Essenzen ist der Vermerk anzubringen: Vorsicht, unver-
diinnt lebensgefahrlich! In Deutschland diirfen derartige konzentrierte Essigessenzen nur
in besonderen Flaschen (vgl. 8. 100) verkauft werden.

Linimentum Wilkinson, Sirop de vinaigre (Gall. 1884).

Aceti pyrolignosi (crudi) 50,0 - Aceti Vini (7—89%,) 100,0
Ammonii carbonici q. s. ad. neutralisationem. Sacchari 175,0
D. ad vitrum nigrum. Durch mifiges Erwarnen im geschlossenen Ge-
Zum Bepinseln und Waschen syphilitischer Wu- faB ist der Sirup zu bereiten. Esist hier echter
cherungen. Weinessig anzuwenden.

Acetogen. Nihrsalz-Mischung fiir die Fabrikation des Essigs nach PASTEUR: Calcii phos-
phorici 15,0, Natrii phosphorici 45,0, Ammonii phosphorici 40,0.

Essigsiiuresalben und -Pasten empfichlt UNNA als praktische Form der duBerlichen
Essigsdurebehandlung:

Kiihlsalbe. Glyecerinpaste.
Adip. Lanae, Acid. acetic. dil., Adip. benzoati Glycerini 5,0, Acid. acetic. dil. 7,0, Kaolin. 9,0.
33 part. aequ.
Schwefelpaste.
Adip. Lanae 6,0, Acid. acet.dil. 7,0, Adip. benz.
6,0, Sulfuris praec. 2,0.

Fettpaste.

Adip. Lanae 6,0, Acid. acetic. dil. 7,0, Adip-
benzoati 2,0, Kaolini 6,0,

Acidum aceticum camphoratum. Pasta contra comedones (UNNA),

" Camphorae 1,0 Acidi acetici diluti (309/y) 2,0
Spiritus 2,0 Glycerini 3,0
Acidi acetici diluti (309/,) 7,0 Boli albae 4,0

,,Gegen Mitesser*. Abends aufzulegen.

Flacons de poche, Flacons de sel anglais (franz. Spezialitit) sind Riechflischchen,
mit kleinen Kaliumsulfatkristallen gefiilit und mit Vinaigre anglais (Acetum britannicum)
aromatisiert,
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Vinaigre anglais. Acetum britannicum (Gall. 1884),

Acidi acetic, glac. 100,0
Camphorae 10,0
Olei Cinnam, Ceyl.

,, Caryophyllor. aa 0,2
,» Lavandulae 0,1

Zur Fiillung der Flacons de poche.

Ammonium aceticum. Ammoniumacetat. Essigsaures Ammonium. Ammo-
nium Acetate. Acétate d’ammonium. CH,COONH,, Mol.-Gew. 77.

Darstellung. Das Salz kann nicht durch Abdampfen der wisserigen Ldsung erhalten
werden, da es sich mit den Wasserddmpfen teils verfliichtigt, teils unter Ammoniakverlust in
saures Ammoniumacetat iibergeht. Man stellt es dar durch Sittigen moglichst wasserfreier
Essigsiure mit getrocknetem Ammoniakgas oder mit trockenem Ammoniumcarbonat.

Eigenschaften. Farblose aus Nadeln bestehende Kristallmasse, die an der Luft sehrleicht
zerflieBt. Es schmilzt bei 890 und geht beim raschen Erhitzen auf tiber 1600 in Acetamid iiber.
Sehr leicht loslich in Wasser, auch in Alkohol.

Aufbewahrung. In sehr dicht verschlossenen GefiBen.

Anwendung. Fast nur in Form der wiésserigen Losung, Liquor Ammonii acetici, s. d.

Liqguor Ammonii acetici. Ammoniumacetatlosung. Solution of Ammonium

Acetate. Acétate d’ammonium dissous. Spiritus (Liquor) MINDERERI.
Eine wisserige Losung von Ammoniumacetat, CH;,COONH,, Mol.-Gew. 77.
Darstellung. 100T. Ammoniakfliissigkeit werden mit 115 T. oder soviel verdiinnter

Essigséure (300/, CH;COOH) versetzt, daB die Fliissigkeit gegen Lackmus sehr schwach sauer

ist, worauf man auf das geforderte spez. Gewicht einstellt. 100 T. Ammoniakfliissigkeit geben
ziemlich genau 300 T. Ammoniumacetatlosung mit 159/, CH;COONH,.

Eigenschaften. Farblose, sehr schwach saure Flissigkeit, von salzigem Ge-
schmack, im Wasserbad voéllig fliichtig. Beim Erwirmen mit Kalilauge Ammoniak,
mit Schwefelsiure Essigsdure entwickelnd. Das spez. Gewicht und der Gehalt der
Loésung an Ammoniumacetat werden von den einzelnen Pharmakopien wie folgt
angegeben:

Austr. Brit. Gall., Hisp. Ital. Amer.
Spez. Gewicht 1,03 1,016 1,036 1.034 —
Gehalt an CH3COONH, 15 % 19,5 % 15 9% 7 %

Belg., Helv., Hung., Jap., Nederl,, Norv., Ross. 1,032—1,034 = 15—16 %.

Spezifisehes Gewicht von Ammoniumacetatlosungen bei 160 (Wasser 16°).

%/o [Spez. Gew.| 9/, 'Spez. Gew.

—
%o [Spez. Gew.| 9/, iSpez. Gew.| %/o ;Spez. Gew.

46 1,086 36 1,071 26 1,054 16 1,034 6 1,014
44 1,083 34 1,068 24 1,050 14 1,030 4 1,010
42 1,080 32 1,065 22 1,046 12 1,026 3 1,008
40 1,077 30 1,062 20 1,042 10 1,022
38 1,074 28 1,058 18 1,038 8 1,018

Priifung. a) Blaues Lackmuspapier soll violett gefirbt werden, aber nicht
gerdtet, rotes Lackmuspapier darf nur ganz schwach violett gefdrbt werden. Voll-
kommen neutrale Reaktion gegen Lackmus ist wie beim Liquor Kalii acetici nicht
méglich. LiBt man die Probe auf blauem Lackmuspapier eintrocknen, so erfolgt
auch bei einem fast ,,neutralen* Liquor schwache Rotfirbung, weil Ammoniak sich
verfliichtigt unter Hinterlassung eines sauren Salzes, — b) Brenzliche Teerbestandteile
werden durch Geruch und Geéschmack erkannt; sie sind die Ursache dafiir, daB die
Loésung sich nach einiger Zeit gelb farbt. — ¢) Auf Metalle wird durch Schwefel-
wasserstoffwasser oder durch Schwefelammonium geprift. — d) Auf Chloride durch
Silbernitrat in der mit Salpetersiure angesiuerten Iliissigkeit.

Anwendung. AuBerlich zu Umschligen unverdiinnt bei Quetschungen, Driisen-
geschwiilsten, Mumps; in Verdiinnung mit Wasser (1:10) bei chronischen Augenentziindungen,
als Gurgelwasser bei Anginen. Innerlich regt es die SchweiBsekretion an, in Gaben von
5—10 g mehrmals téiglich, in Mixturen bei fieberhaften Katarrhen, Neuralgien, Rheumatismus.

Als Schwitzmittel 20—36 g in geteilter Dosis, aber rasch hintereinander mit heiBem Fliedertee
im warmen Bett zu trinken. Es wird im Organismus zu Ammoniumcarbonat verbrannt.
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Kalium aceticum. Kaliumacetat. Essigsaures Kalium. Potassium
Acetate. Acétate de potassium. Acetas Kalii (kalicus, potassicus).
Sal diureticum. Terra foliata Tartari. CH;COOK, Mol.-Gew. 98.

Darstellung. 100 T. Kaliumbicarbonat werden in einer Schale mit einem Gemisch
von 65 T. Essigsdure (96—1009/y) und 60 T. Wasser iibergossen. Wenn die Kohlendioxyd-
entwicklung nachgelassen hat, wird die Schale auf dem Sandbad anfangs gelinde, spiter stirker
erhitzt und die Losung unter Umriihren zur Trockne verdampft. Da eine konzentrierte Losung
von Kaliumacetat beim Abdampfen lebhaft spritzt, so mull gegen das Ende des Abdampfens
mit einem Porzellanspatel andauernd geriihrt werden. — Das schlieBlich erhaltene, staubtrockene,
kriimelige Pulver fiillt man sofort in die vorgewéirmten Gefile, schlieft diese mit gut passenden
Korken und iiberzieht letztere mit Paraffin. Ein Uberhitzen des Salzes ist zu vermeiden, da das
Kaliumacetat sich bei starkem FErhitzen (iiber 300°) unter Bildung von Aceton und Kalium-
carbonat zersetzt.

Eigenschaften und Erkennung. Schneeweifle, etwas glinzende Salzmasse, die
aus der Luft leicht Feuchtigkeit aufnimmt und zerflieBt. — 1 T. Kaliumacetat 16st
sich in etwa 0,4 T, Wasser oder in 1,5 T. Weingeist. Die wisserige Losung bldut rotes
Lackmuspapier langsam, rotet aber Phenolphthalein nicht. Sie gibt auf Zusatz von
Eisenchloridlosung eine dunkelrote Fliissigkeit, aus der beim Kochen ein brauner
Niederschlag ausgeschieden wird. Auf Zusatz von Weinsédure entsteht ein weiller,
kristallinischer Niederschlag. — Bei 2920 schmilzt es unzersetzt, beim héheren Er-
hitzen zersetzt es sich unter Bildung von Aceton und Kaliumearbonat. — Das Kalium-
acetat der Pharmakopden enthélt noch etwa 59/, Wasser.

Priifung. Diewésserige Losung (je 0,56 g -|-10 cem) darf: a) durch Phenolphthalein-
losung nicht gerétet werden (Kaliumcarbonat), und nicht verdndert werden: b) durch
Bariumnitratlésung (Sulfate), — ¢) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle)
— d)durch Ammoniumoxalatlésung (Calcium). — e) Die wisserige Losung (1g—-+20ccm)
darf nach dem Ansduern mit einigen Tropfen Salzsdure durch 0,5 cem Kaliumferro-
cyanidlésung nicht sofort gebliut werden. — f) Die Lésung von 0,5 g Kaliumacetat
in 20 ccm Wasser darf nach Zusatz von Salpetersiure durch Silbernitratlésung
héchstens opalisierend getritbt werden (Chloride). — g) Die Lésung von 1 g Kalium-
acetat in 3 cem Zinnchloriirlésung darf innerhalb einer Stunde keine dunklere Féar-
bung annehmen (Arsen).

Anmerkung zu ¢): Eine dunkle Firbung kann von Spuren von Eisen herrithren; sie ver-
schwindet dann auf Zusatz von Salzsdure.

Aufbewahrung. Weil das Kaliumacetat an der Luft rasch zerfliet, bewahre man es
in kleinen Geféfen auf und verschlieBe diese mit Korkstopfen, die mit Paraffin gedichtet werden.
. Besonders empfiehlt sich die Aufbewahrung der Gefifle im Kalkkasten. Zerflossenes Kalium-
acetat siuert man mit Essigsiure schwach an und bringt es durch Eindampfen wieder zur Trockne.

Anwendung. Kaliumacetat wird meist in Form des Liquor Kalii acetici verwendet.
Es wird im tierischen Organismus zu Kaliumecarbonat verbrannt, wirkt also wie dieses, ohne
die Magenschleimhaut im gleichen MaBe anzugreifen. Da die Kaliumsalze meist durch die Nieren
ausgeschieden werden, so findet sich das Kali im Harne und macht diesen, ebenso wie das Blut
alkalisch. Man gibt es zu 1,0—2,0—3,0 (oder die dreifache Menge Liquor Kalii acetici) zwei-
bis dreistiindlich als harntreibendes, gelind erdifnendes Mittel bei Wassersucht, Nierenleiden,
Gicht- und Steinbeschwerden, Milzanschwellungen, Entziindungen der Brustorgane.

Spezifisches Gewicht und Gehalt wisseriger Kaliumacetatlosungen bei 15° (Wasser 15°)
(nach EKKERT).

Spez. Spez. /s Spez. %% Spez. %/ Spez. %/
Gewicht Gehalt Gewicht| Gehalt | Gewicht| Gehalt | Gewicht| Gehalt | Gewicht | Gehalt
1,050 9,90 1,085 16,60 1,120 22,99 1,155 29,19 1,190 35,27

|
1,055 ’ 10,88 1,090 17,53 1,125 23,88 1,160 30,07 1,195 36,13

1,060 11,85 1,095 18,46 1,130 24,77 1,165 30,95 1,200 36,99
1,065 12,81 1,100 19,38 1,135 25,66 1,170 31,81 1,205 37,84
1,070 13,77 1,105 20,29 1,140 26,55 1,175 32,68 1,210 38,69
1,075 | 14,72 1,110 | 21,19 1,145 27,43 1,180 33,65 1,215 39,53
1,080 15,66 1,115 ! 22,09 1,150 28,31 1,185 34,41 1,220 40,37
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Liquor Kalii acetici (Germ.). Kaliumacetatlosung. Kalium aceticum solutum
(Austr., Helv., Hung., Ross.). Solutio Acetatis kalici (Norv.). (Germ. 6 s. Bd. II,
S. 1339).

Eine wisserige Lésung von Kaliumacetat, CH,COOK, Mol.-Gew. 98.
Gehalt. Germ. Helv. Hung. Norv. Ross. etwa 330/0 CH,COOK, Austr. 370/0.

Danrstellung. Germ. 50 T. verdiinnte Essigsdure (309/;) werden allmihlich mit
24 T. Kaliumbicarbonat versetzt, die Losung zum Sieden erhitzt und hierauf mit Kalium-
bicarbonat neutralisiert. Nach dem Erkalten wird die Fliissigkeit mit Wasser auf das spez. Ge-
wicht 1,176—1,180 verdiinnt.

Auf 50 T. verdiinnte Essigsdure von genau 309/, sind genau 25 T. Kaliumbicarbonat zur
Bildung von Kaliumacetat erforderlich. Man hatte also noch 1 T. Kaliumbicarbonat zuzu-
setzen. Nun laBt sich eine konzentrierte Kaliumacetatlosung in der Siedehitze gegen Lackmus-
papier, das zur Feststellung der neutralen Reaktion iiblich ist, nicht neutralisieren. Nach Zu-
satz von 24 T. Kaliumbicarbonat zu 50 T. verdiinnter Essigsdure und Erhitzen firbt die Losung
rotes Lackmusapier violett, reagiert also bereits alkalisch. Ein weiterer Zusatz von Kalium-
bicarbonat wire danach nicht angebracht. Die Losung rétet aber auch blaues Lackmuspapier
deutlich. Setzt man nun Kaliumbicarbonat hinzu, bis blaues Lackmuspapier nur noch schwach
violett gefiarbt wird, dann blaut sie rotes Lackmuspapier deutlich und entspricht nach dem Er-
kalten nicht der Anforderung der Germ.: ,,Kaliumacetatlosung reagiert neutral oder kaum sauer.*
Die in einigen Kommentaren zur Einstellung der neutralen Reaktion vorgeschlagene Verdiinnung
der Proben mit der doppelten Menge Wasser kann auch nichts niitzen. Durch die Verdiinnung
wird die alkalische Reaktion schwicher, die sauere aber stirker. Es ist dann scheinbar noch ein
Zusatz von Kaliumbicarbonat erforderlich, und die fertige Losung reagiert dann sicher deutlich
alkalisch. Durch die Forderung ,,neutral oder kaum sauer* ist eine schwach alkalische Reaktion
ausgeschlossen. Soll die Losung rotes Lackmuspapier nicht mehr blduen, dann muf} sie eine nicht
unbetrichtliche Menge freier Essigséiure enthalten und rétet blaues Lackmuspapier dann deut-
lich. Eine gegen Lackmuspapier neutrale Reaktion ist unméglich. Es sollte deshalb eine schwach
alkalische Reaktion auch zugelassen sein. Ein Uberschufl an Alkali kann mit Hilfe von Phenol-
phthaleinlésung leicht festgestellt werden, und ein zu grofler Gehalt an freier Essigsdure durch
eine Titration mit n-Kalilauge (Phenolphthalein als Indikator, s. Priifung). Eine Kaliumacetat-
18sung, die eine sehr geringe Menge Essigséure im Uberschull enthélt, 148t sich einfach auf folgende
Weise darstellen: Zu 100 T. verdiinnter Essigsdure gibt man 49 T. Kaliumbicarbonat, erhitzt,
wenn die Kohlensdureentwicklung schwicher geworden ist, allméhlich zum Sieden und bringt das
Gewicht der Losung mit Wasser auf 144 T. Die Losung enthilt dann 33,3°/, Kaliumacetat, und
wenn die verdiinnte Essigsiure genau 300/, CH3COOH enthielt, hochstens 0,39/, freie Essig-
siure. Gibt die Losung nach dem Erkalten eine Rétung mit Phenolphthaleinlésung, so ist tropfen-
weise noch etwas Essigsidure zuzusetzen. Wenn das Kaliumbicarbonat grobkristallinisch ist, kann
man es bei Anwendung eines gerdumigen Kolbens oder Schale auf einmal in die verdiinnte Essig-
siure geben. Statt der verdiinnten Essigsiure kann man natiirlich auch reine Essigsdure und die
entsprechende Menge Wasser nehmen.

Eigenschaften. Klare farblose Fliissigkeit, die rotes und blaues Lackmus-
papier schwach violett firbt, durch Phenolphthaleinlésung aber nicht gerdtet wird.
Sie gibt auf Zusatz von Weinsdurelésung einen weifien, kristallinischen Niederschlag,
auf Zusatz von Eisenchloridlésung farbt sie sich tief rot.

Priifung. a) Spez. Gewicht 1,176—1,180 (= 32,7—33,50/,CH,COOK).— b) Wer-
den 10g Kaliumacetatlosung mit etwa 50 ccm Wasser verdinnt, so darf die
Mischung auf Zusatz von Phenolphthaleinlésung nicht gerétet werden und darf.
héochstens 0,6 cem n-Kalilauge bis zur Rétung verbrauchen == hochstens 0,30/, freier
Essigsiure. — ¢) Kaliumacetatlgsung darf nicht brenzlich riechen (Teerbestandteile).
Sie darf, mit der 4fachen Menge Wasser verdiinnt: — d) nach Zusatz von Salpeter-
sidure durch Silbernitratlésung héchstens opalisierend getriibt werden (Chloride) und
nicht verindert werden: — €) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle),
— ) nach dem Ansiuern mit Salpetersiure durch Bariumnitratlosung (Sulfate), —
g) Die Mischung von 3 g Kaliumacetatlosung und 20 ccm Wasser darf nach dem
Ansiuern mit einigen Tropfen Salzsdure durch 0,5 com Kaliumferrocyanidiésung
nicht sofort gebldut werden (Eisen).

Anmerkung zu e): Eine schwach dunkle Fiarbung kann von Spuren von Eisen her-
riihren; sie verschwindet dann auf Zusatz von Salzsiure.

Anwendung s. Kalium aceticum.
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Elixir Potasst Acetatis (Nat. form, Tinctura duleis.
Kalii acetici 850¢g Goldtropfen. Essentia dulets,
Llixir aromatici gq.s.ad 1000 ccm Liquoris Kalii acetici 30,0
Solutio Kalil acetici ecomposita (F.M. Germ.), Spiritus Aetheris acetici =~ 20,0

Spiritus Aetheris chlorati 60,0

Kalii acetici 15,0 Tincturae Sacchari tosti 25,0

4q. Petroselini 120.0 Sirupi Sacchari 750
iq. Ammon, acetici P 7 Gew -0

Oxymell, Scillae ad 156,0. Spiritus (87 Gew.-%fo) 400,0.

Natrium aceticum. Natriumacetat. Essigsaures Natrium. Sodium
Acetate. Acetate de sodium. Acetas Natrii (natricus). Sodii Acetas.
Terra foliata Tartari crystallisata. CH;COONa -+ 3 H,0, Mol.-Gew. 136.

Darstellung. In Fabriken durch wiederholtes Umkristallisieren des rohen, aus Holz-
essig gewonnenen Natriumacetats (Rotsalz), auch aus Gidrungsessig durch Neutralisieren mit
Natriumcarbonat und Eindampfen der Losung zur Kristallisation. Im kleinen erhélt man es
aus Essigsdure durch Neutralisieren mit reinem Natriumcarbonat. 100 T. Essigsiure (96—1000/,
CH,COOH) werden mit 200 T. Wasser verdiinnt, erwirmt und allm#hlich mit reinem kristal-
lisierten Natriumecarbonat (235 T.) versetzt, bis die Losung nur noch schwach sauer reagiert:
(nétigenfalls wird noch eine kleine Menge Essigsiure zugesetzt). Die Losung wird zum Sieden
erhitzt, fitriert und erkalten gelassen. Die ausgeschiedenen Kristalle werden gesammelt und
nach dem Abtropfen bei gewohnlicher Temperatur getrocknet.

Eigenschaften und Erkennung. Farblose, durchsichtige, in warmer (trockener)
Luft verwitternde Kristalle, — 1 T. Natriumacetat 16st sich in ungefdhr 1 T. Wasser
von 150 und in 29 T. Weingeist von 15¢, sowie in 1 T. siedendem Weingeist. Die ge-
sattigte wisserige Losung bldut Lackmuspapier und wird durch Phenolphthaleinlésung
schwach gerdtet. — Beim Erwirmen auf etwa 589 schmilzt Natriumacetat in seinem
Kristallwasser und verwandelt sich beim andauernden Erhitzen in das wasserfreie
Salz, das bei ungefihr 3150 wieder schmilzt. Bei noch stirkerem Erhitzen zersetzt
es sich unter Entwicklung von Acetongeruch und Hinterlassung eines die Flamme
gelb farbenden und befeuchtetes Lackmuspapier stark bliuenden Riickstandes (von
Natriumcarbonat). Die wisserige Losung des Natriumacetats wird durch Eisen-
chloridlésung dunkelrot gefirbt.

Priifung. Die wiasserige Losung (je 0,5 g -10 cem) darf nicht verdndert werden:
a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle), — b) durch Bariumnitratlésung
(Sulfate), — ¢) durch Ammoniumoxalatlosung (Calcium), — d) nach Verdiinnen mit
der gleichen Menge Wasser und Zusatz von Salpetersdure durch Silbernitratlosung
(Chloride), — €) Die wisserige Losung (1 g -+ 10 cem) darf nach dem Anséduern mit
einigen Tropfen Salzsdure durch 0,5 cem Kaliumferrocyanidlésung nicht sofort ge-
blaut werden (Eisen). — f) Wird die wisserige Losung (1 g 4 20 ccm) mit 10 Tr.
Quecksilberchloridlosung versetzt und einige Minuten zum Sieden erhitzt, so darf
die Flissigkeit hochstens opalisierend getriibt werden (Natriumformiat). — g) Die
Losung von 1g Natriumacetat in 3 ecm Zinnchloriirlésung darf innerhalb einer
Stunde keine dunklere Fiarbung annehmen (Arsen). Germ. 6 s. Bd. IT, S. 1342.

Anmerkungen. Zua): Eine dunkle Farbung kann von Spuren von Eisen herriihren,
die Fiarbung verschwindet dann auf Zusatz von Salzsiure. Auf Eisen ist dann durch die Probe e
besonders zu priifen.

Zu f): Spuren von Natriumformiat sind in dem Natriumacetat des Handels hiufig ent-
halten, Soll das Natriumacetat fiir besondere Zwecke frei sein von Formiat, dann mufl bei dieser
Probe die Fliissigkeit auch bei lingerem Erhitzen véllig klar bleiben.

Aufbewahrung. In gut schlieBenden Gefifien, da das Salz an trockener Luft ver.
wittert.

Anwendung. Es wird gegen Magen- und Darmkatarrhe und an Stelle des Kaliumacetats
als Diuretikum gegeben, doch ist die diuretische Wirkung nur gering. Im Organismus wird es
zu Natriumcarbonat verbrannt; es macht also das Blut alkalisch. GroBe Gaben wirken abfiihrend.
Zur Fiillung von Thermophoren.

Natrium aceticum siccum. Wasserfreies Natriumacetat, Natrium aceticum fusum,
Geschmolzenes Natriumacetat, CH;COONa, Mol.-Gew. 82,
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Darstellung. Kristallisiertes Natriumacetat wird in einer eisernen Pfanne auf einem
Gasofen oder Kohlenfeuer unter Umriithren mit einem eisernen Spatel erhitzt. Es schmilzt zu-
nachst im Kristallwasser, verliert dieses und wird wieder fest. Man erhitzt nun weiter, bis die
Masse wieder geschmolzen ist (bei etwa 3000). Klumpen werden dabei mit dem Riihrspatel zer-
driickt. Wenn das Salz wieder geschmolzen ist, giet man es auf eine trockene Steinplatte. Es
wird noch warm zerkleinert oder zerrieben und in ein trockenes Glasst6pselglas gefiillt. Zur Dar-
stellung kleiner Mengen, wie sie z. B, bei der Untersuchung von Oleum Santali nétig sind, be-
nutzt man einen Porzellantiegel und gieBt das geschmolzene Salz auf einen gewdhnlichen Teller.
Das geschmolzene Salz darf nicht zu lange erhitzt werden, weil es sich sonst teilweise zersetzt
unter Bildung von Aceton und Natriumcarbonat.

Eigenschaften. Strahlig kristallinische weifle oder grauweiBe Masse oder weilles bis
grauweiBes Pulver. An der Luft zieht es Wasser an.

Anwendung. Das wasserfreie Natriumacetat wird verwendet zur Darstellung von Essig-
siureestern, von wasserfreier Essigsdure und bei der Untersuchung von Sandell und anderen
dtherischen Olen.

Irrigal-Tabletten bestehen nach ZERNIK im wesentlichen aus einem parfiimierten Gemisch
von teilweise entwissertem Natriumacetat mit geringen Mengen Holzteer und Kreosot nebst
Magnesia als Bindemittel.

Weitere essigsaure Salze s. bei den Metallen.

Acidum aceticum anhydricum. Essigsiiure-Anhydrid. (CH,C0),0. Mol.-Gew. 102.
Nicht zu verwechseln mit wasserfreier Essigsiure!

Darstellung. Durch Einwirkung von Phosphoroxychlorid oder von Chlorkohlenoxyd
(Phosgen) auf wasserfreies Natriumacetat und Destillation:

4 CH3COONa -}- POCl3 = 2(CH3C0),0 -~ NaPO; |- 3 NaCl.

Eigenschaften. Farblose, leicht bewegliche Fliissigkeit von sehr stechendem Geruch
(Vorsicht). Spez. Gew. 1,080; Sdp. 1379, In Wasser sinkt es zunéchst unter und 1ost sich erst
allméhlich unter Bildung von Essigséure.

Priifung. Die Losung von 1 cecm Essigsiureanhydrid in 50 ccem Wasser darf nach Zusatz
von 5 cem Salpetersiure durch Silbernitratlosung hochstens opalisierend getritbt werden (Salz-
sdure, Phosphoroxychlorid, Phosphortrichlorid).

Gehaltsbestimmung. § g Essigsiureanhydrid werden mit Wasser zu 50 eem geldst.
Zum Neutralisieren von 10 ¢em dieser Losung miissen mindestens 19,3 cem n-Kalilauge er-
forderlich sein (Phenolphthalein) = mindestens 98,5%/, Essigsiureanhydrid (1 cem n-Kalilauge
== 51 mg Essigsdureanhydrid).

Aufbewahrung. In Flaschen mit Glasstopfen. Vorsichtig!

Anwendung. In der organischen Chemie zum ,,Acetylieren*, z. B. zur Darstellung
von Acetylsalicylsiure, bei der Bestimmung des Santalolgehaltes im Oleum Santali (s. d.), beim
Nachweis von Pflanzenfett in tierischen Fetten durch die Phytosterinacetatprobe. Arzneilich
wird es nicht verwendet.

Acetylum chloratum. Acetylchlorid. Essigsdurechlorid. CH;COCL Mol.-Gew. 78,5.

Wird durch Einwirkung von Phosphorpentachlorid auf wasserfreie Essigsiure dargestellt:
CH3COOH -} PCl; = HC1 | POCI; -}- CH;COCL.

Farblose an der Luft rauchende, stechend riechende Fliissigkeit. Sdp. 53% Gibt mit Wasser

Essigsdure und Chlorwasserstoff, mit Alkohol Essigsiuredthylester und Chlorwasserstoff. An-

wendung. In der organischen Synthese zum Acetylieren. Aufbewahrung. In Flaschen mit
Glasstopfen. Vorsichtig!

Acidum thioaccticum. Thicessigsiure. Thiacetsdure. Athanthiolsiure.

CH;COSH. Mol.-Gew. 76. Wird durch Einwirkung von Phosphorpentasulfid auf wasser-
freie Essigsdure erhalten: 5 CH;COOH -} PyS; = P,0; -}- 5 CH;COSH.

Schwach gelbliche Fliissigkeit, zugleich nach Essigsiure und nach Schwefelwasserstoff riechend.
Sdp. 930. Spez. Gewicht bei 10® = 1,074. In 16 T. Wasser, leicht in Alkohol léslich. Zerfillt
beim Erhitzen mit verdiinnten Sduren in Essigsiure und Schwefelwasserstoff:

CH,COSH + Hy0 = CHRCOOH -+ H,S.

Die 69/yige wisserige Losung dient als Ersatz des Schwefelwasserstoffs in der Analyse
(SCHIFF).

Ammonium thioaceticum. Ammoniumthioacetat. CH,COS(NH,). Mol.Gew. 93.
Man iibersittigt 30 ccm Thioessigsdure mit Ammoniakfliissigkeit und fiillt die Mischung auf 100 ccm
auf. Diese Losung dient als Ersatz des Schwefelwasserstoffs in der Analyse (SCHIFF). Auf 1—2g
Substanz in salzsaurer Fliissigkeit wendet man 2—3 cem der 309/yigen Losung an. Man bereite
die Losung des Ammoniumthioacetats nur fiir kurze Zeit, da sie sich unter Triibung zersetzt.
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Acidum monochloraceticunr. Monochloressigsiure. Monochloracetic
Acid. Acide monochloracétique. CH,CICOOH, Mol.-Gew. 94,5.

Darstellung. In wasserfreie Essigsdure, die bis nahe zum Sieden erhitzt ist, wird —
im Sonnenlicht oder unter Zusatz von Jod — trockenes Chlor eingeleitet (10-—20 Stunden),
bis das Gewicht der Essigsdure um mehr als die Hélfte zugenommen hat:

CH,COOH - 2 €1 = HCl 4 CH,CICOOH.

Das Reaktionsprodukt wird erhitzt und wiederholt fraktioniert destilliert. Die bei 180—1880
ibergehenden Anteile erstarren beim Abkiihlen zu Kristallen, die aus siedendem Benzol um-
kristallisiert werden kénnen.

Eigenschaften. TFarblose, leicht zerflieBliche, thombische Tafeln oder weile,
aus feinen Nadeln bestehende Kristallmassen, in der Kilte fast geruchlos, erwarmt
von erstickendem, zu Trinen reizenden Geruch. In Wasser, Weingeist und Ather
1oslich. Smp. etwa 620—639. Sdp. 185—1870. Die wisserige Losung entwickelt,
mit einem Stiickchen Zink erwirmt, den Geruch nach Essigsiure.

Priifung. Die frisch bereitete wisserige Losung (1 g -}- 10 cem) darf durch 2 Tr.
1/,0-n -Silbernitratlésung hochstens schwach opalisierend getriibt werden (Salzsiure).

Aufbewahrung. Vorsichtig, in dichtschlieBenden Glisern.

Anwendung. In Substanz oder konzentrierter Losung als Atzmittel bei Warzen, Haut-
verdickungen.

Acidum dichloraceticum, Dichloressigsiiure, CHCL,COOH, Mol.-Gew. 129, entsteht durch
weitergehende Chlorierung der Essigsdure. Farblose Fliissigkeit, bei 00 noch fliissig, bei starker
Abkiithlung erstarrend. Spez. Gew. 1,52 bei 159. Sdp. 1900.  Vorsichtig aufzubewahren! Nur
selten als Atzmittel gebraucht.

Acidum trichloraceticum. Trichloressigsiure. Trichloracetic Acid.
Acide trichloracétique. CCL,COOH Mol.-Gew. 163,5.
Darstellung. Durch Oxydation von Chloralhydrat mit rauchender Salpetersiure.

Eigenschaflen. Farblose, leicht zerfliefliche, Thomboedrische Kristalle. Smp.
ungefihr 559 Sdp. ungefihr 1959 Geruch schwach stechend. Sie ist in Wasser,
Weingeist und Ather 16slich. Die wisserige Losung rotet Lackmuspapier.

Erkennung. Wird die Losung von 1 g Trichloressigsdure in 3 cem Kalilauge
zum Sieden erhitzt, so tritt der Geruch des Chloroforms auf: CCl;COOK -+ KOH
= CHCl; -} K,COs,.

Priifung. a) Die frisch bereitete wisserige Losung (1 g + 10 cem) darf durch 2 Tr.
1/,0-0-Silbernitratlésung hochstens schwach opalisierend getritbt werden (Salzsiure).
— b) Trichloressigsdure darf beim Erhitzen héchstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Gehaltsbestimmung. Zum Neutralisieren einer Losung von 0,6 g im Exsik.
kator iiber Schwefelsdure getrockneter Trichloressigsiure in 20 ccm Wasser diirfen
hochstens 30,4 bis 30,6 ecem 1/;4-n-Kalilauge erforderlich sein = 99,4—99,7%/, reiner
Saure (CCl,COOH), (1 com 1/jp-n-Kalilauge = 0,01634 g Trichloressigsiure, Phenol-
phthalein). Ein Mehrverbrauch an 1/;o-n-Kalilauge zeigt Monochloressigsdure an.

Man bringt in ein verschlossen gewogenes Wigeglischen etwa 1 g Trichloressigsdure, 148t
diese 24 Stunden im Exsikkator trocknen und wigt dann genau. Die Trichloressigsiure wird dann
mit Wasser in ein 50 cem Kolbchen gespiilt und die Lésung bis zur Marke mit Wasser aufgefiillt.
Fir die Titration werden 20 cem der Losung verwendet, und der Verbrauch an 1/;4-n-Kalilauge
auf 0,5 g umgerechnet. Angenommen, es seien 1,124 g trockene Trichloressigsdure ahgewogen

und fiir 20 cem der Losung 27,4 cem 1/;4-n- Kalilauge verbraucht worden, dann ist der Verbrauch
20-1,124
fiir 0,5 g, da 20 ccm der titrierten Losung gg 6—“ g == 0,4496 g Trichloressigséiure entsprechen,
5
27,4 >0, = 30,5 cem. Germ. 6 s. Bd. II, 8. 1303.

70,4496
Aufbewahrung. Vorsichtig. In Glisern mit Glasstopfen.
Anwendung. AuBerlich. In Substanz oder konzentrierter Losung als Atzmittel zur
Entfernung derber, widerstandsfihiger Wucherungen (Kondylom, Papillom, Leichdornen), die
30/ygige Losung auf Tampons bei Nasenbluten. Als Reagens auf Eiweil.
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Acidum ftrichloraceticum liquefactum. Eine Mischung von 10 T. Trichloressigsiure
und 1 T. Wasser bleibt auch bei niedriger Temperatur flissig.

(Dresd. Vorschr.) Rp. Acidi trichloracetici 8,0, Aquae destillat. 2,0.

Acetocaustin ist eine 509/yige Losung von Trichloressigséure.

Acidum aminoaceticum. Aminoessigsiiure. Glykokoll. Glycin, LeimsiiB. Leim-
zucker. CH,(NH,)COOH, Mol.-Gew. 75.

Aminoessigsiure entsteht als Spaltungsprodukt vieler EiweiBstoffe, besonders aus dem
Leim, beim Erhitzen mit Mineralsiuren oder Alkalien. Als Benzoylverbindung (Hippursiure)
ist sie im Harn der Pflanzenfresser enthalten. Kiinstlich entsteht sie durch Einwirkung von Am-
moniak auf Monochloressigséure.

Darstellung. Man kocht 1 T, Hippurséure 10—12 Stunden lang am Riickflukiihler
mit 4 T. konz. Salzsdure, wodurch die Hippursiure in Benzoesiure und Glykokoll gespaltet
wird: CH,NH(CgHsCO)COOH — H,0 - HCl = CgHzCOOH - CHy(NH,)COOH - HCL Man kon-
zentriert die Lésung, filtriert nach dem Erkalten die Benzoesiure ab und dampft die Losung
zur Trockne. Den Riickstand nimmt man mit Wasser auf, kocht die Lésung mit einem Uberschuf
Bleiglitte und fillt aus dem Filtrat das Blei mit Schwefelwasserstoff. Die vom Schwefelblei
abfiltrierte Fliissigkeit hinterliBt beim Verdampfen das Glykokoll. .

Eigenschaften. GrofBe, farblose, siiBschmeckende Prismen. In Wasser leicht
16slich, in Alkohol und Ather unléslich. Smp. 236° unter Briunung. Die wisserige
Losung gibt mit Eisenchlorid blutrote, mit Kupfersulfat tiefblave Firbung. — Amino-

essigsdure vereinigt sich sowohl mit Basen wie mit Siduren zu Salzen.

Betainum. Betain. Trimethylamionessigsidure. Trimethylglykokoll
CH,—N(CH3);
CO —6 + H,0, Mol.-Gew. 132.

Es findet sich im Safte vieler Pflanzen, besonders der Zuckerriibe, Beta vulgaris, und wird
aus der Riibenzuckermelasse gewonnen. Es bildet farblose zerfliefliche Kristalle. Aus abso-
lutem Alkohol kristallisiert es wasserfrei. Mit Sduren bildet es Salze, die durch Wasser sehr weit-
gehend hydrolytisch gespaltet werden.

Acidol (Axr.-GEs. . ANILINFABR., Berlin) ist Betainhydrochlorid, C;H,, NO,- HC],
Mol.-Gew. 150,5.

Es wird erhalten durch Einleiten von Chlorwasserstoff in eine alkoholische Losung von
Betain und Fillen des Salzes mit Ather. Farblose Kristalle, in Wasser mit stark saurer Reaktion
l16slich. Gehalt an HCl == 23,89/, wovon etwa 3/5 beim Losen in Wasser frei werden.

Der Gehalt an Chlorwasserstoff kann durch Titration mit1/,4-n-Kalilauge bestimmt werden.
0,5 g Acidol miissen 32,6 ccm 1/;4-n-Kalilauge verbrauchen.

Anwendung. In viel Wasser gelost an Stelle von Salzsiure bei Magenerkrankungen,

Acidum acetylosalicylicum s. u. Acidum salicylicum 8. 213.
Acidum agaricinicum s. u. Agaricus 8. 327.
Acidum aminobenzoicum s. u. Acidum benzoicum 8. 120.
Acidum anisicum s.u. Anisum 8. 463.
Acidum arsenicicum s. u. Arsenum 8. 562.
Acidum arsenicosum s.u. Arsenum 8. 555.

Acidum benzoicum.

Acidum benzoicum. Benzoesiure. Benzoic Acid. Acide benzoique.
C¢H,COOH, Mol.-Gew. 122,

Gewinnung. Benzoesiure wird gewonnen: 1. aus Benzoe durch Sublimation und auf
nassem Wege, 2. kiinstlich durch Oxydation von Toluol, C¢gH;CH,, von Benzylchlorid,
CgH;CH,Cl und von Benzaldehyd, CgHsCHO, sowie durch Kochen von Benzotrichlorid,
CgH;CCl, mit Wasser und Alkalien. Friiher wurde Benzoesiure auch aus Pferde- und Rinder-
harn gewonnen, der Hippursiure = Benzoylglykokoll, enthilt.
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Handelssorten. Man unterscheidet im Handel Benzoesiiure aus Harz sublimiert,
Acidum benzoicum e Resina sublimatum und Benzoesiure aus Toluol, Acidum
benzoicum e Toluolo, letztere sublimiert, kristallisiert und als Pulver. Eine besondere Sorte
Benzoeséiure aus Toluol ist die chlorfreie, die aus Toluol durch unmittelbare Oxydation, nicht
iiber Benzylchlorid oder Benzotrichlorid gewonnen wird. Die in den Preislisten aufgefiihrten
billigen Sorten Acidum benzoicum e Resina sublimatum album und Acidum benzoi-
cum e Resina sublimatum ,,alle Proben der Ph. G. V. haltend‘“ sind entweder reine chlor-
freie Toluolbenzoesiure oder kiinstliche Benzoesiure, die unter Zusatz von etwas Benzoe
sublimiert ist. Sie diirfen nicht an Stelle der echten aus dem Harz sublimierten Benzoesidure
verwendet werden. Einige Pharmakopéen schreiben die aus dem Harz sublimierte Benzoesdure
vor, endere die kiinstliche, und einige lassen beide Sorten zu.

Acidum benzoicum syntheticum (Erginzb.). Acidum benzoicum e Toluolo
(artificiale). Benzoesiure (synthetische). Acidum benzoicum (Germ.86, Belg., Dan.,
Jap., Amer., Brit.), Acide benzoique (Gall.) C;H,COOH. Mol.-Gew. 122. Amer.
148t die kiinstliche Benzoesidure neben der natiirlichen zu. Germ. 6 s. Bd. 11, 8. 1300.

Darstellung. Toluol wird in Benzotrichlorid, CgHzCCl;, ibergefiihrt durch
Einwirkung von Chlor in der Siedehitze: CgHgCHj-}- 6 Cl= C¢H;CCl; -~ 3 HCl. Das Benzo-
trichlorid liefert beim FErhitzen mit Wasser Benzoesiure: CgHzCCl; - 2 H,0 = C¢H;COOH
-+ 3 HCL. (Der Chlorwasserstoff wird in Wasser aufgefangen und als Salzsiiure verwendet.) Bei
der Einwirkung von Chlor auf Toluol entsteht auch etwas Chlorbenzotrichlorid, CgH4CICCl;,
das mit Wasser Chlorbenzoesiure, CgH,CICOOH, liefert. Die aus Benzotrichlorid gewonnene
Benzoesdure ist deshalb chlorhaltig. Chlorfreie Benzoesiiure erhilt man durch unmittelbare
Oxydation von Toluol mit Chromsdure (Natriumdichromat und Schwefelsdure). Die Benzoe-
siiure wird gereinigt durch Umbkristallisieren aus Wasser oder verdiinntem Alkohol oder durch
Sublimation.

Eigenschaften. Farblose, glinzende Nadeln oder Blattchen, in vollig reinem
Zustande geruchlos, Smp. 120—121°, Sdp. 249—250°. Sie sublimiert schon stark bei
145%, langsamer bei niedrigerer Temperatur, auch auf dem Wasserbad. Mit Wasser-
dampf ist sie leicht fliichtig. Die Dédmpfe der Benzoesdure reizen die Schleimhiute
stark und erregen Husten und Niesen. Loslich in 15 T. siedendem und 380 T. kaltem
Wasser, in 2 T. Alkohol, 3 T. Ather, leicht in Chloroform, Schwefelkohlenstoff, auch
in fetten und atherischen Olen.

Erkennung. Aufler durch den Schmelzpunkt und die Sublimation beim Er-
hitzen erkennt man Benzoesiure durch folgende Reaktionen: In mit Natronlauge
neutralisierter wisseriger Losung gibt sie mit Eisenchlorid einen rotlichbriunlichen
Niederschlag von Ferribenzoat. — Wird Benzoesiure mit Alkohol und unter Zusatz
von konz. Schwefelsdure erhitzt, so tritt der Geruch des Benzoesdureidthylesters auf,
der am besten nach Zusatz von Wasser nach dem Erhitzen zu erkennen ist. — Nach
ScamaTorLA: Wird eine Losung von etwa 0,05 g Benzoesiure in 20 ccmn Wasser mit
5 cem Wasserstoffsuperoxydlosung versetzt, und dann tropfenweise eine frischbe-
reitete Losung von 5 g Ferrosulfat und 5 g Borsdure in 100 cem Wasser hinzugefiigt,
so farbt sich die Flissigkeit dunkelblauschwarz. Aus der Benzoesidure entsteht
dabei Salicylsdure, die mit dem Ferrosulfat bei Gegenwart vonWasserstoffsuperoxyd
Ferrisalicylat bildet. Bei Anwesenheit sehr kleiner Mengen von Benzoesiure ent-
steht eine graugriine Fiarbung. — Nach FLEURY werden 10 ccm der Losung, die
etwa 1—5 mg Benzoesdure enthélt, mit 3 Tr. verdiinnter Eisenchloridlésung (1--9),
3 Tr. Wasserstoffsuperoxydlésung und 3 Tr. Ferrosulfatlésung (3 g - 100 ccm
Wasser) versetzt. Die Reihenfolge ist innezuhalten. Die Violettfirbung tritt in
etwa 1/, Minute ein und ist nach 5—10 Minuten am stirksten. Sie ist noch deutlich
bei Gegenwart von 0,1—0,2 mg Benzoesiure.

Priifung. a) Die Benzoesdure mufB farblos und geruchlos sein. — b) Bei Er-
hitzen auf dem Platinblech muB sie sich ohne zu verkohlen mit héchstens 0,19/,
Riickstand verfliichtigen. — ¢) Schmelzpunkt 120—121°, — d) Priifung auf Chlor-
benzoesiure wie bei Acidum benzoicum Germ.5 (s. S. 114).

Anwendung. Arzneilich in den Léndern, in denen sie zugelassen ist, wie die Benzoe-
siiure aus Benzoeharz (s. d.). Zur Darstellung der benzoesauren Salze, von Benzoesiureestern und
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anderen Benzoesdureverbindungen, von Farbstoffen (Anijlinblau). Als Frischhaltungsmittel,
auch als Natriumsalz, besonders fiir Friichte und Fruchtsifte und fiir Margarine. Die Benzoe-
saure ist als Frischhaltungsmittel der Salicylsdure vorzuziehen, sie (ebenso das Natriumsalz)
wirkt aber nur bei Gegenwart von freien Sduren, wie sie in Fruchtsiften und auch in der Mar-
garine (Milchsdure) enthalten sind, nicht z. B. bei Fleischwaren. Fiir 1kg der Friichte usw.
wird etwa 0,8 g Benzoesiure oder 1 g Natriumbenzoat verwendet.

Acidum benzoicum (e Resina sublimatum). Benzoesiure (sublimiert aus Harz)
(Germ. 5, Austr., Helv., Hisp., Hung., Croat., Nederl., Suec., Ross.), Flores Benzoes.

Darstellung. Durch Sublimation aus zimtsiurefreier Benzoe (Siam- oder Pa-
lembang-Benzoe). Die Benzoe ist vorher auf Zimtsiure zu priifen (s. u. Benzoe). Zur Darstellung
kleiner Mengen dient der in Abb. 65 wiedergegebene Ap-
parat. In die etwa 4—5 cm hohe, etwa 20 ccm weite
Schale (a) aus Eisen, emailliertem Blech oder Aluminium
bringt man eine 2—3 cm hohe Schicht grobgepulverte, ge-
trocknete Benzoe, iiberbindet die Schale mit Filtrier-
papier (0), das mit vielen Nadelstichen versehen wird,
oder mit Verbandmull. Auf die Schale setzt man einen
aus starkem Papier geklebten Hut (¢) in Diitenform, der
(bei d) durch Bindfaden befestigt ist. Diese Vorrichtung
setzt man auf ein geheiztes Sandbad, z. B. auf eine mit
nicht zu dicker Schicht Sand bedeckte heille Herdplatte.

Um die Schale herum schichtet man den Sand etwas in

die Hohe, in die Sandschicht setzt man ein Thermometer.

Man leitet die Erwdrmung der Sandschicht so, daB ihre

Temperatur zwischen 160—1800 bleibt. Steigt die Tem-

peratur erheblich iiber 180° hinaus, so fillt die Benzoe-

siure sehr stark gefarbt und brenzlich riechend aus. Nach Abb. 65.

5—6 Stunden ist die Sublimation beendet; man nimmt

den Hut vorsichtig ab und sammelt die Benzoesiure. Die Scheibe von durchléchertem Papier
oder Mull hat den Zweck, das Zuriickfallen der Benzoesiure in die Schale zu verhindern. Das
Harz wird nach dem Erkalten aus der Schale herausgeklopft. Es kann nach dem Zerreiben noch
- einmal der Sublimation unterworfen werden.

_ Nach STARTING liBt sich zur Gewinnung der Benzoesiure folgende Vorrichtung verwenden:
Ein Kasten von 80 cm Linge, 30 cm Breite und 30 cm Tiefe wird, wenn die Innenflichen nicht
glatt gehobelt sind, mit weiBem Glanzpapier ausgeklebt, Deckel und Fugen werden von aulen
zugeklebt. In die Lingsseite des Kastens schneidet man ein dem Sublimiergefil genau entspre-
chendes, rundes Loch ein. Als Sublimiergefa8 dient eine halbkugelférmige Schale aus getriebenem
Schwarzblech, Messing, Kupfer oder Aluminium von 8 ecm Durchmesser und 5 cm Hohe (eine
alte Wageschale). Man beschickt die Schale mit etwa 40 g gepulvertem und vorher getrocknetem
Benzoeharz und dreht sie nun etwa 1,5 cm tief in den Kasten ein. 5—8 cm iiber dem Sublimier-
gefiB ist ein auf Leisten ruhender Rahmen mit durchléchertem Filtrierpapier angebracht, um
das Zuriickfallen der Benzoesiure zu verhindern. Die Schale wird nun mittelst einer kleinen Spi-
ritusflamme erwdrmt. Nach 4—5 Stunden 1iBt man erkalten, entfernt das Sublimiergefdl vor-
sichtig, kratzt den Harzriickstand heraus und beschickt die Schale mit einer neuen Menge Benzoe-
harz. Der Kasten wird zur Entnahme der Benzoesiure nach einer Reihe (12—15) hintereinander
ausgefiihrter Sublimationen gedffnet. Die Ausbeute soll bis zu 259/, (?) betragen. Wesentlich
fiir die Erzielung guter Ausbeute ist, daB das Aufnahmegefa im Verhiltnis zum Sublimiergefid
entsprechend gerdumig ist. Die von verschiedenen Operationen stammende Benzoesiure ist
sorgfiltig zu mischen, weil sie in der Regel etwas verschieden ausfillt.

In den Fabriken verwendet man #hnliche Vorrichtungen von groBerem Umfange (Holz-
tonnen von 1 m Hohe), die innen mit Papier ausgeklebt werden, oder besonders eingerichtete
Sublimierapparate. .

Die Riickstinde von der Sublimation kann man entweder zur Gewinnung von Benzoe-
siure auf nassem Wege oder zur Herstellung von Réucheressenzen und Raucherpulver verwerten.

Eigenschaften. Die sublimierte Benzoesidure ist Benzoesiure, die mit
riechenden Stoffen beladen ist. Von diesen sind nachgewiesen worden: Benzoe-
sdure-Methylester, C;H,COOCH,, Benzoesdure-Benzylester, C,H,CO0C,H,, Vanillin,
CgH 0, Guajacol, C,H, (OH)OCH,; Brenzeatechin, CgH, (OH),, Acetylguajacol,
C,H,(OCH,)0- OCCH,, Benzoylguajacol, CyH,(OCH;)O- OCC,H; und Benzcphenon,
(C.H;),CO. Sie bildet farblose bis gelblich oder braunlich-gelb gefirbte Nadeln oder
Blattchen von benzoeartigem, schwach brenzlichem Geruch. Sie lost: sich in
Wasser und anderen Losungsmitteln wie die reine Benzoesiure (s. d.). Sie ist wie

Hager, Handbuch. L 8
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diese beim Erhitzen und mit Wasserdampf fliichtig. In siedendem Wasser, dessen
Menge zur volligen Lésung nicht hinreicht, schmilzt die Benzoesdure zu einer gelb-
lichen bis bridunlichen Flissigkeit, die sich am Boden des Gefifles ansammelt,

Erkennung. Beim ZErhitzen in einem Probierrohr schmilzt Benzoesdure
zuerst zu einer gelblichen bis braunlichen Fliissigkeit und sublimiert dann vollstindig
oder mit Hinterlassung eines geringen, braunen Riickstandes. — Schiittelt man
0,2 g Benzoesdure mit 20 cem Wasser und 1 cem n-Kalilauge wihrend 15 Minuten
ofters und filtriert, so gibt das Filtrat mit 1 Tr. Eisenchloridlésung einen rotlich-
briaunlichen Niederschlag (von Ferribenzoat).

Priifung. a) Die Benzoesiure darf nicht brandig oder harnartig riechen. —
b) Wird die Lésung von 1 g Benzoesdure in 10 ccm Wasser und 5 cem Natronlauge mit
einer Losung von 0,5 g Kaliumpermanganat in 10 ccm verd. Schwefelsdure versetzt,
so darf kein Benzaldehydgeruch auftreten (Zimisiure). — ¢) 0,1 g Benzoesdure mufl
mit 1 cem Ammoniakfliissigkeit eine gelbe bis briunliche, triibe Losung geben, die
auf Zusatz von 2 cem verd. Schwefelsdure die Benzoesiure wieder ausscheidet.
— d) Durch die Mischung ¢ miissen 6 ecm Kaliumpermanganatlésung (1:1000) inner-
halb 4 Stunden fast vollstindig entfirbt werden (kiinstliche reine Benzoesiure, Ab-
wesenheit der reduzierenden Beimengungen). — €) Werden 0,2 g Benzoesdure mit
'0,3 g Calciumearbonat (chloridfrei, s. u. Calcium carbonicum) und einigen Tropfen
Wasser gemischt, und wird das Gemisch nach dem Trocknen gegliiht und der Riick-
stand in Salpetersiure gelost, so darf die mit Wasser auf 10 cem verdiinnte Lésung
durch Silbernitratlésung héchstens schwach opalisierend getriibt werden (Chlor-
benzoesiure, die in kiinstlicher Benzoesdure meist enthalten ist).

Anmerkungen. Zu b): Zimtsiure, aus Sumatrabenzoe, wird durch Kaliumpermanganat
zu Benzaldehyd oxydiert: CgH;CH:CHCOOH -} 4 0 == CgH;CHO - 2 CO, + H,0. Die Oxy-
dation findet bereits bei gewohnlicher Temperatur statt, wenn die Zimtsiure geldst oder fein
verteilt frisch aus der Losung eines Salzes abgeschieden wird. Beim Erwirmen mit ziemlich viel
Kaliumpermanganat, wie es von der Germ. vorgeschrieben ist, kann Zimtssure iibersehen werden,
weil dann der Benzaldehyd weiter zu Benzoesiure oxydiert wird.

Zu d): Zur Priifung auf Chlorbenzoeséiuren kann man auch die ganz allgemein zum Nachweis
von Halogen in organischen Verbindungen anwendbare BEILSTEINsche Kupferprobe benutzen.
Ein ausgeglithter Kupferdraht firbt die Flamme nicht; die geringsten Spuren von Halogen bilden
fliichtiges Halogenkupfer, das die Flamme griin firbt. Man befestigt einen etwa 12 cm langen,
etwa 1 mm dicken Kupferdraht in einem Korkstopfen und gliiht ihn solange aus, bis er die Flamme
nicht mehr firbt. Dann bringt man etwas der zu priifenden Substanz auf ein Uhrglas, taucht
den etwas erhitzten Draht hinein und bringt ihn dann mit der Substanz in die Flamme. FEine
Griinfarbung zeigt Halogen an. Je linger die Griinfirbung anhilt, desto groBer ist der Gehalt
der Substanz an Halogen.

Zu ¢), d) und e): Diese Proben geniigen nicht, um eine Verfilschung mit kiinstlicher Benzoe-
sidure mit Sicherheit nachzuweisen, da es auch kiinstliche Benzoesdure gibt, die frei ist von Chlor-
benzoesdure, und die nétigen auf Kaliumpermanganat reduzierend wirkenden Stoffe sich leicht
hineinbringen lassen. In manchen Preislisten wird eine Benzoesdure zu billigen Preisen auf-
gefilhrt mit dem Zusatz: ,,alle Proben der Ph. G. V. haltend*“. Diese Benzoeséure ist stets sicher
verfilscht. Wenn man die Benzoesiiure von vertrauenswiirdigen GroShandlungen zu den im
Verhdltnis zu den Preisen der kiinstlichen Benzoesiure sehr hohen Preisen bezieht, kann man
erwarten, wirklich echte und unverfilschte Harzbenzoesiure zu erhalten. Wenn man ganz sicher
gehen will, muB man die Benzoesidure selbst aus Benzoe darstellen.

Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt in dicht schlieBenden Geféfien.

Anwendung. Als erregendes und expektorierendes Mittel zu 0,1—0,5 g in Pulver oder
Pillen. Die expektorierende Wirkung der aus dem Harz sublimierten Benzoesdure soll infolge der
Beimengung der andern Stoffe stiirker sein (?), als die der reinen kiinstlichen Benzoesdure. Auch
bei Rheumatismus, wie Salicylsiure, sie steht in der Wirkung aber hinter der Salicylsidure zuriick.
Durch den Harn wird die Benzoesiure als Hippursdure ausgeschieden. AuBerlich als Anti-
septikum wie Salicylsiure in wasseriger oder weingeistiger Losung mit 10/p, in Salben 1:10—20,
in Verbandstoffen. Fiir duBerliche Anwendung diirfte die viel billigere kiinstliche Benzoesiure
geniigen.

Hydrinsiiure, ein Frischhaltungsmittel fiir Marmeladen, besteht aus einem Gemisch
von gleichen Teilen Benzoesiure und m-Kresotinsiure, CgH3(CHg)(OH)COOH [3, 2, 1].
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Linimentum antipsericum. I1. (Brit.).
Acidi benzoici 3,0 Acid, benzoici 0,03
Benzoli 57,0 I'ruit Basis (Brit.) q.s.
Spiritus absoluti 35,0 (sieche Bd. II unter Trochisei).
Glycerini 5,0 1L
Zweimal tiaglich auf die Kriitze-Pusteln aufzue .
pinseln. Acidi benzoici 5,0
. . : Fructus Anis vulgaris 10,0
quuqr_ln]ectqr_lus excitans ROHDE, Sucei Liquiritiae pulv. 20,0
Acidi benzojci . Tragacanthae pulv. 5,0
Ca.m'phorae aa 1,0 Glycerini
Spiritus ... 10,0 Aquae Rosae aa 10,0
Zur subkutanen Injektion. Vanillae saccharatae 10.0

Liquor Ammonii benzoici (Dresd. Vorschr,). Radicis Liquiritiae q.s.

Ammoniumbenzoatlésung. Fiir 100 Pastillen, die mit Lignum santalinum

Acidi benzoici sublimati albi 17,5 rubrum zi bestreuen sind. Bei Heiserkeit (fiir
Aquae destill. 50,0 Redner und Sénger) mehrmals téglich 12 Stiick
Liquor. Ammon. caustici 24,0 zu nehmen.

Man neutralisiert genau mit NH; und bringt mit
Wasser auf ein Gesamtgewicht von 200 g.

Pulvis expectorans (Form. Berol.).
Klare, farblose oder schwach gelbliche, vollkom-

yolatwe o Acid. benzoici 0,3
men fliichtige, neutrale oder kaum saure Fliis- Camphorae trit. 006
sigkeit, in 100 Teilen 10 Teile Ammoniumben- Sacch. alb. 0:5

zoat enthaltend. d. t. dos. V ad chart. cerat.
Mixtura lithontriptica URE,
Acidi benzoici

s EDEL,
Natrii bicarbonici 5,0 Pulvis pectoralis W.
Natrii phosphorici 10,0 WEDEL sches Brustpulver.
Aquae Cinnamomi 200,0 Radicis Liquiritiae 10,0
Tincturae Hyoscyami 10,0 Rhizomatis Iridis 2,0
i soli i 5 5 4 Sulfuris depurati 5,0
Dreimal tédglich einen EBloffel bei Harngries, Aeidi benaoied 05
Pastilll (Trochisci) Acidi benzoici.. Benzoic Sacchari pulverati 20,0
Acid Lozenges. Benzoesidurepastillen ge- Olei Foeniculi
gen Heiserkeit, Voice Lozenges. Olei Anisi aa gtts. IV
1.
Acid. benzoic. 10,5 Tiglich drei- bis viermal einen Teeldffel. In &l-

teren Vorschriften steht an Stelle der Benzoe-

B . tanhiae plv. 2,5
xtract. Ratanhiac plv. 52, siure: Resinae Benzoes 2,0—3,0.

Tragacanth. 3,5
Sacchari 14,0
werden gemischt und mit so viel Johannisbeer-
gelee versetzt, dafl das Gesamtgewicht 450 g
betrigt. Daraus werden 350 Pastillen geformt.

Tinctura expectorans (Form. Berol.).

Liquor. Ammon. anis.
Tinct. Opii benzoic.

a3 10,0

Antikollimin, von Dr. H. MULLER u. Co. in Berlin zur Neutralisierung des Blutes emp-
fohlen, besteht aus Natriumbenzoat, Natriumhippurat, Calciumfluorid, Natriumcarbonat und
den Phosphaten von Kalium, Natrium, Ammonium, Calcium und Magnesium. (ZERNIK.)

Dentalin, ein in Tuben gefiilltes Zahnreinigungsmittel, besteht aus 700 T. medizinischer
Seife, 1000 T. Schlammkreide, 50 T. Benzoesiure, je 10 T. Thymol und Myrtol, 40 T. Pfeffer-
minzél, 1400—1500 T. Glycerin. (MINDES.)

Ingapillen von AD. RICHTER in Rudolstadt: Extr. Liquiritiae 14,0, Sacch. alb. 7,0,
Acid. benzoic. 0,3, Rhiz. Iridis pulv. 3,0, Ol. Anisi, Ol. Foeniculi aa 0,2, Tragacanth q. s. ut f,
pilul. 80.

Kriutersirup, weier, von Dr. med. HOFFMANN in Dresden ist eine Zuckerlésung mit
einer homdéopathischen Dosis Benzoesidure. (A. SPAN.)

Mother Seigles Curative Sirop for Dyspepsia von A. J. WHITE Ltd. in London und
New York besteht aus Benzoesiure, Kochsalz je 5 Proz., Aloetinktur, Pimpinellextrakt, Siil3-
holzextrakt, Zucker und Wasser. (AUFRECHT.)

Mother Seigles operating Pills von A. J. WHITE in New York bestehen im wesentlichen
aus Benzoesiure, Aloe, Enzianpulver und Zucker. (AUFRECHT.)

Pectaltabletten (Hustentod) enthalten Benzoesiure und Terpinhydrat, auBerdem Zucker,
Pflanzenpulver und violetten Farbstoff (AUFRECHT.)

Sudoral, ein FuBschweiBmittel, besteht aus einer Losung von Benzoe-, Bor- und Wein-
sdure mit Alaun.

Ammonium benzoicum. Ammoniumbenzoat. Benzoesaures Ammo-

nium. Ammonium Benzoate. Benzoate d’ammonium. GgH,COONI,,
Mol.-Gew. 139.

Darstellung. Man iibergieBt in einem Becherglas 100 g Benzoesiure (aus Toluol)
mit 80 g Ammoniakflissigkeit von 209/, (spez. Gew.0,925) und erwirmt unter Um-
schwenken, bis vollstdndige Auflsung erfolgt. Beim Erkalten scheidet sich das Salz in Blittchen
aus. Es wird abgesogen, auf Filtrierpapler an der Luft getrocknet und in dicht schlieBenden Ge-
fiBlen aufbewalrt.

8*
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Eigenschaften. Weile, diinne, vierseitige, tafelférmige Kristalle oder ein
kristallinisches Pulver, Geschmack salzig, hinterher etwas scharf, Geruch schwach
nach Benzoesdure. An der Luft gibt es allmihlich etwas Ammoniak ab und reagiert
dann sauer. Es 16st sich in 5 T, kaltem Wasser und in 28 T. Weingeist.

Erkennung. Die wisserige Losung entwickelt beim Erwarmen mit Natronlauge
Ammoniak; versetzt man sie mit Eisenchloridlésung, so scheidet sich ein rotlichbraun-
licher Niederschlag ab. Salzsiure fillt aus der wisserigen Lésung (0,5 g - 10 cem)
die Benzoesidure als weiflen kristallinischen, in Ather léslichen Niederschlag.

Priifung. Die wasserige Losung (je0,5 g 110 cecm) darf nicht verdndert werden:
a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle) — b) durch Bariumnitratlésung
(Sulfate) — ¢) Die Losung von 0,5 g Ammoniumbenzoat in 10 ccm Wasser und 10 ccm
Weingeist darf nach Zusatz von Salpetersdure (2—3 ccm) durch Silbernitratlésung
hochstens opalisierend getriibt werden. — d) Beim Erhitzen darf es hochstens 0,10/,
Rilckstand hinterlassen.

Anwendung. Zu 0,5—1 g mehrmals téglich bei Katarrhen &lterer Leute, bei Asthma,
als Antispasmodicum, Diaphoreticum.

Ammoniumbenzoatlosung 1 =5. Diese Losung kann vorritig gehalten werden, wenn
Ammoniumbenzoat 6fters verordnet wird. Man verdiinnt 49 T. Ammoniakfliissigkeit von 109/,
mit 100 T. Wasser und 16st darin 35 T. Benzoesdure (aus Toluol) auf. Die Losung wird mit
Lackmuspapier gepriift und entweder mit Ammoniak oder mit Benzoesiure so eingestellt, da}
sie ganz schwach sauer reagiert. Alsdann erginzt man sie mit Wasser auf das 5,7fache Gewicht
der verbrauchten Benzoesdure (200 T.).

Natrium benzoicum. Natriumbenzoat. Benzoesaures Natrium. So-
dium Benzoate. Benzoate de sodium. Sodii Benzoas. Benzoas natrii
(natricus). CgH,COONa + H,0, Mol.-Gew. 162. (Germ. 6 s. Bd. IT 8. 1343.)

Das Natriumsalz der reinen kiinstlichen Benzoesiure.

Darstellung.. Man 16st in einer Porzellanschale 10 T. reines kristallisiertes Natrium-
carbonatin etwa 50 T. heiBem Wasser und gibt nach und nach etwa 8,5T. Benzoesidure (aus
Toluol) hinzu, bis die Lésung ganz schwach sauer reagiert. Die filtrierte Losung wird zur Kristal-
lisation eingedampft; die abgesogenen Kristalle werden bei gelinder Warme getrocknet. Durch
Eindampfen der Losung zur Trockne und Trocknen des Salzes bei 100° erhilt man wasserfreies
Natriumbenzoat.

Eigenschaften. Weifles leicht verwitterndes Kristallpulver oder weifie kor-
nige Massen, loslich in etwa 1,5 T. Wasser und in 45 T. Alkohol.

Erkennung. Beim ZErhitzen schmilzt es unter Verkoblung und hinterldBt
bei weiterem Erhitzen einen Riickstand von Natriumcarbonat, der mit Siuren auf-
braust und die Flamme gelb farbt. — Die wisserige Losung (0,5 g -- 10 cem) gibt mit
Salzsdure einen Brei von Kristallen (von Benzoesiure), die sich beim Schiitteln mit
Ather auflésen. — Mit Eisenchloridlésung gibt die wisserige Losung einen rotlich-
briunlichen Niederschlag von Ferribenzoat.

Priifung. Die wisserige Losung (je 0,5g -}- 10 cem) darf nicht verdndert werden:
a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle), — b) durch Bariumnitratiésung
(Sulfate). — c¢) Die Losung von 0,5 g Natriumbenzoat in 10 cem Wasser und 10 cem
Weingeist darf nach Zusatz von 2—3 cem Salpetersdure durch Silbernitratlésung
hochstens opalisierend getriibt werden. — d) Die aus der wisserigen Losung durch
Salzsdure abgeschiedene Benzoesiure soll nach dem Auswaschen und Trocknen bei
118—120° schmelzen.

Anwendung. Natriumbenzoat soll bei harnsaurer Diathese und Harnséureablagerungen
wirksam sein. Bei Gelenkrheumatismus wird es wie Natriumsalicylat in Tagesgaben von 8—10 g
angewandt. Es soll nicht die Nebenwirkungen des Natriumsalicylats zeigen. AuBerlich zu
Inhalationen, zum Gurgeln und zum Einblasen bei Diphtherie. Als Frischhaltungsmittel
(siehe unter Acidum benzoicum). Gedrovantabletten enthalten je 1 g Natriumbenzoat.

Natrium sulfuroso-benzoicum, Natriumsulfitbenzoat, ist ein Gemisch von 41,9 T.
Natriumbisulfit und 58,1 T. Natriumbenzoat. Anwendung. Als Antigeptikum,
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Natrium boro-benzoicum. Sodii Boro-Benzoas. — Nat, Form.: 3T. Boraxpulver
and 4 T. Natriumbenzoat werden in Wasser gelost und die Losung zur Trockne verdampft.
Anwendung als Antiarthriticum.

Tysabenal werden Tabletten genannt, die Natriumbenzoat, Natriumsalicylat und Thymol
enthalten.

Weitere benzoesaure Salze s. bei den Metallen.

Methylium benzoicum. Methylbenzoat. Benzoesiuremethylester. Niobedl.
C¢H,COOCH,. Mol.-Gew. 136.
Darstellung. Durch Kochen von Benzoesiure (50 T.) mit Methylalkohol (150 T.)
unter Zusatz von konz. Schwefelsdure (10 T.), Auswaschen mit Wasser und Destillieren.
Eigenschaften. Farblose Fliissigkeit, Sdp. 1999, spez. Gew. (152) 1,094. Geruch sehr an-
genehm. Unldslich in Wasser, lostich in 4 Vol.-T. Weingeist von 609/ und 1,5 Vol.-T. von 709/,
leicht in Ather und in fetten Olen.

Aethylium benzoicum. XAthylbenzoat. Benzoesiureithylester. Aether ben-
zojcus. C;H,COOC,H,. Mol.-Gew. 150.

Darstellung. Durch Kochen von Benzoesiure (50 T.) mit Athylalkohol (200 T.)
unter Zusatz von konz. Schwefelsdure (10 T.), Auswaschen mit Wasser und Destillation.

Elgenschaften. Farblose Fliissigkeit, Sdp. 203°. Geruch sehr angenehm. Unléslich in
Wasser, leicht 18slich in Weingeist, Ather und fetten Olen.

Anwendung. Methyl- und Athylbenzoat werden in der Parfiimerie verwendet.

Ristin (FARBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist eine Lésung des Monobenzoesiiureesters des
Athylenglykols, C;H;COOCH,CH,OH, Mol.-Gew. 166, in einer Mischung von Glycerin und
Weingeist. Die Losung enthilt 250/ des Esters.

Darstellung. Der Ester wird erhalten durch Einwirkung von Natriumbenzoat auf
Athylenchlorhydrin, CH,Cl- CH,OH.

Eigenschaften. Der Ester bildet eine fast weiBe, kristallinische Masse, Smp. etwa 469,
Geruch angenehm. Schwer léslich in Wasser, leicht 18slich in” Weingeist, Glycerin und in fetten
Dlen. Die Losung des Esters, das kiufliche Ristin, ist eine farblose slige Fliissigkeit.

Anwendung. Gegen Kritze; es soll sicher wirken und keine giftigen Nebenwirkungen
haben. Meist sollen 3—4 Einreibungen zu je 50 g innerhalb eines Tages geniigen.

Stovain, Stovaine (Pourexc Feirms, Paris), ist das Hydrochlorid des Benzoyl-
fithyldimethylaminoisopropanols (Propanol: Propylalkohol).
CsH;CO: O
Mol.-Gew. 271,5.
CHLCH,~ © <CH2N(CH3)2 (o T
Es wurde von dem franzosischen Forscher FOoURNEAU zuerst dargestellt und
nach der englischen Ubersetzung seines Namens, fourneau == stove — Ofen, benannt,

Darstellung. Durch Einwirkung von Athylmagnesiumbromid, C,HzMgBr, auf
Dimethylaminoaceton (CH;),N-CH,-CO.CH; (aus Chloraceton und Dimethylamin) erhilt
man Athyldimethylaminopropanolmagnesiumbromid, BrMg-OC(CH3)(CoH;)N(CH,),,
das sich mit Benzoylchlorid, CgHzCOCI, zu Magnesiumbromidchlorid und der Benzoylverbin-
dung umsetzt, die in das Hydrochlorid (= Stovain) iibergefithrt wird (D.R.P. 181175). Auch
nach den Verfahren der D.R.P. 169746, 169787 und 199148 erhilt man das Stovain.

Eigenschaflen. WeiBes kristallinisches Pulver, Smp. 175% Iéslich in 2 T.
Wasser; die Loésung rotet Lackmuspapier und macht die Zunge voriibergehend
unempfindlich.

Erkennung. Die wisserige Losung (0,1 g | 10 com) gibt mit Quecksilber-
chloridlgsung eine weiBe Tribung; die Flissigkeit klirt sich bald unter Abscheidung
oliger Tropfchen. — Die Losung von 0,1 g Stovain in 2—3 cem Wasser und einigen
Tropfen Salpetersdure gibt mit Silbernitratléosung einen weilen Niederschlag von
Silberchlorid. — Wird 0,1 g Stovain mit 1 cem konz. Schwefelsdure 5 Minuten lang
auf etwa 100° erhitzt (im Wasserbad), und die Lésung vorsichtig mit 2—3 ccm Wasser
versetzt, so tritt der Geruch des Benzoesiuremethylesters auf; beim Erkalten schei-
den sich Kristalle von Benzoesiure aus, die auf Zusatz von 2 cem Weingeist sich
wieder 16sen. — Werden 0,05 g Stovain mit 10 Tr. Salzsiure und 10 Tr. Salpeter-
sdure auf dem Wasserbad eingedampft, so hinterbleibt ein farbloser, stechend rie-
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chender Sirup; nach Zusatz von 1 cem weingeistiger Kalilauge tritt beim aber-
maligen Eindampfen ein an Fruchtither erinnernder Geruch auf.
Priifung. Beim Verbrennen darf Stovain héchstens 0,19/, Riickstand hinter-

iassen.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Wie Cocainhydrochlorid, auch in gleichen Gaben; es wirkt im Gegen-
satz zu letzterem gefiBerweiternd und hat mancherlei ‘Nebenwirkungen, z. B. Gangrin und
Lihmungen.

Alypln (FARBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist das Monohydrochlorid des Benzoyliithyl-
tetramethyldiaminoisopropanols. Germ. 6 s. Bd. IT 8. 1304.
C¢H;COO0 CH,N(CHj,), - HC1
CH30H2> <CH2N(CH3)2
Es enthilt in der Molekel eine Dimethylaminogruppe mebr als das Stovain,

Darstellung. D.R.P. 168491. Man 158t auf sym. Dichloraceton Magnesiumithyl-
bromid und dann Wasser einwirken, erhitzt den entstandenen Athyldichlorisopropyl-
alkohol mit Dimethylamin und benzoyliert:

, Mol.-Gew. 314,7,

CICH,_ ,_CoH, _ CICH, . G,
CICH,” *<0MgBr — cicH,~ “<om=
{CH;),NCH, Csz (CHa)zNCHz\ C,H,

(CHy),NCH,~ COH~ ™ (CH,)yNCH,~ < 00CC,H,
Die freie Base, die ein farbloses, stark alkalisch reagierendes Ol bildet, wird mit Salzsidure in das
Monohydrochlorid iibergefiihrt.

Eigenschaften. Weilles, kristallinisches Pulver, geruchlos, schwach hygro-
skopisch, sehr leicht in Wasser, leicht in Weingeist und Chloroform, schwer in Ather
loslich. Die wisserige Losung verdndert Lackmuspapier nicht, schmeckt bitter und
ruft auf der Zunge voriibergehende Unempfindlichkeit hervor.

Erlcennung. In der wisserigen Losung (0,1 g -- 10 cem) entsteht durch Queck-
silberchloridiosung ein starker, weifier Niederschlag, durch Pikrinsiurelésung wird
gie citronengelb gefillt. Silbernitratlosung erzeugt in der wisserigen, mit Salpeter-
sdure angesduerten Losung einen weiflen Niederschlag von Silberchlorid. — Wird
die Losung von 0,05 g Alypin in 2,5 ccm Wasser mit 2 Tr. Kaliumpermanganat-
l6sung (1:100) versetzt, so findet eine Ausscheidung violett gefirbter Kristalle statt,
die sich bald unter Abscheidung von Mangandioxyd zersetzen. — In der wisserigen
Losung des Alypins (0,1 4- 10 cem) erzeugt Kaliumjodidlésung, besonders beim
Schiitteln, langsam eine weiBe kristallinische Ausscheidung, ebenso gibt Kalium-
dichromatlésung einen gelben kristallinischen, in Salzsiure léslichen Niederschlag.

Priifung. a) 0,1 ¢ Alypin muf sich in je 1 com Schwefelsiure und Salpetersiure
ohne Farbung 16sen. — b) Werden 5 cem der wiisserigen Losung (0,1 g -}~ 10 ecm) mit
5 Tr. Chromséiurelgsung versetzt, so darf kein Niederschlag entstehen, auch nicht
auf weiteren Zusatz von 1 cem Salzsdure (Cocain, Stovain). — ¢) 1 cem der Losung
(0,1 g -~ 10 cem) darf durch 5cem einer frisch bereiteten Natriumbicarbonatiésung
nicht verdndert werden (Cocain, Stovain). — d) Bei 100° darf es nicht mehr als 1,5/,
an Gewicht verlieren, und beim Verbrennen keinen Riickstand hinterlassen.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Feuchtigkeit geschiitzt.
Anwendung. Wie Cocainhydrochlorid. Gréfte Einzelgabe 0,05 g, Tagesgabe 0,15 g
(Ergénzb.).

Alypinnitrat ist das Mononitrat des Benzoylithyltetramethyldiaminoisopropano's,

Eigenschaften. Weiles kristallinisches Pulver, nicht hygroskopisch, Smp. 159°.

Erkennung. Es gibt die Reaktionen des Hydrochlorids mit Ausnahme der Chlorid-
reaktion, dafiir die Salpetersdurereaktion, wenn man 0,05 g in 1 cem konz. Schwefelsiure 16st
und mit Ferrosulfatldsung iiberschichtet.

Priifung. Die wisserige Losung (0,1 g+ 10 ccm) mit Salpetersiure angesiuert, darf mit
Silbernitratlésung keine Triitbung geben. Es muf ohne Riickstand verbren.en,
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Aufbewahrung. Vorsichtig.
Anwendung. Als Emsatz fir Cocain bei gleichzeitiger Anwendung von Silberver-
bindungen.

Eucain s. unter Piperidinum, Bd. II, S. 474.

Benzylium henzoicum. Benzoesiiurebenzylester, CyH,COOCH,C,H;, Mol.-Gew. 212,
findet sich im Perubalsamél, Tolubalsamél, Tuberosensl und Ylang-Ylangol.

Darstellung. Aus Benzaldehyd, nach CLAISEN: 1,5g Natrium l6st man in der zur Losung
eben ausreichenden Menge Benzylalkohol, so daB sich Natriumbenzylalkoholat bildet; dann
fiigt man 200 g Benzaldehyd hinzu und erhitzt einige Tage im Wasserbad. Dann séuert man
mit Fisessig an, fallt den Ester mit Wasser aus und destilliertihn: 2 C;H,CHO = CH,COOCH,C H,.

Eigenschaften. Farblose, dickliche Fliissigkeit, Geruch schwach, angenehm. In der
Kilte erstarrt er zu weiBlen, derben Kristallen, Smp. 219; Sdp. 323—3249; spez. Gew. 1,121 bis
1,125 (159); loslichin 1,6—2 Vol. Weingeist von 90 Vol.-%/, und in 10 Vol. Weingeist von 80 Vol.-0/,.

Anwendung. In der Parfiimerie als Fixierungs- und Losungsmittel fiir fliichtige Riech-
stoffe; zur Herstellung von Liosungen von kiinstlichem Moschus. Wie Perubalsam gegen Kritze.

Acidum hippuricum. Hippurséure. Benzoylaminoessigsiure. Benzoylglyko-
koll. CgH;CO-NH:CH,COOH, Mol.-Gew. 179.

Sie ist im Harn der Pflanzenfresser enthalten, im Rinderharn zu etwa 2—39/;,, und kann
daraus gewonnen werden; im menschlichen Harn findet sie sich besonders bei Pflanzenkost und nach
dem GenuB von Benzoesiure und Zimtséure und anderen Benzolverbindungen. Kiinstlich entsteht sie
durch Einwirkung von Benzoylchlorid auf Aminoessigsiure (Glykokoll) bei Gegenwart von Alkalien.

Eigenschaften. Farblose, glinzende Prismen, Smp. 1889, geruchlos, l6slich in 600 T.
Wasser, leicht in heiBem Wasser und in Alkohol. Bei stirkerem Erhitzen zersetzt sie sich unter
Bildung von Benzoesiure, Cyanwasserstoff und Benzonitril. Beim Kochen mit Séuren oder Alka-
lien wird sie in Benzoeséiure und Glykokoll gespaltet.

Hippol (Cugx. Fasrix vorm. E.ScmeriNG, Berlin) war Methylenhippursiure

06H500N<CH: o  Mol-Gew.191. Esist nicht mehr im Handel.

Acidum aminobenzoicum (ortho). o-Aminobenzoesiure. Anthranilsiure.
CgH,(NH,)COOH [1,2], Mol.-Gew. 137.
Darstellung. Aus Phthalimid, CgHy(CO),NH, durch Einwirkung von Natrium-
hydroxyd und Natriumhypochlorit:

CoHy < OO>NH + 3 NaOH - NaOCl = CoHy< 58 o NaoCOg - NaCl - H,0.

Das Phthalimid wird durch Einwirkung ven Aminoniak auf Phthalsdureanhydrid erhalten,
das technisch durch Oxydation von Naphtlsalin gewonnen wird (siehe Acidum phthalicum).
Eigenschafien. Farblose Kristalle, Smp. 144—1459, sublimierbar, schwer 16slich in Wasger,
leichter in Weingeist. Die wisserige Losung schmeckt siillich und fluoresziert blau.
Anwendung. Zur Darstellung von kiinstlichem Indigo, von Azofarbstoffen, von Thio-
salicylsdure und von Anthranilsdéuremethylester.

Methylium orthoaminobenzoicum. o-Aminobenzoesiuremethylester. Anthranil-
sduremethylester. CgH,(NH,COOCH, [1,2], Mol.-Gew. 151. Findet sich im
Orangenbliiten- und Jasmindol.

Darstellung. Durch Einleiten von Chlorwasserstoff in eine Losung von Anthranil-
siure in Methylalkohol, Abscheiden und Auswaschen mit Wasser und Destillieren.
Eigenschaften. Farblose oder gelbliche Kristalle, Smp. 24,59, Sdp. (bei 15 mm B) 1359,
spez. Gew. (15°) 1,168, schwer 16slich in Wasser, leicht in Alkohol und Ather. Geruch sehr angenehm.
Anwendung. In der Parfiimerie.

Methylium methylanthranilicum. Methylanthranilsiuremethylester

CgH (NHCH,)COOCH, [1,2], Mol.-Gew. 165.
Findet sich im Mandarinend! und wird dargestellt durch Einleiten von Chlorwasserstoff in
eine Losung von Methylanthranilséure (aus Anthranilsiure und Dimethylsulfat) in Methyl-
alkohol, wie der Anthranilsduremethylester. Kristalle oder gelbliche Fliissigkeit. Smp. 199, spez.

Gew. 1,12. Geruch schwicher als der des Anthranilsiuremethylesters. Anwendung. In der
Parfiimerie.
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Acidum aminobenzoicum (para). p-Aminobenzoesiiure. CII,(NTI,)COOH [1,4],
Mol.-Gew. 137.

Darstellung. Durch Reduktion von p-Nitrobenzoesdure, CgH,(NO,)COOH[1,4]
oder durch Oxydation von Acet-p-Toluidid, CHzCO-NHCzH,CH; [1, 4] mit Kaliumperman-
ganat zu p-Acetylaminobenzoesiure, CH;CONHC;H,COOH, und Abspaltung der Acetyl-
gruppe durch Kochen mit Salzsiure. Durch Umkristallisieren aus verdiinntem Alkohol wird sie
rein erhalten.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, Smp. 186—1879, sehr schwer 16slich in Wasser, leich-
ter in Alkohol.

Anwendung. Zur Darstellung von Azofarbstoffen und von verschiedenen Estern, die
andsthesierend wirken.

Anaesthesin (FarBwERkE HOcHsT, Germ. 6) ist p-Aminobenzoesdureiithylester,
CgH (NH,)COOC,H; [1,4], Mol.-Gew. 165.

Darstellung. Durch Reduktion von p-Nitrobenzoesduredthylester CgHy(NO,)-
COO0C,H; [1, 4] mit Zinn und Salzséiure oder durch Veresterung von p-Aminobenzoesiure
mit Athylalkohol und Salzsdure.

Eigenschaften. Weilies, feines kristallinisches Pulver, Smp. 90—91°, fast un-
Ioslich in kaltem Wasser, etwas leichter in siedendem Wasser, leicht in Alkohol,
Ather, Chloroform und Benzol, sowie in 40 T. Olivensl. Die wisserige Losung ver-
andert Lackmuspapier nicht; sie schmeckt schwach bitter und ruft auf der Zunge
eine voriibergehende Unempfindlichkeit hervor.

Erkennung. Versetzt man eine Losung von etwa 0,1 g Anisthesin in 2 cem
Wasser und 3 Tr. verdiinnter Salzsdure mit 3 Tr. Natriumnitritlosung (1 -+ 9) und
dann mit einer Losung von etwa 0,05 g f-Naphthol in 5ecm verd. Natronlauge
(14 2), so entsteht eine dunkelorangerote Firbung. Bei dieser Diazoreaktion
wird zuerst die Aminogruppe diazotiert, und dann entsteht durch Kuppelung der
Diazoverbindung N = N(CI)CgH,COOC;H; mit p-Naphthol ein roter Azofarbstoff
HOC,(H{N=NCH,COOC,Hj;. .

Priifung. a) Schmelzpunkt 90—919. -— b) Die Liosung von 0,5g Anésthesinin §cem
Weingeist darf angefeuchtetes Lackmuspapier nicht roten (freie Sidure) und — ¢) nach
Zusatz einiger Tropfen Salpetersdure durch Silbernitratlosung nicht getriibt werden
(Chloride). — d) Die Lésung von 1g Anaesthesin in 10 cem n-Salzsiure darf durch
Schwefelw asserstoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle). — e€) Beim
Verbrennen darf es hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Licht geschiitat.

Anwendung. Innerlich und duBerlich als Andsthetikum. Innerlich bis zu 0,5 g Einzel-
gabe und bis 2 g téglich bei Husten, Schlingbeschwerden, Magenschmerzen (Hyperisthesie),
Erbrechen der Schwangeren, Seekrankheit (2—3 g téglich). AuBerlich rein und in Streupulvern

und Salben bei schmerzhaften Wunden, Geschwiiren, Hauterkrankungen. In Suppositorien gegen
Hémorrhoiden.

Subcutin (E. Rirserr, Frankfurt a. M.) ist p-Phenolsulfonsiure-p-Aminobenzoesiure-
ithylester, CgH,(OH)SO4H - NH,C4H,CO0C, Hy.

Anwendung. Als Anisthetikum, subkutan: 0,8 Subcutin, 0,7 Natriumchlorid, Wasser
ad 100,0.

Antemesin, eine Spezialitit gegen Brechreiz, Ulcus ventriculi, nervose Magenbeschwerden
u. dgl., enthilt als wirksamen Bestandteil 0,1 g Anisthesin pro dosi.

Antivom werden Anisthesintabletten genannt, die bei Dyspepsie, Magengeschwiir und
nervésen Magenerkrankungen angewandt werden.

Cocainolpriparate enthalten kein Cocain, sondern Anisthesin. In den Handel
kommen Cocainolbonbons mit 0,1 Anésthesin, Cocainoltabletten mit 0,15 Anisthesin und 0,15
Extr. Condurango, Cocainoldrops mit 0,02 Anésthesin, Cocainol-Lanolin mit 10°/, Anisthesin,
Cocainolzdpfchen mit 10°/, Anisthesin usw. Cocainolcreme enthélt auBer Anisthesin S-naphthol-
disulfonsaures Aluminium, Zinkacetat und Thymol.

Dysphagin. Nr. I sind Tabletten, die Cocain, Menthol, Anisthesin, Natriumbiborat und
Aromatika enthalten sollen. In Nr. II fehlt das Cocain. Nr. III soll aus Anisthesin, Citronen-
séure, Tannin und polymerem Aluminiumacetat bestehen. Anwendung: bei Angina.
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Eupneuma, ein Asthmamittel, enthilt neben den wirksamen Prinzipien der Stramonium-
blatter Andsthesin, Subcutin und Atropinmethylbromid. Es wird in die Nase eingestdubt.

Philoral -Halspastillen enthalten als wirksame Bestandteile Nebennierensubstanz, An-
dsthesin und Kaffee-Extrakt. Bei schmerzhaften Affektionen des Halses und Kehlkopfes an-
gewandt.

Rhinoculinpriparate enthalten Angsthesin und Paranephrin. Sie werden als Pulver,
Spray und Creme zur Behandlung von Augen und Nase bei Heuschnupfen angewandt.

ZEUNERs Halspastillen gegen Mandelentziindungen bestehen aus je 0,2 g Resina Guajaci
und Zucker sowie geringen Mengen Menthol, Rosent! und Anésthesin.

ZEUNERs Hustenpastillen enthalten Thymus vulgaris, Thymus Serpyllum, Resina Guajaci
und Anésthesin.

Prepisin (Fr. FrrrzscaE u. Co., Hamburg) ist p-Aminobenzoesiurepropylester,
CeH 4 (NH,)COOC,H, [1,4], Mol.-Gew. 179

Darstellung. Durch Reduktion von p-Nitrobenzoesiurepropylester oder durch
Veresterung von p-Aminobenzoesdure mit Propylalkohol.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, Smp. 73—749, schwer léslich in Wasser, sehr leicht
loslich in Weingeist und Benzol, auch in fetten Olen (zu etwa 79/;).

Erkennung. Es gibt die gleichen Reaktionen wie der Athylester (Anisthesin).

Priifung. Schmelzpunkt nicht unter 730, Die weitere Priffung kann wie bei dem Athyl-
ester ausgefiihrt werden.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Als Anisthetikum wie der Athylester.

Propésin-Colloid (Franz Frrrzscur u. Co., Hamburg) enthilt 209/, Propéasin, 72,5%,
Glycerin, 2,59/, Stiarke und 5%, Weingeist. Dickflilssize Masse, die schwach nach Wein-
geist riecht. Anwendung. Unverdiinnt als Schmerzlinderungsmittel bei Wunden und Ver-
brennungen. Mit Wasser gemischt (durch Anreiben) innerlich und zum Mundspiilen, Gurgeln,
zu Injektionen, Klistieren, Spiilungen usw. .

Dipropdsin (F&. FerrzscrE u. Co., Hamburg) ist die Carbonylverbindung des p- Amine-
benzoesiiurepropylesters, CO(ONHC,H,COOC,H),, Mol.-Gew. 384,

Darstellung. Durch Einwirkung von Kohlenoxychlorid, COCl,, auf p-Amino-
benzoesdurepropylester (Propisin).

Eigenschafien. WeiBes kristallinisches Pulver, Smp. 170—1729, geruch- und geschmack-
los, unléslich in Wasser, leicht 16slich in Weingeist.

Priifung. Der Schmelzpunkt soll nicht unter 1700 liegen. Die weitere Priifung kann wie
bei dem p-Aminobenzoesiureiithylester (Andsthesin) ausgefiihrt werden.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Licht geschiitat.

Anwendung. Wie die iibrigen p-Aminobenzoesiureester. Es wirkt selbst nicht an-
dsthetisch, spaltet aber in alkalischer Lisung, auch in physiologischen Fliissigkeiten, Kohlensiure
ab und gibt p-Aminobenzoesiurepropylester. Bei Magen- und Darmschmerzen zu 0,5—2,0 g téglich.

Cycloform (FArBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist p-Aminobenzoesiureisobutylester,
C¢H,(NH,)COOC,_H, [1,4], Mol.-Gew. 193.
Darstellung. Durch Veresterung von p-Aminobenzoesiure mit Isobutylalkohol.
Eigenschaften. Weiles kristallinisches Pulver, Smp. 64—65°, geruch- und geschmack-
los, in Wasser schwer 16slich, leicht l8slich in Alkohol und Ather, auch in fetten Olen 16slich.

Priifung. Schmelzpunkt nahe an 64°. Die weitere Priifung kann wie bei dem p-Amino-
benzoesiureathylester (Anisthesin) ausgefiihrt werden.

Aufbewahrung. Vorsichtig, vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Wie der Athylester als Anédsthetikum und bei schmerzhaften Wunden,
besonders Brandwunden, in Salben mit 5—10%/, und als Streupulver. Auch in Suppositorien
und Pasten.

Novocain (FarBwERkE Hocmst) ist p-Aminobenzoyldiithylaminoithanol-Hydro-
chiorid, das Hydrochlorid des p-Aminobenzoesiureesters des Diithyl-
aminodthanols (Athanol = Athylalkohol), C¢H (NH,)CO: OCH,CH,- N(C,H;),
HCI[1,4], Mol.-Gew. 272,5. Germ. 6 &. Bd. II 8. 1345.

Darstellung. D.R.P. 179627. Durch Einwirkung von p-Nitrobenzoylchlorid,
CeH4(NO2)COCL auf Athylenchlorhydrin, CHy(OH)CH,CI, erhilt man den p-Nitrobenzoe-

ghureester des Chlordthanols, CgHy(NO,)COOCH,CH,Cl, daraus durch Einwirkung von
Didthylamin durch Austausch des Cl-Atoms durch die Gruppe N(C,Hj), den p-Nitrobenzoe-
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sdureester des Didthylaminodthanols, CgHy(NO,)COOCH,CH,N(C,H;),, der dann mit
Zinn und Salzsiure zu der Aminoverbindung reduziert wird, aus der mit Salzsiure das Hydro-
chlorid dargestelit wird. Es kann auch durch Veresterung von p-Aminobenzoesdure und
Didthylaminodthanol dargestelit werden.

Eigenschaften. Farblose Nidelchen, Smp. 1560, geruchlos, Geschmack schwach
bitter; die Zunge wird voriitbergehend unempfindlich. Lgslich in 1 T. Wasser und
in 8 T. Weingeist. Die wisserige Losung (1 9) verdndert Lackmuspapier nicht.
Durch Alkalien wird aus den Loésungen die freic Base abgeschieden, durch Natrium-
bicarbonat nur aus konz. Losungen,

Erkennung. Aus der wisserigen Losung (0,1 g 4 1 ccm) scheidet Kalilauge
ein farbloses O1 aus, das bald kristallinisch erstarrt. — Die wisserige Losung gibt mit
Quecksilberchlorid einen weiBen, mit Jodlésung einen braunen Niederschlag, mit
Silbernitratlosung nach Zusatz von Salpetersiure einen weillen Niederschlag von
Silberchlorid. — Ein Gemisch von je 0,1 g Novocain und Quecksilberchloriir schwirzt
sich beim Befeuchten mit Weingeist. Alle diese Reaktionen hat das Novocain mit dem
Cocainhydrochlorid gemeinsam. Von diesem unterscheidet es sich durch folgende
Reaktionen: Wird eine Losung von 0,1 g Novocain in 5 ccm Wasser mit 2 Tr. Salz-
siure und etwa 0,01 g Natriumnitrit (in wenig Wasser gelost) versetzt, und die
Mischung in eine Lésung von etwa 0,05 g f-Naphthol in 15 Tr. Natronlauge und
5 com Wasser eingetragen, so entsteht ein scharlachroter Niederschlag (vgl.
Anésthesin). — Versetzt man eine Losung von 0,1 g Novocain in 5 ccm Wasser und
3 Tr. verd. Schwefelsiure mit 5 Tr. Kaliumpermanganatlésung (1: 1000), so ver-
schwindet die Violettfirbung sofort (Cocain reduziert nicht).

Priifung. a) 0,1 g Novocain muf sich in 1 cem konz. Schwefelsdure ohne Far-
bung lésen, ebenso in 1 cem Salpetersiure (fremde organische Verbindungen), —
b) Die wasserige Losung (0,5 g -}- 5 cem) darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht
verindert werden (Schwermetalle). — ¢) Beim Verbrennen darf es hdchstens 0,10/,
Riickstand hinterlassen.

Aufbewahrung. Vorsichtig, die Losungen vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Als Anisthetikum in Losungen mit 1—209/, wie Cocainhydrochlorid;
es soll 7mal geringere Giftigkeit besitzen als letzteres. Grofte Gabe subkutan 0,5 g, bei Ein-
spritzung in den Medullarkanal 0,18 g. Nach Gros wird die Wirkung des Novocains-durch einen
Zusatz von Natriumbicarbonat (0,25 T. auf 1 T. Novocain) erheblich verstirkt. Bei stdrkeren
Ldsungen (iiber 5%/,) ist weniger Natriumbjcarbonat zuzusetzen, weil sonst eine Féllung entsteht.
Die Losungen dirfen nur kurze Zeit erhitzt werden. AuBer Natriumbicarbonat 148t GrROS zur
Herstellung der Isotonie den L&sungen noch Natriumchlorid zusetzen, bei einer Losung mit 29/,

Novocain 0,5 g, mit 3%/, 0,4 g, mit 4%/5 0,3 g auf 100 g der Losung. Zur Infiltrationsanisthesie
werden Losungen mit 0,59/, Novocain verwendet.

Atoxikokain (Chem. Fabr. SieerrIED in Zofingen) und Allocain Lumiire sind die
gleiche Verbindung wie Novocain.

Novocain-Base ist p-Aminobenzoyldiithylaminofithanol,
C3H (NH,)COOCH ,CH,N(C,Hj),, Mol.-Gew. 236.

Darstellung. Aus dem reinen Hydrochlorid (Novocain) durch Zerlegung mit Alkalien,

Eigenschaften. Farblose Kristalle, Smp. 61—63%, in Wasser unldslich, leicht 15slich in
Alkohol und Ather; in fetten Olen 15st es sich bei gelindem Erwirmen leicht auf bis zu 109/,. Aus
verdiinntem Weingeist kristallisiert es mit 2 HyO, Smp. 510. Die wasserhaltige Verbindung 18st
gich in fetten Olen nicht klar.

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. In fettem Ol geldst (zu 109/y) bei Ohren- und Nasenerkrankungen.

Novocain-Nitrat ist p- Aminobenzoyldiithylaminodthanolnitrat. Germ.6 s. Bd. ITS. 1345.
CgH ,(NH,)COOCH,CH,N(C,H,),- HNO,, Mol.-Gew. 299.

Darstellung. Aus der freien Base durch Losen in der berechneten Menge verdiinnter
Salpetersdure und Eindampfen zur Kristallisation.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, Smp. 1019, suBerst leicht 16slich in Wasser und in
Alkohol. Die Losungen sind neutral.
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Erkennung. Zum Unterschied von Novocain (dem Hydrochlorid) gibt eine Lésung des
Nitrates mit Silbernitratlésung keine Fillung. Wird eine Losung von etwa 0,1 g des Nitrates
in 2—3 Tr. Wasser und 1—2 cem konz. Schwefelsiure mit Ferrosulfatlosung iiberschichtet, so
tritt an der Beriihrungsfliche eine braune Farbung auf. — Die iibrigen Reaktionen stimmen mit
denen des Hydrochlorids iiberein.

Anwendung. Als Zusatz (3%/,) zu Silbernitrat 1dsungen bei Erkrankungen der Harn-
wege.

Novocainprdparate. Im Handel sind folgende gebrauchsfertige und sterile Priparate1):

Novocain-Suprarenin-Tabletten A zur Infiltrationsanisthesie. Jede Tablette enthilt
0,125 g Novocain, 0,00016 g Suprarenin. boriec.

Novocain-Suprarenin-Tabletten B zur zentralen Leitungsanisthesie. Jede Tablette
enthalt 0,1 g Novocain, 0,00025 g Suprarenin. boric.

Novocain-Suprarenin-Tabletten C zur Medullaranisthesie. Jede Tablette enthilt
0,05 g Novocain, 0,000108 g Suprarenin. boric. 3 Tabletten, gelést in 3 ccm sterilisiertem, destil-
liertem Wasser, geben eine 59/jige isotonische Lésung.

Novocain-Suprarenin-Tabletten D fiir zahnérztliche Zwecke. Jede Tablette enthilt
0,2 g Novocain, 0,09 g Kochsalz.

Novocain-Suprarenin-Tabletten E fiir zahnirztliche Zwecke. Jede Tablette ent-
halt 0,02 g Novocain, 0,00005 g Suprarenin. boric., 0,009 g Kochsalz.

Novocain-Suprarenin-Lésung 0,5%,ig zur Infiltrationsanisthesie. In je 25 ccm sind
enthalten 0,125 g Novocain, 0,00016 g Suprarenin. boric. (= 21/, Tr. Solut. Suprarenin. boric.
1:1000), 0,225 g Kochsalz.

Novocain-Suprarenin-Lésung 2%,ig zur zentralen Leitungsanisthesie und Zahn-
extraktion. In jeder Ampulle zu 5 ccm sind enthalten 0,1 g Novocain, 0,00045 g Suprarenin. boric.
(= 7 Tr. Solut. Suprarenin. boric. 1:1000), 0,045 g Kochsalz.

Novocain-Suprarenin-Lésung 5%, ig zur Medullaranisthesie. In jeder Ampulle zu 3ccm
sind enthalten 0,15 g Novocain, 0,000325 g Suprarenin. boric. (= 5 Tr. Solut. Suprarenin. boric.
1:1000.)

Novocain-Suprarenin-Lésung 109%,ig zur Medullaranasthesie. In je 2 ccm sind ent-
halten 0,2 g Novoeain, 0,000325 g Suprarenin. boric. (= 5 Tr. Solut. Suprarenin. boric 1:1000),
0,018 g Kochsalz.

Novocain-Suprarenin-Lésung E 29%ig fiir zahnérztliche Zwecke. In je 1 cem sind
enthalten 0,02 g Novocain, 0,000015 g Suprarenin. boric., 0,009 g Kochsalz.

Letargin, ein Lokaldnasthetikum fiir zahnérztliche Zwecke in Ampullen, soll in 1ccm
Extr. Hamamelidis 0,5 g, Novocain 0,015 g, Natr. chlorat. 0,0092 g, Thymol 0,0002 g, Aqua
destillata 0,5 g und Sol. Suprarenini hydifochlor. 1:1000 gtt. 1 enthalten.

Narkosia (GUDE’s GESELLSCHAFT. Berlin) enthilt: Extr. cort. Hamamel. 1 ccm, p-Ami-
nobenzoyldidthylaminodthanolhydrochlorid 29/, Solut. o-Dioxyphenylithanolmethylaminhydro-
chlorid 0,005%/, in steril. isoton. Losung.

Novadrin werden sterile Lésungen von Novocain und Adrenalin genannt, die in 5 ver-
schiedenen Stérken in den Handel kommen.

Novorenal sind Novocain-Adrenalinlésungen, die sterilisiert und gebrauchsfertig fiir zahn-
drztliche Zwecke in folgenden Konzentrationen geliefert werden:

Novorenal 0,25°/, 0,5%, 1,09/, 2,0%/, 5,09,
Novocain 0,0125 0,025 0,01 0,02 0,1
Adrenalin 0,00001625 0,0000325 0,00009 0,00009 0,00021
Natriumchloridlésung (8:1000) 5,0 5,0 1,0 1,0 Aquae 2,0

Orthoform (FARBWERKE H6cHsT) ist m-Amino-p-oxybenzeesiuremethylester,
Methylium aminooxybenzoicum (Helv.), CyH,(NH,)(OH)COOCH, [3,4, 1],
Mol.-Gew. 167.

Darstellung. p-Oxybenzoesduremethylester, CgH,(OH)COOCH; [4,1], wird durch

Salpetersdure in m-Nitro-p-oxybenzoesduremethylester, CgH3(NO,)(OH)COOCH;,, [3,4,1]
iibergefithrt, der zu der Aminoverbindung (= Orthoform) reduziert wird.

Eigenschaften. TFeines fast weilles kristallinisches Pulver, Smp. 141—1430,
kaum loslich in Wasser, 16slich in 5—6 T. Weingeist und in 50 T. Ather. Die
Losungen sind neutral.

Erkennung. Schiittelt man etwa 0,1 g Orthoform mit 10 cem Wasser, so
wird das Filtrat durch verdiinnte Eisenchloridlosung (1 -} 10) voriibergehend rot

1) Die Gewichtsverhiltnisse der Tabletten entsprechen denen der gebriuchlichen Losungen.
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gefarbt, — Die Ldsung von 0,1 g Orthoform in einigen Tropfen Salzsiure und 2 cem
Wasser gibt mit etwa 0,02 g Natriumnitrit (in wenig Wasser geldst) eine gelbrote
Firbung und nach einiger Zeit einen Niederschlag, der nach dem Abfiltrieren sich
an der Luft intensiv rot farbt.

Priifung. a) Die Losung von 1 g Orthoform in 10 cem Weingeist muf voll-
kommen klar und farblos sein; sie darf fenchtes Lackmuspapier nicht verindern und
— b) nach Zusatz von 1—2 cem Salzsiure durch Schwefelwasserstoffwasser nicht

verdndert werden (Schwermetalle). — ¢) Wird 1 g Orthoform mit 10 ccm Wasser
geschiittelt, so darf das Filtrat nach Zusatz von 1—2 Tr. Salpetersiure durch Silber-
nitratlosung nicht verindert werden (Chloride). — d) Beim Verbrennen darf es

hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Anwendung. Wie Anisthesin, besonders bei Wunden, Brandwunden, Atzungen. Die
Wirkung tritt langsam ein, hiilt aber auch lange an. Innerlich, besonders bei Magengeschwiiren,
zu 0,56—1,0 g mehrmals téglich bei niichternem Magen. Gréfite Einzelgabe 1,0 g, Tagesgabe 3,0 g.

Kryogenin, Cryogénine, ist Metabenzamidosemicarbazid,
[1]NH, 0C-C.H,- NH-NHCO- NH, [3], Mol.-Gew. 194,

Darstellung. Durch Kondensation von Benzamid, CgH,;CONH,, mit Semicarbazid
NH,CONH NH,.

Eigenschaften und Erkennung. Kristallinisches, farb- und geruchloses Pulver, nur
wenig loslich in Wasser, von bitterlichem Geschmack. Natriumnitrit und Salzséiure erzeugen in
der Losung einen Niederschlag von perlmutterdhnlichen Flittern. Durch Formalinschwefelsiure
wird die Losung des Kryogenins rotviolett gefdarbt mit griiner Fluorescenz.

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. Als Antipyretikum zu 0,2—0,5 g, besonders bei typhosem und chronischem
tuberkulsen Fieber.

Saccharinum. Saccharin. Gluside. Saccharine. o-Benzoesulfon-
sdureimid. Anhydroorthosulfaminbenzoesiure. Benzosulphini-
dum (Amer.). Benzoesauresulfonimid. Benzoesduresuifinid. Sulfinid. Sac-
charol. Saccharinol. Saccharinose. Sycose Zuckerin.

6H4<SO >NH[1,2], Mol -Gew. 183.

Darstellung. Toluol, CgHCH;, wird durch Einwirkung von Chlorsulfonsiure,
S03CIH, in o- und p-Toluolsulfonchlorid, C4H,(CH3)S0,Cl, und diese durch Einwirkung von
Ammoniak in o- und p-Toluolsulfonamid iibergefithrt. Von der Orthoverbindung, die allein
Saccharin liefert, entstehen dabei etwa 759/;. Die beiden Amide werden voneinander getrennt
durch AuflSsen in verdiinnter Natronlauge und Fillung mit Salzsiure, wobei zuerst die Ortho-
verbindung ausfillt, die dann weiter durch Umkristallisieren aus Alkohol gereinigt wird. Das
o-Toluolsulfonamid, CgH,(CH;3)SO,NH, [1, 2], wird mit stark verdiinnter Kaliumperman-
ganatldsung bei etwa 40—500 oxydiert, wob:i das Kaliumsalz der o-Sulfaminbenzoesaure,

CGH4<§8%IH , entsteht, aus dem durch Siuren nicht die o-Sulfaminbenzoesiure, sondern ihr

Anhydrld das Saccharin, abgeschieden wird.

Eigenschaften. WeiBles kristallinisches Pulver, das feuchtes Lackmuspapier
rotet, Smp. 223-—2240, geruchlos, Geschmack #uBerst siiB. 1T. 16st sich in etwa
400 T, kaltem Wasser, in 28 T. siedendem Wasser, in etwa 40 T. Weingeist, etwa
100 T. Ather. Die wasserige Losung 1:100000 schmeckt noch siiB. Die SiiBkraft des
reinen Saccharins ist etwa die 550fache des Rohrzuckers, Viel leichter als in
reinem Wasser 10st es sich in Alkali, Alkalicarbonat oder Ammoniak enthalten-
dem Wasser, indem sich Salze des Saccharins bilden, z. B. das Natriumsalz

CeH <C (S)g“>NNa,. Die Salze schmecken ebenfalls siil; durch Séduren wird aus den

Salzen das Saccharin wieder abgeschieden.

Die SiiBkraft des Saccharins ist nicht gleichbleibend, sondern #ndert sich nach TH, PAUL
mit der Konzentration, d. h. mit der Menge des geldsten SiiBistoffes. Die SiiBkraft ist bei ver-
schiedener Konzentration 200 bis 700 mal so gro8 wie die des Rohrzuckers. (Dulcin verhilt sich
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ebenso, die Zahlen schwanken bei diesem von 70—350.) Die Siikraft des Saccharins kann durch
einen Zusatz von Dulcin erheblich gesteigert werden. So wird die Siikraft einer Losung von
0,28 g Saccharin in 11 Wasser durch einen Zusatz von nur 0,12 g Dulein so groB8 wie die einer
Losung von 0,535 g Saccharin in 11 Wasser. Durch gleichzeitige Verwendung von Dulcin 148t
sich eine Ersparnis von etwa 33 %/, SiiBstoff erzielen. AuBlerdem wird der Geschmack der Saccharin-
16sungen durch den Dulcinzusatz angenehmer und reiner siif}.

Erkennung. Beim Schmelzen von Saccharin (0,1 g) mit Natriumnitrat (0,1 g)
und Natriumecarbonat (0,4 g) entsteht Natriumsulfat; die mit Salzsiure angesduerte
Losung der Schmelze gibt mit Bariumnitratlosung einen Niederschlag von Barium-
sulfat, — Ein Gemisch von Saccharin mit Natriumcarbonat gibt auf der Kohle vor
dem Létrohr eine Heparschmelze. — Beim Schmelzen von Saccharin mit Kalium-
hydroxyd entsteht Kaliumsalicylat; aus der Losung der Schmelze 148t sich nach dem
Ansduern mit Salzsiure durch Ather die Salicylsiure ausschiitteln und mit Eisen-
chloridlésung nachweisen. — Erhitzt man 0,05 g Saccharin mit 0,1 g Resorcin und
10 T. konz. Schwefelsiure, so nimmt die Fliissigkeit zunédchst gelbrote, dann dunkel-
grine Firbung an. Lost man die erkaltete Masse in Wasser und iibersdttigt mit
Natronlauge, so zeigt die Fliissigkeit griine Fluorescenz.

Priifung. a)DasSaccharin muBrein weill sein, es darf sich auch beim Schmelzen
nicht gelb oder braun firben, Schmelzpunkt nahe an 2230. —b) DieLésung von 0,01 g
Saccharin in 1 Liter Wasser mu8 noch deutlich siiB schmecken. — ¢) Die Losung von
0,1 g Saccharin in 3 ccm konz. Schwefelsiduire darf nur schwach braungelb gefirbt sein
(Zucker). — d) Die Lésung von 0,1 g Saccharin in 5g Kalilauge darf sich beim
Erhitzen im Wasserbad nicht firben {Glykose). — e) Die heifle wisserige Losung
(0,3 g -+ 10 ccm) muB durch 2 Tr. Kaliumpermanganatlosung (1:1000) gerétet wer-
den (Zucker und andere organische Beimengungen). — f) 0,2 g Saccharin werden mit
Hilfe von Natriumcarbonat in 5ccm Wasser gelost, und die Losung mit Kupfersulfat-
lsung in geringen UberschuB versetzt (bis kein Niederschlag mehr entsteht). Die
von dem ausgeschiedenen Kupfersaccharinat abfiltrierte Flissigkeit wird mit Natron-
lange versetzt und zum Sieden erhitzt. War das Saccharin rein, so wird alles Kupfer
als schwarzes Kupferoxyd ausgeféllt und das Filtrat ist farblos. Ist das Filtrat blau
gefirbt, so war Mannit zugegen, der die Ausfillung des Kupfers durch Natronlauge
hindert. —g) Beim Kochen von Saccharin mit Magnesiumhydroxyd und Wasser darf
kein Ammoniak abgespaltet werden. — h) Beim Verbrennen darf es hochstens 0,5%/o
Riickstand hinterlassen.

Anmerkung zu a): Bei der Bestimmung des Schmelzpunktes ist das Heizbad vor
dem Hineinbringen des Réhrchens mit dem Saccharin auf etwa 2159 zu erhitzen.

Gehalisbestimmung und Nachweis von p-Sulfaminbenzoesiure. (Nach
HEFELMANN.) Das Saccharin enthielt frither hiufig sehr erhebliche Mengen (bis 409/y) der nicht
sii8 schmeckenden p-Sulfaminbenzoeséiure. Das jetzige Saccharin enthélt diese Verunreinigung
selten und nur in geringer Menge. )

Man erhitzt 10 g getrocknetes Saccharin mit 100 cem Schwefelsiure von 70—73%/, HoSO,
3—4 Stunden lang unter 6fterem Umschwenken im lebhaft siedenden Wasserbad. Die.Spaltung
des Saccharins in o-Sulfobenzoesiure und Ammoniumsulfat ist beendet, wenn ein aus
der Mischung entnommener Tropfennach starker Verdiinnung mit Wasser nicht mehr siif schmeckt.
Die p-Sulfaminbenzoesiure wird hierbei nicht zersetzt. Ist alles Saccharin zersetzt, so 1i8t
man erkalten und verdiinnt mit dem gleichen Volum Wasser. Bei chemisch reinem Saccharin
scheidet sich dann selbst nach langem Stehen nichts aus, wihrend p-Sulfaminbenzoesiure sich
bei 12stiindigem Stehen oder bei sehr kleinen Mengen nach Verlauf von 2—3 Tagen kristallinisch
ausscheidet. Der Zusatz einer Spur von p-Sulfaminbenzoeséure beschleunigt die Ausscheidung, —
Die p-Sulfaminbenzoesiure wird auf einem Asbestfilter gesammelt, mit kleinen Mengen eis-
kalten Wassers gewaschen, bei 1000 getrocknet und gewogen.

Das Filtrat von der p-Sulfaminbenzoesiure wird mit Wasser zu 500 cem aufgefiillt. In
50 cem dieser Fliissigkeit (= 1,0 g Saccharin) bestimmt man das Ammoniak (durch Abdestillieren
nach Zusatz von Natronlauge und Titrieren). 1cem 1/;4-n-Schwefelsdure = 18,3 mg Saccharin.

Nachweis von Saccharin in Wein und Bier siehe unter Vinum, Bd. II.

Anwendung. Als SiSstoff, besonders fiir Diabetiker als Ersatz des Zuckers. Es wird
meist in Form von Tabletten verwendet, die aus einer Mischung von Saccharin und Natrium-
bicarbonat hergestellt sind und sich unter Bildung von Saccharin-Natrium aufléscn. Nach langem
Gebrauch tritt bei vielen Widerwillen gegen Saccharin ein. Das Saccharin wird durch den Harn
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wieder ausgeschieden, es hat keinerlei Nahrwert. Saccharin darf mit den Speisen und Getrinken
nicht erhitzt werden, da es sich dann teilweise spaltet unter Bildung von Sulfaminbenzoe-
siure, die nicht mehr siiB, sondern bitter schmeckt.,

Saccharin-Natrium. Kristallsaccharin, Krystallose, Leicht 16slichesSaecharin.
Saccharin solubile. Germ. 6. CGI{“<(Sj(()) >>NNa +- 2 H,0, Mol.-Gew. 241.

Darstellung. Durch Neutralisation von reinem Saccharin mit Natriumcarbonat oder
Natriumbicarbonat in wisseriger Losung und langsame Kristallisation des entstandenen Salzes.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, in Wasser sehr leicht lslich, Die Losung schmeckt
stark siifl. Die Siilkraft des Natriumsalzes ist etwas geringer als die des Saccharins, sie ist die 475-
fache der des Rohrzuckers. An der Luft verliert es Kristallwasser.

Priifung. a) Es 15se sich in Wasser leicht und klar. — b) Der aus der Lésung (0.5g-}5ccm)
mit verd. Salzsdure ausgeschiedene kristallinische Niederschlag mufl nach dem Auswaschen und
Trocknen nahe bei 223° schmelzen. — Germ. 6 s. Bd. II S. 1358.

Aufbewahrung. In gut verschlossenen Gefallen.

Anwendung. Als Siillstoff wie Saccharin.

Der Verkehr mit kiinstlichen SiiBstoffen wird durch das Siifistoffgesetz vom 8. April
1922 geregelt.

Andere kiinstliche Siifistoffe als Saccharin, Saccharinnatrium und Dulecin (s. u.
Phenetidinum, Bd. 11) sind in Deutschland nicht mehr im Handel. Frither wurde noch als SiB-
stoff verwendet: co

‘Methylsaccharin, CgH,z(CHj)<C SO2>NH’ farblose Kristalle, Smp. 2469, dem Saccharin

in seinen Eigenschaften sehr @hnlich.
Oleum Saccharini aromaticum (Sichs, Kr.-V.). Pastillae Saccharini (Nederl.).

1. Saccharini 1, Saccharini 1,0
2, Vanillini 0,5 Natrii bicarbonici 1,5
3. Olei Cinnamomi 2,0 Manniti 7,5
4, Alcohol. absoluti 46,0 Alkohol. absoluti q. s., fiant pastillae 100,

5. Olei Ricini 50,0.
1, 2 und 3 werden in der Wirme in 4 geldst,
5 wird nach dem Erkalten hinzugefiigt.

Lucidol (Vermix. CHEM. WERKE, Charlottenburg) ist Benzoylperoxyd (Dibenzoyl-
peroxyd), (C;H,C0),0,, Mol.-Gew. 242.

Darstellung. Durch Einwirkung von Natriumsuperoxyd (100 T.) auf Benzoyl-
chlorid (180 T.) in Wasser von 49 und Umkristallisieren aus heilem Weingeist.

Eigenschaften. Farblose Prismen, Smp. 103,5%, geruchlos, wenig lgslich in Wasser, leich-
ter in Alkohol und in fetten Olen.

Anwendung. Bei Hautkrankheiten und als Wundantiseptikum, als Streupulver und in
Salben 1:10, mit Vaselin und Lanolin zu gleichen Teilen. Es wirkt durch Abgabe von Sauerstoff.
Als Fixiermittel in der Mikroskopie.

Benzozon oder Acetozon (Parkz, Davis u. Co., Detroit) ist Benzoylacetylperoxyd,
C;H,CO- 0,- OCCH,;, Mol.-Gew. 180.

Darstellung. Durch Oxydation eines Gemisches von Benzaldehyd und Essigsdure-
anhydrid, das von Filtrierpapier aufgesogen der Luft ausgesetzt wird. Das Papier wird dann
mit Petrolither ausgezogen, die Losung eingeengt, worauf das Benzozon auskristallisiert.

Eigenschaften. Farblose Kristalle. Smp. 400, Durch Wasser wird es zerlegt unter Bildung
von Dibenzoylperoxyd, Essigsdure und Acetylperoxydhydrat(CH,CO,H). Das Benzozon des Handels
ist durch Mischen mit der gleichen Menge eines unléslichen indifferenten Pulvers haltbar gemacht.

Anwendung. Als Antiseptikum; es wirkt wie Benzoylperoxyd.

Microbin (Ges. F. SrEriLsaTioN, Berlin W.) ist Parachlorbenzoesaures Natrium,
CgH,CICOONa [1,4], Mol.-Gew. 178,5.

Weilles Pulver, geruchlos, leicht l6slich in Wasser (1:3). Aus der wésserigen Losung wird
durch Sauren die freie p-Chlorbenzoeséure als flockiger Niederschlag abgeschieden. Nach
C. MANNICH ist das Microbin ein Gemisch von 45 T. para- und 55 T. orthochlorbenzoesaurem
Natrium. Anwendung. Als Frischhaltungsmittel, etwa 1 g auf 1 kg.

Halozon ist p.-Dichloraminsulfonbenzoessure, Cl,N- S0, CeH,COOH [1, 4].

Es entsteht durch Einwirkung von Chlorkalk (oder Natriumhypochlorit) auf das Amid
der p-Benzoeséuresulfonséiure HyN- SO, C¢H,COOH. Von DARIN und DUNHAM ist es
zum Keimfreimachen des Trinkwassers vorgeschlagen worden in Tabletten von je0,1 g aus einem Ge-
misch von 4 T. Halozon, 4 T. trockenem Natriumcarbonat und 92 T. Natriumchlorid.
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Acidum boricum.
Acidum boricum. Borsiure. Boric (Boracic) Acid. Acide bori-

que. Acidum boracicum. Acor boracicus. Sal sedativum (narcoticum)
Hombergi. B(OH),, Mol.-Gew. 62.

Darstellung. Die Borsiure wird gewonnen durch Zerlegung von Borax durch Salzsdure,
Schwefelsdure oder am besten durch Salpetersiure. Eine filtrierte Losung von 10 T. Borax in
20 T. siedendem Wasser versetzt man mit 14 T. reiner Salpetersdure (25%,). Nach lingerem
Stehen der Mischung an einem kiihlen Ort sammelt man die ausgeschiedenen Kristalle, wiischt
sie mit eiskaltem Wasser, kristallisiert sie aus der 4fachen Menge siedendem Wasser um und
trocknet bei etwa 50°. — Die Mutterlauge kann nach dem Neutralisieren mit Natriumcarbonat
auf rohes Natriumnitrat verarbeitet werden.

Eigenschaften. Farblose, geruchlose, glinzende, schuppenartige, fettig anzu-
fithlehde Kristalle oder ein feines weiBes Pulver von schwach saurem Geschmack.
Spez. Gew. 1,48. 1T. 1ost sich in 25—30 T. kaltem oder 3—4 T. siedendem Wasser,
auch in etwa 20 T. Weingeist oder 5 T. Glycerin, wenig in Ather. Mit {iberhitztem
Wasserdampf ist sie fliichtig. Bei lingerem Erhitzen auf 100—1050 gibt die Borsiure
Wasser ab und verwandelt sich in Metaborsiure: H,;BO,=HBO,+ H,0; bei
lingerem Erhitzen auf 140—1600 gibt die Metaborsdure weiter Wasser ab unter
Bildung von Pyroborsiure, H,B,0,, die eine glasartige Masse bildet. Beim
starken Erhitzen bldht letztere sich auf, gibt weiter Wasser ab und schmilzt zu
einem GlasfluB, der aus Borsiureanhydrid, B,0,; besteht. Die wisserige Losung
rotet den Lackmusfarbstoff nur undeutlich, nach Zusatz voa Glycerin wird die
Reaktion deutlich sauer.

Die Angabe der Germ. 5, daBl beim Erhitzen von Borsdure auf etwa 700 eine bedeutende
Gewichtsabnahme unter Bildung von Metaborsiure, HBO,, stattfindet, ist nicht zutreffend. Man
kann die Borsiure, zum Trocknen oder zum Keimfreimachen, ruhig bis auf 1000 erhitzen. Wir
fanden bei Anwendung von 5 g kristallisierter Borsiure bei 2stiindigem Erhitzen auf 1000 nur
einen Verlust von 0,7°/y Wasser. Bei feingepulverter Borsdure ist die Gewichtsabnahme etwas
groBer, aber auch nicht erheblich. Beim Trocknen von kleinen Mengen feuchter Borsdure 'bei
der quantitativen Bestimmung der Borsiure ist die Gewichtsabnahme allerdings so er-
heblich, daB3 die Bestimmungen ungenau werden; fiir diesen Zweck darf man die Borsdure nur
im Trockenglas iiber Schwefelsdure trocknen.

Erkennung. Die wisserige Losung (0,1 g -+ 5cem) firbt nach Zusatz von
Salzsdure (etwa 3—5 Tr.) Curcumapapier beim Eintrocknen braunrot; diese Farbung
geht beim Befeuchten mit Ammoniakfliissigkeit in griinschwarz iiber. — Losungen
von Borsdurein Weingeist verbrennen mit griingesdumter Flamme.—Borsaure Salze
geben die griine Flammenfirbung mit Weingeist nach Zusatz von konz. Schwefelsiure,
die Curcumareaktion nach Zusatz von Salzsiure.

Priifung. Die wisserige Losung (je 0,2 g - 10 cem) darf nicht verdndert werden:
a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle)) — b) durch Bariumnitrat-
l6sung (Sulfate), — ¢) durch Silbernitratlésung (Chloride), — @) durch  Ammonium-
oxalatlésung (Calcium) — e€) nach Zusatz von Ammoniakfliissigkeit durch Natrium-
phosphatlésung (Magnesium). — f) Die Lésung von 1g Borsdure in 50 ccm Wasser
darf nach Zusatz von etwa 10 Tr. Salzsiure durch 0,5 cem Kaliumferrocyanid-
16sung nicht sofort gebliut werden (Eisen). — Germ. 6 s. Bd. IT 8. 1300.

Die Bestimmung der Borsdure kann maBanalytisch erfolgen, wenn sie in freiem
Zustande vorhanden ist. Zu einer Losung, die etwa 0,2—0,3 g Borsdure enthilt, aber keine andere
Saure, fiigt man 40—60 ccm Glycerin hinzu und titriert nach Zusatz von Phenolphthaleinlésung
mit1/;0-n-Natronlauge (frei von CO,), oder mit 1/;9n-Barytlauge, bis Rot. Durch weiteren Zusatz
von Glycerin darf die Fliissigkeit nicht entfirbt werden. 1 cem 1/jon-Lauge = 6,2 mg Bor-
siiure, H3BO;. Bestimmung in Verbandstoffen s. u. Verbandstoffe Bd. II S.1013.

Anwendung. Borsiure wirkt stark antiseptisch, verhindert aber die Schimmelbildung
nicht. AuBerlich: als mildes und reizloses Antiseptikum und Desinfiziens in der Wundbehand-
lung und Behandlung von Schleimhiuten (Magen, Blase, Scheide, Bindehaut) in wésseriger Losung
1,0—4,0:100,0, in Salben 1,0—2,0:10,0, zu Einblasungen unverdiinnt als Pulver. In Form von
Verbandstoffen. Innerlich zu 0,3—1,0 g bei Gérungen im Magen und einigen Infektionskrank-



128 Acidum boricum.

heiten versucht. Intoxikationen konnen nach starken innerlichen Gaben, aber auch bei ZuBer-
licher Anwendung durch Resorption eintreten. Borsdureldsungen sind bei der Wundbehand-
lung ungefihrlich; beim Gebrauch von gepulverter Borsdure (z. B. bei groferen Brand-
wunden) sind schwere Vergiftungserscheinungen beobachtet worden. Technisch: Zur Her-
stellung von Glasuren, Emailflissen, bei der Flintglasbereitung, zum Farben des Goldes, in
der Galvanoplastik und Photographie, zum Trinken der Dochte der Stearinkerzen. Borsdure
wurde frither vielfach als Frischerhaltungsmittel angewaundt; fiir Fleisch (und Fett) von warm-
bliitigen Tieren ist sie durch das Fleischbeschaugesetz verboten.

Borogen (Dr. Bexper u. Dr. HoBEIN, Miinchen) ist Borsiureithylester B(OC,H)s, Mol.-
Gew. 146, Farblose Fliissigkeit, Sdp. 1200. Anwendung. Zum Einatmen mit ,,Dr. TRIEBELS
Einatmer* bei Erkrankungen der Atmungsorgane.

Boroglycerinum. Boroglycerin. Acidum glycerinoboricum. Glycerinbor-
gséure. Erginzb. I11: Borsdurepulver 62 T., Glycerin 104 T. werden verrieben und im Sandbad
unter Umriihren so lange auf 1500 erhitzt, bis das Gewicht 100 T. betrigt. Die heille Masse
wird auf Glasplatten gegossen und nack dem Erkalten abgestoBen. Hellgelbe durchsichtige
Masse, an der Luft feucht werdend, leicht l8slich in Wasser und Weingeist. Anwendung:
Als Antiseptikum in wisseriger Losung 5:100. )

Glycerinum Acidi borici, Glycerin of Boric Acid. Brit.; 450 T. Glycerin werden erhitzt
(nicht tiber 150°) und 300 T. Borsdure darin geldst. Die Losung wird so lange auf dieser Temperatur
erhalten, bis ihr Gewicht nur noch 500 T. betrdgt, dann wird mit Glycerin zu 1000 T. erginzt.

Glyceritum Boroglycerini. Glycerite of Boroglycerin. Amer.: Wie Glycerinum Acidi
borici Brit.,, aber mit 310 T, Borsédure und 460 T. Glycerin. Eindampfen auf 500 T. und mit
Glycerin auf 1000 T, ergénzen.

Unguentum Acidi borici. Borsalbe. Vaselinum boricum. Pommade (d’acide)
borique. Vaseline boriqué. Ointment of Boric Acid. — Germ., Austr., Gall., Hisp., Nederl.,
Norveg.: 1T. Borsdurepulver ist mit 9 T. (weilem) Vaselin feinst zu verreiben. — Amer.: 10 T.
Borsiure, 5 T. Paraffin, 85 T. Petrolatum alb. (Amer.).— Belg.: 1 4+ 9 mit Ungt. simplex (Belg.). —
Brit.: 1 + 9 mit Paraffinsalbe (Brit.). — Dan.: 1+ 9 mit Schweinefett. — Hung.: Paraffini
solidi 50,0, Cerae albae 50,0, Olei Sesami 300,0, Glycerini 75,0, Acidi borici pulv. sbt. 25,0.
Die Glycerinborsiurelssung wird dem geschmolzenen, halb erkalteten Salbenkérper zugeriihrt. —
Jagon.: 1 + 9 mit Paraffinsalbe (Japon.). — Suec.: 1 Borsdure, 1 Lanolin, 8 weiles Vaselin.

Unguentum Aceidi boriei ,,Lister. F. M. Germ.: Je 5,0 Borsiure und gelbes Wachs,
je 10,0 festes Paraffin und Mandelsl. — Nach Bad. Taxe: Je 10,0 Borsiure, Mandelsl, weifles
Wachs, 20,0 Lanolin.

Acidum boricum solutum (Belg. Gall.). Listerine (Liguor Thymoli comp.)
Eau boriquée. Soluté d’acide borique. (englische Vorschrift).
Acidi borici 30,0 Thymoli 7,5
Aquae ad 1000,0 ﬁcid.lbexé(z)i)_ici 15,(8)
Acidum boroglycerinatum (Ross.). Oil_cégulithériae gtts. I%X
Acidi borici 9,0 Mentholi 3,75
Glycerini 14,0 Boracis
R L. . Acid. borici aa 30,0
Lanolimentum Boroglycerini (Erginzb.). Spiritus 90°/, 600
Boroglycerin-Lanolin. Aquae g.s.ad  3000,0
Acid. borici 1,0 .
Glycerin. 4,0 Listerine-Ersatz (Dresd. Vorschr.).
Aquae 20,0 Acidi benzoici 8,0
Paraffini solid. 20,0 Acidi borici 8,0
Paraffini liquid. 50,0 Boracis 16,0
Adipis Lanae 5,0 Thymoli 1,5
O1. Bergamottae 0,5 Eucalyptoli gtts. X
OL. Citri 0,5 Ol. Gaultheriae gtts. X
Die Borsjurewird in Glycerinwasser geldst, die Ol. Menthae pip. gtts. X
Losung dem halberkalteten Salbenkorper zu- Spiritus 180,0
gemischt und zuletzt das dtherische 01 zugesetzt. Aquae destill. q. s. ad 1000,0
II. (Bad. Taxe). Liquor antisepticus (Americ. VIII).
Olei Olivarum- 5,0 Antiseptic Solution.
Lanolini 20,0 1. Acidi borici 20,0
Ungt. Paraffini 65,0 2. Acidi benzoici 1,0
Boroglycerini 5,0 3. Thymoli 1,0
Glycerini 5,0 4. Eucalyptoli 0,25 cem
Zu 50 g der schaumig gerithrten Salbe 1 Tropfca 5. Olei Menthae piperitae 0,5
Rosenol. 6. Olei Gaultheriae %,215 '
" s . 7. Olei Thymi 15 R
Lanolinum boricum in bacillis. 8. Spiritus (92,3°%/o) 250,0 ,,
Sebi benzoinati 30,0 9. Talci 20,0 g
Lanolini 60,0 10. Aquae q.s.ad 1000,0 ccm
Acidi borici plv. 10,0 1 wird in 750 ccm von 10, 2 in 150 ccm von 8 ge-
In Stangen gieBen und in Metallbiichsen mit ver- 16st und die wisserige Losung in die alkoho-

schiebbarem Boden abgeben. lische gegossen. Maan lgst man 3 in 4, 5, 6 und
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7, und verreibt mit 9. Die Anreibung wird mit Suppesitoria Boroglycerini (Nat. Form.).
den beiden ersten Losungen gemischt, unter . s

hiufigem Schiitteln 48 Stunden stehen lassen und Gelatina Glycerini (Amer.) 15,0
filtriert. Dem klaren Filtrat wird der Rest von Glycerini 175

8, 100 ccm, und 10 q.s. ad 1000 ccm zugefiigt. Aquae destillatae 13:5

Pasta aseptica (F. M. Berol. u, Germ.). Fiant suppos. X1L

Ac;gl salicylici 0,5 Unguentum Acidi borici Credé (Dresd. Vorschr.).
Acidi borict 50 Acidi borici plv 1,0
Zinci oxydati 10,0 P! . ’
Vaselin. american. 34,5 Adipis benzoati 9.0
Unguentum boroglycerinatum (F. M. Germ.),
Pulvis inspersorius cum Acido borico Acid. boric. 2,5
(F. M. Germ.). Glycerini :
Acidi boric. pulv. 5.0 Ungt. Paraffini aa 6,25
Tale. venet. r 10,0 Adip. Lanae 8,0
Amyli Oryzae pulv. 35,0 II (Hamb. Vorschr.).
Solutio boro-salicylica (F. M. Germ.). éf:,%eg?sm subt. pulv. 10’8
Acidi boric. Ungt. Paraffini 25,0
Acidi salicylic. aa 1,2 Ungt. Adipis lanae 40,0
Aquae destill. 197,6
Unguentum contra combustiones.
II (Dresd. Vorschr.). SCHWIMMERS Brandsalbe.
Acidi borici 8,0 Acidi borici 5,0
Acidi salicylici 1,0 Zinci oxydati 10,0
Aquae destill. 293,0 Adipis 35,0

Antibacterin, ein Einatmungs-Antisepticum. Nach AUFRECHT: Acidi borici 6,25, Liquoris
Ferri sesquichlorati 1,5, Spiritus Aetheris chlorati q. s. ad 100,0.

Antorin, Mittel gegen Schweiabsonderung, enthilt 10°/, Borsiure, 39/, Weinsiure,
19/, Gaultheria6l, 29/, Fruchtither und 849/, Rosenspiritus. Hersteller: Apotheker HRINRICH
NOFFKE in. Berlin SW.

Augenwasser von J. K. MOTTELI- HOoHL in Wald (Appenzell) erwies sich als ein alko-
holischer Pflanzenauszug, frei von Zink, Quecksilber, Borssure und anderen bekannten Augen-
medikamenten. (AMBUHL.)

Augenwol der Augenwol-Ges. m. b. H. in Berlin ist eine wisserige Losung von etwa
3,59/, Kochsalz, 29/, Glycerin, 2,25°, Borsiure und 1,39/, Alkohol. (BEYTHIEN.)

Borol ist ein als Konservierungsmittel und Antisepticum gebrauchtes, geschmolzenes Ge-
misch von Borsédure und Natriumbisulfat. Auch innerlich wird Borol verwendet bei Genick-
starre, cruposer Bronchitis, akuter Septikémie, Erysipel, Phlegmone. Dosis fiir Kinder 10-—20
Tropfen, fiir Erwachsene 30—50 Tropfen der 209/,igen Ldsung.

Unter dem-Namen Borol kommt auch ein Priparat in den Handel, welches in 30 ccm
(1 Fluidunze) enthilt: 0,72 g Borax, 0,72 g Natriumbicarbonat, 0,3 g Natriumbenzoat, 5,4 com
Glycerin, 0,0015 ccm Eucalyptol, 0,019 g Thymol, 0,0075 g Menthol und Latschenkiefernol.
Anwendung als Spray bei Nasenkatarrh und Heufieber, als Gurgelwasser bei Hals- und Mund-
krankheiten.

Borsyl, ein Schweilpulver, soll aus Borsiure, borsauren Alkalien und Cetylalkohol be.
stehen.

Byrolin von Dr. GRAF u. Co. ist ein aromatisiertes Borglycerinlanolin.

Dolomolstreupulver besteht im wesentlichen aus fettsaurem Calcium und Magnesium,
denen arzpeiliche Stoffe, wie Borsiure, Gerbsiure, Alaun, Resorcin usw. beigemengt werden.

Gynin, Irrigatorspiilpulver von H. UNGER in Berlin, ist ein rosa gefirbtes Gemisch aus
Borsiure, Weinsiure, Kochsalz, Aluminiumsulfat, Alaun und einer Phenolverbindung. (GRIEBELL.)

Magalia-Salbe von W. KRAHE in C6ln soll aus Kokosfett, Mohnél, gelbem Wachs,
Paraffin, Colophonium, Borséiure, Kaliumearbonat, Nelken-, Cajeput-, Sadebaum- und Euca-
lyptusél, Chlorophyll und Menthol bestehen.

Perboral der chemischen Fabrik Nassovia, Wiesbaden, gegen Fluor albus usw. epp-
fohlen, enthélt Natriumbicarbonat, Borsiure, wahrscheinlich Weinsidure, geringe Mengen einer
jodhaltigen Substanz, und liefert (entgegen der Angabe des Fabrikanten) keinen aktiven Sauer-
stoff. (MANNICH und SCHWEDES.)

Pudi de Paris, von FLECHTNERS Laboratorium in Dresden. Ein &hnliches Priparat
erhilt man aus Borsiure 59, Salicylsdure 2/, Kakaobutter 10°/,, Paraffinsalbe 839,
(AUFRECHT.)

Pulvis inspersorius perboratus. Cicaton (Sichs Kr.-V.): 1 T. 509/ iges Calciumperborat,
8,756 T. Talk werden mit 0,25 T. Vaselin verarbeitet und durch Sieb VI geschlagen. Das
Pulver darf nicht linger als 1/, Jahr gelagert werden.

Hager, Handbuch. L 9
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Sannonstibchen gegen Harnrohrenleiden von JANKES Laboratorium in Altona enthalten
nach Angabe des Fabrikanten ,,Borozinco-mangan. alumin.** und Gelatinegummi.

Sinethiert Tale, gegen Schweiffufl empfohlen, enthélt nach C. MANNICH und S. KROLL
5,8 p. ¢. Zinkoxyd, 57,1 p. c. Calciumsulfat und 36,8 p. c. Natriumperborat. Talcum ist in dem
Mittel nicht enthalten.

Solvellae antisepticae, antiseptische Mundtabletten: Acid. benzoic. 1,2, Acid.
borie. 50,0, Acid. carbolic. 1,6, Natr. bicarbonic. 8,0, Gummi arab. 8,0, Carmin. rubr. 0,12,
Saccharini 0,24, Thymol. 1,2, Ol. Menth. pip. 1,0, Ol. Gaulther. 0,5 werden gemischt und mit
Wasser granuliert. Die erhaltene kornige Masse wird in diinner Schicht durch einstiindiges
Erwérmen auf 459 getrocknet und dann zu 100 Tabletten gepreBt. Je 1 Tablette ist in einem
Weinglas warmen Wassers aufzulésen.

Acidum camphoricum.

Acidum - camphoricum.  Camphersiure. Rechts-Camphersiure.
Camphoric Acid. Acide camphorique. CgH,;,(COOH),, Mol.-Gew. 200.

Darstellung. Durch Oxydation von natiirlichem Campher. In einen Kolben mit engem
Hals von etwa 4 Liter bringt man 150 g Campher und 2 Liter Salpetersiure, spez. Gew. 1,37.
In den Hals des Kolbens kittet man mit Hilfe von Gips ein Glasrohr ein von 1,6—2 m Linge und
etwa 0,75—1 cm lichter Weite, das als RiickfluBkiihler dient. Man kann auch einen Kolben mit
eingeschliffenem Kiihlrohr verwenden. Das obere Ende des Rohres wird rechtwinklig umgebogen
und in einen Abzug oder ins Freie gefiihrt. Den Kolben erhitzt man auf einem Wasserbad
so lange, bis die Entwicklung von Stickoxyden nachlift (etwa 56 Stunden lang). Sobald die
Dimpfe in dem Kiihlrohr nur noch wenig gefirbt sind, kann man das Erhitzen einstellen. —
Nach vélligem Erkalten sammelt man die in der Salpetersiure ausgeschiedenen Kristalle von
Camphersiure, indem man die Fliissigkeit durch ein Biuschchen Asbest oder Glaswolle gieBt.
(Das Filtrat destilliert man bis auf etwa 1/; ab. Scheiden sich nach dem Erkalten noch Kristalle
ab, so vereinigt man diese mit der ersten Ausscheidung. Die iiberdestillierte Salpeterséure kann
zu technischen Zwecken verwendet werden.) — Die Kristalle iibergieft man mit der 5fachen
Menge Wasser, erhitzt und fiigt so viel Natriumcarbonat hinzu, dafl Aufldsung erfolgt, und die
Fliissigkeit schwach alkalisch reagiert. Man filtriert und 148t kristallisieren. Die erhaltenen
Kristalle von camphersaurem Natrium 18st man in der 10fachen Mence Wasser auf, zerlegt das
Salz durch einen Uberschul von Salzsiure, 18t kristallisieren und reinigt die Kristalle durch Um-
kristallisieren, wenn néotig unter Zusatz von Tierkohle.

Eigenschaflten. Farblose Kristalle, Smp. 1869, geruchlos. 1'T. 16st sich in
150 T. kaltem und in 20 T. siedendem Wasser, leicht 16slich in Weingeist, Ather,
Chloroform. Die wisserige und weingeistige Losung rotet Lackmuspapier. Die
Camphersiure dreht rechts, []pz = - 47,35°, bestimmt in einer Ldsung in abso-
lutem Alkohol mit 15g Camphersiure in 100 ccm.

Erkennung. Die Camphersiiure gibt wenig kennzeichnende Reaktionen. Zur
Erkennung kann die Bestimmung des Schmelzpunktes (186°) und die Titration mit
1/,on-Kalilauge dienen (0,1 g Campbersiure = 10 cem 1/;4n-Kalilauge). Eine
schwach saure Lésung von 0,1 g Camphersdure in 9,56—10 cem 1/;,n - Kalilauge gibt
mit Kupfersulfatlosung einen hellgriinlichblauen gallertartigen Niederschlag von
camphersaurem Kupfer, mit Eisenchloridlésung einen rotlichbraunlichen Nieder-
schlag von camphersaurem Eisenoxyd, mit Bleiacetatlosung einen weiflen Nieder-
schlag von camphersaurem Blei; mit Quecksilberchlorid-, Bariumnitrat-, Calcium-
chloridiosung entsteht kein Niederschlag.

Priifung. a) Schmelzpunkt 186%. — Schiittelt man 2,5g Camphersiure mit
25 com Wasser und filtriert, so darf das Filtrat nicht verindert werden: b) durch
Bariumnitratldsung (Sulfate), — ¢) durch Silbernitratlésung (Chloride). —d) Wird eine
Mischung von 2 cem des Filtrates und 2 cem konz. Schwefelsidure nach dem Erkalten
mit 1 ccm Ferrosulfatlosung iberschichtet, so darf keine gefirbte (braune) Zone auf-
treten (Nitrate). — ¢) 0,5 g iiber Schwefelsiure getrocknete Camphersidure in etwa
20 com Weingeist gelost, miissen 50 ecm 1/,n-Kalilauge neutralisieren (Phenol-
phthalein) = 1009/, C;H,(COOH), 1cem !/ n-Kalilauge = 10 mg CgH,,(COOH),.
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Anrwendung. AuBerlich als mildes, leicht exzitierendes und desinfizierendes Adstringens
bei Entziindungen des Pharynx, Larynx und der Nase, bei Geschwiiren, Pusteln und chronischer
Urethritis. Man wendet bei akuten Affektionen Losungen von 0,5—20/,, bei chronischen von
3—60/, an. Wenn es notig ist, bereitet man die Lésungen unter Zusatz von Weingeist. Fir je
19/, Camphersiure sind 119/, Weingeist (90 Vol.-9/y) zuzusetzen. Der &HuBerliche Gebrauch ist
sehrselten. Innerlich zu 1—3—5g in Oblatenpulvern gegen Cystitis und die nichtlichen Schweifle
der Phthisiker. Man gibt es etwa 2 Stunden, bevor der SchweiB gewéhnlich zum Ausbruch
kommt. — In der MaBanalyse laBt sich die Camphersdure vorziiglich zum Einstellen von Laugen
benutzen, Phenolphthalein als Indikator (siche Herstellung von Normallésungen S. 70).

Kalium camphoricum. Kaliumeamphorat. Camphersaures Kalium, C;H,,(COOK),.
Mol.-Gew,276. Wird durch Neutralisieren einer alkoholischen Lésung von 20 T. Camphersiure
mit einer alkoholischen Lésung von 11,2 T. Kaliumhydroxyd und Eindampfen bis zur Trockne
erhalten. In trocknem Zustande eine farblose kristallinische Masse, gewéhnlich infolge Anziehung
von Wasser ein dicker Sirup. In Wasser ist es leicht 16slich; es wird deshalb bisweilen an Stelle
der schwer. 16slichen Campherséure verwendet.

Acidum camphoricum anhydricum. Camphersiure-Anhydrid, CsH14<(C:8>O’

Mol.-Gew.182. Wird erhalten, wenn man Camphersidure der Sublimation unterwirft. Farblose
Kristallnadeln, Smp. 216—217%, Sdp. oberhalb 2700, Wird von siedendem Wasser langsam
wieder in Camphersdure verwandelt.

Acidum carbolicum siehe unter Phenolum Bd. II S. 413.

Acidum carbonicum.

Acidum carbonicum. Kohlensiureanhydrid. Kohlendioxyd. Carboniec Aecid.
Acide carbonique, CO, Mol.-Gew. 44.

Kohlensdure ist nur in Form des Anhydrids, CO,, Kohlendioxyd, bekannt.
Kohlendioxyd findet sich zu 0,039/, in der Luft, ferner in Kohlensidurequellen, beson -
ders in vulkanischen Gegenden; geltst ist es in gr§Berer Menge in vielen Mineral-
quellen und in kleiner Menge in jedem Quell-, FluB- und Seewasser enthalten. Ge-
bunden in Form von Carbonaten findet es sich besonders als Calciumearbonat (Kalk-
stein, Kreide, Marmor, Kalkspat), ferner als Natrium-, Barium-, Strontiuri-, Magne-
gium-, Zink-, Mangan- und Eisencarbonat.

Gewinnung und Darstellung. Im kleinen erhilt man Kohlendioxyd am einfachsten
durch Zerlegen von Calciumcarbonat (Marmor) mit Salzsédure (etwa 159/, HCl) oder von
Magnesiumcarbonat (Magnesit) mit verdiinnter Schwefelsdure im Krppschen Apparat oder
dhnlichen Gasentwicklungsapparaten. Das Gas wird zur Reinigung durch Wasser oder diinne
Sodaldsung geleitet; soll es getrocknet werden, so kann dies durch Calciumchlorid, konz. Schwefel-
siiure oder glasige Phosphorsiure geschehen. Grauer und schwarzer Marmor, sowie Kreide, liefern
beim Zersetzen mit Sduren ein iibelriechendes schwefelwasserstoffhaltiges Kohlendioxyd. —

Im groBen wird Kohlendioxyd aus den natiirlichen Kohlensiurequellen gewonnen, in
Deutschland besonders in Honningen im Rheinland, ferner durch Verbrennen von Kohle (Koks)
und durch Gliihen von Kalkstein in den Kalkéfen.

Das Gas wird durch Wasser gewaschen, dann in den unteren Teil eines Turmes ein-
geleitet, in" dem Kaliumcarbonatlésung herunterrieselt. Diese bindet die Kohlensiure zu
Kaliumbicarbonat. Hat die Lauge geniigend Kohlensiure aufgenommen, so wird sie erhitzt,
wobei Riickbildung von Kaliumcarbonat unter Abspaltung von Kohlendioxyd erfolgt. Das Kalium-
carbonat geht in den Betrieb zuriick, das Kohlendioxyd aber wird durch Calciumchlorid
getrocknet und in Stahlflaschen gepreSt. Es kommt als fliissige Kohlensdure in den Handel.

Der Versand der fliissigen Kohlensdure erfolgt in Stahlflaschen, die amtlich auf
einen Druck von 250 Atm. gepriift sind. Die Priifung ist alle 3 Jahre zu wiederholen. Uber den
Verkehr mit fliissiger Kohlenséiure bestehen besondere gesetzliche Verordnungen.

Feste Kohlensidure. Flissiges Kohlendioxyd wird bei rascher Verdunstung teilweise
gasformig, teilweise fest. Man legt eine vollig gefiillte Kohlensdureflasche wagerecht auf
einen Bock; eine nicht villig gefiillte Flasche bringt man — die Offnung nach unten — in so stark
geneigte Lage, daBl die Fliissigkeit im Innern der Flasche iiber dem AusfluBventil
steht. Dann bindet man einen Beutel von lockerem Woligewebe vor das AusfluBventil und offnet

o*
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dieses fir kurze Zeit. Es wird nun aus der Flasche ein diinner Strahl fliissige Kohlensiure
in den Beutel getrieben; ein Teil derselben vergast, und der iibrige Teil wird fest. In dem Beutel
findet sich dann ein lockerer Schnee von fester Kohlensiure, der an der Luft, ohne zu schmelzen,
allméhlich vergast. Bringt man diesen Schnee durch Pressen in dichte Stiicke, so kann man
diese, besonders wenn sie in wollene Tiicher eingeschlagen werden, mehrere Stunden lang erhalten.

Eigenschaften. Kohlendioxyd ist ein farbloses, nicht brennbares, Verbren-
nung und Atmung nicht unterhaltendes Gas von siuerlich-stechendem Geruch und
Geschmack. Es rotet feuchtes Lackmuspapier voriibergehend. Es ist 1,52mal
schwerer als Luft. Bei 0° und 760 mm B wiegen 1000 ccm = 1,9781 g (rund 2 g)
oder 1 g ist = 505,52 cem. In Wasser ist es ziemlich 16slich. 1 Vol. Wasser 1ost unter
gewohnlichem Druck bei 00 = 1,79 Vol., bei 5¢ = 1,45 Vol.,, bei 100 == 1,18 Vol,,
bei 150 == 1,00 Vol., bei 200 = 0,90 Vol. Kohlensdure. Durch Kochen wird es aus
der wasserigen Losung wieder ausgetrieben. In Alkohol, ferner in Benzin und
anderen Kohlenwasserstoffen ist es wesentlich leichter loslich als in Wasser.

Bei 0° kann es durch einen Druck von 30 Atm. verfliissigt werden. Die kri-
tische Temperatur ist 319, oberhalb dieser Temperatur bleibt es auch bei stirkstem
Druck gasformig.

Flissiges Kohlendioxyd ist eine farblose Fliissigkeit, die bei — 780
siedet. Der Druck, den das fliissige Kohlendioxyd ausiibt, ist bis 310 lediglich ab-
hingig von der Temperatur. Er betrigt bei - 50 = 40,5, bei | 200 = 58,5,
bei -}-300 — 73 Atm, Uber 310 hinaus ist der Druck sowohl von der Temperatur,
wie von dem Grade der Fiillung der Flaschen abhingig. Bei einer bestimmten,
gleichbleibenden Fiillung betrug er z. B. bei 1050 = 775, bei 143,50 = 985 und bei
1610 = 1100 Atm. Daraus ergibt sich, daB es gefihrlich ist, Flaschen mit fliissiger
Kohlensiure iiber |- 31¢ hinaus zu erwirmen, die Temperatur der Flaschen soll die
mittlere Wirme von 15—20¢ nicht iiberschreiten.

Festes Kohlendioxyd ist eine schneeartige Masse. Bei gewohnlicher Tem-
peratur verdampft es ohne vorher zu schmelzen.

Erkennung. Kohlendioxyd wird in groBerer Menge schon an dem stechenden Geruch
erkannt; beim Einleiten in Kalkwasser oder Barytwasser gibt es weiBe Niederschlige von Cal-
ciumearbonat und Bariumcarbonat. Es rotet feuchtes Lackmuspapier voriibergehend. Salze
der Kohlensiure brausen mit verdiinnten Siuren (Salzséure u. a.) auf unter Entwicklung von
Kohlendioxyd.

Priifung (von fliissigem Kohlendioxyd). Fliissiges Kohlendioxyd soll nur Spuren
von Luft enthalten, ferner kein Kohlenoxyd und riechende Verunreinigungen, auch nicht in Spuren
(Schwefelwasserstoff, Kohlenoxysulfid, Schwefeldioxyd, brenzliche Stoffe), auch Verunreinigungen
mit Ol oder Glycerin diirfen nicht vorhanden sein. Zur Priifung wird eine Probe des Kohlendioxyds
aus der liegenden Flasche in eine Gasbiirette gefiillt und mit Kalilauge geschiittelt. Der ver-
bleibende Rest wird als Luft angesehen, die Menge soll hochstens 0,19/ betragen.

Zur Priifung auf einen Gehalt an Luft kann auch folgendes Verfahren dienen: Ein birnen-
formiges GlasgefiBl mit einem etwa 15 cm langen, sich verjiingenden, am Ende geschlossenen Rohr,

Aerodekterrohr (Abb. 66), wird mit
ausgekochtem, wieder abgekiihltem
Wasser gefiillt und mit dem offenen
Ende in eine Schale mit Wasser ge-
stellt. Dabei diirfen in das Rohr keine
Luftblasen gelangen. Dann verbindet
man das Abblaserohr des Kohlensiure-
behélters miteinemKautschukschlauch
und 1iBt die Kohlensdure langsam
ausstromen. Zuerst hélt man dabei
den Schlauch in das Wasser neben dem
Rohr, bis die Luft aus dem Schlauch
verdréngt ist und leitet dann die Koh-
lenséure in das Rohr, bis dieses ganz
gefiillt ist. Dann verschlieBt man das
Rohr mit dem Finger und bringt es

mit der Offnung in eine Schale mit
Abb. 66. p Asrodekter-Rohr. @ Abblaserohr mit Hahn auf dem Natronlauge (10_15o/° NaOH. Bei

Mischgefi. s Gummischlauch mit gekriimmtem Glasrohransatz. gelindem Hin- und Herbewegen) wird



Acidum carbonicun. 133

die Kohlensdure von der Lauge aufgenommen, und diese fiillt das Rohr véllig an, wenn die
Kohlensdure luftfrei ist. Bleibt Luft zuriick, so kann man die Menge in folgender Weise an-
nihernd bestimmen. Man markiert den Stand der Fliissigkeit in dem Rohr durch einen Papier-
streifen, gieBt die Fliissigkeit aus, mit mit einer Biirette mit Wasser den Raum aus, den die
Luft eingenommen hatte, miBit dann das ganze Rohr aus und berechnet die Luftmenge nach
Volumprozent.

Schwefelwasserstoff wird durch Einleiten des Kohlendioxyds in Bleiacetatlésung er-
kannt. Schwefeldioxyd durch Einleiten in Wasser, das mit wenig Kaliumjodat und mit
Stérkelosung versetzt ist.

Natiirliches Kohlendioxyd und Quellgase konnen, wie L. DEDE festgestellt hat, Kohlen-
oxysulfid, COS, enthalten, das die Ursache des Schwefelwasserstoffgeruchesist, derin
kiinstlichen Mineralwissern bei lingerer Aufbewahrung zuweilen auftritt. Zum Nachweis
und zur Bestimmung des Kohlenoxysulfids dient eine Lésung von Palladiumchloriir,
PdCl,, 0,3 g auf 100 g 0,19/iger Salzsdure. Man leitet 25 Liter Kohlendioxyd in langsamem Strom
durch die Palladiumchloriirlésung. Ein schwarzer Niederschlag von PdS zeigt Kohlenoxysulfid
an: COS-|- PdCl; 4 HyO = PdS -+ 2 HC14 CO, Zur quantitativen Bestimmung kann man das
Palladiumsulfid unter Zusatz von Kaliumchlorat in Salzsidure l6sen, die Lésung mit Bariumchlorid
fillen und das Bariumsulfat wigen. DEDE fand in kauflicher Kohlensiure 0,0014—0,00299/, COS.

Zur Priifung auf Ol und #dhnliche Verunreinigungen 1463t man das Kohlendioxyd aus der
Flasche (Offnung schrig nach unten) in einen Beutel von dichtem Gewebe ausstrémen, bringt
das feste Kohlendioxyd auf reines Filtrierpapier und 148t es verdunsten. Es diirfen keine Flecken
auf dem Papier zuriickbleiben.

Bestimmung. Freies Kohlendioxyd wird mit Natronkalk oder Kalilauge aufgefangen
und gewogen. Es wird auch maflanalytisch bestimmt, z. B. in der Luft und im Wasser.
Gebundenes Kohlendioxyd (in Carbonaten) wird durch Siuren freigemacht, dann mit Natronkalk
oder Kalilauge aufgefangen und gewogen. Es kann auch durch Gewichtsverlust bestimmt
werden (siehe S. 134).

Zur Bestimmung des Kohlendioxyds in Carbonaten wird der durch Abb. 67
wiedergegebene Apparat benutzt.

Abb. 67.

In den Kolben 4 bringt man das gewogene Carbonat (es kann unmittelbar in den Kolben
hineingewogen werden) und verschlieBt den Kolben mit einem doppelt durchbohrten Gummi-
stopfen, in dem ein Tropftrichter C und ein Glasrohr D mit Kiihler befestigt ist. Der Tropftrichter,
der bis etwa 2 cm vom Boden in den Kolben reicht, ist mit einem U-Rohr B verbunden, das mit
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Natronkalk gefiillt ist. Das Glasrohr D wird nun mit einem U.Rohr E verbunden, das wenig
gekorntes Calciumchlorid enthélt, dieses mit einem U-Rohr F, das mit gekdrntem Calciumchlorid
gefiillt ist, und dieses mit einem doppelten U-Rohr @, das mit Glashihnen versehen ist und mit
Natronkalk beschickt und gewogen ist. (Uber die Fiillung und Behandlung des Natronkalk-
rohres siehe weiter unten.) Das Natronkalkrohr ist weiter mit einem Blasenzéhler H verbunden,
der 1—2 Tr. konz. Schwefelsiure enthilt; das Ende des Blasenzdhlers wird mit einer Saug-
vorrichtung verbunden. Als Saugvorrichtung, die auch fiir andere Zwecke, z. B. bei der
Bestimmung des Morphins im Opium, verwendbar ist, wird eine Flasche mit doppelt durchbohrtem
Stopfen von 5 Liter Inhalt benutzt, aus der das Wasser durch einen Heber herausflieBt. Man
kann auch eine Flasche mit einfach durchbobrtem Stopfen nehmen, die unten einen Tubus mit
Huhnrohr hat, aus dem man das Wasser abtropfen lifi. Die Teile B bis H werden mit
Drahtschlingen und Haken an einen wagerechten Glas- oder Metallstab gehéngt, der in einem
Stativ befestigt ist.

Man priift den Apparat auf Dichtigkeit, indem man den Schlauch zwischen B und A4 ab-
schlieBt und die Saugvorrichtung anstellt. Nach kurzer Zeit diirfen durch den Blasenzihler H
keine Blasen mehr gehen. Dann wird der Hahn des Tropftrichters geschlossen und durch die
obere Offnung etwa 30—50 ccm verdiinnte Salzséure (nicht stirker als mit 109/, HCl) eingefiillt,
der Stopfen wieder dicht aufgesetzt, und die Verbindung mit der Saugvorrichtung geldst.
Dann 6ffnet man den Hahn des Tropftrichters allméhlich und 148t die Siure langsam zu dem Car-
bonat flieBen. Die verdriingte Luft darf dabei nur langsam durch den Blasenzdhler gehen. Wenn
alle Sdure zugeflossen ist, wird der Hahn des Tropftrichters wieder geschlossen. Wenn keine
Blasen mehr durch den Blasenzédhler gehen, wird die Saugvorrichtung wieder eingeschaltet, und bei
gelindem Saugen der Hahn des Tropftrichters wieder geftnet.

AuBerdem wird jetzt der Kolben langsam bis eben zum Sieden der Fliissigkeit erwéarmt,
wobei die Kiihlung des Glasrohres C eingeschaltet, wird, und nun etwa 1/, Stunde lang langsam
Luft durchgesogen. Dann wird das Natronkalkrohr abgenommen, und nach halbstiindigem Er-
kalten gewogen. Die Einwage des zu untersuchenden Carbonats ist so groB zu bemessen, daf3
etwa 0,3—0,4 g Kohlendioxyd zur Wigung kommen.

Mit Hilfe des Apparates a8t sich auch das Kohlendioxyd in Ldsungen, in der Luft und in
Mineralwissern bestimmen,

Das Calciumchlorid, das zum Trocknen des Kohlendioxyds dient, muB frei sein von
basischem Calciumchlorid, das in dem kiuflichen entwisserten Calciumchlorid meist enthalten
ist. Man beseitigt das basische Calciumchlorid, indem man durch die mit dem Calciumchlorid
beschickten Rohre etwa 1/, Stunde lang langsam trockenes Kohlendioxyd und darauf ebenso
lange trockene Luft leitet. Das basische Calciumchlorid ist dann mit Kohlenséure gesittigt, die es
nicht wieder abgibt.

Das Natronkalkrohr wird beschickt mit Natronkalk (Atzkalk geldscht mit Natronlauge)
von HirsekorngréB8e (unter dieser Bezeichnung kiuflich) und an einem Ende nach Hinein-
bringen eines lockeren Wattepfropfens etwa 3—5 em hoch mit gekdrntem Calciumchlorid. An
beiden Enden wird dann ein trockener Wattepfropfen hineingebracht, worauf die beiden Hihne,
mit Vagelin gut eingefettet, eingesetzt werden. Das Rohr wird gut abgeputzt und geschlossen ge-
wogen. Zum Anhingen an die Wage und an den Halter des Apparates wird es mit einer Draht-
schlinge (Aluminium-, Silber- oder Platindraht) versehen. Wenn man das Natronkalkrohr mit
dem Apparat mit Gummischliuchen verbinden will, darf man es nur am Ende mit 3 Fingern
festhalten, nicht im ganzen mit der Hand. In letzterem Falle wird es unfehlbar zerbrechen.
(Zerbrochene Rohre werden, wenn die Hihne noch brauchbar sind, zur Ausbesserung einem
Glasblaser oder einer Apparatehandlung iibergeben.) Statt des doppelten U-Rohres kann man
auch wwei einfache nehmen. Der Natronkalk in dem Rohre ist verbraucht, wenn beim Klopfen
an das Rohr sich nichts mehr lockert und bewegt. Zur Entleerung des Rohres wird nur
Wasser benutzt (keine Salzsiure, letztere bildet mit dem Natronkalk eine harte Masse, die sich
kaum wieder aus dem Rohr herausbringen 1a8t). Man entfernt zuerst nach Abnahme der Hihne
die Fiillung an beiden Enden mit einem Draht vorsichtig, so weit es geht. Dann gibt man in das
eine Ende Wasser und saugt am andern Ende mit dem Munde an dem Ansatzrohr, wobei man
die weitere Offnung des Rohres mit den Finger verschlieBt. Das Saugen muB natiirlich vor-
sichtig geschehen, damit die alkalische Fliissigkeit nicht in den Mund gelangt. Man kann natiir-
lich auch mit einer Luftpumpe saugen. Durch wiederholtes Saugen und Hineinblasen und
durch Schiitteln des mit Wasser gefiiliten Rohres gelingt die Entleerung in kurzer Zeit. Das mit
Wasser gespiilte Rohr wird dann getrocknet. Zum raschen Trocknen kann man es mit Alkohol
und Ather spiilen und dann kurze Zeit an einen warmen Ort legen.

An Stelle von Natronkalkrohren lassen sich zum Auffangen des Kohlendioxyds auch Kali-
apparate nach LIEBIG, GEISSLER oder andere verwenden. Abb. 63 u. 69

Bestimmung durch Gewichtsverlust. Der einfachste Apparat fiir diese Bestimmung
ist der von FRESENIUS angegebene (Abb. 70). A4 und B sind zwei leichte Kolben von etwa 100 ccm
Fassungsraum. Die zu analysierende Substanz wird in B eingewogen und mit etwas Wasser iiber-
gossen. A wird zu etwa 1/3 mit konz. Schwefelstiure beschickt. Bei C ist der Apparat mit einem
Glasstibchen luftdicht verschlossen. Der so vorbereitete Apparat wird gewogen. Alsdann saugt
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man bei D vorsichtig an, verschlieBt den Schlauch bei D durch Zusammendriicken und liiftet
hierauf den Schlauch vorsichtig. Durch das Saugen war in 4 sowie in B ein luftverdiinnter Raum
entstanden. Beim Liiften des Schlauches wird durch den Druck der duBleren Luft etwas Schwefel-
siure von 4 nach B gepreBt. Hierdurch erfolgt in B Entwicklung der Kohlensiure, die nach 4
entweicht und an die Schwefelsdure den beigemischten Wasserdampf abgibt. Ist die Zersetzung
beendet, so saugt man schwach an D, liiftet alsdann den VerschluB C' und saugt noch so lange
(6 Min.) Luft durch den Apparat, bis man sicher ist, dafl alle Kohlensdure aus dem Apparat ent-
fernt ist. Alsdann setzt man den VerschluB
bei ¢ wieder auf und wigt den Apparat nach
dem Erkalten. Die Differenz zwischen beiden
Wigungen ergibt dié vorher vorhanden gewe-
sene Kohlensiure. Man benutzt diese Methode
zur Bestimmung der Kohlensiure in solchen
Salzen, die durch Schwefelséure ohne Bildung
von Niederschligen zersetzt werden, also
z. B. den Carbonaten und Bicarbonaten von
K, Na, NH,, Mg, nicht aber von Ca, Ba, Sr.
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Abb. 68. Kali-Apparat Abb. 6y. Kali-Apparat
nach LIEBIG. nach ,GEISSLER. Abb. 70,

An Stelle des beschriebenen Apparates sind auch andere im Gebrauch, z. B. die von BUNSEN,
GEISSLER, MOHR u.a. Von der zu analysierenden Substanz wégt man so viel ein, daBl etwa
0,2—0,3 g Kohlendioxyd zu erwarten sind.

Bestimmung des Kohlendioxyds in der Luft. Der Gehalt der Luft an Kohlen.
dioxyd betrigt im Freien durchschnittlich 0,3—0,4 Vol. in 1000 Vol. In Raéumen, in denen sich
zahlreiche Menschen aufhalten, wird durch die ausgeatmete Luft, die durchschnittlich etwa
4,4 Vol. CO, in 1000 Vol. enthalt, bei ungeniigender Liiftung die Luft allmahlich so verschlechtert,
daB sie zum Atmen untauglich wird. Als bedenkliche Verschlechterung der Luft wird eine Steige-
rung des Kohlendioxydgehalts auf iiber 2 Vol. in 1000 Vol. angesehen. Eine Bestimmung des
Kohlendioxydgehalts kann erwiinscht sein fiir Schulriume und Versammlungsridume wahrend
der Benutzung zur Kontrolle der Liiftungseinrichtung, ebenso auch fiir Gérrdume in Brauereien
und Brennereien.

Die Bestimmung kann nach folgendem vereinfachten Verfahren nach PETTENKOFERgeschehen :
Benutzt wird eine Bariumhydroxydlésung, diein 1 Liter annahernd 8,5g Ba(OH), enthilt (an-
nihernd 1/,5-n-Losung). Eine trockene Flasche von etwa 10 Liter, deren Inhalt durch Ausmessen
mit Wasser festgestellt ist, fiillt man mit der zu untersuchenden Luft, indem man diese mit einem
Blasebalg durch ein an diesen angesetztes bis auf den Boden der Flasche reichendes Rohr einige
Minuten lang hineinblast. Dann li8t man 50 cem der Barytlésung in die Flasche hineinflieBen,
verschlieBt die Flasche und schwenkt sie wiederholt so um, daB sich die Barytlésung auf die
Wandung verteilt. Nach einer halben Stunde gieBt man die Barytlésung in ein trockenes Kolb-
chen, verschlieBt dieses und 148t das Bariumcarbonat sich absetzen. 25 eem der klar abgehobenen
Losung werden dann mit 1/;-n-Salzsiure titriert (Dimethylaminoazobenzollésung 2 Tr.). An-
dererseits werden 25 ccm der urspriinglichen Barytlésung mit '/,,-n-Salzsdure titriert. Aus der
Differenz ergibt sich die Gewichtsmenge des Kohlendioxyds, 1 cem 1/y-n-Salzsiure = 2,2 mg CO,.

Angenommen es seien fiir 25 ccm der Barytlosung 24,3 cem /;,-n-Salzséure und nach der
Behandlung von 50 ccm der Barytlosung mit 10,25 Liter Luft (berechnet auf 0° und 760 mm) fir
25 cem der geklirten Losung 11,2 cem 1/ 1o-n-Salzsdure verbraucht worden. Die Differenz 24,3 —11,2
= 13,1 ccm wird verdoppelt = 26,1 ccm 1/,y-n-Salzséure Differenz fiir die 50 ccm Barytlésung.
26,1 cem 1f,-n-Salzsdure entsprechen 26,1 X 2,2 = 57,42 mg CO, in 10,25 Liter Luft. 1 Liter
Luft enthdlt demnach 5,6 mg CO, Zur Umrechnung dieser Gewichtsmenge in ccm (bei 0°
und 760) wird die Zahl mit 0,506 multipliziert. 5,6 mg CO, sind also- bei 0° und 760 mm = 5,6
X 0,506 = 2,833 ccm. Es geniigt praktisch auch, wenn man die Zahl der mg einfach halbiert,
also 5,6 mg CO, = 2,8 com. Der Luftinhalt der Flasche wird nach folgender Gleichung auf 0°
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V,x B
(1 + 0,003667 t)- 760
Ausmessen mit Wasser festgestellte Volum abziiglich 50 ccm ist und ¢ die Temperatur der zu
untersuchenden Luft und B der Barometerstand ist. Angenommen die Flasche fasse 10,95 Liter
(nach Abzug von 50 ccm), #==15° und B = 760 mm, dann betrigt die auf 0° und 760 mm um-
10,95 -750 -8212,5 8212,5 10.25 Lit
(1 +0,003667-15).760  1,055.760  80L,8 "~ %

Anwendung. Gasférmiges Kohlendioxyd wird in der chemischen Analyse ver-
wendet. Medizinisch wird es fiir die Diagnose bei Magenverlagerung und -vergréBerung angewandt,
indem man im Magen Kohlendioxyd aus Natriumbicarbonat und Weinsiure erzeugt. Tech-
nisch wird es besonders in den Zuckerfabriken zur Ausfillung des Kalkes aus den Riiben-
siften nach der Saturation verwendet. Geldste Kohlensdure wird in Form von Mineral-
wéssern und von Kohlensiurebiddern angewandt.

Fliissiges Kohlendioxyd wird beim Bierausschank, zur Herstellung von Mineralwissern,
zum Feuerloschen (Gasspritze), zum Heben von Schiffen, als Kraftquelle und fiir andere Zwecke
vielfach verwendet. Sehr bequem fiir den Gebrauch der fliissigen Kohlenséure sind die Reduzier-
ventile, die es erméglichen, daB man die Kohlensiure mit einem verminderten, beliebig abzu-
stufenden Drucke ausstromen lassen kann. (Siehe Mineralwisser unter Aqua.)

Festes Kohlendioxyd dient zur Kélteerzeugung. Man bringt es locker in eine Por-
zellanschale, iibergiet es mit Ather, bringt in diese Mischung die abzukiihlenden GefiSe und
deckt das Ganze mit wollenen Tiichern zu. Die Temperatur sinkt bis auf —800,

Festes Kohlendioxyd, Kohlensiureschnee, wird auch medizinisch angewandt bei
verschiedenen Hautkrankheiten, kleinen Tumoren, Hémorrhoiden wu. a.

Vergiftung mit Kohlendioxyd. In Kohlendioxyd und stark kohlendioxydhaltiger
Luft erléschen Licht und Feuer, Tiere ersticken sehr bald. Daher konnen Menschen zu Schaden
kommen, wenn sie Riume betreten, in denen Ansammlungen von Kohlenséiure vorhanden sind
(Gérrdume, Brunnen, Gruben). Man priift die Luft in solchen Réumen durch Hineinbringen eines
brennenden Lichtes oder eines kleinen warmbliitigen Tieres (Maus, Kanarienvogel); brennt das
Licht hell weiter oder bleibt das Tier munter, so kann man annehmen, daB die Luft auch fiir
Menschen ungefihrlich ist.

Menschen, die durch Einatmen von Kohlensidure bewufltlos geworden sind, bringt man
sofort in frische Luft. Nach dem Offnen der Kleider leitet man kiinstliche Atmung ein und
sucht zugleich durch Hautreize (Auflegen von Senfteig) Atmung und Herztéitigkeit wieder in
Gang zu setzen.

und 760 mm berechnet: V = , wobei V das gesuchte Volum, V, das durch

gerechnete Luftmenge

Acidum carbonicum solutum, Acide carbonique dissous (Gall.), Eau gazeuse
simple, Eau de Seltz artificielle, ist eine unter einem Druck von 6 bis 7 Atm. ge-
sittigte Loésung von Kohlendioxyd in Trinkwasser.

Pulvis aérophorus. Brausepulver. Pulvis effervescens. Poudre gazeuse.

Germ. Nederl. Helvet.

mittelfein 13,0 30,0 30,0
epulvert 12,0 30,0 27,0
sep 25,0 40,0 43,0

Pulvis aérophorus laxans. Abfiihrendes Brausepulver. Pulvis aéro-
phorus Seidlitzensis. Pulvis effervescens laxans. Poudre gazogéne laxative. Pulvis
Sodae tartaratae effervescens. Pulvis effervescens compositus.. Seidlitzpulver. Samt-
liche Pharmakopden lassen eine Mischung von gepulvertem Kalium-Natriumtartrat und Natrium-
bicarbonat in eine farbige Papierkapsel, die vorgeschriebene Menge gepulverter Weinsdure in eine
weille Papierkapsel einfiilllen. Die fiir die Einzelgabe vorgeschriebenen Mengen sind:

Acidi tartarici

Natrii bicarbonici }
Sacchari

Amer. Austr. Belg. Brit. Croat. uG%&l Germ. Helv. Hung. Japon. Ross. Suec.

Natzii bicarbonici 2,5 3,0 20 2,5 30 20 25 25 30 25 25 20
Tartari natronati 7,5 10,0 8,0 7.5 10,0 6,0 7,5 7,5 10,0 7,6 7,5 8,0
Acidi tartarici = 2,17 30 15 25 30 20 20 20 30 20 25 15

Pulvis aérophorus anglicus. Englisches Brausepulver. Pulvis efferves-
cens anglicus. Poudre gazogéne alcaline. Germ., Austr., Belg., Croat., Helvet., Hung.,Japon.,
Norveg. u. Suecica schreiben 2,0 Natriumbicarbonat und 1,6 Weinséure vor, die Gallica 2 + 2,
die Rossica 2,5 4 2,2. Die Weinsiure ist in eine weile, das Natriumbicarbonat in eine ge-
farbte Kapsel zu fiillen.

Potio Riverii. Riviérescher Trank. Mixtura salina Riverii. Potio Citri
Potio effervescens. Potion de Riviére. Potion gazeuze. Diese Zubereitung ist mit méglich-
ster Beschleunigung simtlicher Operationen stets frisch herzustellen. Die Citronensiure
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wird in dem Wasser gelgst, dann wird das Natrium- oder Kaliumcarbonat in kleinen Kristallen
hinzugefiigt und, indem man die Flasche locker verschlieft, durch méaBiges Umschwenken lang-
gam gelost; alsdann wird die Flasche fest mit einem Kork verschlossen.

Germ. Austr. Belg. Gall. Hung. Ital. Nederl. Portug. Ross.

Natrii carbonici cryst. 9,0 — —_ — — — — — —
Natrii bicarbonici — — - 3,5 — 4,0 6,0 —_ -
Kalii carbonici — 4,0 — — 5,0 — — — —
Kalii bicarbonici — —_ 4,0 — — — — 2,0 29,0
Aquae 190,0 80,0 152,0 200,0 170,0 80,0 160,0 80,0 480,0
Sirupi simplicis — 15,0 40,0 60,0 20,0 — 25,0 16,0 —
Acidi citrici 4,0 3,3 4,0 4,0 5,1 3,0 3,0 2,0 20,0

Hisp.: Natr. bicarb. 3,0, Acidi citrici 15,0, Aquae Cinnamomi 4,0, Sirupi Citri 30,0, Aquae
destillatae 160,0.

Pastilli aérophori. Pulvis aérophorus eltratus.
Pastilli (Trochisci) Selters, Dragées Pulveris a&rophori 50,0
" minerales de Mége. Olei Citri gtt.
Natrii bicarbonici plv.  100,0 U
Acidi tartarici plv. 900 Pulvis a.ero?h orus ferruginosus (Portug.).
Eisenbrausepulver.

Durch Komprimjeren mit Hilfe von Spiritus 100

E ; Acidi tartarici 20,0
Pastillen zu formen. Natrii bicarbonici 15,0
Sacchari L. 64,0
Potie Riveril cum Aceto (Erginzb.). Ferri sulfurici sicck 1,0
Aceti 63,0 Pulvis aérophorus Hufelandi.
Aquae destillg.taa 135,0 Plv. agérophorus ¢. Cremore Tartari.
Natrii carbonici 8,0 Magnesii carbonici 10,0
Tartari depurati 20,0

Pulvis aérophorus Carolinensis.

) Pulvis aérophorus SIMON.
Karlsbader Brausepulver.

Acidi tartarici plv. 4,0

8 ii sulfurici sicei plv. 1,75 Saccari plv. 4,0

I ﬁigﬂ imb,;fi ;110:‘1 P ’;? Natrii bicarbonici plv. 4,0

Acidi tartariei 0,72 Magnesii carbonici 1,0

In weiBer Kapsel. Saturatio simplex (Form. Berol. u. F. M. Germ.)

IL Natrii bicarbonici 2,4 Hquorts Kall carbon. 150 o9
Kalii sulfurici 0,08 Sirupi Sacchari 15,0 10,0
In blauer oder roter Kapsel. Aquae ad 200,0 ad 150,0

Kohlensiiure-Kataplasma besteht aus einem Creme, der kohlensaure Salze mit einem
Zusatz von Menthol enthilt, und einer Platte, dem eigentlichen Kataplasma, die ein mit Weinséure
impriigniertes Gewebe darstellt. Der Creme wird messerriickendick auf die Haut aufgetragen.

Darauf legt man die Weinséureplatte, die vorher mit Wasser angefeuchtet ist, und bedeckt das
Ganze mit einem wasserdichten Stoff.

Kohlensiure-Kompressen, Dr., GURLANDs, enthalten die Kohlensiure entwickelnden
Komponenten durch eine Schirtingeinlage getrennt in einer durchléssigen Umhiillung. Zum Ge-

brauch werden sie in ein flaches Gefd mit Wasser gelegt, bis sie gut durchfeuchtet sind und reich-
lich Kohlensiure entwickeln.

Tibin-Kataplasma, auch als Kohlensiureumschlag bezeichnet, besteht aus einer
Paste aus etwa 309/, Natriumcarbonat, 159/, Magnesiumearbonat, 10°/, Natronseife, 400/, Wasser
und 5°/y Menthol neben Lint, der mit Weinséurelésung impragniert ist. (ZERNIK und KUHN.)

Phosgen. Kohlenoxychlorid. Kohlensaurechlorid, Carbonylchlorid, COCl,, Mol.-
Gew. 99. Entsteht durch Vereinigung von Kohlenoxyd und Chlor im Licht, und unter Mitwirkung
von Katalysatoren, ferner durch Oxydation von Chloroform. Technisch wird es dargestellt nach
PATERNO, indem man ein Gemisch von Kohlenoxyd und Chlor iiber gliihende Tierkohle leitet.
Es ist ein farbloses, hochst erstickend riechendes giftiges Gas, das durch Druck und Abkiihlung
zu einer farblosen Fliissigkeit verdichtet wird; Sdp. 4 8°.

In den Handel kommt es fliissig in zugeschmolzenen Glasréhren oder in eisernen Flaschen,
sowie geldst in Toluol (mit 200/, COCl,). Anwendung. In der organischen Synthese (Dar-
stellung von Kohlensdureestern, z. B. Guajakolcarbonat, und Estern anderer Siuren, z. B.
Phenylsalicylat, auch zur Darstellung mancher Teerfarbstofie).

Acidum chinicum siebe unter China S. 974.
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Acidum chloricum.

Acidum chloricum. Chiorsiure. Chlorie Acid. Acide chlorique. 1IClO; Mol.-
Gew. 84,5.

Darstellung. Chlorsaure ist nur in wisseriger Losung bekannt. Sie wird erhalten durch
Zersetzung von Bariumchlorat mit verd. Schwefelsdure und Eindampfen der Losung im
Vakuum. In den Handel kommt eine Losung vom spez. Gew. 1,12 = 15,50 Bé.

Eigenschaften. Farblose oder schwach gelbliche Flissigkeit. Sie gibt auf Zusatz von
Salzsdure namentlich beim Erwérmen groBe Mengen freies Chlor: HCI0; -} 5 HCl= 3 H,0 }-
3Cl,. Auf Zusatz von konz. Schwefelsdure wird gelbgriines Chlordioxyd abgeschieden, das
leicht explodiert. Chlorséure bringt im konz. Zustande leicht entziindliche Stoffe zur Entziin-
dung, die sich unter Umstéinden zur Explosion steigern kann.

Priifung. a) Eine Mischung von 5 cem der Losung und 50 ccm Wasser darf durch 1 cem
verd. Schwefelsiure innerhalb 30 Minuten nur schwach getriibt werden (Barium). — b) 20 ccm
werden mit 100 ccm Wasser verdiinnt und mit iiberschiissiger Salzsiiure auf dem Wasserbad bis zur
vollstandigen Zersetzung erwirmt. Die Hilfte der Flussigkeit priift man im MARSHschen Apparat
auf Arsen. — ¢) Die andere Hilfte der Fliissigkeit darf weder mit Schwefelwasserstoff, noch,
nach dem Ubersittigen durch Ammoniak, mit Ammoniumsulfid eine Fillung geben (Metalle).
Eine leichte Griinfirbung durch Ammoniumsulfid ist zuzulassen, weil Spuren von Eisen in
der Chlorsiure fast stets enthalten sind.

Aufbewahrung. Vorsichtig und von leicht brennbaren Substanzen getrennt, in
Flaschen mit Glasstopfen.

Anwendung. Man benutzt die Chlorsidure (an Stelle von Kaliumchlorat) zusammen mit
Salzsiure zur bequemen Zerstérung organischer Stoffe in der toxikologischen Analyse. Die Chlor-
sdure des Handels ist aber sehr hiufig arsenhaltig. Man darf daher zu toxikologischen Ar-
beiten Chlorsiure niemals verwenden, ohne daff man sich vorher von der Abwesenheit des Arsens
iiberzeugt hat.

BeRTHOLLETS Bleichfliissigkeit ist eine verdiinnte, wisserige Losung von Chlorséure.

Acidum chromicum siehe unter Chromium 8. 1004.
Acidum chrysophanicum siehe unter Anthrachinonum 8. 466.

Acidum cinnamylicum.

Acidum cinnamylicum. Zimtsiure. 8-Phenylacrylsiure. Cinnamiec
Acid. Acide cinnamique. C,H,CH:CHCOOH, Mol.-Gew. 148.

Darstellung. Zimtsiure ist frei und in Form von Estern im Styrax (auch im Perubalsam)
enthalten. Sie entsteht durch Oxydation von Zimtaldehyd (der im Zimtdl enthalten ist) und
durch Einwirkung von Benzaldehyd auf Acetylchlorid oder Essigsiureanhydrid. 1. Man unter-
wirft Styrax der Destillation unter Zusatz von iiberschiissiger Natronlauge. Hierbei gehen Styrol,
CgHg, und Zimtalkohol, CgHzCH: CHCH,OH, iiber, wihrend zimtsaures Natrium im Destil-
lationsriickstand verbleibt. Man verdiinnt den letzteren mit Wasser, filtriert die Losung und
scheidet aus ihr die Zimtséure durch Zusatz von Salzsiure ab. Die Kristalle werden mit Wasser
gewaschen, in Ammoniumcarbonatldsung geldst, die Losung nochmals durch Salzsiure zerlegt,
und die Kristalle aus heiBem Wasser, wenn nétig unter Zusatz von Tierkohle, umkristallisiert, —
2 Synthetisch: Benzaldehyd wird mit Acetylchlorid im geschlossenen Rohr auf 120—130°
erhitzt: CyHzCHO - CH;COCl = HCl - CgH;CH:CHCOOH; oder Benzaldehyd (3 T.) wird
mit Essigsiureanhydrid (3 T.) und wasserfreiem Natriumacetat (2 T.) mehrere Stunden am Riick-
fluBkiihler erhitzt: CgHgzCHO - (CH3C0),0 4 CH;COONa = CgHsCH: CHCOONa |- 2CH3COOH.
Das in der Mischung enthaltene zimtsaure Natrium wird durch Salzsiure zerlegt.

Eigenschaften. TFarblose Kristallblittchen, Smp. 134—1359, ohne Geruch,
zwischen den Zihnen knirschend, zunichst fast geschmacklos, dana von kratzendem
Geschmack. In kaltem Wasser schwer 16slich (1:3500), leicht1dslich in Alkohol und in
fetten Olen, teilweise unzersetzt sublimierbar, mit Wasserdampf fliichtig. Gibt bei
der Oxydation (z. B. mit Kaliumpermanganat) Benzaldehyd; durch Reduktion (mit
Natriumamalgam oder Kaliumsulfid) entsteht Hydrozimtsiure = §-Pheunylpropion-
sdure, C;H,CH,CH,COOH. In der wisserigen Losung der Salze der Zimtsdure er-
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zeugt Manganchloriir sofort Féllung des Mangansalzes. Zimtsdure ist eine ein-
basische Sidure, die Salze heiBen Cinnamylate.

Erkennung. Wird die Lésung von etwa 0,05 g Zimtsdure in 10 Tr. Natronlauge
und 5 cem Wasser mit einer warmen Losung von 0,1 g Kaliumpermanganat in
2—3 cem verd. Schwefelsdure versetzt, so tritt der Geruch des Benzaldehyds auf.

Priifung. a) Die Losung von 1 g Zimtsiure in 20 cem verdiinntem Wein-
geist darf nach Zusatz von 3-—4 Tr. Salpetersiure mit Silbernitratlosung keine
Triibung geben (Salzsidure, Chloride). — b) 0,1 g Zimtsdure soll sich in 1 cem konz.
Schwefelsiure beim gelinden Erwirmen mit hochstens weingelber Farbe l6sen (orga-
nische Verunreinigungen). — ¢) Wird eine Mischung von 0,2 g Zimtsiure und 0,3 g
Calciumcarbonat nach Zusatz von etwas Wasser eingetrocknet und geglitht und der
Riickstand in einigen Tropfen Salpetersdure und 10 eem Wasser geldst, so darf die
Lésung durch Silbernitratlosung hdéchstens schwach opalisierend getritbt werden
(orgamsche Chlorverbindungen). — d) Beim Verbrennen und Gliihen darfsie héchstens
0,1% Riickstand hinterlassen. — €) 2 g Zimtsiure, in etwa 20 cem verdiinntem Wein-
geist gelost, sollen zur Neutralisation 13,4—13,6 cem n-Kalilauge verbrauchen (Phe-
nolphthalein). 1cem n-Kalilauge = 148 mg C;H,CH: CHCOOH.

Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Sie wurde in Form intravenoser oder intramuskulirer Injektionen, auch
zu Pinselungen gegen Tuberkulose empfohlen (LANDERER). Bei Kehlkopftuberkulose wurden
Pinselungen mit der 59gigen alkoholischen Lisung oder mit Verreibungen von 5—10 Zimt-
séure mit 95—100 Glycerin angewandt. Die Zimtsiuretherapie bei Tuberkulose ist jetzt wieder
verlassen. Als Frischhaltungsmittel wie Benzoesdure.

Nachweis von Zimtsdaure in Fruchtsiften. Zimtsiure wird wie Benzoesiure als
Frischhaltungsmittel besonders fiir Fruchtséfte angewandt. 30—50 ccm Fruchtsaft werden mit
Phosphorsiaure stark angesiuert und zweimal mit Ather ausgeschiittelt. Den vereinigten Ather-
ausziigen wird durch wiederholtes Ausschiitteln mit Natriumearbonatlésung die Zimtsdure ent-
zogen und die Natriumcarbonatlésung noch zweimal mit Ather ausgeschiittelt zur Entfernung
etwa vorhandener Furfurolverbindungen. Die Natriumcarbonatlésung wird dann in einer
Porzellanschale mit Kaliumpermanganatléosung (1:1000) tropfenweise unter Umrithren versetzt.
Zunachst erfolgt sofortige Entfirbung, man versetzt so lange mit Permanganatlosung, bis die
Rotung nur noch eben verschwindet, und schiittelt dann mit Ather aus, der den entstandenen
Benzaldehyd aufnimmt. Den Atherauszug bringt man, nachdem man ihn durch Umschwenken
in einem trockenen Becherglas von anhédngendem Wasser moglichst befreit hat, in einer Porzellan-
schale mit etwa 10 Tr. einer dtherischen Phenollssung (59/,ig) zum freiwilligen Verdunsten und
versetzt den Riickstand mit 3—5 ccm konz. Schwefelsdure. Spuren von Benzaldehyd geben hierbei
sofort eine gelbe Farbung, die noch eintritt, wenn ein Geruch nach Benzaldehyd nicht mehr zu
erkennen war. Ein mit reinem Saft unter gleichen Bedingungen angestellter blinder Versuch
148t die hierbei oft auftretende, durch Furfurolverbindungen bedingte, schwach orange bis gelb-
liche Farbreaktion von der bei Gegenwart von Zimtsédure auftretenden Benzaldehydreaktion mit
Leichtigkeit unterscheiden.

Natrium. cinnamylicum. Natriumeinnamylat, zimtsaures Natrium.
CgH,CH : CHCOONa, Mol.-Gew. 170.

Darstellung. Durch Neutralisieren einer Lésung von Zimtséure{10T.) in heiBem Wasser
mit kristalli iertem Natriumcarbonat (etwa 9,7 T.) und Eindampfen zur Kristallisation.

FEigenschaften und Erkennung. WeiBes kristallinisches Pulver, fast geruchlos, Ge-
schmack siilich, etwas laugenhaft. 1 T. 16st sich in 20 T. kaltem, in 5 T. heiBem Wasser. Die
Losung bliut Lackmuspapier schwach. Fast unléslich in Weingeist. Beim Verbrennen hinterldft
es Natriumecarbonat. — Wird eine Ldsung von 0,2 g Natriumcinnamylat in 5 cem Wasser mit etwa
0,05 g Kaliumpermanganat versetzt und erwirmt, so tritt der Geruch des Benzaldehyds auf. — Die
Losung von 0,5¢ Natriumcinnamylat in 10 ccm Wasser gibt mit verd. Schwefelsiure einen kristal-
linischen Niederschlag von Zimtsiure, die nach dem Auswaschen mit Wasser und Trocknen bei
1000 bei 133—1359 schmilzt.

Priifung. a) Die wisserige Losung (0,5 g+ 10 cem) darf durch Schwefelwasserstoffwasser
nicht veréindert werden (Schwermetalle). — Werden 0,5 g Natriumcinnamylat gegliiht, und der
Riickstand mit 10 cem Wasser aufgenommen, so diirfen je 5 cem der filtrierten Losung nach dem
Ansiiuern mit Salpetersiure: — b) durch Silbernitratlsung héchstens opalisierend getriibt werden
(Chleride), — ¢) durch Bariumnitratlésung nicht verindert werden (Sulfate).

Anwendung. Gegen Tuberkulose, intravends. Anfangsgabe 0,0025 g, gréBte Tages-
gabe 0,01—0,025 g.
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Hetol (KaLLE u. Co., Biebrich a. Rh.) ist chemisch reines zimtsaures Natrium aus
synthetischer Zimtsédure.

Eigenschaften. Siehe Natrium cinnamylicum §. 139.

Anwendung. Intravenss in 1 bis 5%, Lésung (Ampullen) bei Tuberkulose.

Tuberkulosepillen ERNI oder Ferro-Guaja-Cinnamylpillen, enthalten Natrium-
cinnamylat, Natriumorthosulfoguajacolat und gezuckertes Eisencarbonat.

Emulsio Landerer (Dresd. Vorschr.).

Acidi cinnamylici puri 5,0

Olel Amygdalar. 5 Solutio Landerer

Vitelli Ovl recentis 15,0 Natrii cinnamylici 5,0

Solut. Natrii chlorati Aquae destill. 95,0
physiologicae 80,0

werden zu einer Emulsion verrieben,

Hetokresol (Karre u. Co., Biebrich a. Rh.) ist Zimtsiiuremetakresylester, Cinnamyl-
kresol, Meta-Cresolum einnamylicum, CgH;CH: CHCO- OC;H ,CH; [1,3], Mol.-
Gew, 238.

Darstellung. m-Kresol wird in Toluol gelést mit Zimtséure und Phosphoroxy-
chlorid oder mit Zimtséiureanhydrid oder Zimtséurechlorid erhitzt. Durch Umkristalli-
sieren aus Alkohol erhélt man den Ester rein.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, Smp. 659, unloslich in Wasser, Glycerin, fetten Olen,
16slich in Alkohol, Ather, Benzol, Chloroform,

Anwendung. Als Pulver oder Atherzerstiubung (109/pig) bei der chirurgischen Be-
handlung der Tuberkulose.

Benzylium cinnamylicum, Zimtsiurebenzylester, CZH.CH:CH.CO-OCH,C¢H;, Mol.-
Gew. 238, findet sich neben Benzoesdurebenzylester im Tolubalsam, Perubalsam und im
Storaxol.

Darstellung. Durch Kochen von zimtsaurem Natrium mit Benzylchlorid und
Alkohol.

Eigenschaften. Weile, glinzende Kristalle. Geruch gewiirzig; Smp. 399; Sdp. 336—340°
unter Zersetzung; 16slich in 7,5 Vol. Weingeist von 90 Vol.-%/, mit schwacher Triibung und in
1 Vol. Weingeist von 95 Vol.-%,.

Anwendung. Als Riechstoff; zusammen mit Benzoesiurebenzylester als Ersatz fiir
Perubalsam.

Elbon (Ges. ¥. caem. InpusTRIE, Basel) ist Cinnamoyl-p-oxyphenylharnstoff
C,H,CH: CHCO- OC4H,- NHCO- NH,, Mol.-Gew. 312.

Darstellung. Nach D.R.P. 224107 durch Einwirkung von Zimtsdurechlorid auf
p-Oxyphenylharnstoff bei Gegenwart von Natronlauge.

Eigenschaften. Leichte, weiBe Nadeln, geruch- und geschmacklos, in Wasser nahezu
unlslich. Smp. 203—2040.

Anwendung. Zur Bekimpfung der tuberkuldsen Fieber, 3—4 g pro Tag. Es kommt nur
in Tabletten in den Handel.

Acidum hydrocinnamylicum. Hydrozimtsiure. g-Phenyl-Propionsiure. Acidum
phenylo-propionicum, CgH;CH,CH,COOH, Mol.-Gew. 150. Entsteht durch Reduktion der
Zimtsiure mittelst Natriumamalgam oder Jodwasserstoffsiure.

Eigenschaften. Farblose Kristallnadeln von eigenartigem Bockgeruch. Smp. 47,50.
Mit Wasserdampfen fliichtig. L&slich in 180 T. kaltem Wasser, leichter loslich in siedendem
Wasser, leicht 16slich in Alkohol.

Anwendung. Frither innerlich bei Phthisis, dreimal téglich 10 Tr. einer alkoholischen
Lésung 1 5.

Zebromal (E. Merck, Darmstadt) ist Dibromhydrozimtsiureithylester, f-Phenyl-a,p-
dibrompropionsiuredthylester, CgH,CHBr-CHBr-COOC,H;, Mol.-Gew. 336.

Darstellung. Durch Anlagerung von Brom an Zimtsdureéthylester.

Eigenschaften. WeiBes Kristallpulver, Smp. 74—75%, Geruch und Geschmack schwach
gewiirzig, unldslich in Wasser, leicht 16slich in Ather und Chloroform, schwerer in Weingeist.
Gehalt an Brom 47,5%,.

Erkennung und Priifung. Am ausgeglihten Kupferdraht férbt es die Flamme griin.
Smp. 74759, — Die Losung von 0,5g Zebromal in 20 ccm Weingeist soll nach Zusatz von Phenol-
phthaleinldsung durch einen Tropfen n-Kalilauge gerdtet werden (freie Siure; die rote Farbe ver-
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schwindet aber bald wieder). — Wird 1 g Zebromal mit 20 ccm Wasser 1 Minute lang geschiittelt,
so darf das Filtrat durch Silbernitratlésung hochstens opalisierend getriibt werden. — Beim Erhitzen
mufl es sich ohne Riickstand verflichtigen. — 1 g Zebromal wird in einem Kolben von etwa
200 ccm mit 50 cem Weingeist und 5 g Atzkali auf dem Wasserbad erhitzt, bis der Alkohol ver-
jagt ist. Der Riickstand wird in Wasser geldst, und die Losung auf 100 cem im MeBkolben auf-
gefiillt. Werden 20 ccm der Losung mit Salzsiure angesiuert, so scheidet sich Phenyl-
propiolsdure, CgH;C=CCOOH aus, die nach dem Auswaschen und Trocknen bei 136°
schmilzt. — 50 cem der Losung werden mit 30 cem Salpetersiure und 30 eem 1/;4-n-Silbernitrat-
losung versetzt. Der UberschuB an Silbernitrat wird mit 1/;¢-n-Ammoniumrhodanidlésung
zuriicktitriert (Ferriammoniumsulfat) und aus der Differenz der Bromgehalt berechnet. 1 ccm
1/10-n-Silbernitratlésung = 8 mg Brom.
Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Als Ersatz der Alkalibromide besonders bei Epilepsie. In leichten Fillen
1—2 g téglich, in schweren bis 7 g tidglich in Pulver oder Tabletten.

Glykobrom (GEDEON RICHTER, Budapest) ist Dibromdihydrozimtsiureglycerinester,
(CeHsCHBrCHBrCOO0)3C3Hy. Mol.-Gew. 962.

WeiBes amorphes Pulver, Smp, 66—68°, geschmacklos, unléslich in Wasser, schwer loslich
in Weingeist, leicht 15slich in Ather und Chloroform. Es enthilt rund 50°/; Brom. Anwendung:
Wie andere organische Bromverbindungen.

Adamon (FARBENFABRIREN LEVERKUSEN) ist Dibromhydrozimtsiureborneolester, 5-Phe -
nyl-o, f-dibrompropionsdureborneolester, CH,CHBr.-CHBr-CO-0CH,,,
Mol.-Gew. 364,

Darstellung. Durch Veresterung von Dibromhydrozim¢siure mit Borneol oder
durch Bromierung von Zimtsdureborneolester (D.R.P. 252158).

Eigenschaften. WeiBes kristallinisches Pulver, Smp. etwa 759, fast geruch- und geschmack-
los, unléslich in Wasser, laslich in heiBem Alkohol, in Ather und Chloroform. Gehalt an Brom
und Borneol je etwa 359/,.

Erkennung. Am ausgegliihten Kupferdraht firbt es die Flamme griin. Beim Er-
hitzen im Probierrohr tritt ein zimtartiger Geruch auf. — Wird 0,5 g Adamon mit 1 g Atzkali,
2 g Wasser und 5 ccm Alkohol einige Minuten lang gekocht, so tritt der Geeruch des Borneols auf. —
Wird die Fliissigkeit zur Trockne verdampft, der Riickstand im Wasser geldst und die Losung
mit Salpetersiure angesiéuert, so gibt die filtrierte Fliissigkeit mit Silbernitratlésung einen gelb-
lichweiBen Niederschlag von Silberbromid.

Priifung. Wird 1 g Adamon mit 20 ccm Wasser geschiittelt, so darf das Filtrat durch
Silbernitratlésung (Bromide), durch Bariumnitratlésung (Sulfate) und durch Eisenschloridldsung
nicht verdndert werden. Beim Verbrennen darf es hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Bestimmung des Bromgehaltes. 1gAdamon wird mit 10 g Atzkali und 80 cem
Methylalkohol (oder Athylalkohol) 8 Stunden am RiickfluBkiihler gekocht. Die Fliissigkeit wird
dann mit etwa 150 com Wasser in ein Becherglas gespiilt, mit Salpetersiure stark angesiuert
‘und mit 50 ecm 1/;o-n-Silbernitratlésung versetzt. Nach Zusatz von etwa 10 ccm Ferriammonium-
sulfatlosung wird der UberschuB an Silbernitrat mit 1/;4-n-Ammoniumrhodanidlésung zuriick-
titriert. 1 cem 1/40-n-Silbernitratlésung == 8 mg Brom.

Anwendung. Als Sedativam wie Baldriansiure- und Bromverbindungen. In leichten
Fillen drei- bis viermal téglich 0,5 g, in schwereren Fillen 1 g auf einmal oder innerhalb1/, Stunde
je 0,6 g1/, Stunde vor dem Schlafengehen unter Nachtrinken von heiflen Fliissigkeiten.

Natrium phenylopropiolicum, Phenylpropiolsaures Natrium, CgH;C=C.COONa, wird er-
halten durch Neutralisieren von Phenylpropiolsiure mit Natriumcarbonat in wisseriger Losung
und Eindampfen der Losung zur Trockne. Die Phenylpropiolsaure erhilt man aus dem Dibrom-
hydrozimtsduredthylester (Zebromal) durch Abspaltung von Bromwasserstoff und Ver-
seifung durch Kochen mit weingeistiger Kalilauge. Nach dem Abdampfen des Alkohols scheidet
man aus der wisserigen Losung des Kaliumsalzes die Phenylpropiolsdure mit Salzséure ab. Die
freie Siure bildet farblose Nadeln, Smp. 136°, ziemlich schwer 1dslich in Wasser. Das Natrium-
salz ist ein weiBes, in Wasser leicht l8sliches Pulver.

Thermiol (Dr. Ta. ScHUCHARDT, Gérlitz) ist eine wisserige Lésung von phenylpropiol-
saurem Natrium mit einem Gehalt von 25%/,. Anwendung. Mit Wasser bis zu einem Gehalt
von 0,5—39/, verdiinnt zum Inhalieren (téglich zweimal 1/, Stunde lang) bei Kehlkopf- und
Lungentuberkulose. Es werden je 200 ccm der verdiinnten Losung verwendet, die anfangs auf
25—30°, spiater auf 45° erwarmt wird.
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Acidum citricum.

Acidum citricum. citronensiure. Oxytricarballylsdure. Oxypropan-
tricarbonséure. Citric Acid. Acide citrique. Germ. 6 s. Bd. IT 8. 1300.
C3H4(OH)(COOH)3—{— H,0, Mol.-Gew. 210.

Citronensdure ist im Pflanzenreich sehr verbreitet und kommt teils frei, teils
an Basen (K, Ca, Mg) gebunden, meist mit Apfelsiure, Weinssure und anderen Siuren
zusammen vor. In groBter Menge ist sie in sauren Friichten der Citrusarten,
z. B. Citronen, Pomeranzen, ferner in den Friichten von Prunus Padus, Vaccinium
Vitis Idaea, in den Tamarinden u. a. enthalten. Nachgewiesen wurde sie ferner in
den Kaffeebohnen, Eicheln, Runkelriiben, Topinamburknollen, Zwiebeln, WalnuB-
schalen, in vielen Kriutern (Tabak, Convallaria), einigen Pilzen und in der Milch.

Darstellung. Ausdem Saft der Citronen. Der aus unreifen und den bei der Citronendl-
gewinnung abfallenden Citronen durch Pressen erhaltene Saft enthilt 6—89/, Citronenséure, auBer-
dem Zucker, Gummi, Schleim. Man iiberldfit ihn zunéchst der Gédrung. Hierdurch wird die
Hauptmenge der triilbenden Bestandteile (Schleim) niedergeschlagen. Der Saft wird dann auf-
gekocht, wodurch die EiweiBstoffe abgeschieden und durch Filtrieren beseitigt werden. Der so
geklirte Saft wird in Holzbottichen, die mit Blei ausgekleidet sind, durch Einleiten von Wasser-
dampf bis fast zum Sieden erhitzt, und unter Umriihren allméhlich mit Schlimmkreide, die mit
Wasser zu einem Brei angerieben ist, versetzt, bis auf einen weiteren Zusatz keine Entwickelung
von Kohlenséiure mehr stattfindet, nétigenfalls fithrt man die Neutralisation durch Zugeben kleiner
Mengen Kalkmilch zu Ende. Man li8t das gebildete Calciumecitrat heifl absetzen, zieht
die {iberstehende Fliissigkeit ab und wischt das Calciumcitrat mit heiBem Wasser aus. Man
verteilt das Calciumcitrat in Wasser und zerlegt es unter Umriihren und Erwérmen mit verd.
Schwefelsdure (1-4-5) in sehr geringem Uberschu8 (etwa 63 T., konz. Schwefelsiure auf
250 T. Calciumcitrat). Das ausfallende Calciumsulfat (Gips) wird mit kaltem Wasser nachgewaschen,
und die Citronensiureldsung bis zur Kristallisation eingedampft; gefirbte Losungen kénnen durch
Tierkohle entfirbt werden. Die erste Kristallisation erfolgt in Késten, die mit Blei ausgeschlagen
sind. Durch &fteres Umkristallisieren in SteingutgeféBen erhilt man die Citronensdure bleifrei.

Nach WEHMER kann man Citronensdure auch durch eine besondere Garung aus
Traubenzucker darstellen: Gewisse Pilze (Citrom yces glaber und C. Pfefferianus) bilden
aus Traubenzucker Citronenséure. Die Ausbeute betrigt etwa 55%/¢ des Traubenzuckers.

Eigenschaften. Tarblose rhombische Prismen, die an der Luft oberflichlich
verwittern. Geschmack stark und rein sauer. Gepulverte Citronensiure sintert beim
Lrhitzen unter Abgabe von Wasser bei 70—750 etwas zusammen und schmilzt dann
je nach der Schnelligkeit des weiteren Erhitzens bei 135—152° unter Ubergehen in
wasserfreie Citronensiure, die bei 153° schmilzt. Bei weiterem Erhitzen (1759) tritt
tiefgreifende Zersetzung ein unter Abspaltung von Wasser, Kohlenoxyd, Kohlen-
dioxyd, Aceton und Bildung von Aconitsiure und Itaconsidure und deren
Anhydriden; Geruch nach Caramel tritt hierbei nicht auf. Durch Oxydation mit
Kaliumpermanganat entsteht Oxalsiiure, beim Erwirmen mit Schwefelsiure wird
Acetondicarbonsiure, CO(CH,COOH),, gebildet. Beim Erhitzen auf dem Platin-
blech verkohlt sie unter Entwickeln stechend riechender Dampfe. 1 T. Citronen-
siure 16st sich in 0,6 T. Wasser, in 1,5 T. Alkohol von 909/,, schwer in Ather.
Sie ist optisch inaktiv. In der wisserigen Losung entsteht durch Titigkeit von
Mikroorganismen Essigsiure.

Die Citronensiure ist eine dreibasische Siure; sie bildet drei Reihen von
Salzen (Citrate), auch Doppelsalze, ferner mit Alkoholen Ester. Die Citrate der
Alkalien und der Schwermetalle sind in Wasser ziemlich leicht 1oslich.

Erkennung. Wird die Lésung von 0,1 g Citronensiure in einigen Tropfen
Wasser mit Kalkwasser (etwa 40—50 cem) bis zur deutlich alkalischen Reaktion
versetzt, so bleibt das Gemisch klar, wird es etwa 1 Minute lang gekocht, so
scheidet sich ein weiBer flockiger Niederschlag aus (von Calciumcitrat), der sich
beim Abkiithlen innerhalb 3 Stunden griéBtenteils oder vollstdndig wieder lost.

(Vollige Losung des Calciumcitrates tritt nicht immer ein. Das verschiedene Verhalten des
Calciumcitrates ist wahrscheinlich auf eine verschiedene KorngroBe oder Dichtigkeit zuriick-
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zufiihren. Der Kolben muB wihrend des Abkiihlens verschlossen werden, damit nicht durch das
Kohlendioxyd der Luft Calciumcarbonat ausgefillt wird. Dabei ist zu beachten, daB diinnwandige
Kolben, besonders Erlenmeyerkolben, wenn sie noch heifl dicht verschlossen werden, beim Ab-
kiihlen durch den Luftdruck zertriimmert werden kénnen,)

Man setzt zu einigen Kubikzentimetern einer wenig (unter 5 mg) Citronenséure enthaltenden
wisserigen Losung 2—4 Tr. 1/19n-Kaliumpermanganatlésung und erwiarmt auf 300. Darauf fiigt
man 1—2 Tr. Ammoniumoxalatlosung (1 - 24) und etwa 1 cem 10%/yige Schwefelsdure zu, wo-
durch die Fliissigkeit farblos und klar wird. Dann setzt man einige Tropfen Bromwasser zu. Bei
Anwesenheit von Citronensiure erfolgt eine weille Abscheidung von Pentabromaceton.
Wird die Mischung mit Ather ausgeschiittelt und der Ather bei Zimmertemperatur verfliichtigt,
so kann man das Pentabromaceton in langen Nadeln erhalten. Auch eine Lésung von Calcium-
citrat in verdiinnter Schwefelsdure gibt die Reaktion. Die Gegenwart von Weinsidure, Oxal-
siure, Apfelsiure stért den Verlauf der Reaktion nicht, doch ist dann ein etwas stirkerer
Zusatz von Permanganat erforderlich; durch dieses (sowie durch andere oxydierende Stoffe)
wird die Citronensiure in Acetondicarbonsiure iibergefiihrt, die mit Brom Pentabromaceton gibt.
(STAHRE.)

Versetzt man eine wasserige Losung der Citronensiure oder eines Citrates mit etwa 1/, ihres
Volums (wenigstens jedoch. 0,5 ccm) einer Lésung von 5 g Quecksilberoxyd in 20 ccm konz.
Schwefelsiiure und 100 cem Wasser, erhitzt dann zum Sieden und fiigt einige (3—5) Tropfen
Kaliumpermanganatldsung -(1:100) zu, so entsteht eine weiBe kristallinische Abscheidung
einer Verbindung von basischem Merkurisulfat mit acetondicarbonsaurem Quecksilberoxyd
SO, Hgz0,(C3H,0- C,0,Hg), (DENIGES).

Versetzt man eine Citronensiureldsung mit fiberschiissigem Barytwasser oder fiigt man
zu einer Ldsung von Alkalicitrat Bariumacetat im UberschuB, so entsteht zuniichst ein weiler
Niederschlag von amorphem Bariumecitrat. Erhitzt man die Fliissigkeit mit diesem Niederschlag
2 Stunden hindurch auf dem Wasserbad, so geht der
amorphe Niederschlag in sehr charakteristische
klinorkombische Séulen, 2 Bag(CeHy0;), -7 H,0,
iber, die bei 50facher VergroBerung leicht zu er-
kennen sind (Abb. 71). Sehr verdiinnte Losungen sind
durch Eindampfen zu konzentrieren.

Dampft man eine etwas Citronensiure enthaltende
Lésung mit einigen Tropfen alkoholischer Vanillinlésung
zur Trockne, gibt dann 5—6 Tr. verd. Schwefelsiure
(169/4) hinzu und erhitzt 1/, Stunde auf dem Wasser-
bade, so tritt eine violette Firbung auf, die durch Zu-
satz von Wasser in griin, auf weiteren Zusatz von
Ammoniak in rot umschligt; beim Ansiuern wird die
Fliissigkeit wieder griin. (E. P. HAUSSLER.)

Priifung. a) Wird 1 g zerriebene Citro-
nensjure in einem mit konz. Schwefelsiure ge-
gpiilten Probierrohr mit 10 cem konz. Schwefel-
sdure 1 Stunde lang im Wasserbad auf 80—90°
erwiarmt, so darf sich die Fliissigkeit hochstens  Abb. 71. Kristalle von Bariumcitrat aus
gelb firben (Weinsaure gibt Braunfirbung). — heifler Lisung gefallt.
b) Die wisserige Liosung (1g 4 10cem) darfdurch
Bariumnitratlésung innerhalb einer halben Stunde nicht verdndert werden (Schwefel-
sdure, Sulfate). — ¢) Die wisserige Losung (1 g -} 10 cem) darf nach Zusatz von
Ammoniakfliissigkeit bis zur schwach alkalischen Reaktion (etwa 2,5—3 cem) durch
Ammoniumoxalatlésung nicht verindert werden (Calecium). — d) Die Losung von 5g
Citronensiure in 10 ccm Wasser wird mit 12 ccm Ammoniakfliissigkeit versetzt; ist
die Fliissigkeit dann alkalisch, so fiigt man noch eine kleine Menge Citronensiure hinzu.
Dann werden 5 cem Schwefelwasserstoffwasser hinzugefiigt: Die Farbe der Mischung
darf nicht dunkler sein als die Farbe einer Mischung von 10 cem einer Bleisalzlésung
mit 0,1 mg Blei, 10 cem Wasser und 5 ccm Schwefelwasserstoffwasser. (Schwermetalle,
bes. Blei.) — ¢) Beim Verbrennen darf sie hochstens 0,10/, Riickstand hinterlassen.

Anmerkungen. Zu a): Zur Priiffung auf Weinsdure (und gleichzeitig auf Oxal-
séure) kann auch folgende Probe dienen: Die Lésung von 1 g Citronensiure in 2 cem Wasser
darf nach Zusatz von 10 Tr. Kaliumacetatldsung (33,3%/o CH;COOK = Liq. Kal. acet.) und
2,5 ccm Weingeist nach 2—3 Stunden keine Ausscheidung zeigen (Weinsiure gibt Kaliumbitartrat,
Oxalsiure saures Kaliumoxalat).



144 Acidum citricum.

Zu d): Die Bleisalzlosung erhilt man auf folgende Weise: Man 16st 0,800 g Bleinitrat,
Pb(NO3),, oder 0,915g Bleiacetat, (CH;COO),Pb -3 HyO, in Wasser zu 500 ccm und verdiinnt
5 ccm dieser Losung auf 500 cem.

Bestimmung. Liegt lediglich Citronensiiure vor, nicht eine Mischung mit anderen nicht
flichtigen Sauren (fliichtige Sduren, z. B. Essigsiure, wiiren durch Destillation im Wasserdampf-
strom zunéchst zu entfernen), so kann man die Bestimmung durch Titration mit n-Kalilauge
und Phenolphthalein als Indikator ausfilhren. Oder man neutralisiert die Losung mit Alkali,
fillt mit einem Uberschuf von Bariumacetat, unter Zusatz des doppelten Volums Alkohol
von 95%/,. Nach 24stiindigem Stehen filtriert man das ausgeschiedene Bariumcitrat ab, wischt
es mit Alkohol von 659/y aus, erhitzt es mit Schwefelsiure und wigt als BaSO,. Bariumsulfat
>< 0,601 = Citronensiiure, C;HgO, - H,0.

Ist eine Trennung von Weinséure erforderlich, so versetzt man die Losung mit Kaliumacetat
und dann mit dem doppelten Volum Alkohol von 95%/,. Nach 2stiindigem Stehen filtriert man
das ausgeschiedene Kaliumbitartrat ab und wischt mit Alkohol von 659/, nach. Das Filtrat fallt
man mit Bleiacetat. Der entstandene Niederschlag wird mit Weingeist von 500/, gewaschen,
dann in Wasser verteilt. Man zerlegt ihn durch Einleiten von Schwefelwasserstoff und titriert die
in Freiheit gesetzte Citronensiure mit n-Kalilauge. — 1 cem n-Kalilauge = 70 mg Citronensgure
CoH,30; - H,0.

Aufbewahrung. In gut geschlossenen GefiBen, weil sie sonst verwittert.

Anwendung. Citronensiure wirkt innerlich in verdiinnter Losung durstldschend, kiihlend,
die Herztétigkeit herabsetzend, in Form von Limonaden (5:1000) bei Fieber, Diphtherie, Skorbut
und rheumatischen Affektionen. 4 g Citronensidure entsprechen etwa dem Safte einer grofien
Citrone. Als Ersatz des Essigs wird sie von Anhéngern der Naturheilkunde benutzt. UberméBiger
und allzulange fortgesetzter Gebrauch erzeugt Andmie. Im Organismus wird die Citronensiure
zu Kohlensiure verbrannt; die Alkalicitrate werden im Organismus zu Alkalicarbonaten ver-
brannt, machen daher den Harn alkalisch. AuBerlich wirkt sie schwach antiseptisch. In wiisse-
riger Lésung (2,0:250,0) zu Spiilungen bei Zungenkrebs, (1—3°%/,) zu Pinselungen bei Diphtherie,
(1,0:100,0) zu Injektionen gegen Gonorrhoe, (0,5-—0,8:100,0) zu Ausspiilungen der Blase. AulBer
als kiihlendes und durstldschendes Mittel wird sie heute wenig medizinisch gebraucht. Technisch
besonders in der Kattundruckerei.

Limonada Acidi citrici. Potus citricus. Limonade citrigque.

F. M. Germ. Gall. Portug,
Acidi citrici 1,0 1,0 3,0
Sacchari — — 57,0
Sirupi simplicis 97,0 97,0 —_—
Aquae destillatae 900,0 900,0 940,0
Tinct. Cort. Citrl recent. (1 4 1) 2,0 2,0 —
Julapinum salinum, Pulvis refrigerans.
Liquor Citratis kalici (Norveg.). Pulvis ad Limonadam (Erginzb. 8).
Acid. citric. 25,0 Sacchari albi 102,0
Xal. bicarbonici 30,0 Acidi citrici 10,0
Sirupi simpl. 60,0 Olel Citri gtt. II1
Aquae destill. ad 1000,0
Pastilli Acidi citrici.
Potus laxans (F. M. Germ.). Durstpastillen.

P . 1. Acidi citrici 25,0
e e on. 0 2. Sacchari albi 1000,0
Aq. destill. 300,0 3. Spiritus 10,0
Sirup. simpl. 100,0 4. Olel Cimh 1,5
Tinet. Citri e Cort. recent. (1 +1) 2,0 5. Tragacanthae 0,5

Man bereitet aus 5 mit etwa 75 ccm Wasser einen
Schleim. 1 u. 2. werden gemischt, darauf mit

Pulvis citricus (F. M. Germ.). der Losung von 3 u. 4 aromatisiert, worauf

Acidi citriei 5,0 102n mit Hilfe des Traganthschleimes eine derbe
Sacchar. alb. 150,0 Masse bereitet, aus welcher Pastillen von 1g
Ol. Citri 0,5 geformt werden.

Sirupus Acidi citrici. Sirupus Citri artificialis. Kinstlicher Citronensirup.

Amer. Belg. Croat. Gall. Helv. Portug. Ross, Suec.

Acidi citrici 10,0 g 20,0 2,0 10,0 2,0 10,0 5,0 5,0
Aquae 10 cem 20,0 50,0 —_ 2,5 10,0 -_— —_
Tincturae Cort. Citri 10 cem — — —_ — — —_ —_
Spiritus Citri —_ 2,0 — 20,0 1,5 — —_ —_
Spiritus —_ 8,0 —_ — — —_ —_ —
Sacchari —_ —_ 100,0 — — — -_— —
Sirupi simpl. ad 1000 ccm  950,0 — 970,0 94,0 — 150,0 95,0
Sirupi Cort. Citri -— — — — —_ 980,0 ;—0 —
— — — — — s —

Elaeosacchari Citri —_
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Suecus Cilri artificialis. Kiinstlicher Citronensaft.
Hager Helv. Nederl,

Acidi ecitriei 70,0 10,0 10,0
Aquae 860,0 89,0 80,0
Spiritus (Citri) 80,0 — 10,0
Tinct. Cort. Citri 1,0 1,0 —

Atrophor, ein diatetisches GenuBmittel fiir Korpulente von MUHLRADT in Berlin NW. 23,
enthilt in der Hauptsache Citronensiure und Zucker. (AUFRECHT.)

Citronalpillen, gegen Gicht und Rheumatismus. 100 Stiick enthalten nach Angabe
des Fabrikanten 0,5 g salzsaures Chinin, 10 g Citronensdure, 6 g Frangulaextrakt, 4 g Heidel-
beerbliatterextrakt sowie Stiholzpulver und Siilholzsaft.

Pilulae Acid. citrici et Chinini (Ersatz fiir Citronalpillen) bereitet man nach Angabe des
holldndischen Apothekervereins nach folgender Vorschrift: Chinin. hydrochlor. 0,5, Acid. citric.
10,0, Extr. Frangulae 6,0, Extr. Fol. Myrtilli 4,0, Succi et Radix Liquiritiae plv. aa 1,0 fiant pil.
Nr. 100, obduce Saccharo.

Durstloschende Tabletten bestehen zum gro8en Teil aus Citronensdure und Zucker und
besitzen das Aroma der Apfelsine, des Tees oder des Kaffees.

Plantal (Plantarum Alkali) von Dr. HANS BRACKEBUSCH in Berlin N. gegen Zucker-
krankheit, Gallensteine, Gicht, Hamorrhoiden usw. empfohlen. Kin dem Original #hnliches
Priparat erhilt man durch Mischen von etwa 45°/, Citronensiure, 40°/, Natriumbicarbonat,
14,59/, Natriumsulfat und 0,5°, Kochsalz. (AUFRECHT.) Nach Angabe des Fabrikanten soll
das Priparat auch noch Weinséiure enthalten. Nach KoOCHS enthilt es Natriumbicarbonat
43,559/, Natriumsulfat 15,53°/,, Natriumchlorid 0,48/, Weinstein 239/, Weinsiure und
Citronensiure 14,01%,, Eisenoxyd und Magnesia 0,13°/;,, Wasser 3,39/,.

Ammonium citricum. Ammoniumeitrat. Citronensaures Ammonium, Ammo-
nium Citrate, Citrate d’ammonium, C;H,(OH)(COONH,),. Ist nurin wisseriger
Losung bekannt.

Ammoniumeitratlosung (1 = 5) mit 200/, C;H,(OH)(COONH,); erhilt man auf folgende
Weise: 34,6 g Citronensédure werden in 80 g Wasser geldst, und der Losung 84 g Ammoniak-
fliissigkeit von 109/, oder soviel hinzugefiigt, daB eine fast neutrale oder sehr schwach saure
Flissigkeit entsteht, die man mit destilliertem Wasser auf das Gesamtgewicht von 200 g bringt.
Die Losung kann etwa 1 Woche hindurch aufbewahrt werden.

Bisweilen wird das Ammoniumcitrat in neutralen oder schwach siuerlichen Saturationen
verwendet, Man braucht fiir 10 g trocknes Ammoniunicitrat 8 g Citronenséure und 7 g Ammo-
niumcarbonat.

Anwendung. Es wird in Gaben von 1—3 g (= 5—15 g der Lésung) mehrmals tiiglich
bei verschiedenen Leiden der Harnblase empfohlen.

Kalium citricum. Kaliumcitrat. Citronensaures Kalium. Po-

tassium Citrate. Citrate potassique. Potassii Citras.
C,H,(OH)(COOK), - H,0, Mol.-Gew. 324.

Darstellung. Man neutralisiert eine konzentrierte Losung von 21 T. Citronensiure
mit einer Losung von 30 T. Kaliumbicarbonat, dampft die Fliissigkeit zur Trockne ein
und kristallisiert den Riickstand aus verdiinntem Alkohol (609/4) ump.

Eigenschaften. TFarblose Kristalle oder korniges Pulver. In Wasser sehr leicht
1oslich, neutral oder sehr schwach sauer, hygroskopisch, in Weingeist schwer léslich.

Erkennung. Die wisserige Losung (0,5 g -+10 cem) gibt mit Weinsiurelosung
allmahlich einen weillen kristallinischen Niederschlag von Kaliumbitartrat; mit
Calciumchloridlésung gibt.sie erst beim Erhitzen eine weiBe Triibung von Calcium-
citrat.

Priifung. Die wisserige Losung (0,5 g + 10 cem) darf nicht veréindert werden:
a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Blei), — b) durch Bariumnitratlésung (Schwefel-
sdure, Sulfate), ~— ¢) nach dem Ansiuern mit Salpetersiure darf die Lésung durch
Silbernitratlésung nur schwach getritbt werden (Chloride). — d) Auf Weinsiure
priift man in gleicher Weise wie bei der Citronensiure durch die Schwefelsiureprobe
oder man versetzt eine Losung von 1 g Kaliumecitrat in 2 g verdiinnter Essigsiure mit

Hager, Handbuch. I. 10
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2,5 cem Weingeist; auch nach einigen Stunden darf keine kristallinische Ausschei-
dung (von Kaliumbitartrat) auftreten.

Anwendung. Als schweiBtreibendes und temperaturherabsetzendes Mittel bei Rheu.
matismus, Gicht, Malaria usw. mehrmals tiglich 1,0—2,0.

Liquor Potassil citratis (Amer.).

Solution of Potassium citrate, Solutfo Ciiratis kaliel (Portug.)

1. Kalii bicarbonici 8,0

2. Acidi citrici 6,0 Kalii citrici 20,0

Aquae destillatae ¢. 8. ad 100 ccm. Sacchari 50,0
1 und 2 werden jedes fiir sich in 40 ccm Wasser Aquae destillatae 930,0

geldst, filtriert und auf 50 ccm aufgefiillt.
Beide Losungen werden gemischt und gegen
Ende des Aufbrausens in eine Flasche gefiillt.
Nur bei Bedarf zu bereiten.

Natrium citricum (neutrale). Natriumcitrat. Citronensaures Na-

trium. Sodium Citrate. Citrate sodique. Sodii Citras.
2C,H,(OH)(COONa); + 11 H,0. Mol.-Gew. 714,

Sedii Citras Amer. = C;H,(OH)(COONa); 4-2H,0. Mol.-Gew. 294.

Darstellung. Durch Neutralisieren einer Losung von Citronensaure mit der berech-
neten Menge Natriumcarbonat und Eindampfen zur Kristallisation. 210 T. Citronensiure
erfordern 429 T. kristallisiertes Natriumcarbonat.

Eigenschaften. Farblose, nicht verwitternde XKristalle. 1T, lost sich in
1,1 T. Wasser von 2590,

Priifung. a) Die wisserige Losung (0,5 g -+ 10 cem) reagiert gegen Lackmus
schwach alkalisch, darf aber durch Phenolphthalein nicht gerotet werden. — b) Die
wisserige Losung (0,56g -}- 10 cem) darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht ver-
andert werden (Schwermetalle). — ¢) Zur Priifung auf Weinsidure 16st man 1g
Natriumecitrat in 2 cem Wasser, fiigt 1 cem Kaliumacetatlosung und 1 eem verd.
Essigséure hinzu; auch nach einigen Stunden darf keine kristallinische Ausscheidung
(von Kaliumbitartrat) entstanden sein.

Natrinumbestimmung. Verbrennt man 1 g Natriumcitrat und nimmt den Riickstand
mit etwa 50 ccm Wasser auf, so sollen zum Neutralisieren dieser Losung ungefihr 8,2 ccm n-Salz-
siure erforderlich sein (Dimethylaminoazobenzol) == 18,80/, Natrium.

Anwendung. Wie Kaliumcitrat.

Natrium-Kalium citricum. Natrium-Kaliumeitrat. Citronensaures Natrium-Ka-
lium, C,H,(OH)(COOK), 4 03H4(0H)(000Na)3 -+ 6 H,0.

Darstellung. Man sittigt in wasseriger Losung 210 T. Citronensiure mit 150 T.
Kaliumbicarbonat und 215 T. kristallisiertem Natriumearbonat, filtriert und bringt die
Losung durch Eindampfen zur Kristallisation.

Eigenschaften. Farblose, luftbestindige Kristalle.

Anwendung. Es wurde von PuscH als Ersatz des Kaliumnatriumtartrates in den
SErpLITZSchen Brausepulvern empfohlen.

Uricedin, zur Bekimpfung der harnsauren Diathese empfohlen, soll enthalten: Natrium-
citrat 62,70, Natriumsulfat 29,69, Natriumechlorid 1,20, Natriumacetat 1,32, Natriumtartrat 1,50,
Natriumpomat 1,565, Eisen 0,04, pektinsaures Natrium 1,17, Extraktivstoffe 0,82. Man gibt
morgens niichtern 1/,—1 Teeloffel voll in warmem Wasser. Nach ZERNIK enthilt Uricedin rund
2,59/, Chlornatrium und 66,5%, Natrium sulfuricum siccum, der Rest besteht aus Natrium-
citrat und wenig Natriumtartrat. Neuere Untersuchungen ergaben wieder eine andere Zu-
sammensetzung.

Cltarln (FARBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist anhydromethylencitronensaures Natrium,
Natrium anhydromethylenocitricum,

CH,- O CH,COONa.
0 ocC —*>C<CH200 ONa. Mol.Gew. 248.

Darstellung. Anhydromethylencitronensiure entsteht durch Einwirkung von
Chlormethylalkohol auf Citronensiure im DruckgefiB bei 130—140°, wobei Chlorwasser-
stoff abgespaltet wird. (Chlormethylalkohol, CH,CIOH, wird erhalten durch Sittigen von konz.
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Formaldehydlésung mit Chlorwasserstoff.)
HO CH,COOH . CH,-0 .CH,COOH
HooC™ C<cH,coon T CHeCIOH = 0<q* == C <y coon + HO+ HeO.
Die Siure wird mit Natriumcarbonat in das Natriumsalz iibergefiihrt.

Eigenschaften. Weifles korniges hygroskopisches Pulver, Geschmack mild
salzig; 1oslich in 1,5 T. kaltem Wasser mit schwach saurer Reaktion. Beim Erwidrmen
spaltet die Losung Formaldehyd ab; die Loésungen diirfen deshalb nicht in der
Wirme bereitet werden.

Erkennung. Es firbt die Flamme gelb. Versetzt man die Lésung von 0,1 g
des Salzes in 1 cem Wasser mit einem Tropfen verd. Schwefelsiure, so scheiden sich
nach einiger Zeit Kristalle von Anhydromethylencitronensiureab. (Smp.208—209°.) —
Kocht man eine wésserige Losung (0,1 g | 5 ccm) mit tberschiissigem Caleium-
hydroxyd, bis sich kein Formaldehyd mehr entwickelt, und 146t dann véllig erkalten,
so tritt in dem klaren Filtrate auf erneutes Erhitzen starke Triibung ein (von
Calciumecitrat).

Priifung. Die wasserige Losung (je 0,6 g 10 cem) darf nicht verdndert werden :
a) nach Ansduern mit Salpetersdure durch Bariumnitratlésung (Sulfate) und durch
Silbernitratlosung (Chloride), — b) durch Calciumchloridlésung, auch nicht beim
Erhitzen bis zum Sieden (Weinsdure, Citronensdure, Oxalsdure), — ¢) 0,2 g Citarin
miissen sich in 2 ccm konz. Schwefelsiure ohne Farbung losen; beim Erwirmen im
Wasserbad darf die Losung hochstens gelblich werden (organische Beimengungen).

Aufbewahrung. In dicht schlieBenden GefiBen. Vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Bei Gicht zu 2 g mehrmals tiiglich als Pulver (in Wachskapseln abzugeben),

Weitere citronensaure Salze s. bei den Metallen.

Acidum cresotinicum.

Acidum cresotinicum. Kresotinsiure, C;H,(CH,)(OH)COOH, Mol.-Gew. 152.

Kresotinsidurensind Oxytoluylsduren. Sie leiten sich von den Toluylsduren,
CyH,(CH;)COOH, ab, wie die Salicylsiure von der Benzoe dure. Es sind 10 Iso-
mere moglich und bekannt. 4 Isomere leiten sich von der Salicylsiure ab durch
Ersatz eines H-Atoms durch eine CH,-Gruppe; sie sind Homologe der Salicylsiure.
Praktische Bedeutung hat nur die Parahomosalicylsdure, C;H,(CH,)(OH)COOH
[5,2,1] oder p-Kresotinsiure.

Acidum paracresotinicum. Parakresotinsiiure. a-Kresotinsiure. a-Ortho-
oxymetatoluylsdure, C¢H,(CH,)(OH)COOH [5,2,1], Mol.-Gew. 152.

Diese Kresotinsiure ist abzugeben, wenn Acidum cresotinicum ohne nihere
Bezeichnung gefordert wird.

Darstellung. Durch Einwirkung von Kohlendioxyd auf p-Kresolnatrium, wie
Salicylsiure aus Phenolnatrium (s. Acidum salicylicum). Durch Umkristallisieren aus Wasser
erhilt man sie in langen Nadeln.

Eigenschaften und Erkennung. Farblose Nadeln (rhombische Prismen), Smp. 1510.
Mit Wasserdampf fliichtig. Schwer 16slich in Wasser, leicht in Weingeist. Die wisserige Losung
wird durch Eisenschloridlésung violett gefirbt.

Priifung. Schmelzpunkt 151, Die weitere Priifung kann wie bei der Salicylsiure
ausgefiihrt werden.

Anwendung. Die Parakresotinsiure wirkt wie die Salicylsiure. Sie wird wie diese als
Antiseptikum, Antirheumatikum und Antipyretikum gegeben zu 0,05—0,25 g mehrmals téglich.
Vor der Salicylsiure soll sie den Vorzug geringerer Nebenwirkungen haben. Die Ausscheidung
erfolgt durch den Harmn als Glucuronverbindung, zum geringeren Teil als Kresotinsdure. Sie wird
wie Salicylsdure auch als Frischhaltungsmittel angewandt.

Acidum cresotinicum crudum. Rohe Kresotinsiiure.

Besteht zum gréBten Teile aus der Paraverbindung, daneben enthilt sie kleine Mengen o- und
m-Kresotinsiure. Die wisserige Losung 2:1000 wird als Desinfektionsfliissigkeit zum Waschen
der Tiere verwendet.

10*



148 Acidum formicicum.

Natrium cresotinicum (para). Parakresotinsaures Natrium, C H,(CH,)(OH)COONa,
Mol.-Gew. 174. Wird aus der Séure durch Séttigen mit Natriumbicarbonat (wie Natriumsalicylat)
erhalten. WeiBes kristallinisches Pulver, Geschmack deutlich bitter, aber nicht widerlich.
Loslich in etwa 24 T. Wasser. Die wisserige Losung wird durch Eisenchlorid violett gefirbt.
Anwendung. Wie Natriumsalicylat zu 0,1—1,5 g.

Calcium cresotinicum ist eine falsche Bezeichnung fiir Kresolkalk, Calcium
cresolicum, siehe unter Cresolum.

Ervasin (Gipeox RICHTER, Budapest) ist Acetyl-p-Kresotinsiiure, Acidum acetylo-
paracresotinicum, CH,CO - OC4H(CH,Z)COOH, Mol.-Gew. 194.

Darstellung. Durch Einwirkung von Acetylchlorid oder von Essigsdureanhydrid
auf p-Kresotinsédure, wie Acetylsalicylsiure.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, Smp. 140—141°, wenig l&slich in Wasser, leicht in
Alkohol.

Erkennung und Priifung. Wie bei Acetylsalicylsiure.

Anwendung. Wie Acetylsalicylsiure.

Ervasincalcium (Gipeox RicrTEr, Budapest)ist Acetyl-p-kresotinsaures Caleium, Cal-
cium acetyloparacresotinicum, [CH4CO - OC4H 4(CH,)C0OO0],Ca, Mol.-Gew. 426.

Es wird dargestellt wie acetylsalicylsaures Calcium. Weilles, in Wasser leicht l6sliches
Pulver, Anwendung. Wie acetylsalicylsaures Calcium.

o-Kresotinsdure. C H,(CH,)(OH)COOH [3,2,1], Mol.-Gew. 152.

Entsteht aus o-Kresolnatrium und Kohlendioxyd, wie Salicylsiure. Kristallisiert aus
Wasser in langen flachen farblosen Nadeln. Smp. 163—1649, mit Wasserdampf fliichtig, in Wasser
schwer 16slich, leicht in Alkohol. Die wisserige Losung wird durch Eisenchlorid violett geféirbt.
Sie findet keine Anwendung, weil schon nach kleinen Gaben lihmende Wirkung auf den Herz-
muskel eintritt.

m-Kresotinsdure, C,H,(CH,)(OH)COOH [4,2,1], Mol.-Gew. 152,

Ausm-Kresolnatrium und Kohlendioxyd. Bildet farblose Nadeln, Smp. 1779, in Wasser
schwer 16slich, leicht in Alkohol, mit Wasserdampf fliichtig. Die wasserige Losung firbt sich
mit Hisenchlorid violett. Sie ist therapeutisch unwirksam.

Acidum diaethylbarbituricum siehe unter Carbamidum 8. 807.
Acidum dijodparaphenolsulfonicum siehe unter Jodum 8. 1558.
Acidum dijodsalicylicum siehe unter Jodum 8. 1557.
Acidum dipropylbarbituricum siehe unter Carbamidum $. 809.

Acidum formicicum.

Acidum formicicum. Ameisensiure. Formic Acid. Acide formique.
Acidum formicum. Formylsdure. Hydrocarbonsdure. HCOOH, Mol.-Gew. 46.

Darstellung. Im grofien wird die Ameisenséure aus Kohlenoxyd gewonnen, das
man durch Verbrennen von Kohle bei gemifBigtem Luftzutritt erzeugt und iiber erhitzten
Natronkalk leitet. Es bildet sich ameisensaures Natrium: NaOH -}- CO = HCOONa (und
ameisensaures Calcium), aus dem die Ameisensiure durch Salzséure oder Schwefelsiure in Freiheit
gesetzt wird. Auch durch Einleiten von Kohlenoxyd in stark erhitzte konz. Natronlauge erhilt
man ameisensaures Natrium.

Im kleinen erhilt man sie durch Erhitzen von Oxalsiure mit Glycerin. In eine etwa
3/, Liter fassende tubulierte Retorte, die mit einem LieBiGschen Kiihler verbunden und in
ein Sandbad eingesetzt ist, bringt man 150 g Glycerin und 150 g kristallisierte, grobge-
pulverte Oxalsidure. Das Sandbad wird allméhlich angeheizt. Bei 75% beginnt eine Kohlen-
dioxydentwickelung, die bei 90° und dariiber in vollem Gange ist. In die Vorlage destilliert wis-
serige Ameisensdure iiber, die in der Regel durch etwas Oxalséiure verunreinigt ist, die durch
die Gasentwicklung mitgerissen wurde. Wenn die Gasentwicklung nachlaf3t, maBigt man das Er-
hitzen dadurch dafl man einen Teil des Sandes von der Retorte entfernt, um der Bildung von
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Acrolein und Allylalkohol vorzubeugen. Zu dem Destillationsriickstand kann man wieder 150 g
Oxalsiure zufiigen und ebenso wie vorher verfahren. Diesen Zusatz von Oxalsiure kann man
noch mehrmals wiederholen. Den Destillationsriickstand kann man aufbewahren, um ihn bei
einer spiteren Darstellung an Stelle des Glycerins wieder zu benutzen. Das Destillat enthilt
neben etwas Oxalsiure etwa 50—540/, Ameisensdure. Man reinigt sie durch nochmalige Destillation
und bringt sie dann auf das vorgeschriebene spez. Gewicht.

Aus Glycerin und Oxalséure bildet sich zunédchst Oxalsdureglycerinester, dann durch Ab-
spaltung von Kohlendioxyd Ameisensiureglycerinester (Glycerinmonoformiat):

C3H;(0OH); - (COOH), = C3Hy(OH),0CHO-}-CO, - H,,0,
der durch Einwirkung von Wasser in Glycerin und Ameisensdure zerfillt:
C;H,;(OH}),0CHO - H,0 = C;H;(OH); -} HCOOH.

Zur Darstellung von wasserfreier Ameisenséure sittigt man die wisserige Losung
heiB mit Bleicarbonat, filtriert nach dem Erkalten das auskristallisierte Bleiformiat ab
und zerlegt es, nachdem es getrocknet ist, durch Uberleiten von trocknem Schwefelwasserstoff
im Olbad bei 1300. Bleisulfid bleibt zuriick und wasserfreie Ameisenséiure geht iiber. Um sie
von Schwefelwasserstoff zu befreien, wird sie mit trocknem Bleiformiat geschiittelt und dann
nochmals destilliert.

Eigenschaften (der wasserfreien Ameisensdure). Farblose, vollig fliich-
tige, schwach rauchende, stechend sauer riechende Flissigkeit, spez. Gew. bei 150
= 1,2256. Erstarrt bei etwa 00 kristallinisch und schmilzt dann bei - 8,50. Sdp. 99°.
Auf der Haut erzeugt sie Blasen. Sie wirkt reduzierend auf eine Reihe von Metall-
salzen. Die Ameisensiure ist eine einbasische Siure, ihre Salze heiBen Formiate.

Erkennung. Erwirmt man eine Loésung von freier Ameisensiure oder eines
Alkalisalzes derselben mit Silbernitrat, so erfolgt Ausscheidung von metallischem Silber.
Erwirmt man eine Losung freier Ameisensdure mit Quecksilberoxyd, so erfolgt unter
Kohlendioxydentwicklung Ausscheidung von metallischem Quecksilber. Erwirmt
man eine Losung von Ameisensdure oder eines Alkalisalzes derselben mit Mercurichlo-
ridlésung, so erfolgt Ausscheidung von Mercurochlorid. Versetzt man die Lésung eines
Alkalisalzes der Ameisensdure mit Eisenchlorid, so entsteht eine rotbraune Losung,
aus der sich beim Kochen ein rostfarbiger Niederschlag abscheidet. Erwirmt man
Ameisensiure (oder deren Salze) mit konz. Schwefelsdure, so wird Kohlenoxyd ge-
bildet, das mit bldulicher Flamme verbrennt. Mit Bleiacetatlosung geben nicht zu
sehr verdiinnte Lésungen von Ameisensiure oder ihren Salzen einen weiflen kristal-
linischen Niederschlag von Bleiformiat.

Bestimmung. Freie Ameisensiure 1d8t sich mit n-Kalilauge titrieren (Phenolphthalein).
1 cem n-Kalilauge = 46 mg HCOOH. In ameisensauren Salzen laBt sie sich bestimmen durch
Reduktion von Mercurichlorid zu Mercurochlorid oder durch Zersetzung mit konz. Schwefelsdure
und Auffangen des Kohlenoxyds (vgl. unter Acidum aceticum, Priiffung auf Ameisensdure).

Gehalt wiisseriger Ameisensiurelosungen an HCOOH bei 150, (Wasser 159.)

%/ Spez. Gew. %% Spez. Gew. | 9/, Spez. Gew. % Spez. Gew.
40 1,1004 32 1,0764 24 1,0592 16 1,0392
39 1,0968 31 1,0736 23 1,0570 15 1,0366
38 1,0934 20 1,0710 22 1,0548 14 1,0342
37 1,0902 29 | 1,0689 21 1,0524 13 1,0319
36 1,0871 - 28 1,0670 20 1,0500 12 1,0297
35 1,0849 27 1,0650 19 1,0471 11 1,0275
34 1,0820 26 1,0630 18 1,0445 10 1,0253
33 1,0792 25 1,0612 17 1,0419

Acidum formicicum (Germ., Helv.), Ameisensiure, ist eine wisserige Losung von
Ameisensiure mit 24—25%, HCOOH. Germ. 6 s. Bd. IT 8. 1301.

Eigenschaften. Xlare, farblose Fliissigkeit, spez. Gew.: Germ. 1,061—1,064,
Helv, 1,0568—1,061, beim Erhitzen fliichtig, Geruch stechend, Geschmack auch in
Verdiinnung stark sauer. Mit Wasser und Alkohol mischbar.
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Erkennung. Mit Bleiessig gibt sie einen weillen kristallinischen Niederschlag.
Wird eine Mischung von 2 g Ameisensdure und 10 ccm Wasser mit 0,5 g gelbem
Quecksilberoxyd geschiittelt, so entsteht eine klare Loésung, die beim Erhitzen
allmahlich unter Gasentwicklung graues Quecksilber abscheidet.

Priifung. Die Mischung von 2 g Ameisensdure mit 10 ccm Wasser darf nach
Zusatz von einigen Tr. Salpetersiure nicht verindert werden: a) durch Bariumnitrat-
16sung (Schwefelsdure, Sulfate), — b) durch Silbernitratlésung (Salzsiure, Chloride),
— ¢) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle). — d) Die Mischung von 2 g
Ameisensdure und 10 ccm Wasser darf nach Zusatz von Ammoniakfliissigkeit bis
zur schwach alkalischen Reaktion (etwa 2 cem) durch Caleiumechloridlgsung nicht
verdndert werden (Oxalsiure). — e) Wird die Mischung von 1g Ameisensdure,
5 ccm Wasser und 1,5 g gelbem Quecksilberoxyd im Wasserbad unter wiederholtem
Schiitteln bis zum Aufhoren der Gasentwicklung erhitzt (etwa 20 Minuten lang) und
filtriert, so darf das Filtrat Lackmuspapier nicht réten (Essigsiure).

Anmerkung zu e): Ameisensdure wird beim Kochen mit iiberschiissigem Queck-
silberoxyd zu Wasser und Kohlendioxyd oxydiert; Essigsiure wird dabei nicht oxydiert, sie 16st
Quecksilberoxyd zu sauer reagierendem Mercuriacetat.

Gehaltsbestimmung. Zum Neutralisieren von 5 cem Ameisensiure miissen
27,6 bis 28,9 ccm n-Kalilauge verbraucht werden (Phenolphthalein) = 24—259/,
wasserfreie Ameisensiure. 1 ccm n-Kalilauge = 46 mg HCOOH. — Die titrierte
neutrale Tliissigkeit darf nicht brenzlich oder stechend riechen (Acrolein).

Anwendung. Innerlich wird Ameisensiure kaum gegeben; in groBeren Mengen ruft
sie heftige Magenentziindung, Nierenhyperimie, Blutharnen hervor. In kleinen Mengen injiziert
zur Reiztherapie. AuBerlich lediglich in Form von Spiritus Formicarum und Tinctura
Formicarum als hautreizendes Mittel bei Neuralgien, Rheumatismus usw. Sie wird auch als
Frischhaltungsmittel fiir Friichte und Fruchtsifte verwendet.

Natrium formicicum. Natriumformiat. Ameisensaures Natrium. HCOONa-|-H,0.
Mol.-Gew. 86, WeiBles, in Wasser losliches Kristallpulver. Anwendung. Subkutan bei

chirurgischer Tuberkulose. 0,01—0,2 g in Losung alle 8 bis 10 Tage; ferner innerlich bei Pneu-

monie in Kinzelgaben von 0,08—0,25 g zweistiindlich in wisseriger Ldsung oder in Infusum
Adonidis.

Spiritus Formicarum (ex Acido). Ameisenspiritus. Spirit of Ants.

Spirit of Formic Acid. Esprit de fourmis. Folgende Arzneibiicher lassen
den Ameisenspiritus durch Mischen von Ameisensiure mit Weingeist herstellen:
Germ. Helv. Nat. Form.

Acidi formicici (25°/,) 1,0 5,0 35 cem
Spiritus (90°/,) 14,0 70,0 740 cem
Aquae 5,0 25,0 225 ccm

Gehalt: Germ. anndhernd 1,25%, HCOOH, Spez. Gew., Germ. 0,894—0,898.

Erkennung. Ameisenspiritus rétet Lackmuspapier; auf Zusatz von etwas Bleiessig ent-
steht eine kristallinische Ausscheidung von Bleiformiat. Aus Silbernitratlésung wird beim Er-
wirmen Silber abgeschieden.

Da der Gehalt an freier Siure durch Esterbildung bestindig abnimmt, so empfiehlt es
sich, nur geringe Mengen Ameisenspiritus vorritig zu halten. Germ.6s. Bd. II, S. 1363.

Spiritus Formicarum destillatus, aus Ameisen destillierter Ameisenspiritus,
wird so dargestelit, daB8 man lebende Waldameisen zerquetscht, mit einem Gemisch aus Wasser
und Weingeist 1—2 Tage maceriert und den gréBeren Teil der Flissigkeit dann abdestilliert.
Letazteres geschieht am besten durch Einleiten von Dampf in die Ameisenbriihe. Destillation
auf freiem Feuer li0t den Blaseninhalt leicht anbrennen und ein widerlich riechendes unbrauch-
bares Destillat gewinnen.

Austr.: Man maceriert 50 T. Waldameisen mit 75 T. Weingeist (86 Gew.-%/y) und destilliert
mit Wasserdampf 100 T. ab. Spez. Gewicht 0,887—0,900. — Ross.: Von gleichen Teilen frisch
gesammelten und zerquetschten Ameisen, Weingeist und Wasser wird der dritte Teil abdestilliert.

s itus. Tinctura Formicarum composita.
Spi‘l‘i.tl.'ls Formw.arum compositus Acidi formicici (1.060) 10,0
Spiritus Formicarum 98,0 Tincturae aromaticae 20,0
Olel Terebinthinae Olei Lavandulae 1,0
fn . >
Olei Lavandulae &3 1,0 Spiritus diluti (0,892) 70,0
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Formamidum. Formamid. Ameisensiureamid. HCONH, Mol.-Gew. 45.

Darstellung. Man erhitzt 2 T. Ammoniumformiat mit 1 T. Harnstoff so lange

auf 140%, wie noch Ammoniumcarbonat entweicht und destilliert dann unter vermindertem
Druck. 2 HCOONH4 - CO(NH,), == CO3{NH,), -}- 2 HCONH,.

Eigenschaften und Priifung. Farblose oder schwach gelbliche, sirupartige, geruchlose
Fliissigkeit, mit Wasser und Weingeist in jedem Verh#éltnis mischbar. Eg rotet Lackmuspapier
sehr schwach. Destilliert unter vermindertem Druck unzersetzt; unter gewohnlichem Druck siedet
es bei 192—1959, zum Teil zerfillt es dabei in Ammoniak und Kohlensdure. Es entwickelt mit
konz. Kalilauge schon in der Kilte Ammoniak. Es 18st Quecksilberoxyd auf, Es sei beim Er.
hitzen véllig fliichtig; mit 10 T. Wasser verdiinnt réte es blaues Lackmuspapier nur ganz schwach,

Anwendung. Zur Darstellung von Formamidquecksilberldsung (s. unter Hydrargyrum)
und von Chloralformamid.

Epileptol, angeblich Amidoameisensiaure, Acidum amidoformicicum conden-
satum (!), wird nach Dr. WRESZINSKI als Antiepilepticum in Dosen von 20—50 Tropfen dreimal
tiglich angewandt. (Nach ZERNIK ist das Epileptol kein einheitliches Priparat, sondern
besteht aus einer Formamid-Formaldehydverbindung, Formamid und Hexamethylentetramin.)

Acidum gallicum.

Acidum gallicum. Gallussiure. Trioxybenzoesiure. Gallic Acid.
Acide gallique. CgH,(OH);CO0H[1,2,3,5]. Mol.-Gew. 170,

Gallussdure kommt in vielen Pflanzen vor, meist neben Gerbsiure, z. B. in den
Gallipfeln, Sumach, Dividivi, Barentraubenblattern und im chinesischen Tee. Sie
entsteht aus der Gallusgerbsiure durch Hydrolyse.

Darstellung. 10 T. Gallusgerbsdaure (Tannin) werden mit 10 T. Wasser und 50 T.
verd. Schwefelsiure oder mit 30 T. Wasser und 30 T. Salzsdure (spez. Gew. 1,123)
1/, Stunde lang gekocht und dann 1-—2 Tage an einem kiihlen Ort stehen gelassen. Die ausgeschie-
denen Kristalle werden in der 6fachen Menge destilliertem Wasser unter Erwirmen gelost, diese
Lésung mit etwas Tierkohle erhitzt, hei filtriert und zum Kristallisieren an einen kiihlen Ort
gestellt. Notigenfalls ist das Umkristallisieren und die Behandlung mit Tierkohle zu wiederholen,
Eisen ist bei der Darstellung sorgfiltig fern zu halten.

Eigenschaften und Erkennung. Farblose oder schwach gelbliche, seiden-
glinzende, geruchlose Nadeln oder trikline Prismen, von zusammenziehendem, siuer-
lichem Geschmack. Lioslich in 85 T. kaltem Wasser (159), leicht in siedendem Wasser,
in 6 T. Weingeist, in 40 T. Ather oder in 12 T. Glycerin; wenig léslich in Chloroform,
Benzol oder Benzin. Sie enthalt rund 9,69/, Kristallwasser, das bei 1000 abgegeben
wird. — Sie beginnt bei 2200 zu schmelzen, und zerfillt bei weiterem Erhitzen in
Kohlendioxyd und Pyrogallol. Losungen der Gallussiure in iiberschiissigem Alkali
nehmen aus der Luft rasch Sauerstoff auf und firben sich rot bis braun und schwarz.
Tropft man Gallussiurelésung zu Kalkwasser, so entsteht eine Triibung, die nach
kurzer Zeit grau, grin und dunkel wird. Die wisserigé Liosung reduziert ammonia-
kalische Silberlosung, dagegen nicht FEHLING sche Losung. Fiigt man zu 10 cem einer
kalt gesittigten wisserigen Lésung 1 Tropfen Eisenchloridlosung, so entsteht eine
schwarzblaue Farbung. Eine Lésung von oxydfreiem Ferrosulfat wird durch Gallus-
siure nicht verdndert; an der Luft wird die Mischung (infolge von Oxydation) lasur-
blau, schlieflich schwarzblau. — Gallussdure erzeugt in Losungen von Alkaloiden,
Eiweifl, Leim, Brechweinstein keine Niederschlige (Unterschied von Gerbsdure). Sie
ist eine einbasische Siure, ihre Salze heilen Gallate. Nur die Salze der Alkalien sind
in Wasser leicht léslich.

Priifung. Die heil bereitete wisserige Losung (0,56g 10 ccm) muBl a) farblos
oder nur schwach gelb gefirbt sein. Sie darf — b) nach Zusatz von Salzsdure durch
Bariumnitratlésung nicht getriibt werden (Schwefelsdure, Sulfate). — ¢) Wird 1g
Gallussdure mit 20 ccm Wasser einige Minuten geschiittelt, so darf das Filtrat durch
eine Losung von EiweiB oder weilem Leim nicht gefillt werden (Gerbsdure). —
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d) Gallussdure darf durch Trocknen bei 1009 héchstens 109/, an Gewicht verlieren und
¢) beim Verbrennen hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen. Germ. 6 s. Bd. 11, S.1301.
Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Gallussiure wirkt ortlich adstringierend, aber, weil sie EiweiB nicht fillt,
weniger stark als Gerbsdure; sie wird auch aus dem gleichen Grurde besser und linger vertragen
als diese. Die Wirkung ist die gleiche wie die der Gerbsiure, weil letztere im Organismus zu Gallus-
siure umgewandelt wird. Man gibt sie innerlich 2—3mal tiglich zu 0,1—0,6 g in Pulvern oder
Pillen bei Diabetes, Albuminurie, Lungenblutungen. AuBerlich bei aphthdsen Geschwiiren
(1:50), Blutungen. Bei Alkaloidvergiftungen kann sie die Gerbsiure nicht ersetzen. Sie dient
zur Darstellung von basischem Wismutgallat. Technisch in der Photographie als Entwickler
und in der Tintenherstellung.

Glyceritum Acidi galliei. Mixtura contra albuminuriam. GALLOIS.
Gl i of i id. Acidi gallici 0,5
ycAef;;Je i .GallxclAmd Aquae destillatae 70’,0
Gf;'cer%:i 101 5’8 Sirupi Sacchari 30,0
’

Teeloffelweise in 1 Tage zu verbrauchen.

Gallicin (Sanpoz u. Co., Basel) ist Gallussiuremethylester, Methylium gallicum,
Ce¢H,(OH),COOCH,, Mol.-Gew. 184,

Darstellung. Man sittigt eine Losung von 1 T. Gallussidure (oder Gerbsiure) in
3—4 T. Methylalkohol mit trocknem Salzsiuregas. Nach mehrtigigem Stehen verdampft
man die Lésung bis zur Sirupdicke. Den Riickstand mischt man mit Bariumcarbonat und zieht
dann das Gemisch mit Methylalkohol aus.

Eigenschaften. Aus Methylalkohol kristallisiert, farblose, wasserfreie Prismen, aus
Wasser feine, verfilzte Nadeln. Smp. 2029, Léslich in heilem Wasser, in Alkohol und .in Ather.
Wird durch Alkalilaugen unter Briunung zerlegt. Die Losung in Ammoniak nimmt an der Luft
feurigrote Féarbung an.

Anwendung. Als Antiseptikum bei Augenkrankheiten, wie Conjunctivitis. Das leichte
Pulver wird mit dem Pinsel direkt aufgestéubt.

Etelen (FarBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist Triacetylgallussiureiithylester,
(CH;C00);C¢H,COOC,H;, Mol.-Gew. 324.
Darstellung. Durch Einwirkung von Essigsiureanhydrid oder Acetylchlorid
auf Gallussduredthylester.
Eigenschaften. Farblose Kristalle oder weiBes kristallinisches Pulver, geruch- und ge-
schmacklos, Smp. 134—136°. Es ist unloslich in Wasser, schwer 15slich in Weingeist und Ather,

leichter 16slich in' Aceton und heilem Weingeist.
Das Etelen ist rein nicht mehr im Handel.

Combelen (FarpENFaBRIEEN LEVERKUSEN) ist eine Mischung von Triacetylgallussiiure-
ithylester (Etelen) und Resorcinbenzoylearbonsiureiithylester, CHy(OH),-OC-CgH,CO
OC,H;. Geruch- und geschmackloses Pulver. In Tabletten im Handel. Anwendung. Bei
akuten und chronischen Darmkatarrhen 3—6mal tiglich 1 Tablette zu 0,5 g.

Gallobromol (E. Merck, Darmstadt) ist Dibromgallusséure, Acidum dibrom-
gallicum, C¢Br,(OH),COOH -+ H,0, Mol.-Gew. 346.

Darstellung. Man reibt 1 T. Gallussiure mit 2,5 T. Brom zusammen und kristal-
lisiert das Reaktionsprodukt aus siedendem Wasser um.

Eigenschaften. Farblose Nadeln oder Blittchen, die bei 1209 wasserfrei werden und bei
150¢ schmelzen. Ldslich in etwa 8 T. Wasser von 159, leicht 18slich in siedendem Wasser, in Alko-
hol und in Ather. Die wisserige Losung wird durch Eisenchlorid schén violett gefiarbt. Die Losung
in Ammoniak nimmt an der Luft feurigrote Farbung an.

Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt.

Anwendung. Innerlich als Ersatz der Alkalibromide in Tagesgaben von 2—3 g in
wisseriger Losung mit einem séuerlichen Sirup. AuBerlich die 1—39/yige Léisung zu Einsprit-
zungen bei Gonorrhde und Umschligen oder Pasten bei nissenden Ekzemen.

Acidum glycerinophosphoricum siehe unter Acidum phosphoricum 8. 193.
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Acidum hydrobromicum.
Acidum hydrobromicum. Bromwasserstoffsiure. Hydrobromic Acid.

Acide bromhydrique. Als Bromwasserstoffsiure werden wisserige Losungen
von Bromwasserstoff, HBr, Mol.-Gew. 81, mit verschiedenem Gehalt bezeichnet.

Ergéneb, 25%,, spez. Gew, 1,207—1,209, Gall. Acide bromhydrique offi-
cinal 10%,, spez. Gew. 1,077. Helv., Brit., Acidum hydrobromicum dilutum
109/, HBr, spez. Gew. 1,077 (Helv.1,077—1,078. Amer. 1,076 bei 25° 9,5—10,5°/, HBr).
Hisp. Acidum bromhydricum officinale 109, spez. Gew. 1,077.

Darstellung. 1. Von gasférmigem Bromwasserstoff.

In ein mit einem Tropftrichter versehenes Kolbchen (Abb.72) bringt man 1 T. amorphen
Phosphor und 2 T. Wasser. In den Tropftrichter gibt man 10 T. Brom und 158t dieses nun lang-
sam tropfenweise in den Kolben ein-
flieBen. Jeder einfallende Tropfen Brom
verursacht im Anfang eine von Licht-
erscheinung begleitete Verpuffung. So-
bald erst eine gewisse Menge Bromwasser-
stoff gebildet ist, 18st sich das weiter
zuflieBende Brom ruhig auf, und Brom-
wasserstoff entweicht: PBry -} 3 H,0=
3HBr-} HyPO;. Man leitet diesen, um
Bromdidmpfe zuriickzuhalten, durch eine
mit feuchten Glasscherben und gelbem
Phosphor gefiillte U-Rohre und kann
den so gereinigten Bromwasserstoff iibex
Quecksilber auffangen oder in Wasser
einleiten.

Il. Von wisseriger Bromwasser-
stoffsiure.

a) Man 16st 50 T. Bariumbromid,
(BaBry + 2 H,0), in 100 T. Wasser und
versetzt diese Losung unter kriiftigem Um-
rithren mit einer Mischung aus 15 T. konz.
Schwefelséiureund 30 T. Wasser. Der
entstandene Niederschlag wird abfiltriert und mit 30 T. Wasser nachgewaschen. Das Filtrat
destilliert man aus einem Kolben oder einer Retorte. Bis 1200 destilliert fast nur Wasser iiber,
bei etwa 125% eine Siure mit etwa 48%/y HBr, die durch Verdiinnen mit Wasser oder mit dem
ersten Destillat auf das geforderte spez. Gewicht eingestellt wird.

b) Man iibergieBt 60 T. grob gepulvertes Kalinumbromid mit einer Mischung von 50 T.
konz. Schwefelsdure und 25 T. Wasser, fiigt 2 T. amorphen Phosphor hinzu und destilliert
ab. Das Destillat wird zur Oxydation der mit iibergangenen Schwefligen Siure vorsichtig bis zur
eben bleibenden Gelbfirbung mit Bromwasser versetzt; dann fillt man die Schwefelsiure
durch Zusatz von wenig Bariumcarbonat oder Bariumbromid aus. Die nach dem Ab-
setzen klar abgegossene Siure wird rektifiziert. Man erhélt etwa 150 T. reiner Siure von 259/, HBr.

Eigenschaften. a) Des gasformigen Bromwasserstoffs. Farbloses, wie
Chlorwasserstoff riechendes Gas, an der Luft Nebel bildend. Wird bei — 739 zu einer
farblosen Fliissigkeit verdichtet, die bei etwa — 90° kristallinisch erstarrt. In Wasser
sehr leicht loslich. Das spez. Gewicht des Gases ist 2,8 (Luft = 1); 1 Liter wiegt
bei 0° und 760 mm B. 3,617 g.

b) Wisserige Bromwasserstoffsdure. Farblose, sehr sauer schmeckende
Fliissigkeit, die blaues Lackmuspapier rotet, mit Ammoniakdimpfen dichte weifle
Nebel bildet. Destilliert man verdiinnte wisserige Losungen von Bromwasserstoff, so
geht zundchst fast nur Wasser iiber, bis der Gehalt auf etwa 489/, HBr gestiegen ist.
Wird eine sehr konz, Lidsung von Bromwasserstoff destilliert, so entweicht zunichst
Bromwasserstoff, bis die Sdure nur noch etwa 48%/, HBr enthilt; diese Bromwasser-
stoffsdure destilliert dann bei etwa 125° i{iber. Durch Luft und Lieht wird
die Bromwasserstoffsiure unter Gelbfirbung und Auftreten von freiem Brom
langsam zersetzt.

Abb. 72.
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Spez. Gewicht und Gehalt der Bromwasserstoffsiure bei 150, (Wasser 49).

Nach J. BIEL.
%0 lSpez. Gew.| 0/, Spez. Gew.} 9/, |Spez. Gew.| 9/, iSpez. Gew.| 0/, Spez. Gew.
|

1 1,0082 11 1,085 21 1,172 31 | 1270 41 1,388
2 1,0155 12 1,093 22 1,181 32 ‘ 1,281 42 1,401
3 1,0230 13 1,102 23 1,190 33 | 1,202 43 1,415
4 1,03056 14 1,110 24 1,200 34 ¢ 1,303 44 1,429
5 1,038 15 1,119 25 1,209 35 \’ 1,314 45 1,444
6 1,046 16 1,127 26 1,219 36 1,326 46 1,459
7 1,053 17 1,136 27 1,229 37 | 1,338 47 1,474
8 1,061 18 1,145 28 ! 1,239 38 1,350 48 1,490
9 1,069 19 1,154 290 | 1,249 39 “ 1,362

10 1,077 20 | 1,163 30 | 1,260 40 | 1,375

Erkennung. Erwirmt man die Siure mit etwas Braunstein oder Salpeter-
siure oder fiigt man Chlorwasser hinzu, so wird Brom in Freiheit gesetzt, das von Chloro-
form mit braungelber Farbe gelost wird. Auf Zusatz von Silbernitrat entsteht ein
gelblichweifler, kiasiger Niederschlag von Silberbromid, AgBr, unléslich in Salpeter-
siure, loslich in Ammoniakfliissigkeit, lichtempfindlich.

Priifung. (Der Bromwasserstoffsiure mit 250/ HBr.) Die Mischung von 2g
Bromwasserstoffsdure mit 10 cem Wasser darf nach dem annihernden Neutralisieren
mit Ammoniakfliissigkeit (bis zur schwach sauren Reaktion) nicht verindert werden:

a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle, Arsen), — b) durch Barium-
nitratlosung (Schwefelsdure), — ¢) durch verd. Schwefelsiure (Barium). — d) Werden

3 ccm Bromwasserstoffsdure mit 3 ccm Chloroform geschiittelt, so darf dieses sich
nicht gelb (freies Brom) und nach Zusatz von 1 Tr. Eisenchloridlésung nicht violett
firben (Jodwasserstoff). — e) Wird 1 ccin Bromwasserstoffsdure mit 1 cem Salpeter-
siure zum Sieden erhitzt und die Mischung nach dem Erkalten mit Ammoniak-
flussigkeit twbersattigt, so darf die Fliissigkeit durch Magnesiamischung auch bei
lingerem Stehen nicht veridndert werden (Phosphorige Siure, Phosphorsiure). —
f) Die Mischung von 1 cem Bromwasserstoffsiure und 10 cem Wasser darf durch
0,5 cem Kaliumferrocyanidlésung nicht sofort gebliut werden (Eisen). -— g) 10 cem
einer Mischung von 3g Bromwasserstoffsdure mit Wasser zu 100 ccm werden mit
Ammoniakfliissigkeit genau neutralisiert; nach Zusatz von 2 Tr. Kaliumchromat-
losung diirfen bis zur Rotfirbung héchstens 9,4 cem 1/, -n-Silbernitratlosung ver-
braucht werden (unzuldssiger Gehalt an Chlorwasserstoff). — h) 5 g Bromwasser-
stoffsdure diirfen beim Verdampfen und schwachen Glithen hichstens 1 mg Riick-
stand hinterlassen.

Gehalisbestimmung. 5 cem Bromwasserstoffsiure, mit 20-—30 com Wasser
verdiinnt, miissen zur Neutralisation 18,5—18,8 ccm n-Kalilauge verbrauchen (Di-
methylaminoazobenzol) = 24,8—25,2%/, HBr. 1 cem n-Kalilauge = 81 mg HBr.

Aufbewahrung. Vorsichtig in Glasstopfenflaschen, vor Licht geschiitzt.

Gelbgewordene Bromwasserstoffsiure kann durch Zusatz von Schwefliger Siure bis zur
Entfirbung und Destillieren wieder gereinigt werden. Die ersten Anteile des Destillates werden
so lange verworfen, bis die S#ure nach Zusatz von Bromwasser mit Bariumnitratlésung keine
Triibung mehr gibt.

Anwendung. Die unverdiinnte Siure (25%/,) wirkt auf Haut und Schleimhiute dtzend;
man benutzt sie daher bisweilen unverdiinnt als Atzmittel bei Mercurial-Stomatitis. Zu Atzungen
bei Diphtherie 1:10 verdiinnt. Innerlich als Ersatz des Kaliumbromids, wenn man dessen Neben-
wirkungen, d. h. die Kaliumwirkung vermeiden will, 3—6mal téiglich 8—12—15 Tr. der 25%/,igen
Séure (oder die 21/,fache Menge der 10°/yigen) in starker Verdiinnung mit Zuckerwasser usw.
bei Epilepsie, Nervositit, Neurasthenie, Chorea. — Wenig mehr gebriuchlich.

Acidum hydrohromicum FOTHERGILL ist eine aus Kaliumbromid und Weinsdure
»eX tempore herzustellende* Bromwasserstoffsiure, die noch etwas Kaliumbromid und Wein-
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siure gelost enthdlt. Man vermischt eine Losung von 10 T. Kaliumbromid in 30 T. Wasser
mit einer Losung von 12 T. Weinsidure in 30 T. Wasser, 1i3t das Gemisch mindestens 24 Stunden
an einem kiihlen Ort stehen und filtriert vom ausgeschiedenen Weinstein ab. Die Losung ent-
hélt annihernd 10°/y HBr.

Pilulae hydrobromicae. Boli albae 6,0
Kalii bromati 5.0 Pulveris Radicis Liquiritiae
Acidi hydrobromici (25 °/,) 10"0 Pulveris Succi Liquiritiae 3a q. s,
Glycerini 6, fiant pil. 240; dispensentur ad vitrum.

Acidum hydrochloricum.

Acidum hydrochloricum.  Saizsiure. Chlorwasserstoffsiure.
Hydrochloric Acid. Acide chlorhydrique.

Als Salzsdure oder Chlorwasserstoffsiure bezeichnet man wisserige
Losungen von Chlorwasserstoff, HCl, Mol.-Gew. 36,5, mit verschiedenem
Gehalt.

Gewinnung. Durch Erhitzen von Natriumchlorid mit Schwefelsdure erhilt man
den Chlorwasserstoff im groBen als Nebenprodukt bei der Darstellung der Soda nach dem LEBLANC-
schen Verfahren. Auch aus Magnesiumchlorid wird Chlorwasserstoff im groBen gewonnen,
indem man dieses mit {iberhitztem Wasserdampf behandelt: MgCl, + H,0 = MgO -} 2 HCL
Nicht unerhebliche Mengen von Chlorwasserstoff erhélt man als Nebenprodukt in der organischen
Grofindustrie, beim Chlorieren von Toluol und anderen Kohlenwasserstoffen, auch bei der Dar-
stellung von Chloralhydrat. Der auf die eine oder andere Weise gewonnene Chlorwasserstoff
wird in Wasser aufgefangen, und die Lésungen kommen als Salzsdure in den Handel.

Handelssorten. Acidum hydrochloricum crudum mit etwa 30—320/, HOI (spez.
Gew. 1,16 =20% Bé), Ac. hydrochlor. crud. ,,arsenfrei‘ mit 30—329/, HCl (spez. Gew. 1,16
== 200 Bé), Ac. hydrochlor. (purum) mit 329/, HCI (spez. Gew. 1,16 = 20° Bé) und mit 25%,
(spez. Gew. 1,126 =160 Bé), Ac. hydrochlor. dilutum mit 12,5/, HCl (spez. Gew. 1,062).
Ac. hydrochlor. fumans mit etwa 380/y HCI (spez. Gew. 1,19), Ac. hydrochlor. pro analysi
mit 250/ HCl und Ac. hydrochlor. pro anal. absolut arsenfrei fitr forensische Zwecke.

Darstellung. Im kleinen. Zur Darstellung von reinem Chlorwasserstoff im kleinen
benutzt man den in Abb. 73 abgebildeten Apparat. In den Kolben von etwa 1 Liter Inhalt gibt
man 100 g gewdhnliches grobes Kochsalz und 1aBt durch das Trichterrohr allmihlich ein er-
kaltetes Gemisch von 180 g konz. Schwefelsdure und 40g Wasser zuflieBen. Man kann auch statt
des gebogenen Trichterrohres einen Tropftrichter verwenden und aus diesem die Siure langsam
zuflieBen lassen. Schon in der Kilte beginnt die Entwicklung von Chlorwasserstoff. Ist alle Siure
zugeflossen und die Entwicklung schwicher geworden, so erhitzt man den in einem Sandbad
stehenden Kolben. Mit dem gleichen Apparat kann man Chlorwasserstoffgas aus rauchender
Salzséiure gewinnen, indem man den Kolben zur Hilfte damit anfiillt und dann aus einem Tropf-
trichter konz. Schwefelsiure zutropfen liBt; besondere Erwirmung ist nicht nétig.

Der Chlorwasserstoff wird zur Reinigung durch wenig Wasser oder durch reine Salzsiure
geleitet, die sich in der Waschflasche befindet. Will man trockenen Chlorwasserstoff darstellen,
so leitet man ihn nach dem Waschen durch konz. Schwefelsdure. Will man den Chlorwasserstoff
in Wasser auffangen, um reine Salzsidure darzustellen, so li8t man das Einleitungsrohr nur sehr
wenig in das Wasser eintauchen, um ein Zuriicksteigen des Wassers za verhindern. Aus 100 g
Kochsalz erhilt man rund 60 g HCI.

Chlorwasserstoff 148t sich auch sehr bequem im KipPschen Apparat aus Salmiak in
Stiicken mit konz. Schwefelsiure entwickeln.

Eigenschaften. Der Chlorwasserstoff ist ein farbloses, an der Luft Nebel bil-
dendes Gas von stechend saurem Geruch und Geschmack; in Wasser sehr leicht und
reichlich loslich. 1 Liter Wasser 168t bei 20° 460 Liter Chlorwasserstoffgas. 1 Liter
Chlorwasserstoff wiegt bei 0° und 760 mm B. 1,6352g. Er kann bei —4° durch
einen Druck von 25 Atm. oder bei 10° durch 40 Atm. zu einer Fliissigkeit verdichtet
werden.

Erkennung. Wisserige Losungen von Chlorwasserstoff geben mit Silber-
nitratlosung einen weifilen kisigen Niederschlag von Silberchlorid, der sich in konz.
Chlorwasserstofflosungen (z. B. mit 25°/, HCl) anfangs, wenn nur wenige Tropfen
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Silbernitratlosung zugesetzt werden, wieder auflost, auf Zusatz von Wasser voll-
stindig abgeschieden und beim Ubersittigen mit Ammoniakflissigkeit wieder gelost
wird. — Beim Erwirmen von Salzsiure mit Braunstein wird Chlor entwickelt.

Bestimmung. Freie Salzsdure wird mit n-Kalilauge titriert (Dimethylamino-
azobenzol). 1 ccm n-Kalilauge = 36,5 mg HCL

Gebundener Chlorwasserstoff in den Chloriden wird gewichtsanaly-
tisch oder maBanalytisch nach MoER oder nach VOLHARD bestimmt.

Gewichtsanalytisch.

Die klare wisserige Lésung, die nicht mehr als etwa 0,15 g Cl enthalten soll, wird kalt
mit einer durch Salpetersiure angesiuerten Losung von Silbernitrat in méBigem Uberschuf ver-
setzt. Man erwirmt dann auf dem Wasserbad (nicht iiber 60°) und riihrt dabei mit einem

diinnen Glasstab so lange um, bis das Silberchlorid sich véllig zusammengeballt hat, und die
dariiber stehende Fliissigkeit klar ist. Hierauf liBt man an einem dunklen Ort erkalten, filtriert

Abb. 78.

das Silberchlorid auf einem getrockneten und gewogenen Filter oder GOOCHtiegel ab, wischt
es zunichst mit Salpetersiure enthaltendem, schliefilich mit reinem Wasser aus, bis das Filtrat
durch eine Spur Salzsiure nicht mehr getriibt wird, und trocknet es bei 100Y.

Das Silberchlorid kann auch im Tiegel geschmolzen und dann gewogen werden, Man
bringt die Hauptmenge des getrockneten Silberchlorids auf ein Uhrglas und verbrennt das
Filter vollstindig in einem gewogenen Porzellantiegel. Nach dem Erkalten tropft man auf
den Riickstand etwas Salpetersiure, bringt nach der erfolgten Auflsung des Silbers einige
Tropfen Salzsiure hinzu und verdampft zur Trockne. Hierauf bringt man die Hauptmenge des
Silberchlorids von dem Uhrglas in den Tiegel, und erhitzt iiber maBiger Flamme bis zum be-
ginnenden Schmelzen. AgCl>< 0,2544 = HCl oder AgCl>< 0,2474 = Cl.

MaBanalytisch.

a) Nach MomR. Voraussetzung ist hierbei, daB die Losung volliz neutral ist und auBer
Chlor keinen anderen Bestandteil enthilt, der mit Silbernitrat eine unldsliche Verbindung ein-
geht. Ebenso miissen Substanzen abwesend sein, die Silberchlorid l8sen, wie z. B. Natrium-
thiosulfat. Man bringt eine gemessene oder gewogene Menge der Lésung in ein (ERLENMEYER.)
Kélbchen, fiigt 3—4 Tr. Kaliumchromatlésung hinzu und titriert mit 1/,o-n-Silbernitrat-
lésung bis zur Rotung. 1 cem 1/;o-n-Silbernitratldsung zeigt 3,65 mg HCI oder 5,85 mg NaCl oder
3,66 mg Cl an.
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b) Nach VoLHARD. Die mit Salpetersiure stark angesiuerte Losung wird mit einer ge-
messenen iiberschiissigen Menge 1/;o-n-Silbernitratlésung versetzt; dann wird Ferri-
ammoniumsulfatldsung als Indikator zugesetzt (etwa 10 ccm) und der UberschuB an Silber-
nitrat mit 1/;o-n-Ammoniumrhodanidlésung zuricktitriert (bis zur schwachen Rétung).

Beispiel. Es wurden 40 cem Silbernitratlosung zuflieBen gelassen, dann wurden zum
Zuriicktitrieren 13,7 ccm Ammoniumrhodanidlésung verbraucht. Mithin sind von dem vor-
handenen Chior 40 minus 13,7 = 26,3 ccm Silberldsung verbraucht worden, Der Gehalt der Ldsung
an Cl betrigt 26,3 >< 3,55 mg=0,093365 g Cl; an HCl 26,3 >< 3,656 mg = 0,095995 g HCL.

Spez. Gewicht und Gehalt der Salzsilure bei 150, (Wasger 4, luftleerer Raum.)
Nach LUNGE und MARCHLEWSKI

Spez. Gew.| ©/o HCl | Spez. Gew.| 9/, HCl | Spez. Gew. 5 0/o HC1 | Spez. Gew. | 9/4 HCI
1,000 0,16 1,060 12,19 1,115 22,86 1,160 31,52
1,005 1,15 1,065 13,19 1,120 23,82 1,163 32,10
1,010 2,14 1,070 14,17 1,125 24,78 1,165 32,49
1,015 3,12 1,075 15,16 1,130 25,75 1,170 33,46
1,020 4,13 1,080 16,15 1,135 26,70 1,171 33,65
1,025 5,15 1,085 17,13 1,140 27,66 1,175 34,42
1,030 6,15 1,090 18,11 1,142 28,14 1,180 35,39
1,035 7,15 1,095 19,06 1,145 28,61 1,185 36,31
1,040 8,16 1,100 20,01 1,150 29,57 1,190 37,23
1,045 9,16 1,105 20,97 1,152 29,95 1,195 38,16
1,050 10,17 1,110 21,92 1,155 30,55 1,200 39,11
1,055 11,18

Den Gehalt der Salzsiure an Chlorwasserstoff kann man annihernd genau aus dem spez.
Gewicht ablesen, indem man die Stellen hinter dem Komma mit 2 multipliziert, z. B. spez. Gew.
1,06 = 120/, HCI, 1,125 = 250/, usw.

Toxikologische Analyse. Tidliche Vergiftungen durch Salzsiure infolge Verwechselung
oder Selbstmord werden hiufig beobachtet. In der Regel ist der Verlauf nicht so rasch, daB nicht
Gegenmittel angewandt werden konnten. Ist dieses geschehen, also z. B. der Magen ausgepumpt
worden, oder hat man zur Abstumpfung der Siure Alkalien (MgQO) gereicht, so ist der Versuch,
in den Leichenteilen freie Salzsiure nachzuweisen, aussichtslos. In diesem Falle wird man sich
darauf beschrinken miissen, wenn es verlangt werden sollte, den Gesamtgehalt an Chloriden
festzustellen. Bei Erbrochenem, Speiseresten, Magenfliissigkeit dagegen wird man mit dem Nachweis
der Salzsiure Erfolg haben kionnen. Am besten bestimmt man gleich die Menge der-Salzsiure,
indem man den wésserigen Auszug oder, wenn dieser zu schleimig und schwer filtrierbar ist, den
alkoholischen, nach dem Filtrieren mit Wasser verdiinnten Auszug des Untersuchungsobjektes
mit n-Kalilauge (Dimethylaminoazobenzol als Indikator) titriert. In einem Teil des Auszuges
wird die Salzsiure qualitativ nachgewiesen, es ist natiirlich zu beriicksichtigen, da der Magen-
saft auch freie Salzsiure enthilt.

Acidum hydrochloricum. (Germ., Helv., Amer., Jap., Nederl., Ross.). Salzsdure (reine).
Chlorwasserstoffsdure. Hydrochloric Acid. Acide chlorhydrique
officinal (Garr.). Germ. 6 s. Bd. II S. 1301.

Acidum hydrochloricum concentratum (Austr., Hung., Croat.). Acidum hydro-
chloratum (Dan., Norv., Suec.). Acidum chlorhydricum (Belg., Hisp.). Acidum
chlorhydricum concentratum (Ital.). Acidum muriaticum.

Eine wisserige Losung von Chlorwasserstoff mit einem Gehalt von 259, HCI,
mit Ausnahme von: Amer. 31—33%,, Brit. 31,8%,, Jap. 30%,, Belg., Hisp., Ital.
35—36%/,, Gall. 33,6%/,.

Darstellung. Durch Einleiten von reinem Chlorwasserstoff (aus Natriumchlorid und
reiner Schwefelsfiure) in Wasser, nur selten durch Reinigung der rohen Salzsdure.

Eigenschaften. Klare, farblose, an der Luft je nach dem Gehalt an Chlor-
wasserstoff mehr oder weniger rauchende Flissigkeit, Geruch stechend, Geschmack
auch in starker Verdiinnung stark sauer. Beim Erhitzen entweicht Chlorwasserstoff
(mit sehr wenig Wasserdampf), bis der Gehalt der Salzsdure an HCl auf etwa 209/,
gesunken ist; mit diesem Gehalt destilliert die Salzséiure bei 1109 (760 mm B.),
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Aus einer Salzsiure, die weniger als 209/, Chlorwasserstoff enthilt, entweicht beim
Erhitzen zunichst fast nur Wasserdampf, bis der Gehalt auf 209/, gestiegen ist.

Erkennung. Die mit Wasser verdiinnte Salzsiure gibt mit Silbernitratlosung
einen weillen kisigen Niederschlag von Silberchlorid, der sich beim Ubersattigen
mit Ammoniakflissigkeit auflost. — Beim Erwidrmen von Salzsiure mit Kalium-
permanganat entweicht Chlor.

Priifung. a) Spez. Gewicht 1,126—1,127 (Germ.). — b) Eine Mischung von 1 cem
Salzsdure und 3 cem Zinnchloriirlésung darf innerhalb 1 Stunde keine dunklere Fér-
bung annehmen (Arsen). — Je 10 cem einer Mischung von 10 g Salzsdure und 50 ccm
Wasser diirfen: — ¢) durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verindert werden (Schwer-
nmetalle), — d) durch Bariumnitratlosung innerhalb 5 Minuten nicht verdndert wer-
den (Schwefelsdure), — €) durch Zinkjodidstirkelosung nicht sofort gebliut werden
(Chlor), — F) nach Zusatz von Jodlésung bis zur schwach gelblichen Firbung durch
Bariumnitratlosung innerhalb 5 Minuten nicht verindert werden (Schweflige Siure).
— g) Eine Mischung von 3 g Salzséure mit 7 cem Wasser darf durch 0,5 cem Kalium-
ferrocyanidlésung nicht sofort gebldut werden (Eisen). Germ. 6 s. Bd. II 8. 1301.

Anmerkung zu b): Die Probe auf Arsen 1Bt sich verschirfen, indem man 5 cem Salz-
giure und nur 10—20 Tr. Zinnchloriirlésung verwendet. Die in 3 ccm Zinnchloriirldsung ent-
haltene groe Menge SnCl, ist zur Reduktion von Spuren von Arsenverbindungen nicht ndotig.
Bei anderen Priifungen auf Arsen sind verhdltnisméBig groBSe Mengen von Zinnchloriirlgsung
zu nehmen, damit die Fliissigkeit geniigend Chlorwasserstoff enthilt. Auch mit Calciumhypo-
phosphit 1aBt sich Salzsiure sehr einfach auf Arsen priifen: Man versetzt 5 com Salzsédure mit
0,2 g Calciumhypophosphit und erwérmt: eine rdtlichbraune Firbung zeigt Arsen an.

Fir die Priifung der Salzsdure fiir die toxikologische Analyse reichen diese
Proben nicht aus. Die Siure ist dann in der unter Arsenum angegebenen Weise auf
vollige Abwesenheit von Arsen zu priifen.

Gehaltsbestimmung. 5 cem Salzsiure miissen, mit etwa 25 ccrn Wasser
verdiinnt, 38,3—38,9 ccm n-Kalilauge verbrauchen (Dimethylaminoazobenzol 2 Tr.)
= 24,8—25,29/, HCl (Germ.,).

Aufbewahrung. Vorsichtig, an einem kiihlen Ort; gréBere Vorrite, namentlich
der mehr als 25/, HC] enthaltenden Siure, auch zweckm#Big vor Licht geschiitzt. Werden
gréfBere Vorrite im Ballon bezogen, so empfiehlt es sich, den Inhalt desselben sogleich nach der
Ankunft in mehrere grofere Flaschen zu verteilen. Die Aufbewahrungsgefifie miissen Glasstopfen
haben und sollten aus widerstandsfahigem Glas bestehen.. In der Offizin bewahrt man die
Salzsdure in einem besonderen S#ureschrinkchen auf. Die Schilder der Aufbewahrungsgefifie
sind zweckm#Big in radierter Schrift herzustellen. Salzsiuredimpfe greifen die Emaille, nament-
lich auch die rote Schrift stark an. Man vermeide auch, Salzsiure und Ammoniak nahe zusammen
aufzustellen; in diesem Falle bildet sich sehr bald an dem Halse des Salzsiuregefiifes ein
Beschlag von Ammoniumechlorid.

Abgabe. Bei der Herstellung von Mischungen ist konz. Salzsiure immer zuletzt zuzusetzen,
damit der Inhalt der vorher benutzten Flaschen nicht durch die Démpfe verunreinigt wird.

Wirkung und Anwendung. Unverdiinnte Salzsiure wirkt auf Haut und Schieimhaut
tzend und bringt, in den Magen gebracht, heftige Magenentziindung hervor, Gegenmittel: Kiwei,
Milch, Seife, Magnesia, weniger zweckm#Big Alkalicarbonate. In starker Verdiinnung wirkt sie kon-
trahierend auf die Gewebe, girungs- und faulniswidrig. Man verwendet sie: AuBerlich als Atz-
mittel (fast nicht mehr), nur noch selten in Pinselsdften bei entziindlichen Prozessen des Zahn.
fleisches (Stomatitis), als Zusatz zu reizenden FuBbidern. Innerlich in starker Verdiinnung
(0,6-—3,0:200) als ein die Verdauung beférderndes und den Darm desinfizierendes Mittel bei
zahlreichen Krankheiten, bei denen die Salzsiiuresekretion des Magens herabgesetzt oder auf-
gehoben ist. Gleichzeitige Anwendung von Pepsin ist zweckmiBig.

Acidum hydrochloricum crudum, Rohe Salzsiure, Crude Hydroechloric Acid,
Acide chlorhydrique ordinaire. Acidum hydrochloratum crudum.
Gehalt an HCl: Suec. 30—349/,, Ross. 25%,, Gall. 33,49/,.

Eigenschaften. Xlare, gelbliche bis gelbe, an der Luft rauchende Fliissigkeit, Geruch
stechend, spez. Gew. 1,16—1,17. Die rohe Salzsdure ist verunreinigt mit Eisen, Tonerde, Schwefel-
sidure, Schwefliger Sdure, Chlor, Arsen und wenn sie als Nebenprodukt bei der Chlorierung von
organischen Verbindungen, z. B. Toluol, gewonnen wurde, mit organischen Chlorverbindungen,
die besonders beim Verdiinnen mit Wasser schon am Geruch kenntlich sind. Im Handel wird
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arsenhaltige und technisch arsenfreie rohe Salzsiiure unterschieden. Der Gehalt der Salz-
siure an Arsen ist oft so hoch (1—29/, As,0;), dafl die Salzsiure als arsenhaltiges Gift ange-
sehen werden mu8 und auch fiir technische Zwecke nicht abgegeben werden darf. Technisch
arsenfrei ist die aus Magnesiumchlorid gewonnene Salzsiure und die bei der Chlorierung orga-
nischer Verbindungen erhaltene. Fiir pharmazeutische Zwecke und zur Abgabe im Handverkauf
darf nur technisch arsenfreie Salzsiure verwendet werden. Da arsenhaltige Salzséure schon hiu-
figer Todesfille verursacht hat, darf die Priifung der rohen Salzséure auf Arsen nicht unterlassen
werden.

Priifung. a) Eine Mischung von 1 cem roher Salzsiure und 3 cem Zinnchloriirldsung darf
innerhalb 1/, Stunde keine dunklere Firbung annehmen. — b) Eine Mischung von 1 cem roher
Salzsdure mit 10 com Wasser darf mit Bariumnitratlésung nur eine Triibung, aber keinen Nieder-
schlag geben (Schwefelsdure).

Anmerkung zu b) Die rohe Salzsiure enthilt hiufig so groBe Mengen von Schwefel-
siure, daB sie z. B. zur Entwicklung von Kohlendioxyd aus Marmor ganz unbrauchbar ist.

Aufbewahrung. Vorsichtig, an einem kiihlen Ort.

Abgabe. Rohe Salzsidure darf niemals in Flaschen abgegeben werden, die sonst zur Auf-
nahme von Getrinken dienen, wie Weinflaschen, Bierflaschen u. a. Tédliche Vergiftungen sind
oft genug Folgen eines solchen Milbrauches gewesen. Zur Abgabe sind Flaschen aus starkem
Glas zu verwenden, die mit der Aufschnft ,,Salzsdure, Gift“ oder,,Vorsicht* zu versehen sind.

Anwendung. Fiir viele technische Zwecke, im Haushalt als Reinigungsmittel, ferner
fiir Kohlensiurebiider zur Entwicklung der Kohlensiure aus Carbonaten.

Acidum hydrochloricum pro analysi, arsenfrei. Arsenfreie Salzsiure (fiir die toxi-
kologische Analyse).

Darstellung. In einen Destillationskolben mit Glasstopfen bringt man 1 Liter reine
rauchende Salzsdure (spez. Gew. 1,19)sowie 30 g trocknes Ferrochlorid. Man erhitzt die Siure
und leitet die zunichst entweichenden Dampfe, mit denen sich alles vorhandene Arsen als Arsen-
trichlorid, AsCls, verfliichtigt, zur-Absorption in eiskaltes Wasser. Die so erhaltene Siure kann
man zur Fiillung von Schwefelwasserstoff- oder Kohlensidureapparaten u. dgl. verwenden. Wenn
kein Gas mehr entweicht, sondern wasserige Salzsiure {ibergeht, 148t man (um den Apparat durch-
zuspiilen) die Destillation kurze Zeit gehen, wechselt dann die Vorlage und fingt das Destillat
auf, bis im Kolben ein Riickstand von 100—150 cem iibrig bleibt, den man beseitigt.

Die so gewonnene Salzsiure enthélt etwa 209/; HCL. Sie ist vollkommen arsenfrei, dagegen
enthilt sie eine Spur Ferrichlorid, das aber beim Arsennachweis nicht stort.

Es empfiehlt sich, diese Séure nicht allzu lange aufzubewahren, da sie schlieBlich aus den
Aufbewahrungsgefilen doch wieder Spuren von Arsen aufnimmt. Uber die Priifung auf Arsen
8. u. Arsenum 8. 555.

Acidum hydrochloricum dilutum. Verdiinnte Salzsiure. Diluted Hydrochloric
Acid. Acide chlorhydrique dilué. Acidum hydrochloratum dilutum.
Acidum muriaticum dilutum.

Darstellung. Durch Verdiinnen von reiner Salzséiure mit Wasser auf den vorgeschrie-
benen Gehalt. Germ.: 1 T. Salzsiure-} 1 T. Wasser.

Gehalt an HCL: Germ. Austr. 12,5%, Helv. Gall. Brit. Dan. Norv. Suec. Hung, Croat.
109/, Amer. 9,5—10,5%,, Ital. 8,19/, Ross. 8,2%/y, Belg. 7,39/, {doppeltnormal), Nederl. 14,60/,
(vierfachnormal).

Priifung (und Gehaltsbestimmung) wie bei Acidum hydrochloricum. Cerm.
& eem mit etwa 25 com Wasser verdiinnt miissen 18,0—18,4 cem n-Kalilauge verbrauchen (Di-
methylaminoazobenzol, 2 Tr.) = 12,4—12,60/, HCL.

Anwendung. Wie reine Salzsiure, in doppelten Gaben.

Acidum hydrochloricum fumans. Rauchende Salzsiure. Hochstkonzentrierte Salz-
sdure mit einem Gehalt von 38—399%/, HCl, spez. Gew. etwa 1,19. Farblose, an der
Luft stark rauchende Fliissigkeit.

Aufbewahrung. Vorsichtig, in Glasstopfenflaschen mit Glaskappe, an einem kiihlen Ort
getrennt von anderen GefiaBen mit eingebrannter Schrift, da die Dimpfe, die auch bei dichtestem

VerschluB noch austreten, die Schrift der Schilder stark angreifen.
Anwendung. Hauptsichlich in der Analyse.

Limonada Acidi ehlorhydrici (Portug.). Limonada chlorhydrica (Ttal.).
Acidi hydrochlorici 3,0 Acidi hydrochloriei diluti (8°/¢) 20,0
Sacchari 7 Sirupi Aurantii Cortic. 90,0

57,0 90,
Aquae destillatae 940,0 Aquae destillatae q.8.ad 1000,0.
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Mixtura Aecidi hydrochloriei. Mixtura aeida cum Opio (F.M. Germ.).
Form. Berol. F.M.Germ. Acid. hydrochlorici diluti 2,25
Acidi hydrochlorici dil. 2,0 2,0 Tinet. Opii 2,25
Tincturae Aurantii 3,0 3.0 Sirupi simplicis 22,5
Sirupi Sacchari 20,0 20,0 Aquae destillatae ad 150,0.
Aquae destillatae g.s.ad 200,0 ad 150,0
Potio ehlorhydriea (Hisp.)
Dan.  Norveg. Acidi hydrochlorici (1.18) 3,0
Acidi hydrochlorici diluti (10%/9) 15,0 2,0 B oty orlel (118) L ou0
Sirupi Rubi Idaei 1850 18,0 Aquae destillatae 900,0.
Aquae destillatae 800,0 80,0.
UNNA. Tinctura amara acida (Form. Berol. u. Germ.)
Acid. hydrochlorici dil. 10,0 Acidi hydrochlorici 5,0
Sirup. Rubi Idaei 90,0. . Tincturae amarae 25,0.

Liquor antihydrorrhoicas BRANDAU. Gegen FufBischweiB. Angeblich aus gechlorten
Athern bestehend, enthilt Salzsiure (von 25%) 75 T., Alkobol 25 T., Glycerin 1 T., Chloral-
hydrat 1 T, Mit Lackmus gefirbt.

Acidum hydrocyanicum.

Acidum hydrocyanicum. Cyanwasserstoffsiure. Blausdure. Hydro-
cyanic Acid. Acide cyanhydrique. Acidum borussicum. Acidum
zooticum. HCN, Mol.-Gew. 27.

Als Blausiure oder Cyanwasserstoffsiure werden sowohl der reine Cyan-
wasserstoff, HCN, wie auch wisserige Lésungen von Cyanwasserstoff von
verschiedenem Gehalt bezeichnet.

Der Cyanwasserstoff wird erhalten durch Einwirkung von verdiinnten
Sauren auf Cyanide (die Salze des Cyanwasserstoffs) und auf Ferrocyanide.

Eigenschaften. Reine wasserfreie Blausiure ist eine farblose, leicht bewegliche
Fliissigkeit, Sdp. 26,5°. Bei —159 erstarrt sie zu farblosen Kristallen. Der Geruch
ist betdubend, bittermandelslartig, schon sehr geringe Spuren erzeugen im Halse
ein eigentiimliches Kratzen. Das Einatmen auch geringer Mengen von Blausiure
kann leicht tédlich wirken. Man hiite sich deshalb, unvorsichtig an den GefiBen
oder bei der Darstellung an den Apparaten zu riechen!

Erkennung. Silbernitrat erzeugt in den Lisungen der freien Blausiure (und ihrer Alkali-
salze) einen weiBen kisigen Niederschlag von Silbercyanid, AgCN, das in kalter verdiinnter Salpeter-

siure unléslich, von Ammoniakfliissigkeit schwierig, von Kalium-
cyanid leicht gelost wird. Das Silbercyanid farbt sich am Licht
nicht und zerfillt beim Glithen in Dicyan (CN),, und metallisches
Silber (Unterschied vom Silberchlorid). Kocht man Silbercyanid
mit 259/5iger Salpetersdure, so 19st es sich und kristallisiert aus
der erkaltenden Léosung in Prismen. (Abb.74.) — Fiigt man zu
einer Losung von freier Blauséiure oder eines Cyanalkalis etwas
Natronlauge, dann einige Tropfen Ferrosulfat- und 1 Tr, Ferri-
chloridldsung und iibersittigt dann mit Salzséure, so entsteht eine
blaue Fiarbung oder Fillung von Berlinerblau.—Vermischt man
eine Cyanalkali enthaltende Losung — bei Anwesenheit freier Blau-
sdure nach Zusatz einiger Tropfen Kali- oder Natronlauge — mit
so viel gelbem Schwefelammonium, dafl die Fliissigkeit gelblich
erscheint, und dampft auf dem Wasserbad zur Trockne ein, so
entsteht ein Rhodan-(Schwefelcyan-) Salz. Lost man den Riick-
Abb. 74. stand in wenig Wasser, siuert mit Salzsdure schwach an, er-
wirmt zur Entfernung von Schwefelwasserstoff, filtriert und
fiigt etwas Ferrichlorid hinzu, so firbt sich die Losung blutrot (durch Ferrirhodanid).

Bestimmung. Man fillt die Blausiure durch einen Uberschufl von Silbernitrat unter Zu-
satz von etwas Salpetersiure als Silbercyanid, wiischt dieses aus und wiigt es nach dem Trocknen
bei 1000 auf gewogenem Filter oder im GoocHschen Tiegel (AgCN >< 0,2018 = HCN), oder man
filhrt es durch Glithen im Porzellantiegel in metallisches Silber iiber (Ag>< 0,25 == HCN).

" Uber die maBanalytische Bestimmung der Blausiure s bei Aqua Amygda-
larum amararum unter Amygdalus S. 415.
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Wirkung. Die Blausiiure ist eines der stirksten Gifte. Die Wirkung erfolgt nicht bloB
nach Aufnahme durch den Magen, sondern auch nach dem Einatmen der Blausdure und von der
Blutbahn aus. Man hiite sich also, Blausiure in offene Wunden geraten zu lassen. Auch von
Schleimhiuten aus erfolgt Resorption. Der Tod erfolgt gewdhnlich so schnell, daB Gegenmittel
zu spit kommen; er kann aber auch erst nach 1/,—1 Stunde und lingerer Zeit eintreten. Als
Gegenmittel werden angefiihrt: 1. Chlorwasser. 2. Chlorkalkldsung 4,0 :200,0 mit einigen Tropfen
Salzsdure versetzt. 3. Wasserstoffsuperoxyd oder Kaliumpermanganat. 4. BegieBung des Kdrpers
mit kaltem Wasser; innerlich Exzitantien wie starker Kaffee, ferner Atropin, #uBerlich Senf-
pflaster. Kiinstliche Atmung,

Toxikologischer Nachweis. Der Nachweis der Blausiure in Organteilen oder Objekten
188t sich nur eine beschriinkte Zeit lang fiihren, daher ist die Untersuchung mit tunlichster Be-
schleunigung auszufiihren.

Vor der Abscheidung der Blausiure durch Destillation hat man sich zu vergewissern, daB
ungiftige Cyanverbindungen, die beim Destillieren mit Siuren Cyanwasserstoff liefern, wie
gelbes und rotes Blutlaugensalz, nicht zugegen sind. Man bringt das zerkleinerte Unter-
suchungsobjekt in einen Kolben, iibergieBt mit so viel Wasser, da3 die Gesamtmenge etwa 600
bis 700 cem betriigt, mischt gut durch und filtriert eine kleine M>nge ab. Zwei Proben des
Filtrats priift man nach dem Ansiuern mit Salzsiure mit Ferrosulfat und Ferrichlorid auf rotes
und gelbes Blutlaugensalz, eine dritte Probe auf Nitroprussidnatrium, indem man zu der mit
Natronlauge versetzten Probe etwas Ammoniumsulfid gibt; das Ausbleiben einer Violettfirbung
zeigt die Abwesenheit von Nitroprussidsalz an.

Man siuert dann das Objekt mit Weinsiure an und destilliert unter guter Kiihlung.
Da die Hauptmenge der Blausidure in die ersten Anteile des Destillates iibergeht, so fingt man
das Destillat fraktioniert auf, sammelt und priift die zuerst iibergehenden 3—5 com besonders.
— Man stellt zweckmi#Big die Rhodan- und die Berlinerblaureaktion an. Tritt die letztere
sogleich oder nach einiger Zeit ein, so ist die Anwesenheit von Blausiure in dem Destillat
erwiesen.

Ist durch die Vorpriifung die Anwesenheit von Ferrocyaniden oder Ferri-
cyaniden festgestellt worden, und handelt-es sich darum, neben diesen noch freie Blausdure
oder leicht 18sliche giftige Cyanide nachzuweisen, so verfihrt man zweckmaBig in folgender Weise:
Das Untersuchungsobjekt wird nicht mit Weinsdure angesduert, sondern mit Natriumbicar-
bonat versetzt. Der Kolben wird dann mittels eines doppeltdurchbohrten Stopfens mit einem
Zu- und Ableitungsrohr versehen und mit dem ersteren, das bis auf den Boden des Kolbens reicht,
an einen Kohlensiureapparat, mit dem letzteren an einen Kiihler angeschlossen. Das Kiihlrohr
laBt man in eine Vorlage eintauchen, die verdiinnte Kalilauge enthilt. Dann wird der Kolben
auf dem Wasserbad erbitzt und langsam Kohlensiure durchgeleitet. Findet sich nach lingerem
Erhitzen in der Vorlage Blausiure, so ist erwiesen, dal neben Ferro- und Ferricyaniden auch noch
Blausiiure oder giftige Cyanide zugegen sind.

Cyanquecksilber gibt bei der Destillation mit stark verdiinnten Siuren keine Blauséure ;
ist also auf dieses Riicksicht zu nehmen, so versagen die angegebenen Methoden. Man erhilt
aber auch aus dem Cyanquecksilber die Blauséiure in freiem Zustande, wenn man dem Unter-
suchungsobjekt 20—30 ccm Schwefelwasserstoffwasser zusetzt und dann destilliert; die
Blausiiure des Cyanquecksilbers geht dann in das Destillat iiber. Zum Nachweis der Blausdure
im Destillat benutzt man dann am besten die Rhodanprobe (wegen der Anwesenheit von Schwefel-
waagser stoff).

Quantitative Bestimmung. Soll die Blausdure quantitativ bestimmt werden, so scheidet
man sie nach einer der im Vorstehenden angegebenen Methoden durch Destillation ab und fangt
das Destillat in Kaliumsulfidldsung auf, so daB die Blausiure in Kaliumrhodanid verwandelt
wird. Nach beendigter Destillation entfernt man das iiberschiissige Kaliumsulfid durch Schiitteln
mit Bleigléitte, filtriert vom Schwefelblei ab, wischt das Filter sorgfiltig nach, fiillt zu einem
bestimmten Volum auf und bestimmt in einem aliquoten Teil der Losung die vorhandene Rhodan-
wasserstoffsiure nach VOLHARD, d. h. man siuert mit Salpetersiure an, lift einen Uberschufl
1/,o-n-Silbernitratlosung zuflieBen, fiigt Eisenalaunldsung hinzu und titriert nun mit 1/;4-n-
Rhodanammoniumlsung bis zur eben bleibenden Rotfirbung. Die Anzahl der Kubikzentimeter
der zugesetzten Silbernitratldsung minus der Anzahl der Kubikzentimeter der verbrauchten
Rhodanammoniumldsung >< 2,7 mg gibt die Menge der in dem Versuch gefundenen Blausiure
an (MAISeL). Die verwendete Kaliumgulfidlésung muB vollkommen frei sein von Chlorid.

Acidum hydrocyanicum dilutum. ». 1. (Erginzb. Amer. Nederl. Jap. Brit.).
Verdiinnte Blausdure (Cyanwasserstoffsiure). Diluted Hydrocyanic Acid.
Acide cyanhydrique dilué. Acidum cyanhydricum (medicinale) (Ital.
Hisp.), Acidum hydrocyanatum (Norv.). Eine wésserige Lésung von Cyan-
wasserstoff mit einem Gehalt von 29/, HCN, Amer. 1,9—2,1%, HCN, Nederl.
29/ HCN und 209/, Weingeist.

Hager, Handbuch. I 11
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Darstellung. In einen Destillierkolben von etwa 200 cem, der mit einem LiEBIGschen

Kiihler dicht verbunden ist, gibt man 20 g grob zerriebenes Kaliumferrocyanid und 40 g

Wasser.Auf den Destillierkolben

setzt man einen Tropftrichter,

in den man eine Mischung von

10 g konz. Schwefelséure

und 10 g Wasser gibt. An

das Rohr des Kiihlers wird mit

einem Gummischlauch ein ge-

bogenes Glasrohr gesetzt, das

in 100 g Wasser eben eintaucht,

das in einem Kolben vorgelegt

wird. (Abb, 75.) Dann wird

der Kiihler angestellt, und die

Sauremischung langsam zu dem

Kaliumferrocyanid flieBen ge-

lassen. Durch Bewegen des

Kolbens wird der Inhalt gut

gemischt, und dann nach dem

Schliefen des Hahnes des Tropf-

Abb. 75. trichters der Kolben erhitzt.

Man destilliert solange, wie der

Riickstand in dem Kolben noch feucht ist. An Stelle des einfachen Kolbens liafit sich sehr gut
ein Siedekolben. (Abb. 20 8. 17) verwenden,

Nach beendeter Destillation wird die Blausiurelosung gut gemischt, der Gehalt an HCN
bestimmt (s. u. Gehaltsbestimmung) und die Losung auf den geforderten Gehalt verdiinnt.

Eigenschaften. Klare farblose Flissigkeit, die Lackmuspapier schwach rotet.
Geruch nach Bittermandelsl. Spez. Gew. 0,997. Nederl. 0,977—0,978 (enthilt 200/,
Weingeist).

Erkennung. 5ccm der Losung geben nach Zusatz von einigen Tropfen Natron-
lauge, einigen Koérnchen Ferrosulfat und 1 Tr. Eisenchloridlésung beim Ansduern
mit Salzsiure eine dunkelblaue Féirbung und Fillung. — Silbernitratlésung gibt
weillen Niederschlag von Silbercyanid.

Priifung. a) Derin 5 com der Losung mit 10 com Silbernitratlosung (1-}-19) er-
zeugte Niederschlag muB nach dem AbgieBen der Fliissigkeit und Nachwaschen mit
Wasser in einem Gemisch von 2 cem konz. Schwefelsiure und 2 cem Wasser beim
Erhitzen vollig 16slich sein (Salzsdure). —b) 20 cem diirfen beim Abdampfen keinen
Riickstand hinterlassen (Kaliumeyanid).

Gehaltsbestimmung. b cem Verdiinnte Blausiure werden mit etwa 50 com Wasser
verdiinnt. Nach Zusatz von 4 com Ammoniakfliissigkeit und 2 cem Kaliumjodidlésung miissen
bis zum Eintritt einer schwachen opalisierenden Triibung 18,4 com 1/,¢n-Silbernitratlosung
verbraucht werden = 29/, HCN. 1 cem!/,4-n-Silbernitratlésung = 5,4 mg HCN.

Aufbewahrung. Sehr vorsichtig, vor Licht geschiitzt. Blausiureldsung zersetzt
sich besonders unter dem EinfluB von Luft und Licht unter Bildung von Ammoniumformiat,
Cyanséure, Kohlenséiure; sie triibt sich dabei, und es entstehen braune Abscheidungen (Azulm-
ghure). Man bewahrt sie daher in kleinen, ganz gefiillten, braunen Flaschen (von 5—10 cem) auf.

Abgabe. Die Losung ist stets sehr genau zu wigen, wenn nétig stelle man Verdiinnungen
her; fiir jede Verordnung verwende man ein frisches Glischen des Vorrates. Die Rezepte sind
als Giftschein zuriickzubehalten. Eine Wiederholung darf ohne neue Verordnung des Arztes
nicht stattfinden. Im Handverkauf darf Blausdure nicht abgegeben werden, hichstens nur fiir
technische Zwecke an zuverlissige Personen gegen Giftschein.

Darstellung von verdiinnter Blausdure ex tempore. a) Man lose 1,5 g (ein und
ein ‘halbes Gramm) reines Kaliumeyanid in 31,0 (einunddreiBig) Gramm verdiinntem Wein-
geist und fiige der Losung 3,5 g gepulverte Weinséiure hinzu. Nach gutem Umschiitteln stelle
man 2 Stunden zum Absetzen an einen kalten Ort und filtriere. Das Filtrat enthilt 20/, HCN,
o3 bedarf keiner Blausdurebestimmung, vorausgesetzt, daf das Kaliumcyanid rein war; man
priift dieses vorher wie unter Kalium cyanatum angegeben.

Anwendung. In Deutschland wird Blauséiure nur selten medizinisch verwendet. Ge-
legentlich wird sie einmal zur Vergiftung von Warmbliitern gefordert, hier aber zweckmiBig
durch Kaliumeyanid ersetzt. Ihr therapeutischer Wert beruht auf der beruhigenden Wirkung auf das
Nervensystem. Man gibt die 20/4ige Séiure innerlich zu 1/,—1 Tropfen — aber stets in gehoriger
Verdiinnung! — bei Erkrankung des Darmkanals, der Atmungsorgane, des Herzens, bei Nerven-
leiden, Krebsschmerzen. GroBte Einzelgabe der 29/yigen Lésung 0,1 g, Tagesgabe 0,3 g (Ergénzb.)
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Cyanwasserstoffgas, aus Kaliumeyanid mit Séuren entwickelt, dient zum Téten von
Ungeziefer auf Pflanzen, Obstbiumen, in Miihlen, Lagerriumen usw. Die Anwendung fiir diesen
Zweck darf nur durch Sachverstindige erfolgen.

Kalium cyanatum. Kaliumeyanid. Cyankalium. Potassium Cya-

nide. Cyanure de potassium. Potassii Cyanidum. Kalium hydrocyani-
cum. Blausaures Kali. KCN, Mol.-Gew. 65.

Darslellung. Technisch wurde es frither ausschlieBlich gewonnen durch Schmelzen
von Kaliumferrocyanid fiir sich oder mit Kaliumcarbonat. In letzterem Falle erhielt
man das LIEBIGsche Cyankalium, ein Gemisch von Kaliumeyanid mit Kaliumeyanat (OCNK).
Heute wird Kaliumeyanid in grofen Mengen unter Benutzung des Stickstoffs der Luft gewonnen
nach verschicdenen Verfahren, z. B. nach FRANK und ERLWEIN, indem man Stickstoff auf
Calciumcarbid einwirken 1ifBt, das entstandene Calciumcyanamid, CaNCN, mit Wasser
behandelt, wobei Dicyandiamid, (CN);(NH,),, entsteht, das man dann mit Kaliumcarbonat
und Kohle zusammen schmilzt, wobei Kaliumeyanid und Ammoniak entstehen:

(CN)p(NHy), -+ K5C03 -+ 2 C=2 KCN - NH; - H} 3 CO-}- N,

Auch aus Metallnitriden, z. B. MgzN, oder Ca;N,, die durch Einwirkung von Stickstoff
auf die erhitzten Metalle entstehen, 148t sich durch Schmelzen mit Kaliumearbonat und Kohle
Kaliumecyanid leicht rein darstellen. Auch wird Cyanwasserstoff synthetisch darge-
stellt, den man dann auf Kaliumhydroxyd einwirken lafBt.

Im kleinen erhdlt man reines Kaliumeyanid auf folgende Weise:

I. In eine Losung von 100 T. Atzkali in 600 T. Weingeist (93—969/,), die durch
Abkiithlung kalt gehalten wird, leitet man durch ein weites Rohr Cyanwasserstoff ein,
entwickelt aus 250 T. Kaliumferrocyanid, 200 T. konz. Schwefelsiiure und 300 T.
Wasser. (Vorsicht! Abzug.) Der Kolben mit der den Cyanwasserstoff entwickelnden Mischung
wird mit einem Sicherheitsrohr versehen. Das Kaliumcyanid ist in Alkohol schwer ldslich und
scheidet sich kristallinisch aus. Man sammelt es auf einem mit Glaswolle locker verstopften
Trichter, wischt es mit etwas absolutem Alkohol nach und trocknet es auf Filtrierpapier oder
Tontellern. — Man kann es auch nach dem Trocknen in einem bedeckten Porzellantiegel schmelzen
und in einen weiten Porzellanmdorser ausgieBen.

II. Man erhitzt entwissertes Kaliumferrocyanid in einem bedeckten Porzellantiegel
so lange zum Schmelzen, wie noch Stickstoff entweicht: Fe(CN)gKy==4 KON -}-2 N -}- FeC,.
Das Eisencarbid setzt sich zu Boden, so daB man den groBten Teil des fliissigen Kaliumeyanids
einfach abgieBen kann. Aus dem Riickstand 148t sich das Kaliumeyanid durch Auskochen mit
Alkohol von 60%/, gewinnen. )

Eigenschaften. Weifles, grobkorniges, kristallinisches Pulver oder weife Stiicke.
Vollig trocken ist es fast geruchlos, es riecht an der Luft aber immer nach Blau-
sdure, weil diese durch das Kohlendioxyd der Luft bei Gegenwart von Feuchtig-
keit in kleiner Menge freigemacht wird. An feuchter Luft zerflie8t es. Es 16st sich
leichtin 2 T. kaltem Wasser; die Liésung reagiert alkalisch. Beim Erhitzen der Losung
bildet sich allméhlich Ammoniak und Kaliumformiat: KCN 4 2 H,O = HCOOK
-+ NH,. Aus verdiinntem Weingeist kann es kristallisiert werden, in starkem Wein-
geist ist es nur wenig 16slich. Kaliumeyanid entzieht Metalloxyden beim Schmelzen
mit demselben Sauerstoff und ist deshalb ein vorziigliches Reduktionsmittel. Es
168t Chlor-, Brom-, Jod- und Schwefelsilber auf unter Bildung loslicher komplexer
Cyanide. Mit vielen Metallcyaniden, z. B. Silbercyanid, Kupfercyanid, Goldcyanid
u. a., bildet es losliche komplexe Verbindungen; die Blutlaugensalze z. B. sind
komplexe Ferro- und Ferricyanverbindungen. Bei Gegenwart von Sauerstoff
168t eine wisserige Losung von Kaliumeyanid Gold auf unter Bildung von Gold-
cyaniir-Kaliumcyanid, Au(CN).K (Anwendung zur Goldgewinnung aus goldarmem
Gestein).

Erkennung. Die wisserige Losung (0,2 g -+ 5 cem) gibt nach Zusatz von
einigen Kornchen Ferrosulfat und einigen Tropfen Eisenchloridlosung beim An-
sduern mit Salzsdure eine tiefblaue Fallung von Berlinerblau. — Nach Zusatz von
Weinsdure gibt die wisserige Losung allmihlich eine kristallinische Ausscheidung
von Kaliumbitartrat.

Priifung. a) Die wisserige Losung (1 g + 20 cem) darf beim Ansiduern mit
Salzsiure (2—3 cem) nur geringe Gasentwicklung zeigen (Kaliumcarbonat). Je
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etwa 5 cem der angesiuerten Losung diirfen: — b) durch Bleiacetatlosung hochstens
schwach braunlich gefirbt werden (Kaliumsulfid), — e) durch Eisenchloridlésung
weder gerdtet (Kaliumrhodanid) noch gebliut werden (Kaliumferrocyanid), —
d) durch Bariumnitratlésung nicht getriibt werden (Sulfate).

Gehaltsbestimmung. 1 g Kaliumcyanid wird in Wasser zu 100 cem geldst. 10 eem
der Losung werden mit etwa 100 com Wasser verdiinnt, mit 2 cem Kaliumjodidlésung und 1 cem
Ammoniakfliissigkeit versetzt und mit1/;on - Silbernitratlésung titriert. Es miissen bis zur schwach
opalisierenden Triibung mindestens 7,3 cem 1/;on -Silbernitratlésung verbraucht werden = 959/,
KON. 1 cem1/;on-Silbernitratlésung = 13 mg KCN.

Aufbewahrung. Sehr vorsichtig, in dicht schlieBenden Glisern an trockenem Ort.

Handhabung und Abgabe. Beim Umgehen mit Kaliumcyanid ist wegen der groBen
Giftigkeit grofte Vorsicht notig. Es wirkt nicht nur innerlich giftig (t6dliche Menge fiir einen
erwachsenen Menschen == 0,1—0,2 g), sondern auch, wenn es in die Blutbahn gebracht wird,
und zwar schon in geringerer Menge als innerlich. Besonders hiite man sich, die beim Zusammen-
bringen von Kaliumeyanid mit S&uren (z. B. bei der Priifung) freiwerdende Blauséure einzu-
atmen; es kann dabei sehr leicht eine Vergiftung die Folge sein. Im Handverkauf gebe man
es nur in gut verschlossenen und versiegelten starken Glisern gegen Erlaubnisschein und Gift-
schein ab.

Anwendung. Innerlich selten, dhnlich wie Bittermandelwasser, als Sedativum und
Antispasmodikum 2—3mal téglich 0,005—0,01 g in Losung. GrioBte Einzelgabe 0,03 g, Tages-
gabe 0,1 g (Erginzb.). AuBerlich benutzte man frither eine wisserige Losung 0,2—0,3:100,0
zu Umschligen und Waschungen, oder eine Salbe 0,1—0,2:20,0 bei Neuralgien und juckenden
Hautausschligen. Technisch wird das viel billigere technische Kaliumeyanid verwendet (s. d.).

Gegengift. In der Regel erfolgt der Tod durch GenuB von Cyankalium in geniigender
Menge so rasch, daB eine Behandlung kaum noch méglich ist. Nur in Ausnahmeféllen, wenn z. B.
der Magen stark gefiillt oder bald Erbrechen eingetreten ist, kann durch geeignete Mittel Wieder-
herstellung erzielt werden. In solchen Fillen wendet man. an: Magenpumpe oder subkutane In-
jektionen von Apomorphin, um Erbrechen herbeizufiihren, BegieBen des Kopfes, Halses, Riickens
mit kaltem Wagser (im heilen Bade), kiinstliche Respiration, daneben Exzitantien, wie starker
Kaffee, Alkohol, subkutan Ather, und Campher in Ather geldst. Als Gegengift wirken auch Oxy-
dationsmittel wie Wasserstoffsuperoxydlosung und Kaliumpermanganat (0,2 : 500).

Kalium cyanatum crudum. Technisches Kaliumeyanid. Liesiesches Kalium-
cyanid. Cyansalz.

Das nach einem der S.163 angegebenen Verfahren dargestellte technische Kaliumcyanid
kommt in sehr verschiedener Reinheit in den Handel, mit einem Gehalt von etwa 30—980/, KCN.
Das durch Schmelzen von Kaliumferrocyanid mit Kaliumcarbonat gewonnene Kaliumcyanid
wird als IsEBIGsches Kaliumeyanid bezeichnet. Es enthilt etwa 70—75%/; KCN und daneben
30—250/, Kaliumcyanat, OCNK. Als Cyansalz wird meistens das fast reine Kaliumeyanid mit
98 (bis 100)%/y KCN bezeichnet. Das technische Kaliumcyanid kommt meistens in Stangen ge-
gossen in den Handel. Das LieBIGsche Kaliumcyanid wird an der Luft nicht so leicht feuch
wie das andere Kaliumcyanid. i

Erkennung. Wie beim reinen Kaliumoyanid. Das LieBIGsche Kaliumcyanid entwickelt
in weingeistiger Losung mit Salzséiure Kohlendioxyd, das durch Zersetzung der aus dem Kalium-
cyanat freiwerdenden Cyansiure entsteht.

Gehaltsbestimmung. Wie bei reinem Kaliumecyanid.

Aufbewahrung und Abgabe. Wie bei reinem Kaliumeyanid.

Anwendung. Das technische Kaliumeyanid (Cyansalz) wird zur Herstellung von
Bidern fiir die galvanische Vergoldung, Versilberung und Vernickelung verwendet, ferner findet
es Anwendung in der Photographie, zum Loten, zur Reinigung von Gold und Silber, zur Beseiti-
gung von Silberflecken, zum Té6ten von Tieren bei unheilbaren Krankheiten oder Altersschwiche,
zum Téten von Insekten fiir Sammlungen. Zur Bekdmpfung tierischer Pflanzenschidlinge. Zu
letzterem Zwecke bringt man auf 1 qm Boden 1,5—2,0 g Kaliumcyanid in wenig Wasser geldst
10—20 cm tief in die Erde und wiederholt dies von Zeit zu Zeit (bis 10mal). Das Kaliumecyanid
soll sicherer wirken als Schwefelkohlenstoff und die Pflanzen nicht schidigen.

Natrium cyanatum. Natriumeyanid. Cyannatrium. Sodium Cyanide. Cyanure
de sodium. NaCN, Mol.-Gew. 49.

Darslellung. Das Natriumcyanid wird wie das Kaliumcyanid (s. d.) technisch aus dem
Kalkstickstoff (Calciumcyanamid, NCNCa) gewonnen, indem man statt Kaliumoarbonat
Natriumcarbonat anwendet. Es wird ferner dargestellt, indem man durch Einwirkung von Am-
moniak auf Natrium Natriumamid, NaNH,, darstellt, das durch Erhitzen mit Kohle auf hohere
Temperatur durch Aufnahme von Kohlenstoff und Abgabe von Wasserstoff glatt in Natrium-
cyanid iibergefiinrt wird. Im kleinen erhélt man es durch Einleiten von Cyanwasserstoff
in weingeistige Natronlauge.
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Eigenschaften. Es ist dem Kaliumeyanid durchaus éhnlich.

Priifung (und Gehaltsbestimmung). Wie beim Kaliumeyanid. 1 com 1/;9n-Silber-
nitratlésung = 9,8 mg NaCN.

Anwendung. Wie Kaliumcyanid, besonders zur Gewinnung von Gold aus goldarmem
Gestein.

Hydrargyrum cyanatum s. unter Hydrargyrum S. 1462,
Zincum cyanatum s. unter Zincum Bd. IT S. 982,

Acidum ferrohydrocyanicum. Ferrocyanwasserstoffsiiure. Fe(CN)H ,, Mol.-Gew. 216.

Darstellung. Eine kalt gesittigte Kaliumferrocyanidlésung wird mit dem gleichen
Volum eisenfreier Salzséure versetzt. Der entstandene weille Niederschlag wird bei LuftabschluB
auf porésen Tontellern getrocknet, dann in Weingeist gelost und mit Ather wieder ausgefallt
und auf pordsen Tontellern getrocknet. Versetzt man eine wisserige Losung von Kaliumferro-
cyanid mit Salzséure und schiittelt das Gemisch mit Ather, so scheidet sich eine kristallinische
Verbindung von Ferrocyanwasserstoffsiure mit Ather aus, die beim Trocknen den Ather abgibt
und die Séure als weies Pulver hinterldBt.

Eigenschaften. WeiBes, kristallinisches, aus Nédelchen bestehendes Pulver. Ferrocyan-
wasserstoffsiure ist leicht 16slich in Wasser und in Weingeist. Die Losung schmeckt und reagiert
stark sauer. Die Ferrocyanwasserstoffsiure oxydiert sich rasch an der Luft, besonders schnell
beim Erhitzen, unter Bildung von Blauséure und WILLIAMSONS Blau.

Anwendung. Zur Darstellung einiger Salze, z. B. des Chininum ferrocyanatum.

Kalium ferrocyanatum. Kaliumferrocyanid. Ferrocyankalium. Gelbes
Blutlaugensalz. Potassium Ferrocyanide. Ferrocyanure de
potassium. Potassii Ferrocyanidum. Ferrokalium cyanatum flavum.
Kalium ferroso-cyanatum. Xali zooticum. Kali borussicum. Kalium-
eisencyanid. Cyaneisenkalium. Fe(CN);K, -+ 3 H,0, Mol.:Gew. 422.

Darstellung. Friiher wurde es ausschlieBlich aus tierischen Abfillen (Blut, Horn, Haaren,
Klauen, Lederabfillen usw.) durch Glihen mit Pottasche und Eisenfeilspéinen hergestellt. Jetzt
wird es zum groBten Teil aus gebrauchter Gasreinigungsmasse gewonnen, in der Eisen-
cyanverbindungen enthalten sind. Durch Kochen der Masse mit Kalkmilch erhilt man zunéchst
Calciumferrocyanid, das mit Kaliumcarbonat umgesetzt wird.

Eigenschaften. GroBe, citronengelbe, glinzende, etwas zihe, luftbestindige
Kristalle, nicht giftig, Geschmack salzig. Es verwittert bei 1000 unter Abgabe des
Wassers zu einem weiBen Pulver. Bei Rotglithhitze schmilzt es, entwickelt hierbei
Stickstoff und hinterlift ein Gemenge von Kaliumeyanid und Kohlenstotf-Eisen.
Beim Schmelzen mit Kaliumecarbonat entsteht ein Gemenge von Kalium-
cyanid und Kaliumeyanat unter Abscheidung von metallischern Eisen (Liesiags
Cyankalium). Esl6st sich mit blaBgelber Farbein 2 T. kaltem und 4 T'. heillem Wasser.
Die Lésungen sind neutral. Alkalien scheiden aus der wisserigen Losung kein Eisen-
hydroxydul ab. Beim Erhitzen der wisserigen Lodsung mit verdiinnten Siuren,
z. B. verdiinnter Schwefelsdure, wird Blausiure abgespaltet. Mit Loésungen der
Salze der Schwermetalle gibt die wisserige Losung des Kaliumferrocyanids Salze
der Ferrocyanwasserstoffsiure, Fe(CN);H,, die groBtenteils unloslich sind.

Spez. Gewicht und Gehalt von Kaliumferrocyanidlosungen bei 15° (Wasser 150.)
Nach ScHIFF.

|, | o % %,
spez. Gew. | Fe(CN)K, Ispez. Gew. | Fe(CN)gK, | spez. Gew.| Fe(CN)gK, [ spez. Gew., Fe(CN)K ,
-+ 3 H,0 -+ 3 H,0 -+ 3 H,0 ~+3H,0
1,0058 1 1,0356 ! 6 1,0669 11 1,0999° 16
1,0116 2 1,0417 | 7 1,0734 12, 1,1067 17
1,0175 3 1,0479 | 8 1,0800 13 1,1136 ! 18
1,0234 4 1,0542 ‘ 9 1,0866 14 1,1205 | 19
10205 | 5 1,0605 | 10 1,002 | 15 Li275 | 20

Erkennung. Die wisserige, mit einigen Tropfen Salzsiure angesiuerte Lisung
gibt mit Eisenchloridlésung eine tiefblaue Féllung von Berlinerblau, mit Kupfer-
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sulfatlosung eine rotbraune Fillung von Kupferferrocyanid. — Die wisserige Losung
gibt nach Zusatz von Weinsiure im Uberschuf allmahlich eine kristallinische Aus-
scheidung von Kaliumbitartrat.

Priifung. a) Mit kalter verdiinnter Schwefelsdure darf es keine Gasentwicklung
geben (Kaliumcarbonat). — b) Die wisserige Losung (0,1 g 4 10 cem) darf durch
Bariumnitratlésung nicht sofort getritbt werden (Sulfate). — ¢) Der in der wisserigen
Losung (0,1 g 4 10 cem) durch Silbernitratlosung erzéugte weifle Niederschlag muf
sich nach dem Auswaschen in einem Gemisch von 5cem konz. Schwefelsiure und
5 ccm Wasser vollstindig auflésen (Chloride).

Anmerkung zu ¢): Die Priifung auf Chloride 1aBt mch auch in folgender Weise aus-
fiihren: 1 g zerriebenes Kaliumferrocyanid wird in einem Kolbchen mit 5—6 ccm konz. Schwefel-
siiure iibergossen. Die entweichenden Didmpfe 1iBt man auf eine ausgegliihte Kupferdrahtspirale
einwirken, die man in das Kdélbchen hilt. Es bildet sich bei Gegenwart von Chlorwasserstoff
Kupferchlorid, das die Flamme griin firbt, wenn man die Spirale hineinbringt.

Anwendung. Das Kaliumferrocyanid hat keine Heilwirkung, es ist so gut wie unglﬂng
und wird unverindert durch den Harn ausgeschieden. Es wird als Gegengift bei akuter Kupfer-
vergiftung gegeben zu 0,5—1,0 g in Losung. In der Analyse dient es als Reagens auf Ferrisalze
und Kupfersalze. Zum Nachweis von Spuren von Ferrisalzen ist die Losung frisch zu bereiten.

Kalium ferrocyanatum venale. Das technische gelbe Blutlaugensalz ist bisweilen
durch Kaliumbicarbonat, sehr hiufig durch Kaliumsulfat in betréchtlichen Mengen ver-
unreinigt. Eine m#Bige Verunreinigung durch Kaliumsulfat hindert die technische Verwendbar-
keit nicht.

Anwendung. Zum Blaufirben, zum Hirten des Eisens, zur Herstellung blauer Tinte.

Hiirtepulver. Je 60 T. XKaliumbicarbonat, Kaliumnitrat, gepulvertes gebranntes Horn,
je 2 T. arabisches Gummi und Aloe und 1'T. Kochsalz. Das Gemisch wird auf rotgliihenden Stahl
oder auf weiliglihendes Schmiedeeisen gestreut und gut eingebrannt, dann das Eisen abgekiihlt.

Schweiipulver fiir Schmiedeeisen im rotglithenden Zustande: 6 T. Borax, 3 T. Salmiak
und 3 T. Wasser werden bis zum Erstarren eingekocht, dann ausgetrocknet, gepulvert und
mit 2 T. rostfreien Feilspinen aus Schmiedeeisen gemischt. — II.: 1 T. Salmiak, 2 T. Borax,
2 T. gelbes Blutlaugensalz und 4 T. schmiedeeiserne Feilspine zu einem Pulver gemischt. Das
rotweiBglithende Eisen wird damit bestreut.

Schweillpulver fiir Stahl. 300 T. Borax, 200 T. gelbes Blutlaugensalz und 1 T. Ber-
linerblau werden gepulvert, mit Wasser eingekocht, in der Hitze ausgetrocknet, dann gepulvert
und mit 100 T. schmiedeeisernen Feilspinen gemischt. Es kommt auf weifigliihendem Stahl
zur Anwendung.

Hiirtungs-Rost-Schutz fiir Eisen, eisenrostwidriges Pulver. Um die Oxydation des Eisens
beim Harten zuriickzuhalten, dient eine Lésung von Tischlerleim, die gleiche Teile feingepulverte
Holzkohle und gelbes Blutlaugensalz enthalt. Damit wird das Eisen mehrmals iiberzogen und
jedesmal getrocknet, so dafl es mit einem dicken Uberzug versehen ist.

Schmelzender Einsatz fiir Hiirtezweecke. 15 T. Kochsalz, 5 T. entwiassertes gelbes Blut-
laugensalz, 1 T. wasserfreier Borax.

Kalium ferricyanatum. Kaliumferricyanid. Ferricyankalium. Rotes
Blutlaugensalz. Potassium Ferricyanide. Ferricyanure de po-
tassium. Ferrikalium cyanatum rubrum. Ferridcyankalium. Fe(CN)gK,,
Mol.-Gew. 329.

Darstellung. Zu einer Losung von 100 T. Kaliumferrocyanid in 1000 T. Wasser
setzt man in kleinen Anteilen unter Umriihren solange Brom hinzu (etwa 19—20 T.), bis eine
Probe der Fliissigkeit durch Risenchloridldsung nicht mehr blau gefirbt wird. Ein UberschuB
von Brom ist zu vermeiden. — Sobald dieser Punkt erreicht ist, dampft man die Lisung an einem
vor Licht geschiitzten Ort zur Kristallisation ein und reinigt die Kristalle durch nochmaliges
Umkristallisieren.

Eigenschaften und Erkennung. Glinzende, rubinrote Prismen oder Tafeln,
nicht giftig, in 2,5 T. kaltem oder 1,5 T. siedendem Wasser mit braungelber Farbe,
in Weingeist nur wenig léslich. Die verdiinnte wisserige Losung ist briaunlich bis
citronengelb gefirbt, sie gibt mit Eisenchloridlésung nur eine dunklere Firbung,
keine Blaufdrbung; mit Eisenoxydulsalzen, z. B. Ferrosulfatlosung, entsteht ein
blauer Niederschlag von TurNBULLS Blau. Mit Wasserstoffsuperoxydlésung zu-
sammengebracht, entwickelt es reichliche Mengen von Sauerstoff,
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Spez. Gewicht und Gehalt von Kaliumferricyanidlosungen bei 180, (Wasser 13°.)
Nach ScHIFF.

! 0/0 [ 0/0 ! 0/0
spez. Gew. | I‘e(ClG)sKE, spez. Gew. Fe(CN)gK spez. Gew. 1; Fe(CN)sKs spez. Gew‘ Fe(CN)oK,
1,0051 ’ 1 1,0315 6 1,0653 | 12 1,1266 i 22
1,0103 2 1,0370 7 1,0771 ! 14 1,1396 | 24
1,0155 3 1,0426 8 1,08901 16 1,1529 . 26
1,0208 4 1,0482 9 1,1014 ’ 18 1,1664 28
1,0261 5 1,0538 10 11139 | 20 1,1802 | 30

Priifung. a) Die wasserige Losung (0,1 g 4- 10 com) des vorher mit Wasser
abgespiilten Kaliumferricyanids darf durch Eisenchloridlésung nicht blau ge-
farbt werden (Kaliumferrocyanid). — b) Der in der Losung (0,1 g - 10 ccm) durch
Silbernitratlésung entstehende gelbbraune Niederschlag muB sich nach dem Aus-
waschen in einem Gemisch aus 5 cem konz. Schwefelsiure und 5cem Wasser beim
Kochen klar auflésen (Chloride).

Anmerkung zu b): Die Priifung auf Chloride kann auch in der unter Kalium ferrocya-
natum angegebenen Weise ausgefiihrt werden.

Aufbewahrung. Vor Licht geschiitzt. Durch das Licht wird es oberflichlich zu Kalium-
ferrocyanid reduziert. Lésungen halte man nicht vorritig, da sie sich bald zersetzen.

Anmwendung. Als Reagens auf Ferrosalze (man verwendet eine frisch aus abgespulten
Kristallen hergestellte Losung), ferner auf Morphin; in der organischen Synthese als Oxydations-
mittel; ferner zur Herstellung von blauen Lichtpausen. In der Photographie.

Ammonium rhodanatum (sulfocyanatum). Ammoniumrhodanid. A m-
moniumsulfocyanid. Ammonium Thiocyanate. Sulfocyanure
d’ammonium. Rhodanammonium. Schwefelcyanammonium. CNSNH,,
Mol.-Gew. 76.

Darstellung. Durch Einleiten von Ammoniakgas in ein Gemisch von Schwefel-
kohlenstoff und Alkohol: CS, | 4 NHg == CNSNH, -}- (NH,),S. Aus der eingeengten Losung
kristallisiert das Ammoniumrhodanid aus. Es wird mit Alkohol gewaschen, aus Alkohol um-
kristallisiert und an der Luft getrocknet.

Eigenschaften. Farblose, lange, prismatische Kristalle, leicht loslich in
Wagser und in Weingeist.

Erkennung. Die wisserige Losung wird durch wenig Eisenchloridlésung
blutrot gefarbt durch Bildung von Ferrirhodanid. — Beim Erwirmen mit Natron-
lauge entwickelt es Ammoniak.

Priifung. a) 1 g Ammoniumrhodanid muf sich in 10 ccm absolutem Alkohol
vollstindig und klar 16sen (fremde Salze). — b) Die wisserige Losung (je0,5g +10ccm)
darf nach Zusatz einiger Tropfen Salpetersidure durch Bariumnitratlésung innerhalb
5 Minuten nicht verdndert werden (Schwefelsiure) und — ¢) nach Zusatz von einigen
Tropfen Ammoniakfliissigkeit mit Schwefelwasserstoffwasser weder einen Nieder-
schlag, noch eine griine oder braune Firbung geben (Schwermetalle). — d) 1 g Am-
moniumrhodanid darf beim Glithen hochstens 1 mg Riickstand hinterlassen. —
e) 1 g iiber Schwefelsdure im Exsikkator getrocknetes Ammoniumrhodanid wird
in einem ERLENMEYERkéIbchen von 100 cem mit 5—10 cem konz. Schwefelsiure
iibergossen; es darf nicht sofort eine Gasentwicklung auftreten (Chlorwasserstoff
aus Ammoniumchlorid, der am Geruch erkannt werden kann).

Anmerkung zu e); Zum sicheren Nachweis des Chlorwasserstoffs hilt man einen in einem
Korkstopfen befestigten ausgegliilhten Kupferdraht, der an einem Ende mehrfach zusammen-
gebogen oder spiralig gewickelt ist, kurze Zeit in das Klbchen hinein, ohne dal der Draht in die
Fliissigkeit taucht. Wird der Draht dann in eine Flamme gehalten, so wird diese durch das
Kupferchlorid griin gefirbt.

Aufbewahrung. In dicht schlieBenden Glisern Vgl. Kalium rhodanatum.

Anwendung. In der MaBanalyse fiir 1/;5-n - Ammoniumrhodanidlésung. In der Photo--
graphie.
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Kalium rhodanatum (sulfocyanatum). Kaliumrhodanid. Kalium-
sulfocyanid. Potassium Thiocyanate. Sulfocyanure de potas-
sium. Rhodankalium. Schwefelcyankalium. CNSK, Mol.-Gew. 97.

Darstellung. a) Durch Zusammenschmelzen von Kaliumeyanid (2 T.) mit Schwefel
(1 T.). Die Schmelze wird auf eine Steinplatte ausgegossen, nach dem Erkalten gepulvert und
aus Alkohol umkristallisiert.

b) 100 T. gelbes Blutlaugensalz werden gepulvert, in miBiger Hitze vollstindig vom
Kristallwasser befreit und mit 35 T. reinem Kaliumecarbonat und 70 T. gewaschenem Schwefel
gemischt und in einem hessischen Tiegel bei nicht zu starker Hitze geschmolzen, bis die Masse flieBt,
und ein mit einem Glasstab herausgenommener Tropfen in Wasser geldst in stark verdiinnter Eisen-
chloridlésung eine blutrote (nicht mehr griine) Firbung erzeugt. Die nun auf ein blankes Eisenblech
ausgegossene Masse wird nach dem Erkalten gepulvert, mit Weingeist ausgekocht, der heiBie
weingeistige Auszug filtriert und beiseite gestellt. Nach einem Tage wird die weingeistige Fliissig-
keit von den abgeschiedenen Kristallen abgegossen und von neuem zum Auskochen der Schmelze
benutzt. SchlieBlich wird die weingeistige Mutterlauge durch Abdestillieren eingeengt. Durch
Umbkristallisieren aus Alkohol wird das Kaliumrhodanid gereinigt.

Eigenschaften. Farblose, lange prismatische Kristalle, an feuchter Luft zer-
flieBlich, Geschmack salpeterdhnlich; leicht 16slich in der gleichen Menge Wasser
mit starker Temperaturerniedrigung (um 33—349°), auch in Alkohol 18slich.

Erkennung. Die wisserige Losung (0,5 g - 10 cem) gibt mit wenig Eisen-
chloridlosung eine blutrote Farbung von Ferrirhodanid, die auf Zusatz von Salzsiure
nicht verschwindet. Beim Schiitteln mit Ather geht das Ferrirhodanid zum Teil in
diesen iiber. — Nach Zusatz von. Weinsdure im [berschuB gibt die wiisserige Liosung
allmahlich eine kristallinische Ausscheidung von Kaliumbitartrat.

Priifung. a) Die wisserige Lésung (0,5 g -+ 10 ccm) mufB nach Zusatz von
0,5 ccm Salzsdure vollstindig farblos bleiben (Eisen). — b) Die mit Salzsiure an-
gesduerte Losung (0,5 g -+ 10 ccm) darf durch Bariumnitratlosung nicht verdndert
werden (Sulfate). — ) Die wisserige Losung (0,5 g - 10 cem) darf durch Schwefel-
wasserstoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle). — d) 1 g Kaliumrhodanid
darf beim Erhitzen mit etwa2—3 ccm Natronlauge kein Ammoniak entwickeln, d.h.
der Dampf darf Lackmuspapier nicht bliuen (Ammoniumsalze). —e) 1 g Kaliumrho-
danid muB in 10 ccm siedendem absoluten Alkohol vollstéindig loslich sein (fremde
Salze). — f) Auf Chloride kann man wie bei Ammoniumrhodanid priifen.

Aufbewahrung. In dichtschlieBenden Glisern. Nach Feststellungen des Reichs-
Gesundheitsamts gehoren die Rhodansalze nicht zu den Giften.

Anwendung. In der Analyse als Reagens auf Ferriverbindungen, in der MaBanalyse
wie Ammoniumrhodanid.

Acidum hydrofluoricum.

Acidum hydrofluoricum. Flusiure. Fluorwasserstoffsiure. Hy-
drofluoric Acid. Acide fluorhydrique.

Als FluBsiure oder Fluorwasserstoffsiure bezeichnet man wisserige
Losungen von Fluorwasserstoff, HF, Mol.-Gew. 20.

Fluorwasserstoff wird erhalten durch Zerlegen von Fluoriden, besonders von
Calciumfluorid mit konz. Schwefelsdure. Er ist ein farbloses Gas, das sich leicht
verfliissigen 148t. Sdp. des fliissigen Fluorwasserstoffs = 199. Er wirkt stark dtzend
auf-die Haut. In Wasser ist er sehr leicht loslich. Fluorwasserstoff und seine Lé-
sungen zersetzen Glas und andere Silikate unter Bildung von Siliciumfluorid. Alle
Metalle mit Ausnahme von Blei und der Platinmetalle werden geldst. Die Salze des
Fluorwasserstoffs heifen Fluoride, z. B. Natriumfluorid, NaF. Es gibt aber auch
saure Fluoride, z. B. NaF -4 HF. Nach seiner Dampfdichte hat der Fluor-
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wagserstoff noch bei 400 die Zusammensetzung H,F, und kann aus diesem Grunde
saure Salze bilden; erst iiber 80° sind alle H,F,-Molekeln in HF-Molekeln zerfallen.
In verdiinnten Losungen gind vorwiegend HF - Molekeln enthalten, stirkere Lissungen
enthalten noch die Doppelmolekeln H,F,.

Erkennung. Freie Fluorwasserstoffsiure hat die Eigenschaft, Kieselsiure aufzuldsen,
sowie Silikate zu zersetzen. Bariumchlorid erzeugt in den Losungen der Séure (oder der Fluoride)
einen weilen Niederschlag von Bariumfluorid, BaF,, unléslich in Ammoniak, lslich in viel Salz-
séure oder Salpetersiure. Calciumchlorid fillt aus den Ldsungen der Sdure (oder der Fluoride)
gallertartigen Niederschlag von Calciumfluorid, CaF,, unléslich in Ammoniak, 18slich in viel heiBer
Salzsiure. Alle Fluoride geben beim Erwérmen mit konz. Schwefelsiure gasformigen Fluor-
wasserstoff, der Glas dtzt. Diese Eigenschaft 148t sich am einfachsten zeigen, wenn man das Fluorid
in einer Platinschale mit konz. Schwefelséure {ibergieBt, schwach erwirmt und nun iiber die Schale
eine mit Wachs iiberzogene Glasplatte (Uhrg'as) legt, in deren Wachsiiberzug Zeichen eingeritzt
sind. Nach einiger Zeit entfernt man den Wachsiiberzug durch Abreiben. Bei Gegenwart von
Fluorwasserstoff sind die Zeichen dann eingeédtzt. Mischt man ein Fluorid mit Sandpulver und
erwirmt die Mischung mit konz. Schwefelsédure, so entweicht Siliciumfluorwasserstoff, H,SiFy,
als farbloses, an der Luft Nebel bildendes Gas. Hilt man in dieses Gas einen an einem Glas-
stab hingenden Tropfen Wasser, so erstarrt dieser gallertartig durch ausgeschiedenes Kiesel-
siurehydrat.

Bestimmung. Fluorwasserstoff und Fluoride lassen sich quantitativ als Bleifluorid-
chlorid, PbFCl, bestimmen, durch Fillung mit einer kalt gesittigten Bleichloridlosung. Der
Niederschlag wird auf gewogenem Filter gesammelt, mit Wasser gewaschen, getrocknet und ge-
wogen.

Darstellung der wisserigen Lésungen. In einer Retorte aus Blei wird Calcium-
fluorid (FluBspat) mit konz. Schwefelsiure im Sandbad erhitzt. Der entweichende Fluorwasser-
stoff wird in Platin- oder Hartgummigefiflen in Wasser aufgefangen. Zur Reinigung kann die
wisserige Losung aus Platinretorten destilliert werden.

Handelssorten. Man unterscheidet im Handel verschiedene Sorten FluBsdure, die
je nach der Reinheit im Preise erheblich voneinander abweichen. So kostete 1914 1 kg Acid.
hydrofluoric. 409/, HF = 0,60 M., dieselbe arsenfrei 0,65 M. Acid. hydrofluoric. concentratiss.
(65%/p HF)== 1,10 M. Acid. hydrofluoric. medicinale arsenfrei (10°/, HF)= 1,50 M. und Acid.
hydrofluoric. puriss. (40%/, HF) = 4,40 M., dieselbe pro analysi == 5,50 M. FluBséiure kommt in
Flaschen aus Guttapercha oder aus festem Paraffin in den Handel.

Eigenschaften. FluBsiure mit einem Gehalt von 40—55%, HF ist eine farb-
lose, an der Luft rauchende Fliissigkeit, die auch in starker Verdiinnung Lackmus-
papier stark rotet.

Priifung. Die nachstehenden Angaben beziehen sich auf reine, arsenfreie
FluBsdure, Acidum hydrofluoricum medicinale arsenfrei mit 109/, HF.
a) Sie muB in 1—2 cm dicker Schicht farblos sein. — b) 10 cem sollen beim Verdampfen
in einer Platinschale (Abzug!) héchstens 1 mg Riickstand hinterlassen. — ¢) Die mit der
25fachen Menge Wasser verdiinnte und mit Salzsiure versetzte FluBsidure darf inner-
halb 5 Minuten durch Bariumchloridlésung nicht getriibt werden (Schwefelsiure). —
d) Die mit der 5fachen Menge Wasser verdiinnte Siure darf weder durch Schwefel-
wasserstoff (Arsen, Blei), noch nach Neutralisation mittels Ammoniak durch
Ammoniumsulfid (Eisen, Zink) oder Natriumphosphat (Magnesium, Aluminium)
verdndert werden. Die Gehaltsbestimmung kann durch Titrieren mit Normal-Lauge
und Phenolphthalein geschehen in Becherglisern, die mit festem Paraffin aus-
gegossen sind, zum Riihren benutzt man Stibe aus Hartgummi. 1 cem n-Kalilange
== 20 mg Fluorwasserstoff, HF.

Aufbewahrung. Vorsichtig, in Flaschen aus Guttapercha oder Hartgummi. Die

ganz reine Flufséure fiir die Analyse wird in Flaschen aus festem Paraffin aufbewahrt, die mit
einer Blechdose umbhiillt sind.

Anwendung. Therapeutisch ist die Fluorwasserstoffsdure in stark verdiinntem Zu-
stande (1:5000—6000) in besonderen Réumen zu Inhalationen gegen Diphtherie und Tuberkulose
empfohlen worden, zurzeit aber wieder verlassen. Technisch zum Atzen von Glas, ferner in der
analytischen Chemie zum AufschlieBen der Silikate. In der Branntweinbrennerei als Zusatz
zur girenden Maische, um Milchsdurebildung zu verhindern.

Natrium fluoratum, Natriumfluorid, Sodium Fluoride, Fluorure de sodium,
Fluornatrium, Fluorol, NaF, Mol.-Gew. 42.
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Darstellung. Durch Sittigen von FluBséure mit Natriumcarbonat und Eindampfen
in Platinschalen. Technisch durch Kochen von geschlimmtem Kryolith AlF; -} 3 NaF,
mit Natronlauge.

Eigenschaften. Glinzende wiirfelige Kristalle, die beim Erhitzen wie Natrium-
chlorid verknistern, 16slich in 25 T. Wasser. Es greift Glas an, besonders in feuchtem
Zustande.

Aufbewahrung. Vorsichtig, in HartgummigefiBien oder Glasflaschen, die innen
mit Paraffin iiberzogen sind.

Anwendung. AuBerlich als Antiseptikum in wisseriger Losung 0,5—1,0:1000 zu
Wundverbénden, 0.5—1,0: 100 zu Injektionen bei Vaginitis. Technisch in Branntweinbrennereien
zum Abtoten von Milchsiure- und Buttersiurebakterien und anderen schidlichen Bakterien.
Auf 1 Hektoliter Maische werden 10—15 g Natriumfluorid zugesetzt. Als Gift fiir Ungeziefer
Ratten, Miuse, Schaben (vgl. Natrium siliciofluoratum S. 171).

Ammonium fluoratum, Ammoniumfiuorid, Fluorammonium, Ammonium Fluo-
ride, Fluorure d’ammonium, NH,F, Mol.-Gew. 37.

Darstellung. Durch Sublimation eines Gemisches von Natriumfluorid und Ammonjum-
chlorid bei etwas iiber 1000 oder durch Sittigen von FluBlsdure mit Ammoniakfliissigkeit und
Eindampfen in Platinschalen.

Eigenschaften. TFarblose Kristalle, in Wasser leicht 16slich, die Losung rotet
Lackmuspapier, weil das Salz fast immer saures Ammoniumfluorid enthilt. Es
greift Glas an.

Priifung. Beim Erhitzen auf dem Platinblech soll 1 g Ammoniumfluorid
hochstens 1 mg Riickstand hinterlassen.

Aufbewahrung. Vorsichtig, in HartgummigefiBen oder in innen mit Paraffin iiber-
zogenen (Hlasflaschen.

Anwendung. Selten. Bei Hypertrophie der Milz, gegen Kropf 0,3—1,25 ccm einer Losung
mit 0,75%/y NH,4F. Zum Glaséitzen und in der Analyse wie FluBsiure zum AufschlieBen von Si-
likaten.

(lasiitztinte. I. Ammonii fluorati 30,0, Aquae 15,0, Acidi sulfurici conc. 6,0 werden
in einem Bleiflischchen gemischt und auf 409 (nicht hoher) erwérmt. Nach dem Abkiihlen fiigt
man hinzu Acidi hydrofluorici fumantis 6,0 und Mucilaginis Gummi arabici q.s. Vorsicht!!—
II. Ammonii fluorati, Barii sulfurici 33 10,0 im Porzellanmdorser innig verreiben, dann in
einer Platinschale (oder Gummischale oder Bleischale) mit soviel Acidum hydrofluoricum ver-
mischen, da ein zum Schreiben geeigneter Brei eatsteht (DIETERICH). Man schreibt mit jeder
dieser Tinten mittelst Génse- oder Stahlfeder, it 1—2 Minuten einwirken, spiilt mit Wasser ab
und reibt mit Druckerschwirze ein.

Calcium fluoratum, s. u. Caleium.

Aluminium fluoratum, Aluminiumfluorid, AIF,; 4- 9 H,0, Mol.-Gew. 246.

Darstellung. Durch Auflésen von Aluminiumhydroxyd in FluBsiure und Eindampfen
zur Kristallisation.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, in kaltem Wasser langsam léslich, leicht
loslich in heiflem Wasser.
Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. In den Branntweinbrennereien wie Natriumfluorid. Wasserfreies Alu-
miniumfluorid wird bei der Gewinnung von Aluminium als FluBmittel verwendet.

Natrium-Aluminium fluoratum, Natrium-Aluminiumfluorid, AIF,- 3 NaF, Mol.-
Gew. 210.

Aus Natriumaluminiumfluorid besteht der Kryolith (Eisstein), der in Grén-
land vorkommt und fast ausschlieBlich in Danemark verarbeitet wird.

Darstellung. Kinstlich wird es aus FluBspat und Aluminiumsulfat gewonnen nach

verschiedenen Verfahren, indem man erst Natriumfluorid darstellt und dieses mit Aluminium-
sulfat umsetzt.

Eigenschaften. Weiles kristallinisches Pulver, unldslich in Wasser.
Anwendung. In geschmolzenem Zustande dient es bei der Gewinnung von Aluminium

als Elektrolyt; ferner wird es bei der Herstellung von Milchglas und Email als Triibungsmittel
verwendet.



Acidum hydrofluoricum. 171

Acidum hydrosiliciofluoricum, Kieselfluorwasserstoffsiure, Siliciumfluorwas-
serstoffsdure, Kieselflufsdure, Silicohydrofluorie Acid, Acide hydro-
fluosilicique. Wisserige Losungen von Kieselfluorwasserstoff.

Kieselfluorwasserstoff, H,SiFg, Mol.-Gew. 144, entsteht durch Einwirkung von
Wasser auf Silicinmfluorid: 3 SiF; 4 4 H,0 = 2 H,SiFg - Si(OH),.

Darstellung. In einen Kolben, der mit einem zweifach rechtwinkelig gebogenen Gas-
ableitungsrohr versehen ist, bringt man eine Mischung von 10 T. gepulvertem Calcium-
fluorid (FluBspat) und 8 T. feinen Quarzsand, sowie 60 T. konz. Schwefelsdure und
mischt durch Umschwenken. Das Gasabzugsrohr fiihrt man in eine Vorlage (Flasche oder Zylinder),
Jderen Boden mit einer 1—2 cm hohen Schicht Quecksilber bedeckt ist, so ein, daf das Rohr
unter dem Quecksilber miindet (Abb. 76). Dann gieBt man in die Vorlage (auf das Quecksilber)
40—50 T. Wasser und erhitzt den Kolbeninhalt. Es entweicht Siliciumfluorid, das mit dem Wasser
Kieselfluorwasserstoff bildet unter Abscheidung von gallertartiger Kieselsiure. Letztere wird
ofters durch Umriihren zerteilt. Ist die Gasentwickelung beendet, so koliert man die Fliissigkeit
durch Leinwand, preSt die Kieselsiure ab und filtriert schlieBlich die Losung durch Papier. Die
so gewonnene Kieselfluorwasserstoffsdure enthélt rund 69/, H,SiFg, spez. Gew. 1,060—1,065.

Eigenschaften. Tarblose Fliis-
sigkeit, die in Platingefifien erhitzt
ohne Riickstand verdampft. Sie greift
Glasgefifle zwar nur méabig, aber im-
merhin merklich an., Sie ist ewne
zwelbasische Siure; die Salze heiBen
Siliciofluoride. Durch Barium-
chlorid entsteht in der wisserigen
Ldsung der Siure ein Niederschlag von
Kieselfluorbarium, BaSiF,. Werden
die Siliciofluoride der Alkalimetalle
erhitzt, so entweicht Siliciumfluorid
und es hinterbleiben Alkalifluoride.

Aufbewahrung. Vorsichtig. In
Glasflaschen mit Gummistopfen, da Glas
stopfen eingekittet werden.
Anwendung. Als Reagens in det
chemischen Analyse, z. B. zum Nachweis
des Kaliums, mit dem sie schwer l6sliches
Kaliumsiliciofluorid bildet. Eine Lésung Abb. 76.
von Kieselfluorwasserstoffsiure und deren
Natriumegalz dient unter der Bezeichnung Montaninfluat zum Trockenmachen feuchter Winde.
Kieselfluorwasserstoffsgure ist giftig und wirkt étzend.

Ammonium siliciofluoratum, Ammeoniumsiliciofluorid, XKieselfluorammonium,
SiFg(NH,),, bildet ein weilles kristallinisches Pulver, das in 2 T. heiflem und 6 T.
kaltem Wasser loslich ist.

Natrium siliciofluoratum. Kieselfluornatrium, Natriumsiliciofluorid, Na,SiF,,
bildet ein weiBes kérniges, in Wasser weniger losliches Pulver oder weille Kristalle.

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. AuBerlich bei Wunden, Cystitis, Gonorrhde, zur Desinfektion der
Mundhéhlen, bei kariosen Zihnen in sehr verdiinnter Lésung 0,2:100. Kieselfluornatrium dient
auch zum Vergiften von Ungeziefer: Ratten, Miusen, Schwaben u. a. Es ist ein starkes
Gift und deshalb mit groBer Vorsicht abzugeben und anzuwenden. H. MATTHES und
G. BRAUSE forderten die Aufnahme in das Giftgesetz und die Vorschrift, daBl es nur gefiarbt
(griin oder blau) abgegeben werden darf. Folgende Ungeziefermittel, die teilweise von den Her-
stellern als giftfrei oder als unschadlich fiir Menschen und Haustiere bezeichnet werden, be-
stehen im wesentlichen aus Kieselfluornatrium: Styxol, 68,49/, Uba, 73,59/, (griingefirbt),
Plagin, 959, (im Kriege zur Bekimpfung der Lause empfohlen, aber wegen seiner gefihr-
lichen Wirkung auf die Haut von verschiedenen Generalkommandos verboten; Plagin der
Firma Kurt KREYHAHN, Chem. Fabrik LaBOR, Berlin, enthiilt nach Angabe des Herstellers
kein Kieselfluornatrium), Tanatol, 90,7 %/; (auch gegen Kopfliuse und Liuse der Haustiere
empfoblen), Nicoschwab, 54,19/,
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Organische Fluorverbindungen. Einige organische Fluorverbindungen der Ben-
zol- und Naphthalinreihe werden von VALENTINER u. ScEWARz in Leipzig-Plagwitz
zur Herstellung von Arzneizubereitungen verwendet.

Darstellung. Durch Einwirkung von Fluorwasserstoff auf Diazoniumverbindungen;
z. B. wird Anilin diazotiert und die Ldsung von Benzoldiazoniumchlorid mit FluBsiure versetzt
und erwdrmt; man erhilt so Fluorbenzol, CgH;F.

Fluorbenzol, CgHF, farblose Fliissigkeit, Sdp. 859. Geruch angenehm.

p-Fluortoluol, CgH(CH;)F [1, 4], aus p-Toluidin. Farblose Fliissigkeit, Sdp. 1169,

Fluorpseudocumol, CgH,(CH;),F, aus Pseudocumidin. Farblose Fliissigkeit oder blattrige
Kristalle, Smp. 249, Sdp. 1729, Geruch stark gewiirzig.

Fluorphenetol, CgH,(OC,H;)F [1, 4], aus p-Phenetidin. Gelbliche Fliissigkeit, Sdp. 1970.
Geruch an Anisdl erinnernd.

Difluordiphenyl, FCgH,-CgH,F, aus Benzidin. Farblose Kristalle, Smp. 890. Geruch’
an Dill erinnernd.

Fluornaphthalin (), C,H,F, aus §-Naphthylamin. Farblose Kristalle, Smp. 592, Sdp. 211°.

Diese Fluorverbindungen sind alle in Wasser unldslich, l8slich in Weingeist, Ather, Chloro-
form und in fetten Olen.

Fluoroformwasser (VALENTINER u. SCHWARZ, Leipzig-Plagwitz) soll eine wisserige
Lésung von Fluoroform, CHFy sein, mit einem Gehalt von 2,8%/, (Vol.-9/,, d. h. 2,8 cem der
gasformigen Verbindung in 100 cem der Losung). Nach CHEVALIER enthilt es aber kein Fluoroform.

Antirheumatinl), Antirheumin, Fluorrheumin, wird eine Salbe gegen Influenza und
Rheumatismus genannt, die aus 1 T. Fluorphenetol, 4 T. Difluordiphenyl, 10 T. Vaselin und
85 T. Wollfett besteht.

Epidermin ist eine Salbe aus 1 T. Fluorpseudocumol, 4 T. Difluordiphenyl, 85 T. wasser-
freiem Lanolin und 10 T. Vaseline. Sie wird bei eiternden Wunden, Brandwunden, iiberhaupt
als Heilsalbe angewandt. Hersteller: VALENTINER u. SCHWARZ in Leipzig-Plagwitz.

Acidum hydrojodicum siehe unter Jodum §. 1544.

Acidum hypophosphorosum.

Acidum hypophosphorosum. Unterphosphorige Siiure. Hypoposphorous Acid.
Acide hypophosphoreux. H,PO,, Mol.-Gew. 66.

Darstellung. Man erwirmt Phosphor mit einer wisserigen Losung von Barium-
hydroxyd, bis er — unter Entwickelung von selbstentziindlichem Phosphorwasserstoff — sich
gelost hat, und kein Phosphorwasserstoff mehr entweicht: 3 Ba(OH), -8 P4 6 H,0 =
3 Ba(PH,0,), + 2 PH;. Die Losung des Bariumhypophosphits wird abfiltriert und durch Ein-
leiten von Kohlendioxyd von dem iiberschiissigen Bariumhydroxyd befreit. Durch Eindampfen
des Filtrates erhilt man Kristalle von Bariumhypophosphit, Ba(PH,0,), + H,0.

285 g dieser Kristalle werden in 5 Liter Wasser geltst, zu der Losung gibt man 98 g konz.
Schwefelsdure (in 300 ccm Wasser geldst) oder soviel, daf das Barium genau ausgefillt wird.
Man 148t absetzen, filtriert vom Bariumsulfat ab und bringt die Ldsung durch Eindampfen auf
das geforderte spez. Gewicht.

Eigenschaften und Erkennung. In reinem Zustande bildet die Unter-
phosphorige Siure farblose Kristalle, die schon bei etwa 17° schmelzen, sie ist
deshalb bei gewohnlicher Temperatur meist fliissig. In Wasser 1ost sie sich sehr
leicht. Bei starkem Erhitzen (iiber 130°) zerfillt sie in Phosphorwasserstoff, der
sich entziindet, und Phosphorige Siure, die bei weiterem Erhitzen (160—1709)
in Phosphorwasserstoff und Phosphorsiure zerfillt. Sie ist ein Reduktionsmittel,
scheidet aus Silbernitratlésung metallisches Silber ab, reduziert Kaliumpermanganat
und bringt in alkalischer Kupferlésung eine gelbe Ausscheidung von Cuprohydroxyd
hervor. Mercurichlorid reduziert sie zu Mercurochlorid und dann zu metallischem
Quecksilber, Arsenverbindungen reduziert sie zu Arsen. Die Unterphosphorige Séure
.8t einbasisch; ihre Salze heifien Hypophosphite.

1) Nicht zu verwechseln mit einer aus Natriumsalicylat und Methylenblau bestehenden
Mischung, die auch ,,Antirheumatin‘ genannt wird.
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Acidum hypophosphorosum (Amer.) enthilt 30—329/, H,PO,.

Priifung. a) Spez. Gewicht ungefihr 1,130 (25°). — b) Wenn 10 ccm der Siure
mit Ammoniakfliissigkeit neutralisiert werden, so darf hochstens ein unbedeutender
Niederschlag entstehen; die filtrierte Flissigkeit darf durch Kaliumsulfatlésung (oder
verdiinnte Schwefelsdure) nicht getriibt werden (Barium). — ¢) 10 ccm diirfen durch
Schwefelwagsserstoffwasser nicht verindert werden, auch nicht nach dem Uber-
sittigen mit Ammoniak. — d) Die mitWasser verdiinnte Sdure (1 g - 2 cem) darf mit
Platinchloridlésung oder mit Natriumkobaltnitritlésung hochstens eine unbedeutende
gelbe Tritbung geben (Kalium). — ¢) Werden 2 cem der Sdure mit einer Mischung
von 3 cem Salpetersiure (68°/ HNO,) und 10 com Wasser {oder mit 8 cem 256%,iger
Salpetersidure) auf dem Wasserbad zur Trockne verdampft, so darf der Riickstand
nach Gurzerr gepriift, keine Arsenreaktion geben. (Da Unterphosphorige Sdure die
Sauerstoffverbindungen des Arsens zur Arsen reduziert, ist es ziemlich ausgeschlossen,
daB sie Arsenverbindungen enthilt. Erhitzt man etwa 1 g der Sdure mit etwa 3 g
rauchender Salzsiure und bleibt die Fliissigkeit auch nach lingerem Stehen wasser-
hell, so ist kein Arsen zugegen.)

Gehaltsbestimmung. Man verdiinnt 5 com der Siure mit etwa 50 ccm Wasser und
titriert mit n-Kalilauge (Phenolphthalein als Indikator). 1 cem n-Kalilauge = 66 mg H3PO,.

Acidum hypophosphorosum dilutum (Amer.) enthilt 9,5—10,5%, H,PO,. 100 g Acid.

hypophosphorosum. und 210 g Wasser werden gemischt. Spez. Gew. 1,042 (259).
Priifung wie bei der 30%,igen Sdure mit entsprechender Menge.
Anwendung. Die 109/,ige Siure in Gaben von 2—10 Tr. in starker Verdiinnung mehr-

mals tiglich als Stimulans und Tonikum bei nervésen Krankheiten. Durchschnittsgabe 0,5 cem
der 10%/yigen Séure (Amer).

Salze der Unterphosphorigen Sdure siche bei den Metallen.

Acidum jodicum siehe unter Jodum 8. 1545.
Acidum kakodylicum siehe unter Arsenum $. 569.

Acidum lacticum.

Acidum{ lacticum. Milchsiure. Garungsmilchsiure. Athyliden-
milchsédure. a-Oxypropionsidure. Lactic Acid. Acide lactique.
CH,-CH(OH)- COOH, Mol.-Gew. 90. Germ. 6 s. Bd. IT, 8. 1301.

Milchsdure entsteht aus Zuckerarten durch die Milehsduregirung, die durch
den Bacillus acidi lactici HuepPE (und andere Bakterien) hervorgerufen wird.

Darstellung. Man l6st 3 kg Zucker und 15 g Weinsédure in 17 Liter warmem Wasser
und 148t diese Losung 2 Tage an einem warmen Ort stehen, damit der Rohrzucker invertiert,
d. h. in Dextrose und Lavulose (Invertzucker) umgewandelt wird. Alsdann fiigt man 100 g alten
Kise sowie 1200 g rohes Zinkoxyd, hinzu, die in 4 Liter saurer Milch verteilt sind, und
1aB8t das Ganze unter 6fterem Umriihren 8—10 Tage bei 30—40° stehen. Die Gérung ist beendet,
wenn die urspriinglich diinnfliissige Masse sich in einen steifen Brei von milchsaurem Zink (Zink-
laktat) verwandelt hat und infolge der dann eintretenden Buttersiuregirung eine Gasentwick-
lung beginnt (CO, und H). Man bringt die Masse durch Aufkochen wieder in Ldsung, filtriert
und dampft das Filtrat zur Kristallisation ein. Die erhaltenen Kristalle werden durch Um-
kristallisieren gereinigt, dann in Wasser geldst, und die wisserige Losung nun mit gewaschenem
Schwefelwasserstoff gesiittigt; es fillt weiBes Zinksulfid aus und die vorher an Zink gebundene
Milchséure wird frei:

[CH,CH(OH)COO0]3Zn -} Hy8 = ZnS -} 2 CH;CH(OH)COOH.
Man 148t absetzen, filtriert vom Zinksulfid ab und dampft die wisserige Milchsiurelosung bis
zur Konsistenz eines diinnen Sirups ab. Da die Siure in der Regel noch etwas Mannit und Zink-
laktat enthilt, so lost man sie nach dem Erkalten in Ather auf, wobei Zinklaktat und Mannit
ungeldst zurilickbleiben. Man entfernt darauf den Ather durch Destillation und bringt die
dtherfreie Milchsiure durch Eindampfen auf ein spez. Gewicht von etwa 1,24, worauf man
gie nach dem Erkalten auf das geforderte spez. Gewicht von 1,21 —1,22 einstellt (LAUTEMANN).
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Bei der Milchsduregirung mu8 die Fliissigkeit aufler dem Zucker und den Milchsédure-
bakterien Nahrstoffe fiir die letzteren enthalten, die ihnen in der zugesetzten Milch geboten werden.
Die giinstigste Temperatur fiir die Gérung ist 35—429, oberhalb 450 hért die Girung auf. Die
Milchsdure muB durch zugesetzte Basen gebunden werden, da sonst die Gérung zum Stillstand
kommt. In stark saurer Losung stellen die Bakterien ihr Wachstum ein. Man kann die Milch-
siure mit Calciumcarbonat, Bariumcarbonat und Natriumbicarbonat binden, wenn man Salze
der Milchsidure darstellen will. Zur Darstellung von freier Milchsdure nimmt man Zinkoxyd,
weil sich das entstehende Zinklaktat durch Schwefelwasserstoff zerlegen 1iBt. Die Girung mub
durch Erhitzen unterbrochen werden, sobald die Zerlegung des Zuckers in Milchsdure beendet
ist, weil nach der beendeten Milchstiuregirung sofort die Buttersiuregérung durch die in der
Mischung vorhandenen Buttersdurebakterien einsetzt.

Zur technischen Darstellung von Milchsiure wird Stirkezucker verwendet, der mit
Reinkulturen von Milchsdurebakterien vergoren wird.

Die durch Eindampfen konzentrierte Milchsdureldsung enthdlt nicht nur Milchsdure und
Wasser. Ein Teil der Milchsiure geht beim Eindampfen unter Wasserabspaltung aus je 2 Mole-
keln CH,CH(OH)COOH in Laktylmilchsdure oder Dilaktylsdure,

CH,CH(OH)CO- OCH<8§%H ,

iiber. Die offizinelle Milchséure der verschiedenen Pharmakopden vom spez. Gew. 1,210—1,220
enthilt annidhernd 609/, Milchsdure, 279/y Dilaktylséure (die weiteren 30%/, Milchsdure ent-
sprechen) und 139/, Wasser. In verschiedenen Pharmakopden ist bei einem spez. Gew. 1,21—1,22
der Gehalt == 75%/, angegeben. Diese Angabe ist unzutreffend. Germ. gibt an 750/, Milchsiure
und 159/, Milehséureanhydrid, was ebenfalls nicht stimmt; ebenso ist die Angabe der Brit., 759/,
Milchsdure und 100/, Dilaktylsiure, falsch (vgl. Gehaltsbestimmung). Bei stirkerem Er-
hitzen (auf 1500) spaltet die Dilaktylsdure weiter Wasser ab und bildet Laktid,
CH,;CHO-0C
¢o - OCHCH,.

Da diese Temperatur beim Eindampfen der Milchsdure nicht erreicht wird, so ist Laktid in der
Milchsdure hochstens in Spuren enthalten.

Eigenschaflten. Die Milchsiure der Pharmakopdéen ist eine klare, farblose. oder
schwach gelbliche, geruchlose, sirupdicke, rein sauer schmeckende, hygroskopische
Flissigkeit, leicht loslich in Wasser, Alkohol und Ather, nicht l6slich in Benzin,
Chloroform und Schwefelkohlenstoff. Auf dem Platinblech erhitzt, verbreannt sie
mit nichtleuchtender Flamme, ohne zu verkohlen. Die Gérungsmilchsiure ist ein
optisch inaktives Gemisch von Links- und Rechtsmilchsiure; nach GADAMER ent-
steht bei der Milchsduregirung meist aber etwas mehr Rechts- als Linksmilchsiure,
g0 daB die Girungsmilchsiure auch schwach rechtsdrehend sein kann. Die Milch-
sdure ist eine einbasische Siure, ihre Salze heilen Laktate.

Erkennung. Wird 1 Tr. Milchsiure mit 10 cem Kaliumpermanganatldsung (1:1000)
erwiirmt, so tritt der Geruch des Acetaldehyds auf. — Erhitzt man Milchsdure in wiisseriger Lo-
sung (0,5 g—}10 ocm) mit Zinkoxyd und filtriert heiB, so scheidet sich aus dem Filtrat beim Er-
kalten Zinklaktat kristallinisch aus. Zum Nachweis kleiner Mengen von Milchséure ist das Filtrat
durch Eindampfen zu konzentrieren.

Priifung. a) Spez.Gewicht 1,210—1,220. -— b) Milchsdure darf bei gelindem Er-
wérmen nicht nach Fettsduren riechen. — ¢) Sie darf, in einem mit Schwefelsiure ge-
spillten Glas iiber Schwefelsiure geschichtet, diese innerhalb 15 Minuten nicht farben
(Zucker). — Die wisserige Losung (je 1g 10 cem) darf nicht verindert werden:
d) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle), — e) durch Bariumnitratlésung
(Schwefelsdure), — f) durch Silbernitratlésung (Salzsiure), — g) durch Ammonium-
oxalatlésung (Calciumsalze), — h) durch iiberschiissiges Kalkwasser, auch nicht
beim Erhitzen (Weinsiaure, Oxalsiure, Citronensiure). Bei der letzteren Probe sind
fiir 1 g Milchsdure 250 ccm Kalkwasser erforderlich; sie ist wenig scharf und 148t
sich durch folgende Proben ersetzen: — i) Eine Loésung von 1 g Milchsdure ‘in
10 cem Weingeist darf durch Kaliumacetatlosung (etwa 10 Tr.) nicht getriibt
werden (Weinsdure, 19/, gibt deutliche Ausscheidung von Kaliumbitartrat), —
k) Die mit Ammoniakflitssigkeit schwach ibersittigte wisserige Losung (1 g+ 10cem)
darf durch Calciumechloridldsung (einige Tropfen) nicht getriibt werden (Oxalsiure).
— 1) Citronensédure (auch Weinsjure) erkennt man beim Verbrennen: Wird 1 g
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Milchsiure in einem Porzellantiegel vorsichtig erhitzt, so muB sie bis auf einen ge-
ringen Ansatz von Kohle verbrennen (Citronensiure, Weinsdure, auch Zucker geben
stirkere Abscheidung von Kohle). — m) Beim Glihen des Riickstandes von 1 g
Milchsdure darf hochstens 1 mg Asche hinterbleiben.

Anmerkung zu ¢: Die Temperatur darf nicht héher als 200 sein, bei 250 gibt auch
die reinste Milchsiure eine gefirbte Zone.

Gehaltsbestimmung. 5 g Milchsiure werden in einem MeBkélbchen mit
Wasser auf 50 cem verdiinnt, 20 cem dieser Mischung werden in einem Kdlbchen
aus Jenaer Glas mit n-Kalilauge neutralisiert (Phenolphthalein). Hierzu miissen
mindestens 16,6 ccm erforderlich sein. Die neutralisierte Fliissigkeit wird mit wei-
teren 10 cem n-Kalilauge versetzt und 1 Stunde lang auf dem Wasserbad erwirmt;
zum Neutralisieren des Uberschusses an Kalilauge miissen etwa 6,7 cem n-Salzsdure
erforderlich sein. Germ. 6 s. Bd. II, 8. 1301.

Berechnung. Bei der ersten Titration werden Milchsdure und Dilaktylsdure zu-
sammen bestimmt. Letztere ist ebenso wie die Milchsdure eine einbasische Saure. I cem n-Kali-
lauge == 90 mg Milchsiure und == 162 mg Dilaktylsiure. Bei der zweiten Titration wird die aus
der Dilaktylsiure gebildete Milchsiure bestimmt. Wenn bei der zweiten Titration 6,7 com
n-Salzsiure zum Zurlicktitrieren verbraucht werden, sind 3,3 cem n-Kaliauge verbraucht zur
Bindung der aus der Dilaktylsiure gebildeten Milchsdure; 3,3 ccm n-Kalilauge sind dann
auch bei der ersten Titration zur Bindung der Dilaktylsiure verbraucht worden. Von den
16,6 ccm n-Kalilauge der ersten Titration bleiben also 13,3 fiir' die Milchséure = 13,3 >< 90 mg
== 1,197 g Milchsiure in 2 g Acidum lacticum ==rund 60%/, und 3,3 >< 162 mg==0,5346 g
Dilaktylsdure in 2g Acidum lacticum == rund 27%/,. Diese 27%/, Dilaktylsiure entsprechen
309/, Milchséure, so daB sich der Gesamtgehalt an Milchsdure zu 900/, berechnet. Amer.
fordert 85— 909/,.

Bestimmung von Milchsdure in Laktaten. Die quantitative Bestimmung der Milch-
sdure in milchsauren Salzen kann, nach J. PAESSLER, falls keine anderen durch Chromsdure in
saurer Losung oxydierbaren Substanzen zugegen sind, auf Grund der Gleichung: 3 C;HgO; -
2 K,Cry0, -+ 8 HyS0, = 2 K380, - 2 Cry(S0,); -1 3 CH;COOH - 3 CO, |- 11 H,0 in folgender
Weise geschehen: Eine etwa 0,4 g Milchsaure enthaltende Menge der Losung wird mit 10 cem
verdiinnter Schwefelsiure und 25 cem 1/,-n-Kaliumdichromatldsung (24,515 g: 1000 cem) 1 Stunde
lang am RiickfluBkiihler gekocht; nach dem Erkalten wird das iiberschiissige Dichromat nach
Zusatz von Kaliumjodid mit 1/;o-n-Natriumthiosulfatlésung zuriicktitriert. 1 cem 1/,n-Kalium-
dichromatlsung == 11,25 mg Milchsiure.

Anwendung. Konz. Milchsiure wirkt auf Schleimhiute étzend; man, benutzt sie daher
dufBerlich als Atzmittel und in Form von Inhalationen bei verschiedenartigen Affektionen der
Rachen- und Nasenhohle (Leukoplakie) und bei Kehlkopftuberkulose (20—1000/yig), auch zum
Aufitsen diphtherischer Membranen. Gelegentlich dient sie auch zum Entfernen des Zahnsteins.
Innerlich in sehr starker Verdiinnung (1: 100—150) gilt sie als ein die Verdauung unterstiitzendes
Mittel, doch wird sie verbiltnismaBig selten (bei Siuglingsdiarrhden) verordnet, sondern viel
hiufiger in Form von Molken, saurer Milch oder Buttermilch gebraucht, auch wird reine Milch-
siure zu Erfrischungsgetrinken verwendet. Die Milchsiure gehdrt zu denjenigen organischen
Siuren, die lingere Zeit hindurch auch in gréBeren Gaben gut vertragen werden. Milchsiure
wird im Organismus zu Kohlensiure verbrannt, milchsaure Alkalien machen deshalb das Blut
starker alkalisch.

Technisch in der Farberei nnd Gerberei. In der Mikroskopie in 19/yiger oder konzen-
trierterer Losung als Entkalkungsmittel.

Pastilli Acidi lactici.

Limonade lactique (Gall.). Acidi lactici 10,0
Acidi lactici (1.240) 10,0 Sacchari pulverati 88,0
Aquae destillatae 890,0 Vanillae saccharatae 2,0
Sirupi simplicis 100,0. Tragacanthae pulveratae 0,1

Fiant pastilli 50. Vor jeder Mahlzeit 2—3 Pastillen.

Lactokrit-Séure, d.i. Siuremischung fiir den Lactokrit von LAVAL, besteht aus 95 Vol.
Milchsdure und 5 Vol. Salzsiure von 25%/,.

Lactolin, in der Firberei zur schnellen Reduktion der Chromsiurebeizen verwendet,
enthalt Milchsiure und Kaliumlactat.

Natrium lacticum, Natriumlaktat, milchsaures Natrium, Sodium Lactate,
Lactate de sodium, CH,CH(OH)COONa, Mol.-Gew. 112.

Nur in konz. wisseriger Losung im Handel.

Darstellung. Technisch durch Umsetzen von Calciumlaktat (100 T.) mit Natrium-
bicarbonat (62 T.) in wisseriger Losung durch Erhitzen, Filtrieren und Eindampfen der Losung.
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Im kleinen erhilt man es aus Milchsgure durch Neutralisieren mit Natriumearbonat (bis zur schwach
alkalischen Reaktion) und Eindampfen der Lésung.

Eigenschaften. Die konz. wisserige Losung ist eine farblose oder sohwach gelbliche
neutrale oder schwach alkalische Fliissigkeit, Geschmack mild salzig; mischbar mit Wasser und
Weingeist, unléslich in Ather.

Priifung. a) Wird die Losung mit Weinsiure versetzt und auf dem Wasserbad erhitat,
so darf kein Geruch nach Essigsiure auftreten, und der Dampf darf Lackmuspapier nicht réten
(Natriumacetat). — b) Ammoniakalische Silbernitratlésung darf nicht reduziert werden (Starke-
zucker). — ¢) Werden 2 g der Losung mit 3 g krist. Zinksulfat verrieben, und das Gemisch mit
10 g Weingeist und 5 g Ather geschiittelt, so darf das Filtrat beim Abdampfen keinen Riickstand
hinterlassen (Gly:erin).

Anwendung. Es wurde in ziemlich groSen Gaben (10—60 g) als Sedativam und mildes
Schlafmittel empfohlen, ist aber wirkungslos. Eine konz. Losung von Natriumlaktat hat unter
dem Namen Perkaglycerin als Ersatz fiir Glycerin Anwendung gefunden.

Weitere milchsaure Salze b. bei den Metallen.

Acidum monochloraceticum siehe unter Acidum aceticum . 110.

Acidum nitricum.

Acidum nitricum. Salpetersiure. Nitric Acid. Acide azotique.
Acidum azoticum, HNO, oder NO,-OH, Mol.-Gew. 63.

Gewinnung. Salpetersiure wird gewonnen: I durch Erhitzen von Natriumnitrat
{Chilesalpeter) mit konz. Schwefelsiure: NaNO; - H,80, = HNO, } NaHSO,, wobei Na-
triumbisuifat als Nebenprodukt erhalten wird.

II. Aus dem Stickstoff der Luft. a) durch Bildung von Stickoxyd aus dem Stick-
stoff und Sauerstoff der Luft nach BIRRELAND und EYDE mit Hilfe des elektrischen Flammen-
bogens. Aus dem Stickoxyd, NO, erhilt man durch weitere Oxydation an der Luft Stickstoff-
peroxyd, N,O,, das mit Kalkmilch Calciumnitrat gibt, aus dem man dann Natriumnitrat
darstellen kann, — b) durch Vereinigung von Stickstoff mit Wasserstoff nach HABER erhilt man
Ammoniak, das durch den Sauerstoff der Luft mit Hilfe von Katalysatoren zu Stickoxyden
verbrannt wird, aus denen man dann wie nach a) Salpetersiure gewinnen kann. Auch aus Kalk-
stickstoff (= Calciumcyanamid, s. Calciumcarbid) gewonnenes Ammoniak wird fiir diesen
Zweck verwendet. Anfangs gewann man aus den im Flammenbogen oder durch Verbrennung
von Ammoniak erzeugten Stickoxyden salpetersaure Salze, Calciumnitrat und Natriumnitrat und
aus dem letzteren erst die Salpetersiure; heute werden die Stickoxyde mit Wasser unmittel-
bar in freie Salpetersiure ilibergefilhrt. Es gelingt auf diese Weise auch sehr konzentrierte
Salpetersiure darzustellen, ohne Mitbenutzung von konz. Schwefelsdure, die zur Gewinnung von
starker Salpetersiure aus Natriumnitrat ndtig ist.

Eigenschaften. Vollkommen wasserfreie Salpetersiure ist nur unter
—41° bestindig. Sie bildet dann eine farblose Kristallmasse, die oberhalb —419
schiilzt, wobei ein kleiner Teil der Salpetersiure in Wasser und Salpetersaureanhydrid,
N,O;, zerfillt. Letzteres zerfillt dann weiter in Sauerstoff und Stickstoffperoxyd,
N,0,, das die Salpetersiure gelblich farbt und allméhlich entweicht. Die héchst konz.
fliissige Salpetersiure enthalt 98,7%/, HNO,; sie ist durch kleine Mengen von Stick-
stoffperoxyd gelblich gefirbt und raucht an der Luft durch Abgabe von Salpeter-
sduredampf und Stickstoffperoxyd; spez. Gew. 1,52 bei 15% Sdp. 86%. Im Licht wird
sie stirker gelb gefirbt durch Zerlegung weiterer Mengen in Stickstoffperoxyd,
Sauerstoff und Wasser. Praktische Verwendung finden wisserige Losungen von
Salpetersdure mit verschiedenem Gehalt (s. S. 178).

Salpetersdure ist ein kriftiges Oxydationsmittel, auch in wisserigen Lésungen.
Je nach dem Wassergehalt ist die Einwirkung auf oxydierbare Stoffe verschieden
heftig. Bei den Oxydationen durch Salpetersiure wird diese zu Stickoxyden reduziert,
besonders zu NO und N,0;, die mit dem Sauerstoff der Luft braunes NO; und N,O,
geben. Die Reduktion der Salpetersiure kann aber auch bis zu Stickstoff, Am-
moniak und Hydroxylamin gehen. Bei der Einwirkung von Salpetersaure auf orga-
nische Stoffe kann die Oxydation so heftig verlaufen, daB Entziindung eintritt.
Viele organische Verbindungen, besonders das Benzol und seine Abkémmlinge



Acidum nitricum. 177

werden durch konz. Salpetersiure in Nitroverbindungen iibergefiihrt; Atkohole
werden in Salpetersidureester iibergefiihrt, z. B. Salpetersiuregiycerinester (sog.
Nitroglycerin) u. a. Viele Metalle werden unter Reduktion eines Teiles der Salpeter-
giure zu Nitraten geldst, Zinn und Antimon werden in unlésliche Metazinnsiure und
Metaantimonsiure iibergefihrt. Nur Gold, Platin und einige andere Metalle der
Platingruppe werden von Salpetersiure nicht angegriffen.

Werden wisserige Losungen von Salpetersiure mit einem Gehalt von unter
70%/y HNO, erhitzt, so entweicht so lange Wasserdampf mit wenig Salpetersiure,
bis der Gehalt auf etwa 709/, HN O, gestiegen ist, Salpetersiure von @ber 70%/, HNO,
gibt beim Erhitzen Salpetersiure und wenig Wasserdampf ab, bis der Gehalt auf
etwa 70/, gesunken ist; mit diesem Gehalt destilliert die Siure dann bei 1220
(760 m B.) iiber.

Erkennung. Ist die Salpetersiure nicht zu sehr verdiinnt, so erkennt man sie daran,
daB sie beim Erhitzen mit einem Stiickchen Kupferblech braune Dimpfe von Stickstoffperoxyd
gibt. Es entsteht dabei zundchst farbloses Stickoxyd, NO, das sich mit dem Sauerstoff der
Luft zu braunem NO, vereinigt. — Bringt man zu einer Losung von etwa 0,01 g Brucin in etwa
3 cem konz. Schwefelsiure ein ge Tropfen einer Salpetersiure oder Nitrate enthaltenden Lésung,
so farbt sich die Mischung rot; die Firbung geht allmihlich in Gelb iiber. — Erhitzt man
eine sehr verdiinnte Phenollésung (etwa 0,1—0,29/;) nach Zusatz von verdiinnter Schwefel-
séiure mit einer Salpetersiure oder Nitrate enthaltenden Ldsung, so firbt sich die Fliissigkeit
gelb (infolge der Bildung von Nitrophenol); die Firbung wird beim Ubersittigen mit Ammoniak-
fliissigkeit dunkelgelb. — Mischt man etwa 1 ccm einer Salpetersiure oder Nitrate enthaltenden
Losung mit 2—3 ccm konz. Schwefelsiure und iiberschichtet mit Ferrosulfatlésung (1 T.
Ferrosulfat |- 1 T. Wasser 4+ 1 T. verdiinnte Schwefelsdure, frisch bereitet), so firbt sich die
Beriihrungsfliche der Fliissigkeiten braun. Die Reaktion ist am empfindlichsten, wenn man die
heiBe Mischung gleich mit der Ferrosulfatldsung iiberschichtet. Die Farbung ist am besten zu
erkennen, wenn man das Probierrohr vom Licht abgewandt gegen ein weilles Blatt Papier
hilt. Bei dieser Rektion wird die Salpetersiure durch das Ferrosulfat zu Stickoxyd reduziert,
das sich in der Ferrosulfatldsung mit brauner Farbe 16st unter Bildung einer Verbindung von
Ferrosulfat mit dem Stickoxyd. — Ldst man etwa 0,01 g Diphenylamin in 2 Tr. Wasser und
etwa 3 cem konz. Schwefelsiure und fiigt einige Tropfen einer Losung von Salpetersiure oder
eines Nitrates hinzu, so firbt sich die Mischung dunkelblau (verschiedene andere oxydierend
wirkende Verbindungen rufen die Firbung auch hervor). — Vermischt man Indigolésung
mit viel konz. Schwefelsiure und fiizt eine Lésung von Salpetersdure oder eines Nitrates hinzu,
so verschwindet beim Erhitzen die Blaufirbung, und die Fliissigkeit wird gelb. (Chlor und
Unterchlorige Sdure entfirben Indigolésung schon in der Kilte).

Nachweis von Salpetersiure neben Salpetriger Sdure. Man versetzt die Losung
mit Hydrazinsulfat und 148t bei gewdhnlicher Temperatur stehen, bis die Gasentwicklung
aufgehort hat; dann priift man mit einer der oben angegebenen Reaktionen auf Salpetersdure.
Alle 18slichen Nitrite werden durch Hydrazinsulfat schon bei Zimmertemperatur zersetzt nach den
Gleichungen: NyH; -+ 2 HNOp, = N, + N,0 -} 3 H,0; N,H; -} HNO, = NH; - N,0 - H,0.

Nachweis von Nitriten neben Nitraten. Man versetzt, nach A. LECLERE, 2—3 com
der Losung mit Citronensdure bis zur Sittigung und . iiberschichtet mit Ferrosulfatiosung; bei
Anwesenheit von Salpetriger Siure entsteht die braune Zone. Empfindlichkeit 1:10000. Sal-
petersiure wird durch Citronensiure nicht in Freiheit gesetat.

Quantitative Bestimmung. Freie Salpetersiure wird mit n-Kalilauge titriert, mit
Dimethylaminoazobenzol als Indikator, das aber erst kurz vor dem Ende der Titration zugesetzt
wird, weil es durch die Salpetersiure in stirkeren Konzentrationen zersetzt wird.

Bestimmung von Salpetersdure in Nitraten s. u. Nitrogenium Bd. II, 8. 250.

Toxikologischer Nachweis. Erfolgt der Tod durch Einatmen der Dimpfe oder
durch Einnehmen stark verdiinnter Salpetersiure, so pflegt eine ziemliche Zeit bis zum Eintritt des
Ted21 zu verstreichen, die Salpetersiure kann dann ganz oder zum Teil bereits ausgeschieden
sein, und die Moglichkeit des chemischen Nachwoises wird hochst fraglich. Ist der GenuB von konz.
Salpetersdure die Todesursache gewesen, so wird die Sektion ganz charakteristische gelbe Ver-
dtzungen an Haut und Schleimhaut ergeben, die von der Umwandlung der Eiweistoffe in Xantho-
proteinsdure herriihren; in solchen Fillen ist die Moglichkeit vorhanden, die Salpetersdure nach-
zZuweisen:

1. Das Blut ist auf seine Reaktion und auf das Vorhandensein von Methimoglobin oder
Hématin zu priifen.
2. Die Objekte (Erbrochenes, Leichenteile) sind auf die Reaktion zu priifen, dann unter
Vermeidung von Erwirmen mit absolutem Alkohol auszuziehen. In den alkoholischen Aus-
Hager, Handbuch. I 12
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Spez. Gewicht und Gehalt der Salpeterséure bei 150, (Wasser 49, luftleerer Raum.)
Nach LUNGE und REY.

Spez. Gew. i % Spez. Gew. %/ Spez. Gew. | %/y Spez. Gew. %/o
bei 150 | HNO, bei 159 HNO, bei 150 | HNO, bei 150 HNOg
{ - ! 1
1,010 1,90 1,160 26,36 1,310 49,07 1,460 | 79,98
1,020 ! 3,70 1,170 27,88 1,320 | 50,71 1,470 s 82 90
1,030 | 5,50 1,180 29,38 1,330 E 52,37 1,480 86.05
1,010 7,26 1,190 30,88 1,340 54,07 1,490 89,60
1,050 8,99 1,200 32,36 1,350 55,79 1,500 94,09
1,060 10,68 1,210 33,82 1,360 57,67 1,502 95,08
1,070 12,33 1,220 35,28 1,370 59,39 1,504 96,00
1,080 13,95 1,230 36,78 1,380 61,27 1,506 96,76
1,000 15,53 1,240 38,29 1,390 63,23 1,508 97,50
1,100 17,11 1,250 39,82 1,400 65,30 1,510 98,10
1,110 18,67 1,260 41,34 1,410 | 67,50 1,612 | 98,53
1,120 20,23 1,270 42,87 1,420 | 69,80 1,514 98,90
1,130 21,77 1,280 44,41 1,430 | 72,17 1,516 99,21
1,140 23,31 1,290 45,95 1,440 74,68 1,518 99,46
1,150 24,84 1,300 [ 47,49 1,450 | 77,28 1,520 99,67

ziigen kann man (in einem Teil) den Sduregehalt titrieren. Einen T2il der Ausziige macht man
mit Kalilauge, schwach alkalisch, dampft ein und bestimmt in dem Riickstand die Salpeter-
séiure (s. u. Nitrogenium, Bd.II, 8. 250).

Handelssorten. Die hochstkonzentrierte, fast wasserfreie Salpetersiure findet nur
selten Verwendung, besonders in der chemischen Analyse.

Als Salpetersiure bezeichnet man im Handel wisserige Losungen mit verschiedenem
Gehalt an Salpetersiure. Es werden unterschieden:

1. Rohe Salpetersdure, Acidum nitricum crudum, Scheidewasser, chlor-
haltig und chlorfrei, gekldrt und ungeklért, mit verschiedenem Gehalt, meistens mit etwa
-500/y HNO;3 (350 Bé, spez. Gew. 1,32, einfaches Scheidewasser), etwa 620/, HNO,; (400 Bé,
spez. Gew. 1,38, doppeltes Scheidewasser) und etwa 709/, HNO, (43° Bé, spez. Gew. 1,42).

2. Reine Salpetersdure, Acidum nitricum purissimum, mit etwa 259/, HNO;
(190 Bé, spez. Gew. 1,151), 309/ HNO; (22,50 Bé, spez. Gew. 1,18), 320/, HNO; (249 Bé, spez.
Gew. 1,20), 490/, HNO; (349 Bé, spez. Gew. 1,30), 669/ HNO; (420 Bé, spez. Gew. 1,40), 709/,
HNO; (43,59 Bé, spez. Gew. 1,42).

3. Rauchende Salpetersidure, Acidum nitricum fumans, purum, spez. Gew.
1,486 = 47,5¢ Bé, und purissimum, spez. Gew. 1,525 == 50,50 Bé.

Acidum nitricum crudum. Rohe Salpetersiure. Crude Nitric Acid.
Acide azotique ordinaire. Scheidewasser (doppeltes).

Gehalt an HNO,: Germ., Gall., Helv.,, Suec., Jap. 61—65%, = spez. Gew.
1,38—1,40. Ross. 53—55%,, spez. Gew. 1,338—1,345.

Eigenschaften. Klare farblose oder schwach gelbliche, an der Luft rauchende
Flissigkeit, beim Erhitzen fliichtig. Sie enthilt etwas Stickstoffperoxyd, N,0,, und
ist meist verunreinigt mit kleinen Mengen Chlor, Schwefelsdure, auch Jod (aus dem
Chilesalpeter stammend), ferner enthéilt sie meist Spuren von Calcium wund Natrium-
nitrat und Eisen.

Erkennung. Die rohe Salpetersiure wirkt auf Kupfer schon bei gewdhnlicher
Temperatur lebhaft ein unter Entwicklung brauner Dampfe von Stickstoffperoxyd .
Es entsteht zunichst eine griine Losung, die erst bei Verdilnnen mit Wasser die blaue
Farbe einer Kupfernitratlosung annimmt.

Priifung. a) Spez. Gewicht 1,38—1,40 = 61—65%, HNO,. — b) Eine Mischung
von 10 Tr. roher Salpetersiure mit 10 ccm Wasser soll durch Bariumnitratldsung
nur schwach getriibt werden (Schwefelsiure). — ¢) Eine Mischung von 5 Tr. roher
Salpetersiure mit 10 ccm Wasser darf durch Silbernitratléosung nur opalisierend ge-
triibt werden (Salzsiure). — d) 1 g rohe Salpetersiure soll beim Verdampfen im
Porzellantiegel und Glithen hochstens 1 mg Riickstand hinterlassen.
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Anmerkungzu ») FirdieQuecksilberbestimmunginEmplastrum und Unguen-
tum Hydrargyri(cinereum und rubrum)ist halogenfreierohe Salpetersiure zu verwenden;
bei der Probe mit Silbernitrat darf keine Tritbung eintreten. Da die rohe Salpetersiure des
Handels dieser Anforderung kaum entspricht, so verwendet man fiir analytische Zwecke anstatt
der rohen Siure besser reine konz. Salpetersdure, spez. Gew. 1,40 = 659/ HNO,, die
wenig teurer ist als die rohe Sdure.

Aufbewahrung. Vorsichtig. In Flaschen mit Glasstopfen (Korkstopfen werden
ragch zerstdrt) mit ibergestiilpter Glasglocke, an einem kiihlen, dunklen Ort. Im Licht
firbt sich die konz. Salpetersiure gelb durch Bildung von Stickoxyden. Das gleiche geschieht
beim Einfallen von Holz, Stroh, Papier u. dgl. Beim UmgieBen benutze man stets einen
Trichter und hiite sich vor dem Einatmen der Dampfe. Groflere Vorrite fiillt man in Stand-
flaschen von 5—8 Litern um. Verschiittete Saure wird durch Aufschiitten von Sand (nicht
Sigespéne!) und Aufnahme mit viel Wasser unschiddlich gemacht; dabei hiite man sich vor
dem Einatmen der Dampfe

Fiir die Verschickung der rohen Salpeterséure beachte man folgendes: Die Ballone
diirfen nicht zu mehr als 9/,, angefiillt werden. Sie sind nur mit Feuerzigen versendbar
und diirfen nicht so verfrachtet werden, daBl sie den direkten Sonnenstrahlen ausgesetzt sind;
durch die entwickelten Stickstoffoxyde kénnen die Ballone gesprengt werden. ErgieBt sich dann’
die konz. Salpetersiure auf Holz, Stroh, Papier und éhnliche brennbare Stoffe, so kénnen gefihr-
liche Brinde ausbrechen. )

Das Einatmen der aus Salpetersiure entwickelten Dampfe (Stickoxyde) isv
sehr gefahrlich. Die Dimpfe pflegen zunichst nicht listig zu fallen. Nach mehreren Stunden
anscheinend guten Befindens treten aber schwere Vergiftungserscheinungen auf, und nicht selten
erfolgt der Tod durch Herzschlag oder Lungenentziindung.

Als Gegengift bei Vergiftungen mit Stickoxyden, die beim Umgehen mit konz.
Salpetersidure, besonders mit rauchender, leicht vorkommen kénnen, soll nach der Vorschrift
der Berufsgenossenschaft der chemischen Industrie Chloroform verwendet werden, von dem
mehrmals 3—5 Tr. in einem Glas Wasser genommen werden sollen. Nach F. CURSCHMANN ist
das Chloroform als Gegengift nicht geniigend, es soll sogar schidlich wirken kdnnen. Sehr gut
wirken nach CURSCHMANN Sauerstoffeinatmung und AderlaB.

Anreendung. Die rohe Salpetersiure wird verwendet zur Trennung von Silber und Gold
(daher die Bezeichnung Scheidewasser); bei der Darstellung der Schwefelsiure nach dem
Kammerverfahren, ferner zur Darstellung von salpetersauren Salzen, von Nitroglycerin, SchieB3-
baumwolle, von Nitroverbindungen der Benzol- und Naphthalinreihe und fiir viele andere Zwecke.
Therapeutisch wird sie bisweilen als Zusatz zu Fullbidern verwendet, sowie als Atzmittel.

Abgabe. Es unterliegt keinem Bedenken, die rohe Salpetersdure an zuverlissige Per-
sonen abzugeben; dabei befolge man indessen folgende Grundsdtze: 1. Man fiille sie niemals
in Flaschen oder Gefifle, die fiir Getrinke bestimmt sind. 2, Man signiere die Gefiie ordnungs-
gemiB mit ,,Vorsicht** und ,,Gift'*. 8. Man verweigere die Abgabe an Unerwachsene. 4. Man
stelle in allen Fillen fest, wozu die Séure gebraucht werden soll.

Werden Quecksilber und Scheidewasser zu gleicher Zeit gefordert, so verweigere man die
Abgabe, falls diese Ingredienzien zur Herstellung eines Kridtzemittels dienen sollen. Die
unverstindige Anwendung quecksilbernitrathaltiger Krétzemittel kann in hohem Grade
gesundheitsgefiihrlich werden.

Einfaches Scheidewasser, Aqua fortis, Spiritus Nitri. Mit diesem Namen

wurde frither rohe Salpetersiure mit einem Gehalt von etwa 50Y/, HNO, be-
zeichnet.

Acidum nitricum concentratum (Austr., Hung.), Acidum nitricum concen-
tratum purum (Croat.,, Ital.), Acidum nitricum (Amer., Brit., Belg., Hisp.,
Nederl.), Acide azotique officinal (Gall.), ist reine Salpetersiure mit ver-
schiedenem Gehalt (47—70%/,).

Austr, Hung., Croat., Nederl. Belg, Hisp. Amer, Brit, Gall. Ital.
8pez. Gew. 1,30 1,315-1,316 1,39 1,321 1.403(25%) 1,42 1,394 1.40
Gehalt 47,45% 50% 63% 519% 67—69% T70% 63,6% 653%

Darstellung. Rohe Salpetersiure wird aus glisernen Retorten destilliert, wobei die
ersten Anteile, die chlorhaltig sind, verworfen werden, ebenso die letzten, die Schwefelsdure und
andere Verunreinigungen enthalten. Die kleinen Mengen von Stickstoffperoxyd, die eine Gelb-
farbung der destillierten Siure verursachen, werden durch Einblasen von Luft in die erwirmte
Sture beseitigt. SchlieBlich wird die Siure mit- Wasser auf das gewiinschte spez. Gewicht ver-

12%
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diinnt. Durch Destillation der rohen Sdure erhilt man reine Salpetersiure mit einem Gehalt
von etwa 700/ HNO;, weil diese Siure von allen Mischungen von Salpetersiure mit Wasser den
hochsten Stedepunkt hat.

Im kleinen erhilt man reine Salpetersiure am einfachsten durch Erhitzen von reinem
trockenen Natrium- oder Kaliumnitrat in einer Retorte mit reiner Schwefelsdure. Man ver-

wendet auf 1 Mol. Nitrat 1 Mol
Schwefelsiure, also 98 T. H,S0, auf
85 T. NaNO; oder 101 T. KNO,; und
erbalt dann (theoretisch) 63 T. HNO,.
Die Retorte wird im Sandbad erhitzt
und die iibergehende Saure in einem
durch Uberlaufenlassen von Wasser
gekithlten Rundkolben aufgefangen
(Abb. 77). Da die Schwefelssure noch
etwas Wasser enthélt, erhdlt man
keine vollkommen wasserfreie Salpeter-
siure, sondern je nach dem Wasser-
gehalt der Schwefelsiure wasserhaltige

Abb, 77. Salpetersiure mit einem Gehalt bis
etwa 989/, HNO,.

Eigenschaften und Erkennung. Farblose oder (durch Stickoxyde) schwach gelblich
gefarbte Flilssighkeit, die an der Luft raucht durch Abgabe von Salpetersiuredampf. Sie riecht
stark dtzend und zerstort die Haut unter Gelbfirbung. Beim Erhitzen ist sie vollig fliichtig. Beim
Erwirmen mit Kupferblech entsteht unter Entweichen brauner Dampfe von Stickstoffperoxyd
eine blaugriine Lésung von Kupfernitrat. Weitere Erkennungsreaktionen siehe 8. 177.

- Priifung. Wie bei Acidum nitricum der Germ. nach entsprechender Verdiinnung mit
asser.

Acidum nitricum (Germ., Helv., Jap., Nerv., Suec.), Salpetersdure, ist eine

wisserige Losung von Salpetersiure mit einem Gehalt von 259, HNO, (spez.
Gew. 1,15). Germ. 6 s. Bd. II, S. 1302.
Darstellung. Durch Verdiinnen der durch Destillation von roher Salpetersiure oder
der aus reinem Natriumnitrat und reiner Schwefelsiure gewonnenen reinen Siure mit Wasser.
Eigenschaften und Erkennung. Farblose klare Flissigkeit, die I.ackmus-
papier stark rotet; beim Erhitzen vollig fliichtig. Beim Erhitzen 1ost sie Kupfer
unter Entwicklung von Stickoxyden.

Priifung. 1) Spez. Gewicht 1,149—1,152. — Je 10 cem der Mischung von 5 g
Salpetersiure und 25 com Wasser diirfen: b) nach Zusatz von Ammoniakfliissig-
keit (etwas mehr als 3 ccm) bis zur schwach sauren Reaktion durch Schwefelwasser-
stoffwasser nicht verandert werden (Schwermetalle). — ¢) durch Bariumnitratlésung
innerhalb 5 Minuten héchstens opalisierend getritbt werden (Schwefelsdure), —
d) durch Silbernitratlésung nicht verindert werden (Salzsiure). — e) Wird eine
Mischung von 5 g Salpetersiure und 10 ccm Wasser mit etwa 0,2 g Zinkfeilspinen
versetzt und nach 1 Minute mit 2—3 cem Chloroform geschiittelt, so darf sich
letzteres nicht violett firben (Jodsdure, die durch das Zink zu Jod reduziert wird).
— 1) Die Mischung von 1 g Salpetersiure und 10 cem Wasser darf dureh 0,5 cem
Kaliumferrocyanidlésung nicht sofort gebliut werden (Eisen).

Gehaltsbestimmung. Zum Neutralisieren einer Mischung von & cem Salpetersiure

und etwa 25 com Wasser miissen 22,6—23,0 com n-Kalilauge erforderlich sein (Dimethylamino-
azobenzol, 2 Tr.) = 24,8—25,20/, HNO;. 1 ccm n-Kalilauge = 63 mg HNO,.

Anmerkung. Der Indikator wird erst nach dem ZuflieBen von etwa 20 cem n-Kali-
lauge zugesetzt, weil das Dimethylaminoazobenzol durch Salpetersiure in stirkerer Losung zer-
setzt wird.

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. Innerlich in starker Verdiinnung (1 T. Siure mit 259/, HNO; auf
200 T. Wasser) frither bei Leberaffektionen, Gelbsucht, BricHTscher Krankheit. AuBerlich
wirkt sie stark #tzend und erzeugt gelbgefirbte Schorfe. Man benutzt die Siure mit 250/,
HNO; als Atzmittel. mit Wagser verdiinnt zu FuBbddern (30 —50 g auf ein FuBbad), zum Be-
pinsein (1:10) von Frostbeulen, wenn offene Stellen nicht vorhanden sind.
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Als Reagens in der chemischen Analyse. Gegengift: Ist Salpetersiure verschluckt
worden, so reiche man Milch, EiweiB, Wasser, schleimige Mittel, gebrannte Magnesia, Seifen-
l16sung; Alkalicarbonate sind wegen der Kohlensdureentwickelung unzweckmaBig,

Acidum nitricum dilutum (Helv., Brit, Jap.). Verdiinnte Salpetersiure. Diluted
Nitrie Acid. Acide azotique dilué (Gall). Wisserige Losungen von Salpetersiure mit
109/ HNO,: Helv. spez. Gew. 1,056, Brit. spez. Gew. 1,057. Germ. hat verdiinnte Salpetersiure
nur als Reagens aufgenommen, bei Bedarf herzustellen durch Verdiinnen von 1 T. Saipeter-
siiure (250/p) mit 1 T. Wasser.

Acidum nitricum pro analysi, Reine Salpetersiiure fiir die Analyse, ist reine Salpetersiiure
mit verschiedenem Gehalt an HNOQ, (25—70%/;). Sie soll frei sein von Schwefelsdure und Salzséure
und von Salzen.

Priifung. Die mit der fiinffachen Menge Wasser verdiinnte Siure darf weder durch Barium-
nitratlésung, noch durch Silbernitratldsung verindert werden. 10 g diirfen beim Verdampfen
und Glithen héchstens 1 mg Riickstand hinterlassen. Im iibrigen muB sie den an Acidum
nitricum (Germ.) gestellten Anforderungen entsprechen.

Acidum nitricum fumans. Rauchende Salpetersiure (rote). Fuming
Nitric Acid. Acide azotique fumant. Acidum nitrico-nitrosum.

Die (rote) Rauchende Salpetersiure ist Salpetersiure mit einem Gehalt
von 85—95%, HNO,, die Stickstoffperoxyd, N,O,, gelost enthilt. (Als weiBe
Rauchende Salpetersdure wird zuweilen reine Salpetersiure mit einem Gehalt
von 709/, HNO, bezeichnet.)

Darstellung. Durch Erhitzen von 2 Mol Natriumnitrat (170 g) oder Kaliumnitrat (202 g)
mit 1 Mol Schwefelsiure (98 g). Die Umsetzung verlduft zundch.t nach der Gleichung:
NaNOQj - H,804 == HNO; 4 NaHSO,. Bei stérkerem Erhitzen macht dann das saure Natrium-
sulfat die Salpetersiure aus der 2. Molekel Natriumnitrat frei: NaNOj -} NaHSO, = HNO, -}-
Na,S04. Diese zweite Umsetzung erfordert aber eine so hohe Temperatur, daB ein Teil der
Salpetersiure zerfallt in Sauerstoff, Stickstoffperoxyd und Wasser: 2 HNO3=0-}2 NO,-H, 0.
Das. Stickstoffperoxyd bleibt in der fast wasserfreien Salpetersiure geldst und bedingt die rot-
braune Firbung und das Entweichen von roten Dampfen. Zur Darstellung der héchst kon-
zentrierten Siure benutzt man ein Gemisch von 2 T. gew&hnlicher Schwefelsdure und 1 T.
rauchender Schwefelsiure.

Zur Darstellung im kleinen kann man den gleichen Apparat benutzen, wie bei der Darstellung
der reinen Salpetersiure (Abb. 77). Die Darstellung ist im Abzug auszufiihren.

Priifung. Es geniigt die Feststellung des spez. Gewichtes (mit einem Ardo-
meter) — nicht unter 1,46, und die Priifung auf nichtfliichtigen Riickstand. 1 g der
Saure soll beim Verdampfen im Porzellantiegel (Abzug!) und Glithen hochstens
3 mg Riickstand hinterlassen. Soll die Sdure fiir die Analyse verwendet werden, so
darf 1 g héchstens 1 mg Riickstand hinterlassen, und auBerdem mufl die Sdure frei
von Chlor und Jod sein. Man priift auf diese Verunreinigungen wie bei der reinen Siure.

Aufbewahrung. Die rauchende Salpeterséure ist mit noch groflerer Vorsicht zu be-
handeln, als die rohe Sdure. Man bewahrt sie in nicht zu groBen Flaschen mit Glasstopfen und

Glaskappe an einem kiihlen Ort auf. In der Offizin halte man sie nicht vorritig, da die Dampfe
alles in der Nihe befindliche stark angreifen. )

Anwendung. Die rauchende Salpetersiure wird &uBerlich als Atzmittel (z. B. bei
Warzen) angewandt. Im Handverkauf gebe man sie zu diesem Zwecke nicht ab, sondern an
ikrer Stelle die rohe Salpetersiure mit 61—65%/y HNO,, die nicht ganz so gefihrlich ist. Der Ab-
gabe zu wissenschaftlichen und gewerblichen Zwecken (an Chemiker, Metallarbeiter) steht unter
Beobachtung der notigen Vorsichtsmafiregeln nichts im Wege.

Acidum chloronitrosum, Salpetersalzsiure, Kénigswasser, Nitrohydrochlorie
Acid, Eau reguale, Acidum nitrohydrochloricum (Amer.), Acidum nitrohydro-
chloratum (Norv.).

Als Konigswasser bezeichnet man Mischungen von starker (roher) Salpetersiure
und Salzsdure, in der Regel eine Mischung von 1 T. Salpetersidure (50—70%/, HNO,) und 3 T.
Salzsiure (250/9 HCL.). Amer.laBt 18 cem Salpetersdure (689/, HNO, spez. Gew. 1,40) und 82 cem
Salzsiiure (320/y HCI, spez. Gew. 1,163) mischen. Norv. 1 T. Acidum nitricum (25%/y HNO;) und
2 T. Salzsiure (25, HCI).
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Abgabe. Die Mischungen werden bei Bedarf hergestellt und in gut schlieenden Glas-
stepfenglisern abgegeben, die nur zur Hilfte bis 3/, gefiilit werden diirfen. Wegen der starken
Atzwirkung ist bei der Abgabe gréfite Vorsicht angebracht.

Anwendung. Gelegentlich fiic Fuibider, 30—50 g auf ein FuBbad (in HolzgefiBen
zu bereiten). Technisch zum Auflésen von Gold und Platin. In der Analyse.

Acidum nitrohydrochloricum dilutvm (Amer., Brit.), Verdiinntes Konigswasser, Diluted
Nitrohydrochloric Acid. Amer. 10 cem Salpetersiure (689/o HNO,), 45,6 ccm Salzsiure (31,9%/y
HCl), Wasser ad 250 ccm. Die Siuren werden in einem gerdumigen Gefill zuerst gemischt und
das Wasser nach beendeter, von selbst eintretender Reaktion zugesetzt. Brit. 60 ccm Salpeter-
siure (70%/, HNO;), 50 cem Salzsiure (31,80/, HCI), 500 ccm Wasser. Die Siuren werden mit
dem Wasser gemischt und die Mischung in einer Glasstopfenflasche vor dem Gebrauch 14 Tage
stehen gelussen,

Unguentum oxygenatum. Unguentum nitricum. ALYONS Salbe. — Germ. I: Man
schmilzt 50 T. Schweineschmalz in einem Porzellangefil, mischt 3,6 T. Salpetersiure (25%/,)
hinzu und erhitzt bei gelinder Wirme unter bestindigem Umriihren so lange, bis die Masse
blaues Lackmuspapier nicht mehr rétet. Alsdann in Papierkapseln ausgiellen und die ent-
standenen Tafeln vor Licht und Luft geschiitzt aufbewahren. Gelbliches Cerat, von ranzigem
Geruch. Frither gegen Scabies und chronische Exantheme gebraucht. — Portug.: 100 T.
Salpetersiure werden mit 800 T. Schweinefett vorsichtig gemischt (siehe oben). Der kolierten
Salbe fiigt man 200 T. Mandelsl zu und léfit unter Umriihren erkalten.

Aqua oxygenata ALYON, Mixtura antiicterica FRERICHS,
Acidi nitrici puri (25%,) 2,0 Acidi nitrici (25%/y) 1,0
Aquae communis 1000,0 Acidi hydrochloriei 2,0
M. D.S. Tiglich 3—4mal ein Weinglas voll. Bei Aquae destillatae 150 0
Syphilis, Filechten, Zuckerharnruhr. Sirupi simplicis 5,0.
M.D.S. 3—4mal tiglich 1 EBloﬁel Bei chro-
Aqua contra perniones. nischer Gelbsucht.
I, HEBRAsches Frostwasser.
Acidi nitriei (25Y%/,) 15,0 Potio nitrica (Hisp.).
Aquae destillutae 100,0. Acidi nitrici (50%/4) 1,5
Sirupi simplicis 100,0
II. RusTsches Frostwasser. Aquae destillatae 900,0.
Acidi nitrici dituti (10%)
Aquae Cinnamomi 33 25.0 Potus antidysentericus HOPE,
M. D.8. Tiglich zweimal die Frostbeulen zu be- Acidi nitrici (25%/¢) 5,0
streichen. Aquae Menthae piperitae 300,0
Tincturae Opii simplicis Guttas 50.
Limonada Acidi nitriei (Portug.). M. D.S. Alle drei Stunden zwei EBloffel voll za
Acidi witrici (1.30) 3,0 nehmen.
Sacchari 60,0
Aquae destillatae 940,0. Species fumigatoriae SMITH,

Fumigationitrica Smithiana.
Massa chartacea caustiea.

Acidi nitrici fumantis 10,0 Acidi sulfurici crudi 100,0
Acidi nitrici crudi 5, 0 caute diluta
bringt man in eine Porzellankruke und arbeitet, Aquae communis 50,0
uut Hilfe eines Glasstabes so viel Schnitzel von dentur ad vitrum. 8. S&ure.
Filtrierpapier darunter, daB eine Paste entsteht. .
8. Zum Cauterisieren. Kalii nitrici crudi pulverati 100,0

D. ad chartam. 8. Pulver.

Der in einem irdenen Tiegel erhitzten Sdure wird
in dem zu desinfizierenden Raume nach und
nach ein Teeltftel voll Pulver zugegeben.

Vor dem Einatmen des Dampfes hiite man sich
und trage das Kallumnitratpulver mit einem
Loffel ein, dessen Stiel durch einen Stab genii-
gend verldngert ist.

Acidum nucleinicum siehe unter Nucleinum Bd. II, 8. 252.

Acidum oleinicum.
Acidum oleinicum. Oisiure (gereinigte). Acide oléique. Oleic Acid.

Acidum oleicum. Acidum elainicum. Elainsdure. Besteht in der Haupt-
sache aus Olsdure, C,,H,,COOH, Mol.-Gew. 282.

Vollkommen reine Olsiure wird nur fiir wissenschaftliche Zwecke gebraucht.
Die Olsiure des Handels ist ein Gemisch von Olsiure mit anderen Fettsiuren
und ungesittigten Siuren; sie enthilt auch noch kleine Mengen von.Glycerinestern.

Gewinnung. Bei der Gewinnung von Stearinséure aus Fetten durch Spaltung mit iiber-
hitztem Wasserdampf erhilt man ein Gemisch von Stearinsiure und Olséure, aus dem die letztere
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nach dem Abkiihlen abgepreBt wird. Durch ldngeres Abkiihlen werden die noch darin gelGsten
festen Fettsduren weiter abgeschieden und dann abfiltriert. Durch Behandlung mit Tierkohle
oder Bleicherde wird sie entfirbt. Sie kann auch durch Destillation unter vermindertem Druck
oder mit iiberhitztem Wasserdampf gereinigt werden (Acidum oleinicum redestillatum).

Eigenschaften. TFarblose oder meist gelbliche, o6lige TFliissigkeit, die unter
159 dickfliissig wird und unter 4° kristallinisch erstarrt, unloslich in Wasser, léslich
in Weingeist, Ather, Chloroform, Fetten und #therischen Olen. Spez. Gew. 0,890
bis 0,910, nur unter stark vermindertem Druck unzersetzt destillierbar (Sdp. 223°
bei 10 mm B.). An der Luft wird sie durch Oxydation bald dunkler und nimmt
einen ranzigen Geruch an.

Priifung. a) Siurezahl etwa 186—203 (reine Olsiure — 199), Esterzahl 4—11
(reine Olsiure = 0). — b) Jodzahl 72—82 (reine (lsiure = 90). — ¢) Oberhalb 15°
diirfen sich keine festen Anteile ausscheiden (feste Fettsiuren). — d) Mit der gleichen
Raummenge Weingeist muB die Olsiure eine klare Mischung geben (Glycerinester).
— ¢) Beim Verbrennen darf héchstens 0,19/, Riickstand hinterbleiben.

Aufbewahrung. In moglichst ganz gefiillten, dicht schlieBenden Flaschen, an einem
kithlen Ort.

Anwendung. Zur Darstellung einiger olsaurer Salze, z. B. Quecksilberoleat, zur Be-

reitung von Pflastern, Seifen und Vasolimenten, zur Darstellung von Stearinsdure durch An-
lagerung von Wasserstoff.

Acidum oleinicum venale, Rohe Olsiiure, ist die bei der Stearinsiuregewinnung durch Ab-
pressen von den festen Fettsiuren gewonnene Olsdure. Sie besteht in der Hauptmasse aus Ol-
sure, die noch feste Fettsiuren und auch kleine Mengen von.Glycerinestern geldst enthilt. Teoh-
nisch wird sie als Olein bezeichnet. Braune &lige Fliissigkeit von ranzigem Geruch.
Anwendung. Als Putzmittel fiir Metalle, zur Herstellung von Putzpomade.

Eunatrol (CmmwinraBrrk Zivmer u. Co., Frankfurt a. M.) ist ein Gemisch von
etwa 709/, Natriumoleat und etwa 309/, freier Olsdure,

Darstellung. Durch Erhitzen von 100 T. Olsiure mit einer weingeistigen Losung von
10 T. Natriumthydroxyd und Eindampfen.

Eigenschaften. WeiBliche, weiche, seifenartige Masse, schwach nach Olsiure riechend.
Gegen Lackmus schwach alkalisch, in Wasser tritbe 1oslich. Die konz. wisserige' Losung wird
durch Phenolphthalein nicht oder kaum gertet, erst nach dem Verdiinnen mit viel Wasser er-
folgt starke Rotung. Die Menge der vorhandenen freien Olsdure wird festgestellt durch Titration
der alkohol schen Lésung mit n-Kalilauge (Phenolphthalein als Indikator).

Anwendung. Bei Gallensteinbeschwerden in Pillen. Cholesteringallensteine sollen da-
durch zum Zerfall gebracht werden.

Pilulae Eunatroli.
Eunatrol-Pillen.
Eunatroli 12.0

Argillae 0
Glycerini gtt. VI
Magnes. ust. 0,3.

Die Masse wird 5 Minuten stehen gelassen und
dann zu 60 Pillen ausgerollt.
Zweimal tiglich je eine Pille.

Cholelysin, ein Cholagogum, kommt in fester und fliissiger Form in den Handel. Chole-
lysin siccum ist im wesentlichen eine Mischung aus lsaurem Natron 74%/, und Eiwei 200/,
Das Cholelysin liquidum enthilt 20°/, 6lsaures Natron und 2,86°/, EiweiB.

Caol, Messingputzmittel: Olein 10,0, Petroleum 5,0, Salmiakgeist (0,960) 5,0, Wasser
30,0, feinst geschlimmte Kieselkreide 30,0, denaturierter Sprit 5,0, Wasser 15,0 (Pharm. Ztg.).
' Kathetercreme, eine transparente, sirupdicke Fliissigkeit, wird durch Auflésen von ol-
saurem Natrium in Glycerin hergestellt. Gleitmittel fiir drztliche Instrumente.

Sidol. Acidum oleinicum venale 6,0, Ammoniakfliissigkeit 12,0 werden gut gemischt
und Spiritus (denaturiert) 10,0, Aqua 50,0, Bolus alb. 28,0 zugefiigt. (Ztschr. d. Ostr. Ap.-V.)

Silberputzseife. Olsiure 100 T. und Stearinsiure 300 T. werden durch Schmelzen ver-
bunden, dann mit 100 T. Schlimmkreide gemischt und nach dem Erkalten gepulvert.

Lederschmiere. Olsiure, Harzdl und Tran zu gleichen Teilen.

Putzdl ist rohe Olsdure, eventuell mit Zusatz von 309/, Minerals! (Petroleum).

Putzpomade. Trippelerde 40 T., Englisch Rot 10 T., Olsiure 50 T.

Acidum osmicum siehe unter Osmium Bd. II, S. 372
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Acidum oxalicum.

Acidum oxalicum. oOxalsiure. Kleesiure. Zuckersiure. Oxalic Acid.
Acide oxalique. C,0,H, +2H,0 oder (COOH), 42 H,0. Mol.-Gew. 126.

Oxalsdure ist im Pflanzenreich weit verbreitet, besonders als Calciumsalz und
saures Kaliumsalz. Letzteres findet sich besonders in den Rumex- und Oxalisarten
(Kleesalz). Oxalsiiure entsteht bei der Oxydation zahlreicher organischer Verbin-
dungen mit Salpetersiure, besonders der Kohlenhydrate (Cellulose, Zucker, daher
Zuckersiure genannt). Auch Alkohol wird beim Eindampfen mit verdiinnter
Salpetersiure zum Teil zu Oxalsidure oxydiert.

Darstellung. Im kleinen erhidlt man Oxalsiure leicht durch Erhitzen von Rohrzucker
mit Salpetersiure. Man erhitzt in einer Porzellanschale | T. Rohrzucker mit 8 T. roher
Salpetersiure (frei von Schwefelsiure) anfangs gelinde, spater bis zum Sieden und dampft die
Flissigkeit auf dem Wasserbad auf etwa 1/ ein. Die nach dem Erkalten gesammelte, mit
wenig Wasser gewaschene Oxalsiure wird aus der doppelten Menge heifem Wasser umkristallisiert.

Technisch wird die Oxalsdure aus Sigemehl durch Erhitzen und Schmelzen mit Atz-
kali und Atznatron gewonnen. Es bildet sich oxalsaures Natrium und Kaliumcarbonat. Ersteres
kristallisiert aus der Losung aus, wihrend letzteres in der Mutterlauge bleibt. Zur Gewinnung
freier Oxalsiiure wird das Natriumoxalat erst mit Kalkmilch in Calciumoxalat itbergefiihrt und
dieses durch Schwefelsdure zerlegt.

Seit einiger Zeit wird Oxalsiure auch aus Natriumformiat, das man durch Einwirkung
von Kohlenoxyd auf Natronkalk erhilt, gewonnen, durch Erhitzen auf etwa 360°: 2 HCOONa
= (('OONa), 4+ H,. Man setzt dabei dem Natriumformiat etwa 19/, Atznatron zu; nach
D.R.P. 229853 wird auBlerdem etwas Borsaure (bis 59/,) zugesetat.

Reine Oxalsiiure erhilt man aus der rohen Siure durch Sublimation oder durch Um-
kristallisieren.

Durch Sublimation. Man bringt entwiisserte Oxalsdure in einen Kolben, der in einem
Paraffinbad steht, und durch den mittels einer Saugpumpe ein Luftstrom hindurch gefiihrt werden
kann. Als Vorlagen benutzt man zwei leere Kolben, durch die der Luftstrom hindurchgeht. Man
erhitzt nun die Oxalsdure und hilt sie moglichst auf 157%, wihrend der Luftstrom durchgesaugt
wird. Dieser nimmt die sublimirende Oxalsiiure in die vorgelegten Kolben mit, wo sie sich wasser-
frei zu glinzenden Kristallen verdichtet, die durch Auflésung in heilem Wasser wieder in wasser-
haltige Oxalsiure, C,04Hy + 2 H,0, verwandelt werden.

Durch Umkristallisieren. Man l6st die rohe Séaure in der 2—3fachen Menge heifler ver.
diinnter Salzsdure (12,5%/, HCl) und 1aBt unter Umriihren erkalten. Das ausgeschiedene Kristall-
mehl wird abgesogen, mit wenig Wasser gewaschen und aus heilem Wasser zweimal umkristallisiert.
Die Mutterlaugen der Kristallisation aus Wasser kénnen eingedampft und die hinterbleibende
Oxalséure wieder als rohe Siure verwertet werden.

Eigenschaften. Farblose prismatische Kristalle, luftbestindig, von stark
saurem Geschmack, 16slich in 10 T. Wasser, in 3 T. siedendem Wasser, in 2,5 T.
Alkohol. Uber konz. Schwefelsiure oder beim Erhitzen verliert sie Kristallwagsser,
"bei 70° wird sie wasserfrei, bei 100° beginnt wasserfreie Oxalsiure zu sublimieren,
bei 150—1570 ist die Sublimation sehr lebhaft. Die Ddmpfe reizen heftig zum Husten.
Bei raschem Erhitzen auf fiber 160° zerfillt die Oxalsiure in Kohlenoxyd, Kohlen-
dioxyd und Wasser: (COOI),=CO 4 CO, 4 H,0. Auch kleine Mengen von Amei-
gensiure entstehen dabei. Auch beim Erhitzen mit konz. Schwefelsdure zerfillt siein
Kohlendioxyd, Kohlenoxyd und Wasser. Sie wirkt reduzierend, entfirbt Kalium-
permanganat in saurer Losung, scheidet aus Goldsalzen Gold aus. Sie ist eine zwei -
basische Siure, ihre Salze heilen Oxalate.

Erkennung. Beim Erhitzen ist Oxalsiure ohne Verkohlung und ohne Riick-
stand fliichtig. — Die wisserige Losung (0,5 g -+ 10 cem) gibt nach dem Ubersittigen
mit Ammoniakflissigkeit mit Caleiumchloridlésung einen weiflen, in Essigsiure un-
loslichen, in Salzsdure oder Salpetersiure loslichen Niederschlag von Calciumoxalat.
— Die mit verdinnter Schwefelsiure versetzte Losung entfirbt beim Erhitzen
Kaliumpermanganatlésung rasch. — Beim Erhitzen von Oxalsiiure mit konz.
Schwefelsdure entwickeln sich Kohlendioxyd und Kohlenoxyd.
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Priifung. Die wisserige Ldsung (je 0,5 g+ 10 ccm) darf nicht veréindert werden:
a) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle), — b) nach Zusatz von Salpeter-
sdure durch Bariumnitratlosung (Schwefelsiure, Sulfate), — ¢) nach Zusatz von
Salpetersjure durch Silbernitratlosung (Salzsiure, Chloride). — d) Beim Erhitzen
darf Oxalsidure hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Gehaltsbestimmung. 1g Oxalsdure wird in Waaser zu 100 cem gelost.
25 cem der Losung miissen zur Neutralisation mindestens 39,4—40,0 cem /;¢-n-Kali-
lauge verbrauchen (Phenolphthalein) =99,5—100,0°/, Oxalsdure, (COOH), -} 2 H,0
1 cem !/;q-n-Kalilauge = 6,3 mg (COOH), 4 2 H,0

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung und Wirkung. Oxalsiure und ihre konz. Losungen wirken auf die
Schleimhiute #tzend. Auch diinnere Losungen der freien Siure, sowie der Oxalate wirken giftig
auf Nieren, Herz- und Nervensystem. Symptome: Atemnot, Ameisenkriechen, Riickenschmerzen,
Krimpfe. Der Tod erfolgt entweder bald oder nach Tagen und Wochen. Die tédliche Menge
wird zu 4,0—15,0 g angegeben. Gegengift: Kreide, Kalkwasser, Zuckerkalk, Calciumacetat.

Therapeutisch wird Oxalsiure sehr selten angewandt. GréBte Einzelgabe 0,3 g, Tages-
gabe 1,0 g. In der Analyse besonders als Reagens zur Erkennung und Bestimmung der alka-

lischen Erden. In der Mallanaly.e als UrmaB. Technisch zur Herstellung von Tinte, von
Beizen in der Kattundruckerei, zum Entfirben von Stroh.

Spez. Gewicht und Gehalt von Oxalsiéurelésungen bei 150 (Wasser 49.)
Nach Franz.

*fo ’ °/o ‘ % %
Spez. Gew. | (COOH), { Spez. Gew. | (COOH), | Spez. Gew.| (COOH), | Spez. Gew. | (COOH),
“+2 H,0 |+2H20 I-{—ZH2 -+ 2 H,0
1,002 | 1 1,028 | 4 10204 | 7 1,0271 10
1,0064 2 1,0160 5 1,0226 { 8 1,0289 11
1,0096 3 1,0182 6 1,0248 { 9 1,0309 12
j : J 1,0320 12,2

Nachweis und Bestimmung der Oxalsiure. Losliche Oxalate geben in
ammoniakalischer Losung oder nach Zusatz von Natriumacetat mit Calciumchloridlésung einen
weiflen Niederschlag von Calciumoxalat, der in Salzsdure oder Salpetersiure l16slich ist. — Blei-
acetatlosung gibt weiBles, in Salpetersidure losliches Bleioxalat, Silbernitratlosung weiBes, in
Salpeterséure 16sliches Silberoxalat. — Unldsliche Oxalate werden mit Natriumcarbonatldsung ge-
kocht, das Filtrat gibt nach dem Ansduern mit Essigsdure mit Calciumchloridlésung Calciumoxalat.

Bestimmung. Gewichtsanalytisch. Man fillt die Oxalsiure in der Siedehitze mit
Calciumacetat, oder man iibersittigt sie mit Ammoniak und fillt sie in der Siedehitze mit Calcium-
chlorid. Das ausgewaschene Calciumoxalat wird durch vorsichtiges Gliithen (zuletzt Befeuchtung
mit Ammoniumcarbonat und Trocknen bei 150°) in Calciumcarbonat iibergefithrt. 1,0 g CaCOq4
== 0,9g CoH;04. Oder man verwandelt das Calciumcarbonat durch Glithen vor dem Geblise
in CaO. 1 g CaO= 1,607 g (COOH),.

Das Calciumoxalat kann auch mit Kaliumpermanganatlésung titriert werden.

MaBanalytisch mit Kaliumpermanganat. Die Losung, die keine anderen oxydier-
baren Stoffe enthalten darf, wird mit verdiinnter Schwefelsiure angesiuert, bis fast zum Sieden
erhitzt und mit 1/,o-n-Kaliumpermanganatlosung bis zur eben bleibenden Rétung titriert. 1 com
1/,0-n-Kaliumpermanganatlosung = 4,5 mg (COOH),, oder = 6,3 mg (COOH), 4 2 H,,0.

2 KMnO,4 - 3 H,80, 4 5 (COOH), = 10 CO, - 8 Hy0 - 2 MnSO, - K;S0,.
Zur Titration von Calciumoxalat wird dieses noch feucht mit dem Filter in Wasser verteilt, die
Mischung nach dem Ansiuern mit verdiinnter Schwefelsdure erhitzt und mit 1/; y-n- Kahum-
permanoanatlosung titriert.

Toxikologischer Nachweis. Auf der Schleimhaut des Magens und des Darmes finden
sich bei Oxalsdurevergiftungen héufig Kristalle von Calciumoxalat.

Das zerkleinerte Untersuchungsobjekt wird auf dem Wasserbad eingetrocknet und mit
Alkohol (959/y) 2—3 mal ausgezogen. Von dem filtrierten Auszug wird der Alkohol abgedampft.
Der Riickstand wird mit Wasser ausgezogen. Der filtrierte Auszug gibt mit Calciumacetatlésung
einen weilen Niederschlag, wenn freie Oxalsiure oder fibersaures Kaliumoxalat zugegen
waren; letzteres wird beim Ausziehen der M‘Lsse mit Alkoho!l in Ozalsiure und Kaliumbioxalat
zerlegt.
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Zum Nachweis von Kaliumbioxalat und von anderen léslichen Oxalaten wird das mit
Alkohol ausgezogene Untersuchungsobjekt mit Wasser ausgezogen, und der filtrierte Auszug nach
dem Ansiuern mit Essigsdure und Zusatz von Natriumacetat mit Calciumacetatldsung gepriift.

Da der Mageninhalt beim GenuB von Rhabarberblittern, Sauerampfer und von anderem
Gemiise kleine Mengen von Oxalséure enthalten kann, ist die Oxalsdure in einem Teil des Unter-
suchungsobjektes auch quantitativ zu bestimmen, durch Fillung mit Calciumacetatldsung in
essigsaurer Losung, Glilhen und Wigen oder Titrieren mit Kaliumpermanganat (s. S.185).
Acidum oxalicum depuratum (technicum), Gereinigte (technische) Oxalséiure, ist die
in den Fabriken gewonnene, durch einmalige Kristallisation gereinigte Oxalsiure. Sie ist farb-
los oder etwas grauweil und gleicht im iibrigen der reinen Oxalsiure. Beim Erhitzen darf 1 g
hochstens 0,05 g Riickstand hinterlassen (Verunreinigungen durch oxalsaure und andere Salze).

Anwendung. Fiir technische Zwecke.

Ammonium oxalicim. Ammoniumoxalat. Oxalsaures Ammonium.
Ammonium Oxalate. Oxalate d’ammonium. (COONH,),+H,0, Mol.-
Gew. 142.

Darstellung. Die Losung von 10 T. Oxalséure in 70—80 T. heiBem Wasser wird
mit 27—28 T. Ammoniakflissigkeit (109/, NHg) versetzt (bis zur alkalischen Reaktion),
zum Sieden erhitzt, filtriert und erkalten gelassen. Die ausgeschiedenen Kristalle werden ge-
sammelt und die Mutterlauge zur weiteren Kristallisation eingeengt.

Eigenschaften. Farblose, glinzende, nadelférmige Kristalle, die beim Er-
hitzen ihr Kristallwasser verlieren und sich dann unter vollstindiger Zersetzung ver-
filichtigen. Léslich in 24 T. Wasser.

Erkennung. Die wisserige Losung gibt mit Caleiumechloridlésung einen weillen,

kristallinischen, in Salzsiure und Salpetersiure loslichen, in Essigsiure und Ammo-
niakfliissigkeit unloslichen Niederschlag von Calciumoxalat. Beim Erwirmen mit
Natronlauge entwickelt es Ammoniak.
" Priifung. Je 10 ccm der wisserigen Losung (1 g 4 30 cem) diirfen: a) durch
Schwefelwasserstoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle)) — b) und
¢) nach dem Ansduern mit Salpetersiure weder durch Bariumnitratlésung (Sul-
fate), noch durch Silbernitratlosung (Chloride) getriibt werden. — d) Beim Er-
hitzen darf es héchstens 0,1%/, Riickstand hinterlassen.

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. Als Reagens. Die hierfiir ndtige Losung (1 -} 24) kann auch durch Auf-

ldsen von 2,5 g kristallisierter Oxalsdure in einer Mischung aus 6,8 g Ammoniakfliissigkeit und
70 g Wasser hergestellt werden.

Kalium bioxalicum. Kaliumbioxalat. Saures Kaliumoxalat. Po-
tassium Bioxalate. Bioxalate de potassium. C,0,HK + H,0, Mol.-
Gew, 146.

Darstellung. Eine heiBe Losung von 12,6 T. Oxalsiéiure in etwa 200 T. Wasser wird
nach und nach mit 10 T. Kaliumbicarbonat versetzt, zum Sieden erhitzt und erkalten gelassen.
Die ausgeschiedenen Kristalle werden gesammelt, mit wenig Wasser gewaschen und bei nicht
iiber 309 getrocknet. Die Mutterlauge wird zur weiteren Kristallisation eingedamptt.

Eigenschaften und Erkennung. Farblose Kristalle, luftbestindig, loslich
in 38 T. Wasser. Die Losung rétet Lackmuspapier stark. Sie gibt mit Weinsjure
einen weillen kristallinischen Niederschlag von Kaliumbitartrat, mit Calciumchlorid-
l6sung einen weillen, in Salzsdure loslichen, in Essigsiure unldslichen Niederschlag
von Calciumoxalat. ‘

Priifung. a) Beim Erhitzen darf kein Karamelgeruch auftreten (Tartrate). —
b) Auf Schwermetalle, Sulfate und Chloride kann das Salz wie das neutrale Kalium-
oxalat gepriift werden in Losungen von 0,5g in 20 ccm Wasser.

Aufbewahrung. Vorsichtig. Grobte Einzelgabe 0,3 g, Tagesgabe 1,0 g. (Erganzb.)

Kalium oxalicum (neutrale). Kaliumoxalat (neutrales). Potassium

Oxalate. Oxalate de potassium. (COOK), 4 H,0, Mol.-Gew. 184.
Darstellung. Durch Neutralisation einer Lésung von 126 T. krist. Oxalsiure mit
200 T. Kaliumbicarbonat und Findampfen zur Kristallisation.
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Eigenschaften. Weifle thombische Kristalle, 16slich in 3 T. Wasser.

Erkennung. Die wisserige Lésung (1 g -} 10 cem) scheidet nach Zusatz von
Weinsaurelosung allmédhlich einen weilen, kristallinischen Niederschlag ab; auf Zu-
satz von Calciumchloridlosung entsteht ein weiller, in Salzsidure loslicher, in Essig-
sidure unloslicher Niederschlag.

Priifung. a) Die Lésung von 10 g Kaliumoxalat in 100 ccm Wasser darf durch
Phenolphthaleinlésung nicht verindert werden (Kaliumcarbonat), nach Zusatz von
0,1 cem !/,o-n-Kalilauge muB Rotfirbung eintreten (saures Kaliumoxalat). — Die
wasserige Losung (je 0,5g 10 cem) darf nach Ansiuern mit Salpetersiure: —
b) durch Bariumnitratlssung (Schwefelsiure) und — ¢) durch Silbernitratlésung
(Salzsdure) nicht mehr als opalisierend getriibt werden. — d) Die wisserige Losung
(je 0,56 g 4 10 cem) darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verindert werden
und auf Zusatz von Ammoniakfliissigkeit und einigen Tropfen Schwefelammonium-
16sung weder eine Firbung, noch einen Niederschlag zeigen (Schwermetalle).

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. Selten medizinisch; es ist weniger giftig als saures Kaliumoxalat. Grisfite
Einzelgabe 0,3 g, Tagesgabe 1,0 g. (Erginzb.) In der Photographie zur Herstellung des Eisen-
oxalatentwicklers.

Kalium tetraoxalicnm. Kaliumtetraoxalat. Ubersaures Kaliumoxalat.
C,0,HK - (COOH), + 2 H,0. Mol.-Gew. 254.

Darstellung. Die heiBle Losung von 12,6 T. kristallisierter Oxalsiure in etwa 200 T.
Wasser wird nach und nach mit 5 T. Kaliumbicarbonat versetzt, zum Sieden erhitzt und er-
kalten gelassen. Das ausgeschiedene Salz wird gesammelt, mit wenig Wasser gewaschen und an
der Luft getrocknet. Die Mutterlauge wird zur weiteren Kristallisation eingedampft.

Eigenschaften. Farblose Kristalle, 1dslich in 50 T. Wasser, die Losung reagiert stark
sauer,

Erkennung und Priifung. Wie bei Kalium bioxalicum.
Aufbewahrung. Vorsichtig.
Anwendung. In der Analyse, als UrmaB fiir die Acidimetrie.

Oxalium. Kleesalz. Sauerkleesalz. Sal Acetosellae.

Das Kleesalz des Handels, das vielfach auch als Kalium bioxalicum bezeichnet wird,
besteht nicht aus reinem Kaliumbioxalat, sondern aus Gemischen von Kaliumbioxalat und Kalium-
tetraoxalat in wechselnden Mengen oder auch fast ganz aus Kaliumtetraoxalat.

Aufbewahrung. Vorsichtig,
Anwendung. Zur Entfernung von Rost- und Tintenflecken.

Ein ungiftiger Ersatz fiir Kleesalz, der zur Beseitigung von Rostflecken usw. ebenso
wie dieses Anwendung findet, besteht aus 2 T. Weinstein und 1 T. Alaunpulver.

Eau écarlate, Scharlachwasser, zur Reinigung von Tiichern und Wollstoffen, besonders
rotgeférbter, wird bereitet aus 25,0 Kleesalz, 15,0 kristallisiertem Natriumcarbonat, 5,0 Kalium-
carbonat, 1000,0 Wasser mit Cochenille miBig gefirbt.

Reinigungssalz, zum Reinigen roter Zeugstoffe, ist ein Gemisch aus 50,0 Kleesalz,
25,0 kristallisiertem Natriumcarbonat, 7,0 Kaljumcarbonat und 3,0 Cochenillepulver.

Acidum phenolsulfonicum siehe unter Phenolum Bd.II, S. 419.

Acidum phosphoricum.

Acidum phosphoricum. Phosphorsiure. Orthophosphorséure. Phos-
phoric Acid. Acide phosphorique. H,PO,, Mol.-Gew. 98.

Als Phosphorséure werden praktisch meistens wisserige Lésungen der
Verbindung H,PO, bezeichnet. Von den Pharmakopden sind die wisserigen
Losungen mit sehr verschiedenem Gehalt und mit verschiedenen lateinischen Be-
zeichnungen aufgenommen:
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Acidum phosphoricum
Germ. Nederl. Ross. Austr. Croat. Hung. Jap. Hisp. Ital. Belg. Amer.

L

spez. Gew. 1,154 1,12 1,35 1,056 1,72(259)
pe:

0/, H;PO4 25 20 50 10 85-88.
03

Acide phosphorique officinal Gall., spez. Gew. 1,349 = 509/, H,PO,.

Acidum phosphoricum concentratum Brit., spez. Gew. 1,5 = 66,3%/, H,PO,.

Acidum phosphoricum dilutum. Helv., Brit., Suec., Jap., spez. Gew. 1,056 bis
1,057 = 10%/, H,PO,, Amer. 9,5—10,5%, H,PO,, Ross. 12,5%, H,PO,.

Handelssorten. Acidum phosphoricum ligquidum purissimum mit dem
von den einzelnen Pharmakopden vorgeschriebenen Gehalt von 10—50°/, und Acid. phos-
phoric. puriss. conc. (Sirupkonsistenz) mit einem Gehalt von 66,39/, (Brit.) bis 890/,
{Amer. 85—889/,). Acid phosphoric. puriss. crystallisatum == wasserfreie Orthophosphor-
séure und Acid. phosphorie. liguidum crudum mit etwa 509/, aus Knochenasche oder Phos-
phorit dargestellt.

Darstellung. Reine Phosphorsiure la83t sich nur durch Oxydation von Phosphor
darstellen. In den Fabriken 186t man den Phosphor sich zuerst an feuchter Luft zu Phosphoriger
Siure oxydieren, die man dann durch Erhitzen mit Salpetersiure weiter oxydiert.

Im kleinen erhdlt man reine Phosphorsiure am einfachsten, wenn man Phosphor mit
Salpeterséure erhitzt.

In einen Kolben von 1—11/, Liter Inhalt gibt man 600 g reine Salpetersiure von etwa
30%/o HNO; und 50 g Phosphor. Statt der reinen Salpetersiure von 300/, kann man die gleiche
Menge der offizinellen Siure von 25%/y nehmen und 40 g rauchende Salpetersiure zusetzen. Auf
den Kolben setzt man einen Trichter von etwa 15 ccm Durchmesser, in den man einen etwas klei-
neren Trichter umgekehrt hineinsetzt. Diese Vorrichtung dient als RiickfluBkiihler, Man kann
auch in den ersten Trichter einen kleinen Kolben legen, durch den man mit zwei in einem gut
schlieBenden Korkstopfen angebrachten Glasrdhren Kiihlwasser leitet. Der zweite Trichter
ist dann nicht nétig. Der Kolben wird dann auf dem Sandbad mit kleiner Flamme erhitzt, bis
der Phosphor geldst ist. Die Einwirkung der Salpeterséiure auf den Phosphor verliuft wesentlich
rascher, wenn man eine kleine Menge Jod, 0,2 g auf 50 g Phosphor, zusetzt. Es bildet sich
dann Phosphortrijodid, PJ;, das mit dem Wasser Phosphorige Siure und Jodwasserstoff
liefert. Der letztere wird durch die St (koxyde wieder zu Jod oxydiert, so daf sich die Um.
setzung immer wiederholen kann. — Wenn der Phosphor gelést ist, bringt man die Fliissigkeit
in eine Porzellanschale und dampft sie auf dem Sandbad ein. Dabei wird die Salpetersidure kon-
zentrierter und oxydiert unter Entweichen von Stickoxyden die Phosphorige Séure zu Phosphor-
sdure. Man priift von Zeit zu Zeit, ob die Oxydation beendet ist, indem man eine Probe der Fiiissig-
keit mit Silbernitratlésung erwérmt; eine Schwirzung durch Ausscheidung von Silber zeigt noch
Pho phor ge Séure an. Wenn nach lingerem Erhitzen noch Phosphorige Sédure nachweisbar ist,
setzt man noch etwas Salpetersdure zu und dampft schlieBlich so weit ein, dafl die iiberschiissige
Salpetersiure verjagt ist. Bei diesem Eindampfen wird auch das zugesetzte Jod wieder entfernt.
Man verdiinnt dann die Phosphorsiure mit Wasser auf etwa 500 g (das 10fache des Gewichts
des Phosphors), erwirmt und leitet Schwefelwasserstoff ein, bis die Fliissigkeit wieder er-
kaltet ist. Nach 24 Stunden filtriert man das ausgeschiedene Arsensulfid ab, erhitzt die Fliissig-
keit zum Verjagen des Schwefelwasserstoffs und priift dann auf Schwefelsdure. Gibt die mit der
3fachen Menge Wasser verdiinnte Siure mit Bariumnitrat keine Triibung, dann ist keine Schwefel-
sdure zugegen, und man braucht die Siure nur noch durch Verdiinnen mit Wasser auf den Gehalt
von 259/, H3PO, zu bringen. Wenn aber der Phosphor nicht frei von Schwefel war, enthilt die
Phosphorsidure Schwefelsiure. Um diese zu entfernen, dampft man die Séure in einer Porzellan-
schale mit unverletzter Feldspatglasur auf dem Wasserbad mit kriftiger Flamme ein und erhitzt
einige Zeit bis auf etwa 4000. Die Phosphorsiure geht dabei in Pyrophosphorsiure und zum Teil
in Metaphosphorsiure iiber. Um diese Anhydrosiuren wieder in Orthophosphorsdure {iberzu-
{iihren, 18st man die Siure nach dem Erkalten in Wasser und kocht die Ldsung einige Zoit.
SchlieB.ich wird die Siure auf das gewiinschte spez. Gewicht gebracht.

Eigenschaften. Farblose, geruchlose, rein sauer schmeckende Fliissigkeit, je
nach der Konzentration von waésseriger bis zu sirupartiger Beschaffenheit. Dampft
man sie zum spez. Gew. 1,75 ein, so schieBlen in der Kilte rhombische Kristalle von
wasserfreier Orthophosphorsiure, H,PO,, an, die bei 38,60 schmelzen und an
feuchter Luft rasch zerflieBen. Durch Erhitzen bis auf etwa 150° erhilt man amorphe
glasartige Massen von Orthophosphorsiure, H,PO,, iiber 213° hinaus geht diese in
Pyrophosphorsiure, H,P,0,, und iiber 300° hinaus in Metaphosphorsaure,
HPO,, iiber. Bei heller Rotglut (in Platingefdfen) 148t sich letztere ohne Rickstand
verfliichtigen.
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Spez. Gewicht und Gehalt von Phosphorsiiurelésungen bei 159, (Wasser 15%.) (Amer. VIII).
19/ Hy PO, = 0,72439/y P,0.

| |
%0 o | %o 0 | /o ‘
H, PO, Spez. Gew. H,PO, Spez. Gew. H, PO, Spez. Gew. H3P04{[Spez. Gew. H,PO, Svez. Gew.

1,0056 18 ' 1,1072 35 1,2260 52 1 1,3658 69 1,56322
1,0113 19 | 11136 36 1,2336 53 . 1,3748 70 1,5429
1,0170 20 | 1,1201 37 1,2412 54 | 1,3840 71 1,5536
1,0226 21 | 1,1266 38 1,2489 55 | 1,3932 72 1,5644
1,0283 22 | 1,1332 39 1,2567 56 1,4026 73 1,5753
1,0340 23 | 1,1399 40 1,2645 57 1,4120 74 1,5862
1,0398 24 1,1467 41 1,2724 58 1,4215 75 1,5972

|
|
E
i
|
|
| 1,0457 25 | 1,1535 42 1,2804 59 1,4312 76 1,6083

1,0517. 26 | 1,1604 43 1,2885 60 i 1,4409 77 1,6193
| 1,0577 27 “ 1,1674 44 1,2967 61 | 1,4508 78 1,6304
I 1,0637 28 | L1745 45 1,3050 62 | 1,4607 79 1,6416
i 1,0698 29  1,1817 46 1,3134 63 1,4706 80 1,6529
! 1,0759 30 z 1,1889 47 1,3219 64 1,4807 81 1,6642
i 1,0821 31 | 11,1962 48 1,3305 65 1,4908 82 1,6756

1,0883 32 1,2035 49 1,3392 66 1,5010 83 1,6871
1,0945 33 1,2109 50 1,3479 67 1,5113 84 1,6986
1,1008 34 ! 1,2184 51 1,3568 68 1,56217 85 1,7102
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Erkennung. Eine Losung von Orthophosphorséiure gibt nach dem Neutralisieren mit
Natriumcarbonatlésung oder Natronlauge mit Silbernitratlésung gelbes Silberphosphat,
AgyPOy, ldslich in Salpetersiure und in Ammoniakfliissigkeit. Die gleiche Reaktion geben 13s-
liche sekundiére und tertiire Alkaliphosphate, saure Alkaliphosphate nach dem Neutralisieren
mit Natronlauge. — Wird eine Lésung von Phosphorsiure oder die mit Salpetersiure angesiuerte
Ldsung eines Phosphates mit einer Lésung von Ammoniummolybdat in Salpetersiure im
Uberschufl versetzt und auf etwa 609 erwirmt, so fillt gelbes kristallinisches Ammonium-
molybdophosphat, POy(NH,); + 12 MoO; - 6 H,0, aus, das in Ammoniakifliissigkeit 1dslich
ist. — Die mit Ammoniak iibersittigte Lo ung von Phosphorsiure oder eines Phosphates gibt
mit Magnesiamischung (Magnesiumchloridldsuag-Ammoniumehlorid—+ Ammoniakfliissigkeit)
einen weilen Niederschlag von Ammoniummagnesiumphosphat, PO,MgNH, - 6 H,0,
unléslich in Ammoniakfliissigkeit, 16slich in Mineralsiuren. — Uranylacetat erzeugt in neutralen
oder essigsauren Lésungen von Phosphaten einen apfelgriinen Niederschlag von Uranylphosphat,
(U0g)HPO, + 3 H,,0.

Pyrophosphorsiure und Metaphosphorsaure verhalten sich analytisch dhnlich wie
Orthophosphorsiure. Sie gehen durch Kochen der wisserigen Losung, namentlich bei Gegenwart
von Salpetersiure, allmahlich in Orthophosphorsiure iiber. Am sichersten gelingt die Uberfithrung
in Orthophosphorsiure durch Schmelzen dieser Siuren oder ihrer Salze mit einem UberschuB von
Natriumcarbonat oder Natriumhydroxyd und Ansiuern der Lésung der Schmelze mit Salpeter-
sdure, Qualitativ unterscheiden sich beide Séuren von der Orthophosphorsiure durch folgende
Reaktionen: :

Pyrophosphorsidure, H,P,0;. Die neutralisierte Losung gibt mit Silbernitrat einen
woeillen Niederschlag von Ag,P,0,. Die freie Siure fillt Eiweil nicht.

Metaphosphorsiure, HPO;. Die neutralisierte Siure gibt mit Silbernitrat einen weilen
Niederschlag von AgPO,. Die freie Siure fillt EiweiB,

Bestimmung der Phosphorsiure. Gewichtsanalytisch 1. als Magnesium-
pyrophosphat. Diese Bestimmung ist anwendbar, wenn freie Phosphorsiure oder eine phosphor-
sdurehaltige Substanz vorliegt, die durch Ammoniak nicht gefillt wird. Man wigt soviel Substanz
ab, als etwa 0,1—0,2 g P,0, entspricht, lost in etwa 100 ccm Wasser, iibersittigt schwach mit
Ammoniakfliissigkeit und laBt tropfenweise unter bestindigem Umriihren (aber ohne daf
man mit dem Glasstabe die GefdBwandungen beriihrt!) Magnesiamischung in einigem Uberschuf3
zuflieBen, etwa 25 ccm. Der entstehende Niederschlag wird um so besser kristallinisch, je starker
man riihrt. Nach beendigter Fallung fiigt man !/, Volum der vorhandenen Fliissigkeit an 10 proz.
Ammoniakfliissigkeit hinzu und 1Bt 12 Stunden absetzen. Dann filtriert man ab, wischt den
Niederschlag mit 2,5 proz. Ammoniakfliissigkeit (6 bis 8mal) bis zur Chlorfreiheit aus, trocknet
und fithrt ihn durch Glithen — zum SchluB vor dem Geblidse — in Magnesiumpyrophosphat iiber.
Um die letzten Reste von Filterkohle zu verbrennen, befeuchtet man den erkalteten Tiegelinhalt
mit einigen Tropfen Salpetersiure und erhitzt von neuem bis zum Glithen. Mg,P,0, X 0,6397
= P,0;. Mg,P,04 x 0,88288 = H;PO,. Man kann auch das unter Magnesiumbestimmung
{Bd. II) angegebene Verfahren von GIBBS benutzen, das rascher zum Ziel fiihrt.

Magnesiamischung: 55,0 g krist. Magnesiumchlorid und 70,0 g Ammonium-
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chlorid werden in 600 ccm Wasser geldst, die Lésung mit 250 cem Ammoniakfliissigkeit (109/,)
versetzt, mit Wasser auf 1 Liter aufgefiillt und nach einigen Tagen filtriert.

2. Molybdan-Verfahren. LaBt sich das vorstehende Verfahren nicht anwenden, weil
entweder die Substanz in Wasser unléslich ist oder weil durch Zusatz von Ammoniak allein
schon ein Niederschlag gebildet wird, so stellt man durch Anwendung von Salpetersiure eine Lésung
(entsprechend 0,1—0,2 g P,0;) her, versetzt dicse mit einem gro Ben UberschuB Molybdin-Salpeter-
sdureldsung (100 cem), erwiarmt etwa 1 Stunde auf dem Wasserbad auf 50—60° und laBt 12 Stunden
an einem warmen Ort stehen. Sollte jedoch die urspriingliche Losung Chloride enthalten, so ist
die Lésung zur Entfernung derselben mehrmals mit Salpetersiure zur Trockne zu verdampfen und
der Riickstand alsdann in Salpetersiure zu losen. Zur Beschleunigung der Fallung wird zweck-
miBig !/, des Volums der Mischung an Ammonnitratiésung, (7.5:100), zugesetzt. Der Nieder-
schlag wird durch AbgieBen im Becherglas mit einer Flissigkeit, die aus 100 T. der Molybdan-
I6sung, 20 T. Salpetersidure, spez. Gew. 1,2, und 80 T. Wasser besteht, ausgewaschen. Das Aus-
waschen kann auch mit 5% iger Ammoniumnitratlosung, die mit Salpetersiure angesiuert ist,
erfolgen. Die Waschwésser werden, um mitgerissenen Niederschlag zu sammeln, durch ein kleines
Filter filtriert. Nach dem Auswaschen wird der Trichter iiber das Becherglas gestellt und der
Inhalt des Filters in moglichst wenig Ammoniakfliissigkeit (2,59/, NHj) gelost und mehrmals
mit heilem Wasser nachgewaschen. Sollte die Ammoniakmenge auch zur Lgsung des in dem
Becherglas befindlichen gelben Niederschlags nicht gereicht haben, so wird noch wenig Ammoniak
bis zur Auflosung zugesetzt. Die Losung muB voéllig klar sein. Diese ammoniakalische Losung
versetzt man tropfenweise mit soviel Salzsiure, daB eben eine Triibung eintritt. Diese beseitigt
man durch Zugabe von soviel Ammoniakfliissigkeit, daB die Fliissigkeit schwach alkalisch ist.
Alsdann fallt man, wie bei 1. angegeben, mit Magnesiamischung, fiigt 1/; Vol. Ammoniakfliissig-
keit (10°/jig) zu und fiihrt das ausgeschiedene Ammoniummagnesiumphosphat durch Glihen
in Magnesiumpyrophosphat iiber.

Molybdénlésung. Eine Lésung von 150 g chemisch reinem molybdansauren Ammo-
nium in 1000 cem Wasser wird in 1000 ccm Salpetersiure vom spez. Gew. 1,2 gegossen;
die Losung bleibt 24 Stunden warm, bei 350, stehen und wird, wenn nétig, filtriert.

Bestimmung der Phosphorséiure in Diingemitteln. Die wichtigsten Diingemittel
sind das Thomasmehl, das Superphosphatund Doppelsuperphosphat. Bei dem Thomas-
phosphatmehl spielt der Feinheitsgrad eine wichtige Rolle, da die Léslichkeit der Phosphor-
sdure vom Feinheitsgrad abhingig ist. Zur Feststellung des Feinheitsgrades dient ein Sieb mit
einer Siebfliche von 20 ¢m Durchmesser und einem glatten Drahtgewebe Nr. 100 von
AMANDUS KAHL-Hamburg: 50 g Phosphatmehl werden 15 Min. lang gesiebt. Die Differenz 50 g
minus Gewicht des auf dem Sieb verbliebenen Riickstandes, mit 2 multipliziert, gibt den
Feinmehlgehalt an.

Bei den phosphorhaltigen Diingemitteln unterscheidet man 1. in Wasser 16sliche, 2. in
Citronensiurelé6sung losliche und 8. in Mineralsiuren lé6sliche Phosphorséure. Diein
Wasser und Citronenséureldsung lsslichen Phosphorsiuren sind am wertvollsten, da diese im Boden
am leichtesten von den Pflanzen aufgenommen werden. Das Monocalciumphosphat, CaH,(PO,),, ist
in Wasser, das Dicalciumphosphat, CaHPO,, in Citronensiure und das Tricalciumphosphat, Ca,(PO,),,
in Mineralsiuren léslich. Durch Zusatz von Schwefelsiure zu den Knochen, dem ‘I'homas-
phosphatmehl, den Rohphnsphaten, Apatiten, Phosphoriten und Guanoarten usw. erhilt man
die sog. aufgeschlossenen Diingemittel, Superphosphate und Doppelsuperphosphate.

1. Die Gesamtphosphorsiure wird nach dem Citratverfahren bestimmt, das nach
den Vereinbarungen des Verbandes der landw. Versuchsstationen fiir die Bestimmung der Phosphor-
sdure in allen Diingemitteln, Rohphosphate vorliufig ausgeschlossen, auch als Schiedsanalyse
das direkte Citratverfahren allein zulissig ist.

Das Citratverfahren. Es wird eine Losung hergestellt, die 0,1—0,2 g P,05 in 50 ccm
enthalt. Hierzu kann Salzsiure, Salpetersiure oder Schwefelsdure verwendet werden. Bei Knochen-
mehlen ist es ratsam, zwecks Ausscheidung des Kalkes die Losung 10 : 500 mit Schwefelsiure
berzustellen. Spatestens 1 Stunde nach der Herstellung entnimmt man 50 ccm der klaren Phosphat-
losung und fiigt 50 cem Citratmagnesiamischung zu. Die Citratmagnesiamischung besteht
aus gleichen Volumen Magnesiamischung (s. oben) und einer Lésung von 200g krist., reiner Citronen-
siure, gelost in 209/,iger Ammoniakfliissigkeit, spez. Gew. 0,925, und mit 209/ iger Ammoniak-
fliissigkeit zu 11 aufgefiillt: Die Citratmagnesiamischung darf nur véllig klar benutzt werden.
Dann wird bis zur entstehenden Tritbung geriithrt, 1/; des Volums an 109/;iger Ammoniakflissig-
keit zugesetzt und nochmals einige Minuten gerithrt. Nach 10—12 Stunden wird der Niederschlag
auf einem Filter gesammelt, mit verd. Ammoniakfliissigkeit (2 9/, NH,) ausgewaschen und gegliiht,
wie bei Bestimmung 1 der Phosphorsiure. Das Citratverfahren hat den Vorteil, da kleine Mengen
von etwa vorhandenem Eisen, Kalk oder Tonerde von der Citronenséure in Losung gehalten werden.

2. Die in Citronensidurelésung 16slicvhe Phosphorsiure wird, wie folgt, bestimmt,

In einer Flasche mischt man 5g Thomasmehl mit 5 ccm Alkohol und fiigt soviel 29,ige
Citronenséurelésung von 17,59 hinzu, daB die Menge !/, 1 betriigt. Dann wird die Flasche 1/; Stunde
lang geschiittelt, d. h. in der Minute 30—40mal um ihre Achse gedreht (zu diesem Zwecke dienen-
besondere Schiittelapparate) und der Inhalt sofort filtriert,
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Diese Losung muB nun zunfchst nach O. KELLNER auf die Anwesenheit von léslicher
Kieselsidure gepriift werden. 50 ccm des citronensauren Auszuges werden mit 50 ccm ammonia-
kalischer Citratlésung (110 g Citronenséure in 400 g 24°/,iger Ammoniakfliissigkeit gel6st und
mit Wasser zu 1 Liter aufgefiillt), 1 Min. lang gekocht und nach 10 Min. mit Salzsiure angesiuert.
Ist ein in Salzsdure nicht vollig 16slicher Niederschlag entstanden, so mul die stérende Kiesel-
siure entfernt werden. 100 ccm des bei 17—189 hergestellten citronensauren Auszuges werden
unter Zusatz von 7,5 ccm Salzsiiure (spez. Gew. 1,12) oder 5 cem rauchender Salzsiure auf dem
Wasserbad zu einem Sirup eingedampft, der nicht mehr nach Salzsiure riechen darf. Der noch
heiBe Abdampfriickstand wird mit 1,5—2,0 ccm Salzsaure, spez. Gew. 1,12, gut verriihrt, mit
Wasser in einen MeBkolben gespiilt und nach dem Abkiihlen auf 100 cem aufgefiillt. Alsdann
wird in 50 ccm des klaren Filtrats die Phosphorsidure nach dem Citratverfahren bestimmt. Auch
kann dieses Verfahren direkt benutzt werden, wenn keine Kieselsiure vorhanden ist.

In den Superphosphaten und Doppelsuperphosphaten wird meist die wasser-
l6sliche Phosphorsidure bestimmt. Zuweilen wird auch die Bestimmung des Gehalts an
citratloslicher Phosphorsaure gewiinscht.

Die wasserlésliche Phosphorsdure wird in folgender Weise bestimmt: 20 g Super-
phosphat werden in eine Literflasche gebracht, mit 800 ccm Wasser iibergossen und 30 Min. lang
ununterbrochen stark durchgeschiittelt und bei 17,5° auf 11 aufgefiillt. In 50 ccm des Filtrats
wird alsdann nach dem Citratverfahren, Seite 190, die Phosphorsaure bestimmt.

Bei Doppelsuperphosphaten muBl die Losung vor der Fallung der Phosphorsiure mit
Salpetersiure gekocht werden, um die etwa vorhandene Pyrophosphorsiure in Orthophosphor-
siure umzuwandeln,

Bei lingerem Lagern wandelt sich teilweise das Monocalciumphosphat in Dicalcium phosphat
um. Man sagt, die wasserlosliche Phosphorsiure ,,geht zuriick”, Die citratlésliche Phosphor-
siure kann, wie folgt, bestimmt werden. Von mehr als 10°/, Phosphorsiure enthaltenden
Superphosphaten werden 2,5 g, von weniger als 10°/, Phosphorséure enthaltenden Superphosphaten
5,0 g in einem kleinen Morser zerrieben und mit 20—25 cem Wasser innig gemischt. Das Wasser
der Anreibung wird auf ein Filter gegossen und in einen 250 ccm-Kolben filtriert. Die Anreibung
mit Wasser wird dreimal in gleicher Weise wiederholt. Alsdann wird der Inhalt des Morsers
selbst auf das Filter gebracht und solange mit Wasser ausgewaschen, bis das Filtrat etwa 200 ccm
betriigt. In 50 com des mit Salpetersiure angesiuerten und auf 250 cem aufgefiillten Filtrats wird
nach der Citratmethode die wasserldsliche Phosphorsiure bestimmt.

Der Riickstand wird mitsamt dem Filter in einen 250 cem-Kolben gebracht und mit 100 ecm
PETERMANNscher Citratlésung (50 g Citronensiure werden in Ammoniakfliissigkeit [spez.
Gew. 0,91] bis zur neutralen Reaktion gelost; die auf 15° abgekiihlte Fliissigkeit wird durch Zu-
gatz von Wasser auf das spez. Gewicht 1,09 gebracht und auf je 1 1 mit 50 ccm Ammoniakfliissig-
keit [spez. Gew. 0,91] versetzt. Nach 48 Stunden wird die Losung fiitriert) so lange geschiittelt,
bis das Papier vollstindig zerteilt ist. Nach 15stiindigem Stehen wird der Kolben mit Inhalt
1 Stunde auf dem Wasserbad bei 40° erwirmt, auf 15¢ abgekiihlt und bis zur Marke aufgefiillt.
Von dem klaren Filtrat werden 50 ccm zur Bestimmung der Phosphorsiure nach dem Citratver-
fahren, Seite 190, benutzt.

Acidum phosphoricum (Germ., Nederl, Ross), Phosphorsidure, ist eine
wisserige Losung mit 25%, H,PO,. Germ. 6 s. Bd. I1, S. 1302.
Uber den Gehalt der Phosphorsiuren anderer Pharm. s. 8. 188.

Eigenschaften. Klare, farb- und geruchlose Fliissigkeit, die rein sauer schmeckt
und Lackmuspapier stark rotet.

Erkennung. Phosphorsiure gibt nach dem Neutralisieren durch Natrium-
carbonatlésung mit Silbernitratlosung einen gelben, in Ammoniakfliissigkeit und in
Salpetersaure 16slichen Niederschlag. (Ein geringer Ubersebuf an Natriumearbonat
schadet nichts.)

Priifung. a) Spez. Gewicht 1,153—1,155. — b) Eine Mischung von 1 cem Phos-
phborsiure und 3 cem Zinnchloriirlésung darf innerhalb 1 Stunde keine dunklere Fér-
bung annehmen (Arsen). — ¢ u. d) Phosphorsiure darf durch Silbernitratlésung
weder bei Zimmertemperatur (Salzsiure), noch beim Erwirmen (Phosphorige Siure)
verandert werden, — e) durch Schwefelwasserstoffwasser darf zie nicht verindert
werden (Schwermetalle). — f) Eine Mischung von 10 ccm Phosphorsiure, 10 ccm
Wasser und 0,5 cem Kaliumferrocyanidlosung darf innerhalb 3 Minuten héchstens
schwach gebliut werden (Eisen). — g) Eine Mischung von 2 cecm Phosphorsiure
und 6 ccmn Wasser darf weder durch Bariumnitratlosung (Schwefelsaure), — noch
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h) nach Zusatz von tberschiissiger Ammoniakfliissigkeit (3—4 ccm) durch Am-
moniumoxalatlésung (Calcium) verindert werden. — i) Eine Mischung von 2 ccm
Phosphorsiure und 8 coem Weingeist muB klar bleiben (Calcium und Magnesium).
~— k) Wird eine Mischung von 2 ccem Phosphorsiure und 2 cem Schwefelsiure nach
dem Erkalten mit 1 cem Ferrosulfatlosung tiberschichtet, so darf sich an der Be-
rihrungsfliche keine gefirbte Zone bilden (Sulpetersiure, Salpetrige Saure).

Anmerkung zu d): Das Probierrohr muB sehr sauber sein, weil Verunreinigungen
eine Reduktion des Silbernitrates verursachen konnen. Man kann das Probierrohr mit einigen
Tropfen Salpetersiure und etwas konz. Schwefelsiure reinigen.

Gehaltsbestimmung. Eine genaue Titration mit n-Kalilauge ist bei der Phosphor-
sdure nicht ausfiihrbar, weil die drei Hydroxylgruppen sehr verschieden stark ionisiert sind und
kein Indikator eine bestimmte Sittigung anzeigt. Der Gehalt wird deshalb nur durch das spez.
Gewicht bestimmt oder gewichtsanalytisch mit Magnesiamischung.

Anwendung. Phosphorsiure ist die mildeste der Mineralsiuren; in gehériger Verdiinnung
ruft sie keine besonderen Unannehmlichkeiten hervor. In Lésungen 0,1—1,0:100,0, oder in
Tropfen, wird sie als Antipyretikum und als durstiéschendes Mittel gegeben. Ob freie Phos-
phorsdure einen giinstigen EinfluB auf die Knochenbildung hat, ist zweifelhaft, ebenso ist es
zweifelhaft, ob sie Lisung von Harnsteinen aus Calciumphosphat bewirkt.

Acidum phosphoricum ex ossibus. Knochenphosphorsiure. Acidum ossium.
Knochensiure.

Darstellung. Durch Einwirkung von Schwefelsiureauf Knochenasche. Man erhitat
3T.Knochenasche, die zum gréBten Teil aus tertiirem Calciumphosphat (neben Magnesium-
phosphat, Calciumcarbonat und Calciumfluorid) besteht, mit 3 T. roher Schwefelsiure und
10 T. Wasser einen Tag lang. Es bildet sich dabei Calciumsulfat und Phosphorsiure: Cay(PO,),
+ 3 H,80, = 3 CaS0, -}-2 HyPO,. Das Calciumsulfat wird abfiltriert, und die Losung einge-
dampft. Durch Zusatz von etwas Schwefelsiiure wird das etwa noch vorhandene primire Calcium-
phosphat zerlegt, das ausgeschiedene Calciumsulfat wieder abfiltriert, und die Phosphorsiure dann
vollstindig eingedampft und auf etwa 4000 erhitzt, um die Schwefelsiure zu entfernen. Die so
erhaltene Metaphosphorsidure wird mit Wasser gekocht, um sie wieder in Orthophosphorsiure
iiberzufiihren und dann auf das gewiinschte spez. Gewicht gebracht.

Eigenschaften. Die Knochenphosphorsiure gleicht der reinen Phosphorsiure, ist aber
verunreinigt mit Calcium- und Magnesiumphosphat. Da das Calciumsulfat nicht ganz unlgslich
ist, bildet sich beim Erhitzen der Phosphorsiure wieder etwas primires Calciumphosphat, indem
die Phosphorsiure die Schwefelsiure aus dem Calciumsulfat austreibt. Ferner enthielt die Phos-
phorsiure vor dem Erhitzen Magnesiumsulfat, das aus dem Magnesiumphosphat der Knochen-
asche stammt; dieses wird beim Erhitzen der Phosphorsiure in primires Magnesiumphosphat
iibergefiihrt.

Anwendung. Zur Darstellung der phosphorsauren. Salze.

Acidum pyrophosphoricum. Pyrophosphorsiure. Pyrophosphoric Acid. Acide
pyrophosphorique. H,P,0,, Mol.-Gew. 178.

Darstellung. Sirupdicke Phosphorsiure wird in einer Platinschale so lange auf 230
bis 2509 erhitzt, bis eine Probe — in Wasser geldst und mit Ammoniak neutralisiert — mit
Silbernitrat nicht mehr einen gelblichen, sondern einen rein weiBen Niederschlag gibt. Dann
gieBt man die Sdure in einen kalten Porzellanmorser aus.

Eigenschaften. Weiches Glas cder undurchsichtige, undeutliche Kristalle. Sehr hygro-
skopisch. In wisserigen Losungen geht sie bei gewdhnlicher Temperatur sehr langsam, beim Er-
hitzen rasch in gewdhnliche (Ortho-)Phesphorsiure fiber.

) Erkennung. Die mit Natriumcarbonatlésung oder Natronlauge neutralisierte wisserige
Losung gibt mit Silbernitratlésung einen weiBen Niederschlag von Silberpyrophosphat, Ag,P,0,.
Eiweil wird durch Pyrophosphorsiure nicht gefallt.

Acidum meataphosphoricum. Acidum phosphoricum glaciale (Erganzb.).
Metaphosphorsdure. Metaphosphoric Acid. Acide metaphos-
phorique. Eisphosphorsiure. HPO,, Mol.-Gew. 80.

Darstellung. Man erhitzt sirupdicke Phosphorsdure in einer Platinschale so lange
suf iiber 3009, bis kein Wasser mehr entweicht (bis eine dariiber gehaltene kalte Glasscheibe
nicht mehr beschligt). Dann gieBt man die geschmolzene Siure in einen kalten Porzellanmérser
oder in Stangenformen aus.

Eigenschaften. TFarblose, durchsichtige, glasartige Stiicke oder Stibchen, die
an der Luft zerflieBen, beim Erhitzen zu einer klaren, zshen Fliissigkeit schmelzen
und in Wasser langsam, aber vollstindig léslich sind,
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Erkennung. Die wasserige Losung (0,5 g -+ 10 cem) gibt nach dem Neutrali-
sieren mit Ammoniakflissigkeit mit Silbernitratlosung einen weiflen Niederschlag
von Silbermetaphosphat, AgP0O;, der in iiberschiissiger Ammoniakfliissigkeit und in
Salpetersidure 16slich ist. Mit EiweiBlosung gibt die wisserige Liosung einen weillen,
gallertartigen Niederschlag.

Priifung. a) Wird 1ccm der wisserigen Losung (2 g -+ 40 cem) mit 3 cem
Zinnchlorirlosung versetzt, so darf im Laufe einer Stunde keine dunklere Firbung
eintreten (Arsen). Je 10 cem der Loésung a dirfen: — b) durch Schwefelwasser-
stoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle); — ¢) durch Bariumnitrat-
losung nicht veréndert werden (Schwefelsiure), — d) nach Zusatz von {iberschiissiger
Ammoniakflissigkeit durch Ammoniumoxalatlésung nicht verindert werden (Cal-
cium). — e) 2 cem der wasserigen Ldsung, mit 2 cem konz. Schwefelsdure vermischt,
diirfen nach dem Uberschichten mit Ferrosulfatlosung keine gefirbte Zone zeigen
(Salpetersiaure).

Die Eisphosphorsiure des Handels ist hiufig aus Phosphorsiure hergestellt, die aus Knochen-
agche oder Phosphorit gewonnen wurde. Sie enthdlt dann als Verunreinigung Calcium- und
Magnesiumphosphat. Ferner wird sie zuweilen absichtlich mit Natriumpyrophosphat (bis zu
159%/o) versetzt, damit die Stangen fester werden. Auf diese Beimischung léfit das Erginzb.
nicht priifen. Man erkennt sie durch Auflosen der Metaphosphorsdure in rauchender Salzsiure,
wobei Natriumchlorid ausgeschieden wird.

Aufberwcahrung. Vorsichtig.

Anwendung. Als Reagens auf Eiwei. Medizinisch wie Phosphorsiure.

Acidum phosphoricum anhydricum. Phospborsiureanhydrid. Phosphoric An-
hydride. Anhydride phosphorique. Phosphorpentoxyd. P,0;, Mol.-
Gew. 142. Wird durch Verbrennen von Phosphor in trockener Luft erhalten. Amorphe, weile
Flocken oder (nach .dem Schmelzen) durchsichtige, glasige Massen. Sehr hygroskopisch. Es ldst
sich in Wasser unter zischendem Gerdusch zu Metaphosphorsdure. Es enthilt bisweilen noch
unverbrannten Phosphor, der beim. Auflésen in Wasser zuriickbleibt, Anwendung. Zum
Trocknen von Gasen.

Zahnfiillung (OSTERMAIER). Mixtura haemostyptica HOFFMANN,
Acidi phosphorici glacialis 3,0 Acidi phosphoric (256%,) 5,0
Calcariae ustae 3,25. Sirupi Rubi Idaei 50.0

In einem erwirmten Morser zu pulvern und zu Aquae 1
mischen. In wohlverstopften GefiBen aufzu- 8. Stiindlich einen EBlsffel voll.
bewahren. Das Pulver wird in die gereinigte

50,0.

und desinfizierte Zahnhéhlung eingedriickt und Pilulae contra cariem RUST.
angefeuchtet, worauf die Masse fest wird. Acidi phosphorici glacialis
Asae foetidae aa 10,0
Injeetio anticariosa WENDT, Rhizomatis Calami pulverati q. s.
Summitatum Millefolii Fiant pilulae ponderis 0,12 g.
Foliorum Salviae aa 20,0 8. Dreimal tiglich 5—10 Pillen.
coque cum Aqua ad colaturam 200,0
Acidi phosphorici (25%/,) 10,0 Pilulae antispermatorrhoicae WURTZER
Tincturae Myrrhae 5,0 Acidi phosphorici glacialis 10,0
8. Umgeschiittelt zum Einspritzen. Camphorae tritae 5
Corticis Chinae 10,0
Limonada Acidi phosphoriei (Portug.) Extracti Cascarillae q. s.
Acidi phosphorici (1.08) 3,0 Fiant pilulae ponderis 0,12 g.
Sacchari 57,0 8. Dreimal tidglich 4—5 Pillen.

Aquae destillatae 940,0.
Sirupus Acidi phosphorici.
Acidi phosphorici (25%,) 10,0
Sirupi simplicis 90,0.

Acidum glycerinophosphoricum. Glycerinphosphorsdure. Glycerin-
phosphoric Acid. Acide glycérophosphorique. C;H;{OH),0-PO(OH),,
Mol.-Gew. 172.

Die freie Sdure ist nur in wisseriger Losung bekannt. Sie kommt in den
Lecithinen natiirlich vor im Blut, im Fleisch, im Gehirn und den Nerven und ent-
steht bei der Spaltung der Lecithine. Kiinstlich wird sie erhalten dureh Einwirkung
von Phosphorsdureanhydrid oder von Metaphosphorsiure auf Glycerin,

In den Handel kommt eine Lésung mit 25%/, und eine mit 50°/, Glycerinphosphorsiure.

Darstellung. In 1 T. Glycerin (spez. Gew. 1,25) wird unter Erwirmen nach und nach
1T.Metaphosphorsiiure eingetragen, und die Losung im Paraffinbad einige Stunden auf 100
bis 1109 erhitzt. Die zihe Masse wird noch warm in Wasser gegossen, und die Lésung mit Barium-

Hager, Handbuch. T. 18
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carbonat erwirmt und filtriert. Aus dem Filtrat wird das Barium mit der nach Bestimmung
der Bariums in einer Probe des Filtrates berechneten Menge verdiinnter Schwefelsdure ausgefillt,
und die Loésung filtriert und unter vermindertem Druck eingedampft.

Zur Darstellung von Salzen der Glycerinphosphorsiure wird das Bariumsalz oder
Calciumsalz mit Sulfaten oder Carbonaten umgesetzt.

Eigenschaften. Die Lésungen sind klare farblose Fliissigkeiten, die sich bei
létngerexj Aufbewahrung oder beim Erwirmen allméahlich gelb firben unter teil-
weiser Spaltung der Glycerinphosphorsiure in Glycerin und Phosphorsdure. Die
Glycerinphosphorsiure ist eine zweibasische Siure und bildet zwei Reihen von
Salzen, Glycerophosphate. Die neutralen Salze sind in Wasser loslich, unldslich in
Alkohol, und reagieren meist alkalisch. In der wisserigen Losung derselben entsteht
durch Bleiacetat ein Niederschlag von glycerinphosphorsaurem Blei, der schwer in
Essigsédure, leicht in Salpetersiure loslich ist. Reagentien, die zum Nachweis von
Phosphaten dienen, wie Magnesiamischung, molybdédnsaures Ammonium, essigsaures
Uran, geben mit glycerinphosphorsauren Salzenin der Kalte keine Féllung.

Ein haltbares trockenes Priparat der Glycerinphosphorsédure soll man nach dem
D.R.P. 251803 erhalten, indem man Stérke mit einer konz. Lsung von Glycerinphosphor-
sgure behandelt.

Anwendung der Glycerinphosphorsiure und ihrer Salze. Nach DE PASQUALIS,
Btrow und RoBIN sind sowohl die Glycerinphosphorsiure wie auch ihre Salze ausgezeichnete,
direkt agsimilierbare, nervine Tonika. Die Glycerinphosphorsidure wird zumeist in der Form ihres
Calcium-, Eisen- und Natriumsalzes therapeutisch angewandt bei nerviser Depression, Lungen-
tuberkulose, Chlorose usw.

Das Caleiumglycerinphosphat dient als Ersatz fiir die bisher gebrduchlichen Phos-
phate und fiir das Hypophosphit. 0,1—0,3 g dreimal téglich in Losung oder in Tabletten zu 0,1 g.

Das Natriumsalz wird infolge seiner leichten Loslichkeit besonders in der Form sub-
kutaner Injektionen angewandt und hat sich namentlich bei Ischias, Rekonvaleszenz von In-
fektionskrankheiten 'und nervésen Asthenien bewdhrt. 0,2—0,75 g in Verdiinnung.

Das Lithiumsalz wird gegen uratische Diathese gegeben und ist in allen Fillen indiziert,
in denen neben der Lithiumwirkung auch von der tonisierenden Wirkung der Glycerinphosphor-
siure Gebrauch gemacht werden soll.

Kalium glycerinophosphoricum. Glycerinphosphorsaures Kalium,
C,H,(OH),0- PO(OK),+ 3H,0, Mol.-Gew. 302.

Wird erhalten durch Umsetzen des Calcium- oder Bariumsalzes mit Kaliumcarbonat oder
Kaliumsulfat. Das Kaliumsalz ist eine farblose oder schwach gelb gefirbte teigartige Masse. In
Wasser in jedem Verhéltnis 18slich. Die Losungen blduen Lackmuspapier. Es wird meist in Form
wasseriger Losungen verwendet. Im Handel sind Losungen mit 50 und 759/,

Natrium glycerinophosphoricum. Glycerinphosphorsaures Natrium,
C,H,(OH),0PO(ONa),+- 3H,0, Mol.-Gew. 270.

Darstellung. Durch Umsetzen des Calcium- oder Bariumsalzes mit Natriumcarbonat oder
Natriumsulfat oder durch Einwirkung von Mononatriumphosphat, oder nach D.R.P. 205579
eines Gemisches von Metaphosphorssure und Dinatriumphosphat, auf Glycerin und Uberfithrung
des dabei entstehenden sauren glycerinphosphorsauren Natriums in das neutrale Salz mit Hilfe
von Natriumecarbonat.

In den Handel kommen: Natrium glycerinophosphoricum crystallisatum, C;H;
(OH),0PO(ONa), + 3H,0. Es enthalt 709, des wasserfreien Salzes. Die gleiche Zusammen-
setzung (mit 3H,0) haben Natrium glycerinophosphoricum pulv. 100%/, und Natrium
glycerinophosphoricum in trockenen Stiicken. Ferner kommt es in wésserigen Losungen
mit 50 und 75°/; CyHz(OH),0PO(ONa), }+ 3 HyO in den Handel.

Eigenschaften und Erkennung. WeiBe Kristalle oder Stiicke oder Pulver, zerfliellich,
in Wasser sehr leicht 1oslich. Die wisserige Losung bliut Lackmuspapier. Sie wird durch Calcium-
chloridlésung erst beim Erhitzen gefallt; das dabei entstehende Calciumglycerophosphat lost sich
beim Erkalten wieder auf. Beim Erhitzen verkohlt es; der Riickstand 16st.sich unter Aufbrausen
in Salpetersiure, die filtrierte Losung des Riickstandes gibt die Reaktionen der Phosphorsaure.

Anwendung. Als Nervenstirkungsmittel bei Neuralgien, Ischias, Lumbago, subcutan
(in der Lumbalgegend) 0,3—40,5 g téglich in sterilisierten Losungen; auch innerlich zu 1,0—2,0 g
und 5—10 g téglich.

Natrium glycerinophosphoricum solutum (Gall.), Glycérophosphate de so-
dium dissous, ist eine Losung mit 509/, Natriumglycerophosphat, ebenso Liquor
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Sodii Glycerophosphatis (Amer.), Solution of Sodium Glycerophos.
phate. Die Losung darf nur Spuren von Phosphat enthalten.

Die Priifung von glycerinphosphorsaurem Kalium-, Natrium- und Lithium
kann wie beim Calciumsalz ausgefithrt werden (s. d.). Erwirmen der Losungen ist bei der

Priifung auf Phosphat zu vermeiden. Die wisserigen Losungen (0,5 g—{- 10 cem) diirfen auBer-
dem mit verd. Schwefelsiure keine Triibung geben (Barium).

Calcium glycerinophosphoricum. Giycerinphosphorsaures Calcium. Cal-
cium Glycerophosphate. Glycérophosphate de calcium. Neu-
rosin. C,H;(OH),0-P00,Ca | 2H,0, Mol.-Gew. 246. Germ. 6 s. Bd. II, 8. 1313.

Barstellung. Die durch Erhitzen von 1 T. Glycerin mit 1 T. Metaphosphorséure
und Lésen in Wasser hergestellte Losung von Glycerinphosphorsiure (sieche unter Acidum
glycerinophosphoricum) wird mit Calciumcarbonat neutralisiert; das ausgeschiedene
Calciumphosphat wird abfiltriert, das Filtrat unter vermindertem Druck eingeengt. Das aus-
kristallisierte Salz wird mit Alkohol gewaschen und dadurch von anhaftendem Glycerin befreit
und bei gelinder Wirme getrocknet.

Eigenschaften. WeiBes Kristallpulver, 16slich in etwa 40 T. Wasser. Aus der
kalt gesittigten Losung scheidet sich beim Erhitzen ein Teil des Salzes aus, das beim
Erkalten wieder in Loésung geht. Die wisserige Losung bliut Lackmuspapier.

Erkennung. Versetzt man die wisserige Losung mit Bleiacetatlésung, so
entsteht ein weiBer Niederschlag, der in Salpetersiure leicht 16slich ist. — Auf Zu-
satz von Ammoniumoxalatlésung entsteht in der wisserigen Losung ein weiller, in
Essigsiure unloslicher Niederschlag.

Priifung. a) Die wisserige Lésung (0,5 g -+ 20 cem) darf mit 20 cem Am-
"moniummolybdatlésung versetzt, bei gewdhnlicher Temperatur keine gelbe Ab-
scheidung geben (Phosphorsiure). — b) Die wisserige Losung (je 0,25 g |- 10 cem)
darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verdndert (Schwermetalle) und — ¢) nach
Ansduern mit Salpetersiure durch Silbernitratlésung nicht mehr als schwach
opalisierend getriibt werden (Chloride). — d) Wird die wisserige Losung (0,25 g
-}-10 cem) mit Silbernitratlésung und Ammoniakflissigkeit versetzt und erwirmt,
so darf die Mischung sich nicht dunkler firben (Phosphite, Hypophosphite). — e) Die
Mischung von 1 g des Salzes mit 3 cem Zinnchloriirlésung darf innerhalb 1 Stunde
keine dunklere Farbung annehmen (Arsen). — f) Beim Glithen soll es 51—53°/,
Riickstand hinterlassen.

Caleium glycerinophosphoricum solubile (E. MERrCK) ist Calciumglycerophosphat
mit einem kleinen Zusatz von Citronensidure, der die Loslichkeit in Wasser erh6ht (auf 1 : 20).

Calcium glycerinophosphoricum granulatum (E. MERCK) enthilt 959/, Calciumglycero-

phosphat, es kommt aber auch mit einem Gehalt von 6%/, und 10°/, Calciumglycerophosphat
in den Handel.

Calcium glycerophosphoricum granulatum effervescenz (E. MERCK) enthilt 30 %/, Calcium-
glycerophosphat neben Natriumbicarbonat und Weinséure,

Calcium glycerophosphoricum liquidum (E. MERCK) ist eine wiisserige Losung des sauren
Calciumglycerophosphats [C;H(OH),0P(OH)0],Ca mit einem Gehalt von 5079/,

Neurosine-Prunirr ist gekorntes glycerinphosphorsaures Calcium.

Lithium glycerinophosphoricum, Lithiumglycerophosphat, Glycerinphosphorsaures
Lithium, CHz(OH),0-PO,Li,, wird erhalten durch Umsetzen von glycerinphosphorsaurem Barium
mit Lithiumsulfat. Es bildet ein weiBes Kristallpulver, 13slich in 3 T. Wasser. Die Losung bliut
Lackmuspapier.

Magnesium glycerinophosphoricum. Magnesiumglycerophosphat. Glycerinphos-
phorsaures Magnesium. C,H;(0OH),0-PO0,Mg. Mol.-Gew. 194,

Ist von ZUELZER als Ersatz von Magnesiumsulfat bei der Behandlung des Tetanus emp-
fohlen worden. Nach KOBERT erzeugt das Magnesiumglycerophosphat Glykosurie. Die An-

wendung ist deshalb trotz der gegeniiber dem Magnesiumsulfat auftretenden geringeren Reiz-
erscheinungen und geringeren Blutdruckerniedrigung bedenklich.

Ferrum glycerinophosphoricum siehe unter Ferrum, S. 1262,
13*
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Manganum glycarinophosphoricum siehe unter Manganum Bd. 11, 8. 132.

Entkalkungstabletten gegen Sklerose enthalten pro dosi 0,5 g Natriumchlorid, 0,05 g
Natriumsulfat, 0,02 g Magnesiumphosphat, 0,02 g Natriumcarbonat, 0,02 g Natriumphesphat
und 0,05 g Calciumglycerophosphat.

Sirupus glycerophosphorie. comp. SIBONI soll auf folgende Weise dargestellt werden:
In 250 3 Wasser 10st man27,4g glycerinphosphorsaures Calcium, das man bei 110 bis 1200 getrocknet
hat, unter Zugabe von 8,8 g Milchsiure und einer Losung von 4,10 g Natriumsulfat, 2,07 g Kalium-
sulfat, 4,66 g Ferrosulfat, 6,10 g Chininsulfat, 0,042 g Strychsinsulfat in 100 com Wasser. Nach
24 Stunden filtriert man vom ahgesetzten Calciumsulfat ab und lést im Filtrat 775 g Zucker,
worauf man Wasser zufiigt, bis das Ganze 11 betréigt. 10 com Sirup enthalten je 0,05 g neutrales
Calciumphosphat, saures Glycerophosphat des Natriums, Kaliums, Eisens und Chinins und
0,1 g milchsaures Calcium.

Sanocalein, eine Mischung von Calciumglycerophosphat und Calciumphospholactat - in
molekularen Mengen, kommt in sterilen Lésungen in Ampullen (zu 0,01 Sanocalcin) rein oder kom-
biniert mit Tuberkulin und Sera, sowie in Pulver- und Tablettenform in den Handel; es soll
bei akuten und chronischen Infektionskrankheiten Anwendung finden.

Elixir Glycerophosphatum, Elixir of Glycerophosphates (Nat. Form).
25g glycerinphosphorsaures Natrium (759/y) und 8,75 g glycermphosphorsaures Calcium 168t man
in einer Mischung von 8 g Phosphorsiure (85%/,) und 300 ccm Wasser, setzt .je 300.ccm Glycerin
und Elixir aromat. (Americ.) zu, fiillt mit Wasser auf 1000 ccm auf und filtriert.

Glycerophosphat Olemulsion bildet eine undurchsichtige, weiBe, milchige Fliissigkeit,
die 120.30 wisserige Galciumglycerophosphatlésung (zu 759/, aus Wasser bestehend), 120,0 Oliven-
81, 56,70 Glycerin, 2,40 Emulsi¢nsstoffe und 0,60 Geschmackszutaten enthélt.

Dr, HUBNERS Haemaphilin enthilt 29/, Ferrum caseinotartaricum (?), 39/ Caleium g'y-
eerophosphoricum, 19/, Natriumsalze, 24%, Kohlenhydrate, 25%, Proteinstoffe, 45°, Kakao.

Nervenstirkendes Pulver (Kopenh. Apoth.-V.): Natr. glycerophosphor. (100°/y) 50,0,
Natr. casein. 940,0, Natr. bicarbonic. 5,0, Natr. chlorat. 5,0. M. f. pulvis. Das gepulverte glycerin-
phosphorsaure Natrium wird wegen seiner leichten ZerflieBbarkeit schnell in einem trockenen,
angewirmten Morser mit einem Teil des Caseinnatriums gemischt, der Rest der Bestandteile
wird hinzugefiigt und die Mischung darauf schnell in die bereitstehenden Verpackungen gewogen.
Die gefiillten Blechdosen miissen in Wachspapier oder Pergamentpapier eingewickelt und trocken
aufbewahrt werden.

Vinum tonicum. Nerven- und Kraft-Wein. Ergdnzb.: 50 T. China-Fluidextrakt,
25 T. Pomeranzentinktur, 75 T. Zuckersirup, 800 T. Malagawein ,,Gold*, 50 T. frische Milch werden
gemischt und unter 6fterem Umschiitteln 2 Tage stehen gelassen und filtriert. 895 T. des Filtrates
werden mit einer Anreibung von 30 T. Fleischextrakt mit 50 T. Wasser sowie 20 T. 75%/yigem
Natriumglycerophosphat und 5 T. zusammengesetzter Iva-Essenz gemischt. Nach lingerem
Kiihlstehen wird filtriert.

Tonischer Medivino, Sdichs. Kreisvereine u. F. M. Germ.: 30 T. Natriumglycero-
phosphat (509/y), 30 T. Hefeextrakt, 40 T. Wasser, 5 T. Essentia Ivae moschatae K.-V. werden
mit 895 T. Chinawein yermischt und nach mindestens 8tigigem Stehen filtriert.

Natrium elycerophosphoricum granulatum. Hisp.
Natr. glycerophosphorici 5,0 Caleii glycerophosphorici 50,0
Sacchari pulv. 95,0 Sacchari 950,0
Spiritus 909, q. s. Spiritug 90%/, q. 8.

zu granulieren wie Magnes. citric. effervesec.
Saccharure granulé de Glycérophosphato de Sirupus Caleit glycerophosphorici (Hisp.).
0,5

Caleium (Gall.) Acidi citrici
Granulés de GlycérophosmbatedeChaux. Calcii glycerophosphorici 10.0
Granulata Calcii glyce™phosphorici. Aguae destillatae 360,0
1. Calcii glycerophosphorici 50,0 Saechari 640,0
2. Sacchari crist. 800,0

3. Sirupi simplicis 250 0
1 nnd 2 mischen, mit 8 zur Paste verarbeiten
und granulieren.

Candiolin (FarsENFABRIKEN LivERKUSEN) ist dasCaleiumsalz eines Kohlenhydratphosphor-
situreesters, der aus Glykose und Natriumphosphat bei der Girung durch Bierhefe unter
bestimmten Bedingungen. entstehf, Lockeres, weiBles Pulver, fast geschmacklos, in Wassor
wenig 18slich; -die wiisserige Losung ist schwach alkalisch, Der Gehalt an gebundenem Phos-
phor betrigt 11—139%/,, an Calcium 15—169/;.

Erkennung. Beim Erhitzen verkohlt es. Wird Candiolin mit Salpetersiure erhitzt, so
entsteht eine klare Losung, in der Phosphorsiure und Calcium nachweisbar sind. Es reduziert
FEHRLING-Losung.
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Anwendung. Bei Schwiche und Erschdpfungszustinden physischer Art, vor korpertichen
Anstrengungen, nervosen Ermiidungs- und Reizzustinden. Bei spasmophilen und scrophulisen
Alterserscheinungen, in der Schwangerschaft und in der Zeit der Laktation.:

Hesperonal-Calcium. (E. Merok, Darmstadt) ist das Calciumsalz einer Saccharo-
phosphorsiiure. C,,H,, 0,,- POO,Ca 4 2 H,0, Mol.-Gew. 496.

Darstellung. Durch Einwirkung von Phosphoroxychlorid, POCl;, auf eine Rohr-
zuckerldsung, in der Calciumhydroxyd aufgeschwemmt ist (D.R.P.247809). Durch Auf.
losen in Wasser und Fillen mit Weingeist wird es gereinigt.

Eigenschaften. WeiBes bis schwach gelbliches Pulver, lufthestindig, fast geschmack-
los, leicht 18slich in Wasser; die Losung bléut Lackmuspapier schwach.

Erkennung. Die nach Zusatz von einigen Tropfen verdiinnter Schwefelsiure erhitzte
wigserige Losung (0,25 g 4 10 cem) reduziert FEHLINGsche Kupfertartratlosung beim Kochen.
Es gibt ferner die Calciumreaktion wie Calciumglycerophosphat und wie dieses eine Phosphor-
sdurereaktion erst nach dem Erhitzen mit verdiinnten Siuren.

Priifung. a) Die wiisserige Losung (2 g + 20 ccm) muB fast klar (Calciumphosphat) und
farblos oder héchstens schwach gelblich gefirbt sein. — b) 5 cem der Losung a diirfen beim Kochen
mit 5 ccm FEARLINGscher Kupfertartratidsung kein Kupferoxydul ausscheiden (reduzierender
Zucker). — ¢) 5 ccm der Losung a diirfer nach Zusatz von Ammoniakflissigkeit durch Magnesia-
mischung nicht verindert werden (Phosphate). — d) 5 ccm der Lésung a diirfen nach Zusatz von
einigen Tropfen Salzsiure durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle).
—¢) Wird die L8sung von 2 g Hesperonal-Calcium in etwa 50 ccrn Wasser mit 10 cem 1/,4-n-Silber-
nitratlésung versetzt und auf 100 eem aufgefiillt, so diirfen 50 e/ m des Filtrates nach Zusatz von
etwa 5 cemn Salpetersiure und etwa 10 ccm Ferriammoniumsulfatldsung nicht weniger als 4 eem
1/,0-n-Ammoniumrhodanidlésung bis zur briunlichen Farbung verbrauchen (mehr als 3,5 mg
Chlor in 1 g). — f) Beim Trocknen bei 1000 soll es etwa 70/, an Gewicht verlieren. -Beim Gliihen
soll es etwa 259/, Riickstand (Calciumpyrophosphat) hinterlassen (berechnet 25,60/,).

Anwendung. Wie glycerinphosphorsaures Calcium in gleichen Mengen (etwa 0,2—1,0 g)
2—3mal tiglich eine gute Messerspitze voll fiir Erwachsene, fiir Kinder 2mal taglich eine kleine
Messerspitze voll mit oder naoh dem Essen.

Hesperonal-Natrium (L. Mgrox, Darmstadt) ist das Natriumsalz einer Saccharo-
phosphorsiure. C,,H,, O,, - PO(ONa),. Mol.-Gew. 466

Darstellung. Durch Umsetzen des Calciumsalzes mit. Natriumcarbonat,

Eigenschaften. GelblichweiBes Pulver, an feuchter Luft zerflieBlich, sehr leicht iislich
in Wasser. Geschmack schwach salzig.

Erkennung. Die wisserige Losung (0,5 g + 10 cem) reduziert nach dem Erhitzen mit
einigen Tropfen verdiinnter Schwefelsiure FEHLINGsche Kupfertartratlosung beim Kochen.
Beim Verbrennen hinterldBt es einen Riickstand, der nach dem Befeuchten mit Salzsiure die
Flamme gelb firbt. Eine Phosphorsiurereaktion gibt die wisserige Ldosung wie beim glycerin-
phosphorsauren Natrium erst nach dem Kochen mit verdiinnter Siure.

Priifung. a) Die wiisserige Losung (2 g -}~ 20 ccm) muB klar und farblos oder fast farblos
sein. — b) 5 ccm der Losung a diirfen beim Kochen mit 5ccm FEHLING scher Kupfettartratlosung
kein Kupferoxydul aussoheiden (reduzierender Zucker). — ¢) 5 com der Losung a diirfen nach
Zusatz von Ammoniakfliissigkeit durch Magnesiamischung nicht verindert werden (Natriumphos-
phat). — d) 5 cem der Lésung a diirfen nach Zusatz von einigen Tropfen Salzsiure durch Schwefel-
wagserstoffwasser nicht verindert werden (Schwermetalle).

Aufbewahrung. In gutschlieBenden Glisern.

Anwendurg. Wie Hesperonalcalcium, in Lésungen.

Inositphosphorsidure findet sich als Caloium-Magnesiumdoppelsalz in vielen Pflanzen,
besonders reichlich in der Reiskleie (zu 8°/,). Durch hydrolytische Spaltung wird sic zeriegt in
Phosphorsiure und den cyklischen sechswertigen Alkohol Inosit oder Phdascomannit,
C¢Hg(OH)g. Letzterer entsteht auch aus Phytin.

Phytm, (GEs. F. CHEM. INDUSTRIE Basel) ist ein kiinstlich dargestelltes Calcium-Maguesium-
salz einer Anhydrooxymethylendiphosphorsiure, (C;HgP,04),0aMg, das beima Erhitzen
mit Siuren Inosit und Phosphorsiure liefert und darin also mit der natiirlichen Inositphosphor-
siure iibereinstimmt. Es ist ¢in weiBes, geruchloses Pulver, 18slich in Wasser. Es enthilt
22,80/ Phosphor. .

Anwendung. Als allgemeines Kriftigungs- und Anregungsmittel, 1n Kapseln. zu 0,25 ¢
4mal téglich (fiir Kinder 1—2mal téglich).

Phytln liquidum ist eine Losung des Natriumsalzes der Anhydrooxymesthylen-
diphosphorséure in einer Mischung von Glycerin und Wasser,
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Chininphytin siehe unter Chininum, S. 960.
Eisenphytin siche unter Ferrum, S. 1280.

Abanon (Dr. C. Sorezr, Frankfurt a. M.) ist das Magnesiumsalz einer komplexen
Phosphorweinsédure.
Es wird erhalten nach D.R.P. 210857 durch Zusammenbringen von saurem Magnesium -

tartrat mit Magnesiumphosphat oder von saurem Magnesiumphosphat mit Magnesiumtartrat.
Es ist in Wasser leicht 16slich.

Anwendung. Wie andere Magnesiumsalze als mildes Abfiihrmittel.

Acidum phosphorosum.

Acidum phosphorosum. Phesphorige Siure. Phosphorous Acid. Acide phos-
phoreux. H PO; Mol -Gew. 82.

Darstellung. Man trigt in Wasser, das sich in einem Glaskolben befindet, eine kleine
Menge Phosphortrichlorid ein: PCly -} 3 HyO == 3 HCl4 H;PO3. Wenn die Reaktion, die
durch Einstellen des Kolbens in kaltes Wasser gemildert werden kann, beendigt ist, trigt man
weitere Mengen Phosphortrichlorid ein. — Die schlieBlich erhaltene Fliissigkeit wird zur Ent-
fernung der Salzsiure im Wasserbad eingedampft, der Riickstand im Sandbad bis auf 1809
erhitzt, in Wasser geldst und auf das geforderte spez. Gewicht gebracht. Als Nebenprodukt
erhilt man sie bei der Darstellung von Brom- und Jodwasserstoff (s.d.), sowie von Jodalkylen.

Eigenschaften. Wasserfrei eine farblose, kristallinische Masse, die bei 74¢ schmilzt und
iiber 180° erhitzt in Phosphorwasserstoff und Phosphorséure zerfillt: 4 H;PO; = PH; -}~ 3 H;PO,.
Reduziert Kaliumpermanganat, Silbersalze zu Silber, Goldsalze zu Gold, Mercurichlorid zu Mer-
curochlorid. Sie ist eine zweibasische Siure, die Salze heiflen Phosphite. Entstehender
Wasserstoff reduziert sie zu Phosphorwasserstoff.

In den Handel gelangt meist die wisserige Losung mit einem spez. Gewicht von 1,12 == 200/,
H,PO,.

Anwendung. In der Analyse, z. B. zur Bestimmung des Quecksilbers als Mercurochlorid.

Acidum phthalicum.

Acidum phthalicum. Phthalsdure. Orthophthalsiure. Phthalic
Acid. Acide phthalique. CgH,(COOH), [1,2], Mol.-Gew. 166,

Von den 3 Phthalsiuren, ortho, meta und para, findet nur die Orthophthal-
sdure praktische Anwendung.

Darstellung. Durch Oxydation von Naphthalin mit konz. Schwefelsiure bei
Gegenwart von Quecksilber.

Eigenschaften. Farblose glinzende Nadeln oder Blittchen, Smp. bei raschem
Erhitzen 2189 schwer loslich in Wasser, leichter in heiflem Wasser, in Alkohol und
Ather, Beim starken Erhitzen spaltet sie Wasser ab und geht in Phthalsdure-
anhydrid iber.

co
Acidum phthalicum anhydricum. Phthalsiureanhydrid. CGH4<C%O , Mol.-Gew. 148,

Darstellung. Durch Erhitzen von Phthalséure.
Eigenschaften. Lange, farblose Nadeln, Smp. 127—128° Sdp. 284°.

Anwendung. Zur Darstellung von Farbstoffen (der Phthaleine), und besonders von
kiinstlichem Indigo.

Aethylium phthalicum, Phthalsiurediithylester. CyH,(COOC,H;)s. Mol.-Gew. 222.

Darstellung. Durch Veresterung von Phthalsiure mit Athylalkohol durch Einleiten von
Chlorwasserstoff.
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Eigenschaften, Farblose bis gelbliche Fliissigkeit von schwach #therischem Geruch.
200
Sdp. des reinen Esters 288° (korr. 2959). Spez. Gew. des reinen Esters (F) = 1,1175.

Priifung. a) Siedepunkt 286-—2930, — b) Spez. Gewicht 1,120 —1,130. — ¢) Wird 1 com
Phthalsiuredidthylester mit 10 cem Kaliumpermanganatlgsung (0,01 g KMnO, in 1000 ccm Wasser)
1 Min, lang kraftig geschiittelt, so soll die Rosafarbung der Fliissigkeit nach Ablauf von 5 Min,
noch erbalten sein. — d) Bestimmung der Verseifungszahl: 5 g Phthalsiuredisthylester
werden mit 75 cem n-Natronlauge und 20 ccm Weingeist in einem Kolben mit aufgesetztem Riick-
fluBkiihler unter vorsichtigem Umschwenken erhitzt. Nachdem nach etwa 15 Min. vollstindige
Ldsung eingetreten ist, wird das Gemisch eine halbe Stunde lang im Sieden erhalten und alsdann
nach Zufiigen von Phenolphthaleinlosung mit n-Schwefelsiure bis zur Entfirbung titriert.  Es
sollen dazu nicht mehr als 31 und nicht weniger als 29 com n-Schwefelséiure verbraucht werden.
Es sollen also zur Verseifung von 5 g des Esters 44—46 ccm n-Natronlauge verbraucht werden;
daraus berechnet sich die Verseifungszahl zu 493—501,5 (mg KOH fiir 1 g). Reiner Phthalsiure-
didthylester hat die Verseifungszahl 505,5,

Anwendung. Als Vergillungsmittel fiir Weingeist, der zur Herstellung von #uBerlich an-
zuwendenden Arzneizubereitungen dienen soll (1 Liter Phthalsiureester auf 100 Liter Wein-
geist). In der Parfiimerie als Fixiermittel fir Riechstoffe; auch zur Verfilschung esterhaltiger
atherischer Ole. Uber den Nachweis von Phthalsiurediithylester in Weingeist s. S. 206.

Phthaleine entstehen aus Phthalsiureanhydrid und Phenolen durch Erhitzen
mit wasserentziehenden Mitteln, z. B. Phenolphthalein aus Phthalsiureanhydrid
und Phenol:

C:0 C<CGH4OH
CoHLOH
CeH,” >o+ 2 CoH,0H = CoH, N H,0
AN ANV
C:0 C:0

Die Phthaleine sind teils farblos, teils sind sie Farbstoffe, z. B. das Eosin.
Mit Alkalien vermégen sie Salze zu bilden, die, auch wenn die Phthaleine farblos sind,
stark gefirbt sind.

Phenolphthaleinum. Phenolphthatein. c,,11,,0,, Mol.-Gew. 318.

/C:(CSH4O}I)2 [1, 4]
Cco

Darstellung. Man erhitzt 10 T. Phenol it 5 T. Phthalsdureanhydrid und
4 T. konz. Schwefelsdure 10—12 Stunden lang auf 115—1209. Das erkaltete Gemisch wird
mit Wasser ausgekocht. Der Riickstand wird in Natronlauge gelost. Aus der filtrierten Losung
scheidet man das Phenolphthalein durch Essigsdure ‘ab. Der ausgewaschene Niederschlag wird
in der sechsfachen Menge Alkohol geldst. Man entfirbt die Losung durch Tierkohle, destilliert
einen Teil des Alkohols ab und fillt aus der Losung das Phenolphthalein durch Zusatz von Wasser.
Beim Erwirmen wird das amorph ausgeschicdene Phenolphthalein kristallinisch.

Eigenschaften. WeiBliches oder gelblich-weiBes Pulver, Smp. etwa 260%; in
Wasser fast unloslich, 1éslich in 12 T. Weingeist, schwerloslich in Ather. Von Kali-
oder Natronlauge wird es mit roter Farbe gelést. Die rote Firbung der alkalischen
Lésung verschwindet wieder beim Ansiuern. Beim Erhitzen der alkalischen Losung
mit Zinkstaub wird das Phenolphthalein zu dem auch in alkalischer Losung farb-
losen Phenolphthalin, CyoH,, 0, reduziert.

Priifung. a) 0,5 g Phenolphthalein miissen sich in einer Mischung von 1 cem
Natronlauge und 5 ccm Wasser vollstdndig 16sen (Fluoran). — b) Beim Verbrennen
darf es hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Anmerkung zu a): Das Phenolphthalein benetzt sich sehr schwer mit der wisserigen

Tliissigkeit; am besten verreibt man es erst mit wenig Wasser unter Zusatz von 2—3 Tr. Wein-
geist. Fluoran ist o-Phenolphthalinanhydrid, CyoH,,0;.

Aufbewahrung. Vorsichtig.

Anwendung. Als Anzeiger in der MaBanalyse. Innerlich zu 0,05—0,5 g in Pulver oder
Tabletten als Abfiihrmittel bei akuter und chronischer Verstopfung. Phenolphthalein passiert den
Magen unzersetzt und wird im Darm in das Natriumsalz verwandelt. s ist der wirksame Bestand-
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teil zahlreicher abfiihrenden ,,Spezialititen. Als Nebenwirkungen sind mitunter Erscheinungen
von Herzschwichung, Hadmolyse und von Nierenerkrankungen beobachtet worden. Bei inner-
licher Anwendung von Phenolphthalein kann Rotfirbung des Harns auftreten, da ein Teil des
Phenolphthaleins unverindert durch den Harn ausgeschieden wird; durch das bei der Zersetzung
des Harnstoffs auftretende Ammoniak tritt dann die Rotfirbung ein.

In gleicher Weise wie das Phenolphthalein wird auch ein Natriumsalz desselben verwendet,
das nach patentiertem Verfahren durch Einwirkung von Natriumalkoholat oder von alkoholischer
Natronlauge auf Phenolphthalein dargestellt wird und ein schwach rosa gefiirbtes Pulver bildet.

Auch ein Calciumsalz des Phenolphthaleins findet Anwendung.

Phenolphthaleinlosung (Germ.). Anzeiger fiir die MaBanalyse. 1T. Phenolphthalein
wird in 99 T. verdiinntem Weingeist von 70 Vol.-8/, geldst.

Rote Phenolphthaleinlosung nach Prior. Eine Mischung aus 10—12 Tr. alkoholischer
Phenolphthaleinlésung, 20 ccm kohlensidurefreiem Wasser und 0,2 com 1/,4-n-Natronlauge. Zur
Bestimmung des Séuregehaltes des Bieres.

Pastilll Phenolphthaleini. Pastilli laxantes.
Purgier-Tabletten,
D, Ap.-V. F. M, Germ. Sichs, Kr.-V.

Phenolphthaleini 2,50 2,6 2,5.
Cacao pulv, 2,50 2,5 1,0
Sacchari lactis 2,26 2,0 —
Sacchari albi 2,25 2,0 5,75
Tragacanthae 0,25 — 0,25
Amyli Maranthae 0,26 — 0,26
Talei —_ 1,0 —
Saechari Vanillini (1:50) 0,25 — 0,25
Solution. Vanillini (3:100) — 0,25 —
Spiritus diluti q. s, —
Fiant Tablettae No. 25 25 10

Pastilli"Phenolphthaleini fortiores.
Purgier-Tabletten fiir Bettligerige.
Wie die vorstehenden zu bereiten, aber mit 0,256 g Phenol-
phthalein pro dosi

Ade-Biskuits sind Abfiihrbiskuits, deren jedes 0,1 g Paraphthalein (soli wohl heiBen Phenol-
phthalein) enthalten soll.

Alophen werden mit Schokolade iiberzogene Pillen genannt, die pro.dosi 0,015 g-Aloin,
0,03 g Phenolphthalein, 0,005 g Extr. Belladonnae, 0,004 g Rad. Ipecacuanhae und 0,0008 g
Strychnin enthalten sollen.

Boraniumbeeren sind Kugelsegmente aus Fruchtgelee, die Phenolphthalein und Tartarus
depuratus enthalten.

Chocolin, eine abfiihrende Schokolade, ist ein Gemisch aus gezuckertem Kakaopulver und
gepulverter Manna mit einem Zusatz von 0,5°/, Phenolphthalein.

Citontabletten enthalten Phenolphthalein und Menthol.

Laxinkonfekt besteht aus Apfelmark und Phenolphthalein als wirksamem Bestandteil.

Kurin sind Abfiihrtabletten aus Pulvis Liquiritiae und Phenolphthalein.

Phenolphthalein-Elixir. Phenolphthaleini 7,0, Saccharini 0,7, Spiritus Gari 500,0, Tinct.
Croci 1,0, Sirup. simpl. q. 8. ad litr. 2. — Ein El6ffel voll (= 15 cem) enthélt 0,1 g Phenolphthal in.
An Stelle des Spiritus Gari (Alcoolat de Garus) kdnnen auch andere Weingeistpréparate’ (Spiritus
Melissae, Spiritus Aurantii usw.) verwendet werden. — Spiritus Gari Gall. wird bereitet, ind m
man Aloe 5, Myrrhe 2, Nelken 5, MuskatnuB 10, Ceylonzimt 20, Safran 5 mit Weingeist (809/,)
5000 4 Tage lang maceriert und nach dem Filtrieren und Zusatz von 1000 Wasser 4500 T. ab-
destilliert.

Purgella wird ein abfiihrendes Brausesalz genanut, das aus Phenolphthalein 0,25, Tartarus
natron. 75,0, Natr. bicarbonic. 25,0, Elaeosacch. fructicos.(?) 100,0 und Acid. tartario. 27,4 be-
stehen soll.

Purgen kommt in Form wohlschmeckender Tabletten in den Handel, die 0,05, 0,1 bzw.
0,5 g Phenolphthalein pro dosi enthalten (= Purgen fiir Kinder, Erwachsene und Bettldgerige).

Purgierkonfekt enthilt pro dosi 0,12 g Phenolphthalein.

Rheopurgin ist ein Rhabarber und Phenolphthalein enthaltendes Abfiihrmittel in Ta-
blettenform. ’

Laxanin, Laxan, Laxaphen, Laxatol, Novolax, Phenalin, Purgettae, Purglets, Pur-
golade, Scavuline und noch viele andere neuere Abfiihrspezialititen euthalten simtlich Phenol-
phthalein als wirksamen Bestandteil.

Tetrajodphenolphthalein —= Nosophen siehe unter Jodum, 8. 1560.
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Aperitol (J. D. Riepwn, Berlin-Britz) ist ein Gemisch von Acetylphenolphthalein
und Isevalerylphenolphthalein

C(C.H,O - OCCHy), /C(cﬁmo - 0CC, Hy)s.
CeHy >0 und CeH >0
~COo co

Die beiden Verbindungen werden durch Einwirkung der Chloride oder Anhydride der beiden
Sauren auf Phenolphthalein dargestellt und dann gemischt, Das Gemisch ist ein weiBes kristal-
linisches Pulver.

Anwendung. Als Abfiihrmittel, in Fruchtbonbons mit je 0,2 g, .fiir Kinder 1—2 Stiick,
Erwachsene 2—4 Stiick.

Carvacrolphthaleinum, Carvacrolphthalein.

CIC¢H(C3H,)(CH;3) OH
CeHy( >0 . Mol.-Gew. 430.
~CO

Darstellung. D.R.P. 225983 Dr. C. EHRLICH und LESER, Berlin. Durch Einwirkung von
Carvacrol auf Phthalsiureanhydrid wie Phenolphthalein.

Eigenschaften. TFarblose Kristalle, Smp. 246 —2470, in Wasser unlgslich, in verd.
Alkalilauge mit tiefblauer Farbe 16slich,

Anwendung. Wie Phenolphthalein als Abfiihrmittel zu 0,5 g. Es soll reizloser und gleich-
miBiger wirken als Phenolphthalein.

Fluoresceinum. Fiuorescein. Resorcinphthalein. C, H,,0;. Mol.-Gew. 332,

C[CHy(OH) 1,0
CGH4< >6 2 >

Darstellung. 57T. Phthalsdureanhydrid und 77T. Resorcin werden im Olbad auf
195—200° erhitzt, bis die Masse fest geworden ist. Nach dem Erkalten wird die Masse zerrieben,
mit Wasser ausgewaschen und in Wasser unter Zusatz von Natronlauge gelost. Beim Ansiuern der
filtrierten Losung scheidet sich das Fluorescein als flockiger Niederschlag aus, der abgesogen, mit
Wasser gewaschen und getrocknet wird.

Eigenschaften. Gelbrotes Pulver, in Wasser, Ather und Benzol fast unldslich, in
Alkohol mit gelbroter Farbe und griinlicher Fluorescenz 18slich. Von verd. Alkalilaugen wird es
leicht gelost; diese Losungen sind im durchfallenden Licht rétlich gefarbt und zeigen im auf-
fallenden Licht prachtvoll gelbgriine Filuorescenz, die besonders in sehr starker Verdiinung be-
merkbar ist.

- Anwendung. Es dient (als Natriumsalz) zu diagnostischen Zwecken in der Augenheil-
kunde; in der Acidimetrie und Alkalimetrie als Indikator, in der Hydrologie (unter Zusatz von
Natronlauge in stark alkalischer Lésung) zum Nachweis des unterirdischen Zusammenhanges von
Wasserldufen. In der Technik als Ausgangsmaterial fiir verschiedene Farbstoffe.

Fluorescein-Natrium. Uranin. C,,H,,0;Na, Mol..Gew. 376.
Ist das Natriumsalz des Fluoresceins. Rotgelbes Pulver, in Wasser leicht 18slich mit starker
gelbgriiner Fluorescenz.

Tetrabromfluorescein. Eosin. C,,H Br,0;, Mol.-Gew. 648.

Entsteht durch Einwirkung von Brem auf in Wasger verteiltes Fluorescein. Rotes, in
Wasser fast unldsliches Pulver.

Eosin bliaulich ist ein Gemisch der Natriumsalze des Tetrabromfluoresceins
und des Methyleosins (Methyleosin entsteht durch Erhitzen von Tetrabromfiuorescein mit
Methylalkohol und Schwefelsiure). Rotes Pulver, loslich in Wasser mit gréBerer Fluorescenz.

Eosin gelblich ist das Kalium- oder Natriumsalz des Tetrabromfluaresceins. Rotes,
kristallinisches Pulver, l6slich in Wasser und Weingeist.

Anwendung. Zur Herstellung roter Tinte, zum Firben von Seide und Wolle; von
Mikroorganismen in der Mikroskopie, und zum Farben der auslindischen Futtergerste, um sie
fiir die Bierbrauerei untauglich zu machen.

Tetrabromdichlorfluorescein. C,,H:Cl,Br, 05, Mol.-Gew. 717,

Entsteht durch Einwirkung von Brom auf Dichlorfluotescein, das man durch Erhitzen
von Resorcin und Dichlorphthalsdure enthilt.
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Tetrabromdichlorfluoreseein-Kalium. Phloxin. C, H,Cl,Br,0,K,, Mol.-Gew. 793.
Schén carminrotes Pulver. Es dient als vorziiglicher Ersatz fiir Carmin zum Féarben von
Zahnpulvern und Zahnpasta. Zum Férben von Zuckerwaren und Likéren.

Tetrajodfluorescein. Jodeosin. C,oHgJ,0; Mol.-Gew. 836.

Darstellung. Eine Losung von Fluorescein in verd. Natronlauge wird mit einer
Losung von Jod in Natronlauge versetzt (8 At.J auf 1 Mol. Fluorescein) und die Mischung
dann mit Salzsdure versetzt. Das Jodeosin scheidet sich als roter Niederschlag aus.

Eigenschaften, Scharlachrotes, kristallinisches Pulver, in Wasser unléslich, wenn das
Wasser frei ist von Alkalien, in alkalihaltigem Wasser mit- roter Farbe 16slich, in Weingeist und
in Ather 16slich.

Erkennung. Beim Erhitzen im Probierrohr entwickelt es violetten Joddampf. (Jodeosin
wird ziemlich haufig mit Bromeosin [Tetrabromfluorescein] verwechselt. Die Erkennungsprobe
ist deshalb stets auszufithren. Bromeosin gibt beim Erhitzen gelbe Dimpfe von organischen Zer-
setzungsprodukten.)

Anwendung. Als Anzeiger bei der maBanalytischen Bestimmung von Alkaloiden.
Erythrosin ist das Kalium- oder Natriumsalz des Jodeosins. Braunes Pulver,

loslich in Wasser. Anwendung. Zum Féarben von Zuckerwaren und Likoren, zur Herstellung
roter Tinte.

Acidum picrinicum (picronitricum) s. u. Phenolum Bd. II, 8. 420.
Acidum pyrogallicum s. u. Pyrogallolum Bd. II, 8. 535.

Acidum salicylicum.

Acidum salicylicum. Salicylsdure. o0-Oxybenzoesaure. Salicylic
Acid. Acide salicylique. Acidum spiricum. Spirsdure. Spiroylsdure.
Salicoylsdure. C4H(OH)COOH [1,2], Mol.-Gew. 138. Germ. 6 s. Bd. II, 8. 1302.

Salicylsidure findet sich frei in den Bliiten von Spiraeaarten, ferner als
Salicylsauremethylester im #therischen Ol von Betula lenta L. und in dem
amerikanischen Wintergriin6l von Gaultheria procumbens L. Beide Ole
bestehen zum groBten Teil aus Salicylsiuremethylester.

Darstellung. Salicylsiure wurde frither aus dem amer. Wintergriingl durch Verseifung
mit Alkalien gewonnen, ferner durch Oxydation von Saligenin (Salicylalkohol), C¢gH,(OH)CH,0H,
eines Spaltprodukts des Salicins, des Glykosids der Weidenrinde (s. d.). Synthetisch wurde sie
zuerst von KOLBE durch Erhitzen von Phenolnatrium in einem Strom vonKohlendioxyd dar-
gestellt: 2 CgH;ONa - CO, == CgHzOH - CgH,(ONa)COONa. Jetzt 148t man auf Phenolnatrium
Kohlendioxyd unter Druck einwirken, wobei Natriumsalicylat, CgH (OH)COONa,
entsteht. Aus dem Natriumsalicylat wird die Salicylsdure durch verd. Schwefelsdure oder Salz-
siure abgeschieden. Zur Reinigung wird sie sublimiert oder umkristallisiert.

Die umkristallisierte Salicylsiure, Acidum salicylicum crystallisatum, ist die
reinste Handelssorte, auch die aus reinem Natriumsalicylat durch Siuren geféllte Salicylséure,
Acidum salicylicum praecipitatum, ist meist rein; sie ist brauchbar, wenn sie den Anforde-
rungen der Arzneibiicher entspricht.

Eigenschaften. Leichte, weiBe, nadelférmige Kristalle, Smp. 1579, geruchlos,
Geschmack siiBlich-sauer, kratzend. 1 T. Salicylsiure, 16st sich in etwa 500 T.
Wasser von 15%undin 15 T. siedendem Wasser, leichtin Weingeist (1 T.inetwa 2,5 T.),
Ather (1 T. in etwa 2 T.), und in heiem Chloroform (kalt 1 T. in etwa 80 T.);
gchwerer léslich in Fetten und in fetten Olen (1 T.-in 70—80 T.) in Glycerin (1 T.
in etwa 60 T.). Sieist mit Wasserdampf fliichtig. Losungen von Salicylsdure mit
Borax schmecken stark bitter. Die Salicylsdure ist eine einbasische Sdure. Ihre
Salze heiBen Salicylate. Mit Alkalien bildet sie auch Salze, in denen das H-Atom
der OH-Gruppe ersetzt ist, z. B. CgH,(ONa)COONa, Dinatriumsalicylat.

Erkennung. Sie verflichtigt sich bei vorsichtigem Erhitzen unzersetzt, bei
schnellem Erhitzen aber unter Abspaltung von Kohlendioxyd und Bildung von
Phenol. Die wisserige Losung wird durch Eisenchloridlgsung dauernd blauviolett,
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in starker Verdiinnung rotviolett gefirbt. Beim Erhitzen von Salicylsiure oder eines
Salicylates mit Methylalkohol und Schwefelsiure tritt der Geruch des Salicylséiure-
methylesters auf. — Bromwasser erzeugt auch in stark verdinnten wisserigen Lo-
sungen einen weillen Niederschlag von gebromten Salicylsiuren oder von Tribrom-
Phenol (unter Abspaltung von Kohlendioxyd)., — Beim Erhitzen von Salicylsiure
mit Salpetersiure, auch in verdiinnten Losungen, firbt sich die Fliissigkeit gelb
durch Bildung von Nitrosalicylsdure. — In Formaldehyd enthaltender Schwefelsiure
(1—2 Tr. Formaldehydiésung auf 1—2 cem konz. Schwefelsiure) 1ost sich Salicyl-
sidure mit roter Farbung. :

Priifung. a) Die Salicylsiure muB vollkommen geruchlos sein. — b) Schmelz-
punkt 1579 — ¢) Die Lisung von 1 g Salicylsiure in 5 cem konz. Schwefelsdure darf
hochstens eine schwach gelbe Farbe zeigen (fremde organische Stoffe). — d) 0,5 g
Salicylsdure miissen mit 1 g Natriumearbonat und 10 cem Wasser bei gewéhnlicher
Temperatur eine klare Loésung geben. Wird diese Lésung mit 10 com Ather aus-
geschiittelt, so diirfen 5 ccm des Athers beim Verdunsten héchstens 1 mg Riickstand .
hinterlassen. Der Riickstand muB geruchlos sein (Phenol). — e) Die weingeistige
Lésung (1 g 4 10 com) darf nach Zusatz von wenig Salpetersdure durch Silbernitrat-
16sung nicht verindert werden (Salzsiure). ~— f) LiBt man die Losung von 1g
Salicylsdure in etwa 3 cem Weingeist bei Zimmertemperatur verdunsten, go muB
ein vollkommen weiBer Riickstand hinterbleiben (Eisen, Phenol). — g) Salicyl-
sidure darf beim Verbrennen héchstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Phenol 148t sich nach CarnerTr in der Salicylsiure auch durch folgende
Probe nachweisen:

0,25 g Salicylsdure reibt man mit 5cem Wasser an, gibt die Mischung in ein Reagens-
glas, figt 2 Tr. weingeistige Furfurollosung (20/ig) hinzu, schiittelt um und unterschichtet
dann mit 2—3 ccm konz. Schwefelsiure. Bei Gegenwart von Spuren Phenol entsteht an der
Zwischenschicht ein gelber Ring, bei groBeren Mengen ein tiefblauer Ring; die Reaktion ist auch
bei Natrium- und Magnesiumsalicylat anwendbar.

Kresotinsdure, CgH3(CH;) (OH)COOH, die bei der Da.rstellung aus kresolhaltigem Phenol
hmemgelangen kann, erkennt man am sichersten durch die Bestimmung des Schmelzpunktes (1570)
der durch eine Verunreinigung mit Kresotinsiure erniedrigt wird.

Anwendung. Innerlich als Antipyretikum bei verschiedenen fieberhaften Krankheiten,
ferner als Spezifikum gegen Gelenkrheumatismus, indes wegen der den Magen reizenden Eigen-
schaften meist als Natriumsalicylat; bei abnormen Gérunger im Magen wird die freie Siure an-
gewandt, weil sie gleichzeitig antifermentativ wirkt (das Natriumsalicylat nicht). AuBerlich
in wisseriger und weingeistiger Loésung (6lige Losung ist ‘weniger wirksam) als Antiseptikum
und Desinfiziens in der Wundbehandlung. Als Streupulver auf Wunden und bei Hautausschligen,
als' Munddesinfiziens in Zshnpulvern und -wissern. In konz. Form als Pflaster und Tinktur (Col-
lodium) zur Zerstorung von verdickter Haut (Hiithneraugen).

GroBie Gaben koénnen Vergiftungserscheinungen: Ubelkeit, Collaps, Albuminurie, Odeme,
Dyspnoe verursachen. Gegenmittel ist Zuckerkalk, Alkoholica.

In den Harn geht sie zum Teil als Salicylsiure, zum Teil als Atherschwefelsiure, als Glukuron-
verbindung und Salicylursdure itber. Nachweis: Ausschiitteln des mit verdiinnter Schwefelséure
angesduerten Harns mit Ather-Petrolither, Verdunsten des Auszuges und Nachweis mit Eisen-
chlorid.

Technisch als Frischerhaltungsmittel bei der Herstellung von Leim, EiweiB, Saiten, auch
fiir Nahrungsmittel, besonders beim Einmachen von Friichten und Fruchtsiften, doch ist hierfiir die
Benzoesdure besser geeignet; zur Darstellung von Chrysamin-Farbstoffen und von v1elen Salicyl-
séureverbindungen.

Aluminium salicylicum. Aluminiumsalicylat. [C,H,(OH)CO,], Al +-11/,11,0. Mol..
Gew. 465.

Darstellung. Man 16st 100 T. Natriumsalicylat in 500 T. Wasser, andererseits 66 T.
Aluminiumsulfat, [Al,(S04); - 18 H,0] in 500 T. Wasser und filtriert beide Lésungen. Die
Aluminiumsulfatldsung wird unter Umriihren in die Natriumsalicylatlosung eingegossen, worauf sich
ein dicker kristallinischer Niederschlag abscheidet. Man 148t 3-——4 Stunden an einem kiihlen Ort
stehen, filtriert mit der Saugpumpe ab, wiischt mit eiskaltem Wasser, bis das Filtrat nach dem An-
sduern mit Salpetersiure durch Bariumchlorid nicht mehr getriibt wird und trocknet rasch auf
pordsen Tellern,
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Eigenschaften. Farbloses oder schwach rétliches Kristallpulver, in Wasser schwer 16s-
lich; durch heiles Wasser wird es in freie Salicylsiiure und basisches Salz zerlegt. Es hinterlift
beim Glithen 119/ Al,O,.

Anwendung. AuBerlich als Streupulver bei katarrhalischen Affektionen der Nase und
des Kehlkopfes, besonders bei Ozaena.

Salumin insolubile (J. D. Riepkr, Berlin-Britz) ist basisches Aluminiumsalicylat.

Salumin solubile (J. D. RiepzL, Berlin-Britz) ist Ammonium-Aluminiumsalicylat,
[CeH (ONH,)COO0],Al -+ H,O.

Es wird dargestellt, indem man Aluminiumsalicylat mit Ammoniakfliissigkeit in Lésung
bringt und die Lésung verdunstet. Farbloses oder schwach ritliches Pulver, in Wasser 15slich.
Beim Glithen hinterlaBt es 109/, Al,05.

Anwendung. Wie Aluminiumsalicylat.

Ammonium salicylicum. Ammeniumsalieylat. Salicylsaures Ammonium.
C¢H,(OH)COONH,, Mol.-Gew. 154,

Zur Darstellung 1st man 10 T. Salicylsdure in 12T. Ammoniakfliissigkeit von 109/,
und dunstet die Losung, die schwach sauer reagieren muB, zur Trockne ein. — Farbloses Kristall-
pulver oder seidenglinzende nadelfdrmige Kristalle, in Wasser leicht, weniger leicht n Wein-
geist 1dslich.

Anwendung. Als Antipyretikum, Antirheumatikum, Expektorans bei fieberhaften Krank-
heiten zu 0,2—1,0 g. Vor dem Natriumsalicylat hat es keine Vorziige.

Calcium salicylicum. Calciumsalicylat. Salicylsaures Calcium.
[CeH,( OH)COO],Ca - 2 H,O, Mol.-Gew. 350.

Zur Darstellung iibergieBt. man 10 T. Saligylsiure mit 100 T. heiBem destillierten Wasser,
tiigt 3,62 T. eisenfreies Calciumcarbonat hinzu, erwéirmt bis zum Aufhoren der Kohlend oxyd-
entwicklung, filtriert und dampft die Losung zur Kristallisation ein. — Farbloses Kristallpulver
oder oktaedrische Kristalle, in kaltem Wasser schwer 18slich, leichter léslich in siedendem Wasser.

Anwendung. Entweder fiir sich oder mit Wismutsalicylat als desinfizierendes Mittel bei
Magen- und Darmkatarrhen zu 0,56—1,5 g.

Kalium salicylicum. Kaliumsalicylat. Salicylsaures Kalium. C4H,(OH)COOK.
Man iibergieBt 10 T. Salicylsiure mit 10 T. Wasser und gibt unter Erwirmen soviel

Kaliumbicarbonat hinzu (etwa 7,2 T.), daB die Lésung gerade noch schwach sauer reagiert und

dampft zur Trockne ein. -— Farbloses Kristalipulver, in Wasser und in Weingeist leicht ldslich.
Anwendung. Selten, in Gaben von 0,4—1,0 g, wie Natriumsalicylat.

Natrium salicylicum. Natriumsalicylat. Salicylsaures Natrium.
Sodium Salicylate. Salicylate neutre de sodium. Germ. 6 s. Bd. I,
8. 1345. CoH,(OH)COONa[1,2], Mol.-Gew, 160.

Darstellung. Reines weifles Natriumsalioylat 188t sich nur aus sehr reiner, vor allein
eisenfreier Salicylsdure darstellen. - Eiserne Geriite sind bei der Darstellung unb: d ngt zu ver-
meiden. Die Losungen des Natriumsalicylats miissen schwach sauer gehalten werden, in alka-
lischen Loésungen entstehen gefirbte Oxydationsprodukte.

Man mischt in' einer Porzellanschale 10 T. Natriumbicarbonat mit 16,5 T. Salicylsdure
und fiigh unter Umrithren nach und nach 10 T. Wasser hinzu. Wenn die Kohlendioxydentwicklung
nachgelassen hat, erwiirmt man die Mischung auf dem Wasserbad und priift die Lésung nach dem
Verjagen des Kohlendioxyds mit Lackmuspapier. Ist die Losung nicht deutlich sauer, so ist noch
etwas Salicylsiure zuzusetzen. Dann wird die Lésung bei nicht iiber 600 zur Trockne gebracht.
und das Salz aus 100—120 T. Weingeist (96%/,) umkristallisiert. Das umkristallisierte Natrium-
salicylat wird abgesogen, mit wenig Weingeist gewaschen und getrocknet. Die Mutterlauge
wird mit Tierkohle entfirbt und eingeengt.

Aus Weingeist kristallisiert das Natriumsalicylat wasserfrei, aus konz. wisseriger Losung
(50%/,) kristallisiert es unter 00 in der Zusammensetzung CgHy(OH)COONa - 6 Hy0, zuwsilen in
gehr groflen Kristallen.

Eigenschaften. Das aus Woeingeist kristallisierte Natriumsalicylat bildet
farblose, geruchlose, seidenglinzende Schiippehen. Der Geschmack ist stiBlich. Durch
Einwirkung von Licht und Luft (namentlich bei Gegenwart von Ammoniak) kann
es rotliche bis briunliche Firbung annehmen; ein geringer Gehalt an freier Salicyl-
géure verhindert die Farbung. 1 T. 16st sich in etwa 1 T. Wasser oder in 6 T. Wein-
geist. Aus der gesittigten wisserigen Losung scheidet sich bei niedriger Temperatur
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zuweilen das Salz C,H (OII)COONa 4- 6 H,0 in groBen farblosen Kristallen aus.
Beimm Erhitzen iiber 2009 entweichen Phenol und Kohlendioxyd, und es bleibt Dina-
trinmsalicylat zuriick: 2 C,H,(OH)COONa =CO, +CgH,OH + C,H,(ONa)COONa.
Beim Verbrennen des Salzes hinterbleibt Natriumcarbonat.

Frkennung. Aus einer nicht zu stark verdiinnten waisserigen Losung (etwa
1 g 410 cem) wird durch Salzsaure Salicylsiure in Form von nadeliérmigen Kri-
stallen abgeschieden. die in Ather leicht liislich sind. — Die konz. wasserige Losung
wird durch Eisenchloridlosung braunrot gefarbt oder gefallt;in der stark verd. Losung
(1:1000) dagegen entsteht durch Eisenchlorid blauvinlette Firbung. Auch die wein-
geistige verd. Losung wird durch Eisenchloridlésung blauviolett gefarbt.

Priifung. a) Die Losung von 2 g Natriumsalicylat in 8 ccm Wasser muB farb-
los sein und darf nach einiger Zeit sich hochstens schwach rotlich firben (Eisen);
sie darf Lackmuspapier nur schwach réten (freie Salicylsiure). — b) 0,5 g Natrium-
salicylat miasen sich in 5 ccm kohz. Schwefelsiure allmahlich ohne Farbung losen
(organische Verunreinigungen). — Die wisserige Losung (je 0,5 g -+ 10 cem) darf
nicht verindert werden: — ¢) durch- Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle), —
d) durch Bariumnitratlésung (Sulfate, Natriumcarbonat). — e) Die Losung von
0,1 g Natriumsalicylat in 2 ccm Wasser und 3 ccm Weingeist darf nach Zusatz von
6—8 Tr. Salpetersiure durch Silbernitratlésung nicht verindert werden (Chloride).

Aufbewahrung. In gut schlieBenden Glisern, am besten vor Licht geschiitzt, besonders
groBere Vorridte. Losungen von Natriumsalicylat firben sich bald ritlich oder briunlich, besonders

.wenn das Glas ldsliches Alkalisilicat abgibt.

Anwendung. Als Spezifikum gegen Gicht und Gelenkrhcumatismus, als Antipyretikum,
bei Migrine, als Cholagogum. Gaben: 0,5—2,0 g mehrmals téglich in viel Wasser. Als Geschmacks-
korrigens dient Kognak mit Kochsalz oder auch Succus liquiritiae. GréBere Gaben kdnnen
Cbelkeit und Ohrensausen, auch Nervenschidigungen und Abort hervorrufen. In der Mikro-

skopie kann es in konz. wisseriger Losung als Aufhellungsmittel verwendet werden. Im Gegen-
satz zu der freien Salicylsdure wirkt es nicht gérungs- und faulniswidrig.

Methylium salicylicum. salicylsiuremethylester. Methylsalicylat.
C,H,(OH)COOCH,. Mol -Gew. 152.

Bildet den Hauptbestandteil des amerikanischen Wintergrinéls von Gaul-
theria procumbens L., das aus etwa 109/, Terpen (Gaultherilen) und 909/, Salicyl-
siuremethylester. besteht. Auch das atherische Ol von Betula lenta L. besteht
zum groBten Teil aus Salicylsduremethylester.

Amer. gestattet die Verwendung sowohl des synthetisch wie durch Destillation
aus den beiden angegebenen &therischen Olen gewonnenen Esters und fordert einen
Gehalt von mindestens 989/, Methylsalicylat.

Darstellung. Man lost 2T. Salicylsdure in 2T. Methylalkohol, vermischt die
Lésung nach und nach mit 1 T. konz. Schwefelsdure und erhitzt die Mischung etwa 24 Stunden
lang unter RiickfluBkiihlung auf dem Wasserbad. Hierauf destilliert man im Wasserdam pf-
strom ab. Das sich abscheidende Ol wird sehr sorgfiltig mit Wasser gewaschen; hierauf
trogcknet man es durch Schiitteln mit entwassertem Natriumsulfat und filtriert. — Destillation
iher freiem Feuer liefert ein weniger gut riechendes Produkt. .

Eigenschaften. Farblose oder schwach gelbliche Fliissigkeit von angenehmem
Geruch. Spez. Gew. 1,182 bei 169 Sdp. 220°, In Wasser sehr schwer laslich, leicht
laslich in Alkohol und Ather, mischbar mit fetten und #dtherischen Olen. Die wis-
serige Losung wird durch Eisenchlorid violett gefirbt. Mit starken Basen (KOH,
NaOH) entstehen salzartige Verbindungen, z. B. ,CgH,(ONa)COOCH,, beim
Erhitzen mit Alkalilauge erfolgt Spaltung in Salicylsiure und Methylalkohol.
Durch Einwirkung von starkem wisserigen Ammoniak entsteht Salicylamid,
CyH (OH)CONH,. .

Anmerkung. Spez. Gewicht und Siedepunkt werden von einzelnen Pharmakopéen ver-
schieden angegeben. Spez. Gewicht: Erganzh. 1,182, Amer. 1,180—1,185 {25°), Brit. 1,185—1,192,

Gull. 1,1819 (160), Nederl. 1,176. Siedepunkt: Erginzb. 218—2239, Amer. 219—2219, Bril., Gull.
2249, Neder!. 223 2240,
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Erkennung. Wird ein Tropfen Methylsalicylat mit 10 ccm Wasser kraftig
geschiittelt und ein Tropfen Eisenchloridlosung zugesetzt, so férbt sich das Wasser
violett. — Wird 1 ccm Methylsalicylat mit 5 ccm Wasser und 5 cem Natronlauge
geschiittelt, so scheidet sich ein weiller Niederschlag ab, der sich vollkommen 16st,
wenn die Mischung einige Zeit im Wasserbad erwirmt wird ; nach dem Erkalten wird
aus der Liosung durch Zusatz von verd. Salzsdure Salicylsdure abgeschieden (Smp. 157°).

Priifung. Verseifungszahl nicht unter 359=mindestens 97,3/, C;H,(OH)COOCH,.
Zur Bestimmung der Verseifungszahl wird 1 g Methylsalicylat mit 20 cem wein-
geistiger 1/,-n-Kalilauge 2 Stunden lang unter RiickfluBkiihlung im Wasserbad er-
hitzt; beim Zuriicktitrieren (Phenolphthalein als Indicator) diirfen héchstens 7,2 com -
1/,-n-Salzsiure verbraucht werden. Germ. ¢ s. Bd. II, 8. 1341.

Anwendung. In Gaben von 0,5—1 g tiglich 3—4mal besonders gegen Rheumatismus.
Auch #duBerlich anwendbar. In der Parfiimerie.

Amylium salicylicum. Salicylsiureamylester. Amylsalicylat. CsH, (OH)COOC H11
Mol.-Gew. 208.

Darstellung. Ein Gemisch von Amylalkohol, Salicylsidure und konz. Schwefel-
siure wird lingere Zeit erhitzt und der entstandene Ester mit Wasserdampf iiberdestilliert.

Eigenschaften. Farblose, angenehm riechende Fliissigkeit. Spez. Gew. bei
150 = 1,05. ’

Anwendung Er wird in der Parfiimerie unter der Bezeichnung Orchidée oder Trefol

verwendet, u. a. auch als Fixierungsmittel fiir feine Geriiche. Auch therapeutisch ist er &uBerlich
mit Erfolg bei rheumatischen Affektionen verwendet worden.

Mesotan (FarBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist Salicylsiuremethoxymethylester. Meth-
oxymethylium salicylicum. Ericin. HO-CzH,CO- OCH,0CH Mol.-Gew.182.
Darstellung. Nach D.R.P. 137585, durch Einwirkung von Chlormethylidther (erhalten

durch Einleiten von Chlorwasserstoff in ein Gemisch von Formaldehyd und Methylalkohol) auf
Natriumsalicylat:

CgHy(OH)COONa -} CH,Cl- O - CHg = NaCl -} HO- CgH,CO - OCH,0 CHj.

Eigenschaften. Klare, gelbliche, olartige Fliissigkeit von schwach gewdir-
zigem Geruch. Spez. Gew. 1,2 bei 15%. Nur wenig 16slich in Wasser, leicht 16slich in
Alkohol, Ather, Benzol, auch in fetten Olen. Beim Erhitzen iiber 100° zerfillt der
Ester in Salicylsidure, Formaldehyd, Methylalkohol und Spuren von Salicylsidure-
methylester; dagegen siedet er bei 32 mm Druck unzersetzt bei 153°. Der Ester
ist sehr leicht zersetzlich; nicht nur durch Alkalien, sondern auch durch Wasser-
dampf wird er verseift; schon die Feuchtigkeit der Luft vermag eine allmihliche
Zersetzung in Salicylsiure, Methylalkohol und Formaldehyd zu bewirken. Auf eine
Zersetzung sind auch die festen Ausscheidungen zuriickzufiihren, die bei der
Aufbewahrung in den GefiBen entstehen konnen; sie sollen aus Salicylsiure, nach
andern Angaben aus Paraformaldehyd bestehen. Nach verbessertem Verfahren
dargestelltes Mesotan zeigt diesen Ubelstand nicht mehr.

Erkennung. 3ccm Natronlauge werden mit 6 Tr. Mesotan versetzt; es ent-
steht ein weiller Niederschlag, der beim Erwirmen in Losung geht; fiigt man nun
einige Kornchen Resorcin hinzu, so nimmt die Fliissigkeit eine intensiv rote Férbung
an. Eine Rotfirbung tritt ebenfalls ein, wenn einige Tropfen Mesotan zu konz.
Schwefelsdure gegeben werden.

Priifung. Mit gleichen Teilen Olivendl muB Mesotan eine kla,re Mischung
geben. 1 ccem Mesotan wird mit 50 cem Wasser etwa 1 Min. lang geschiittelt; - die
filtrierte Flissigkeit wird durch Eisenchloridlésung intensiv violett gefdrbt; mit
Bariumnitratlosung darf sie keine Verinderung geben; durch Silbernitratlésung
darf nur eine leichte Triibung hervorgerufen werden. 0,3 g Mesotan sollen ohne
Riickstand verbrennen.

Anwendung. .Als fast geruchlose fliissige Salicylsiureverbindung fiir 4uBerliche An-
wendung bei rheumatischen Leiden, zu gleichen Teilen mit fettem Ol gemischt, 2—3mal tiglich-
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nit einem Haarpinsel aufgepinselt oder leicht eingerieben, auch in Salben (10—25%/,ig) mit wasser-
freiem Wollfett. Ferner bei Erysipel und zur Unterdriickung von Furunculosis.

Aufbewahrung. Vor Licht und Feuchtigkeit geschiitzt in gut verschlossenen
Flaschen. Wegen der leichten Verseifbarkeit darf die Abgabe nur in voéllig trockenen
GefdBen erfolgent

Salacetol (Salantol) (Chem. Fabr. vorm. HorMANN u. ScHOTENSACE, Ludwigs-
hafen a. Rh.) ist Salicylsiureacetolester, Acetolum salicylicum, CyH,(OH)CO-OCH,
+CO-CHg, Mol.-Gew. 194. (Acetol = Oxyaceton, CH,COCH,0H.)

Darstellung. Durch Einwirkung von Natriumsalicylat auf Monochloraceton:
CgH4(OH)CO ONa - CICH,COCH; == C¢H,(OH)CO O CH,CO CHj; -}~ NaCl.

Eigenschaften. Farblose Nadeln oder Schuppen, Smp. 719, geruchlos, Geschmack schwach
bitter, 16slich in 2200 T. Wasser, 15 T. Alkohol, 25 T. Ricinusél, 30 T. Mandelsl.

Erkennung. Werden einige Tropfen des Esters mit Wasser geschiittelt, so firbt sich das
Filtrat mit Eisenchloridlosung violett. Durch Kochen mit Natronlauge wird der Ester verseift,
beim Ansiuern scheidet sich Salicylsiure aus.

Anwendung. Wie Natriumsalicylat 2—4 g tiglich bei Gelenkrheumatismus. Bei Sommer-
diarrhden und anderen Darmkrankheiten wie Salol, am besten in Ricinuspl geldst (1: 10).

Spirosal (FarBENFABRIKEN LEVERKUSEN) ist Monosalicylsiureglykolester. Glycolum
monosalieylicum, C4H,(OH)CO-OCH,CH,OH. Mol.-Gew. 182.

Darstellung. Durch Einwirkung von Salicylsiure auf Athylenglykol bei Gegen-
wart von Mineralsduren.

Eigenschaften. Nahezu farb- und geruchlose, Glige Fliissigkeit, Sdp. 169—1700 (bei
12 mm Druck). Es 16st sich in etwa 110 T. Wasser oder 6 T. Olivendl, leicht in organischen Losungs-
mitteln.

Erkennung. Schittelt man einige Tropfen des Esters mit Wasser, so gibt die filtrierte
Fliissigkeit mit Eisenchloridlésung eine violette Farbung. Werden 0,5 g des Esters mit 5 ccm
Natronlauge durch Erwirmen verseift, und die Lésung mit verd. Schwefelsiure angesiuert, so
scheidet sich Salicylsiure in Kristallen aus, die durch den Schmelzpunkt (157°) und die Violett-
firbung mit Eisenchloridlésung erkannt wird.

Priifung. a) Werden 0,5 g des Esters mit 25 com Wasser geschiittelt, so darf das Filtrat
durch Bariumnitratlésung (Schwefelsiure) und — b) durch Silbernitratlésung (Salzsiure) nicht
verdindert werden. — ¢) 0,5 g des Esters sollen sich in 2 cem konz. Schwefelsdure mit hellgelber,
nicht briunlicher Férbung 16sen. — d) Beim Verbrennen diirfen héchstens 0,10/, Riickstand hinter-
bleiben.

Anwendung. Als fliissige geruchlose Salicylsiureverbindung fiir duBerliche Anwendung,
mit 2—3 T. Weingeist vermischt 2—3mal téglich einzureiben. Auch in Salben mit der gleichen
Gewichtsmenge Vaselin oder Schmalz.

Glycosal (E. Mercok, Darmstadt) ist Monosalicylsiureglycerinester, Glycerinmono-
salieylat, C;H,(OH)CO-OC,H;(OH),, Mol.-Gew. 212.

Darstellung. D.R.P. 126311 und 127 139. Durch Erhitzen von Glycerin mit Salicyl-
siure unter Zusatz von Mineralsiure. NachZusatz von Wasser und Neutralisieren mit Soda wird der
Ester mit Ather ausgeschiittelt. Beim Verdunsten des Athers verbleibt ein 01, das bald kristallinisch
erstarrt. Durch Umkristallisieren aus Ather oder Benzol wird es gereinigt.

Eigenschaften. WeiBes kristallinisches Pulver, Smp. 719, schwer 15slich in kaltem Wasser,
leichter in heifem, sehr leicht in Alkohol, etwas schwerer in Ather und Chloroform.

Erkennung. Die Lisung von 0,05 g des Esters in 20 cem Wasser wird durch Eisenchlorid-
l6sung violett gefirbt. — Beim Kochen von 1g Glycosal mit 20 com verd. Natronlauge (1-{-1)
wird der Ester verseift, beim Ansduern mit verd. Schwefelsiiure scheidet sich dann Salicylsiure
aus. Die von dieser abfiltrierte wisserige Fliissigkeit gibt nach Zusatz von etwas Borax beim
Eindampfen und stérkerem Erhitzen des Riickstandes Acrolein.

Priifung. Die Losung von 1 g Glycosal in 10 cem Weingeist darf nach Zusatz von einigen
Tropfen Salpetersiure durch Silbernitratlésung nicht verindert werden. — Die Losung von 0,2 g
Glycosal in 5 ccm Weingeist und 10 cem Wasser soll nach Zusatz von Phenolphthaleinlésung durch
1 Tr. n-Kalilauge gerStet werden. — 0,1 g Glycosal soll sich in 1 ccm konz. Schwefelsdure fast
ohne Fiarbung l6sen. Beim Verbrennen darf es héchstens 0,1 9/, Riickstand hinterlassen.

Anwendung. Als Antirheumatikum: Innerlich 0,5—1 g 3 oder 4mal tiglich; duBerlich
in Salben (5—10%/yig) oder in 20%,iger alkoholischer Losung.

Salen (Ges. . cuem. INDUSTRIE, Basel) ist eine Mischung von je 1 Mol Salicylglykol-
siuremethyl- und -ithylester, CgH,(OH)CO-0CH,COOCH; und CgH,(OH)CO
OCH,COO0C,H,.
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Darstellung. Natriumsalicylat wird mit iiberschiissigem Chloressigsduremethyl-
und -dthylester auf 160—170° erhitzt; die beiden Ester werden unter vermindertem Druok
destilliert und schlieBlich in molekularen Mengen gemischt.

Eigenschaften, Beide Ester bilden weiBe Kristalle; der Methylester achmilzt bei 28—299,
der Athylester bei 38—399, Beim Mischen entsteht eine farblose, 6lige Fliissigkeit, die erst bei
—5 bis — 100 erstarrt, spez. Gew. 1,25, Sdp. 280° (unter teilweiser Zersetzung). Salen ist leicht
léslich in Alkohol, Ather, Ricinusdl, schwerer in Olivend), lcichter in einer Mischung aus Olivend)
und Rieinusdl oder Olivensl und Chloroform.

Erkennung.. In der alkoholischen Lisung erzeugt Eisenchloridlosung eine tief violettblaue
Farbung. Durch Erhitzen mit konz. Natronlauge wird Salen verseift zu Salicylsiure (Natrium-
salicylat) und Glycolsiuremethyl- und -dthylester.

Anwendung. AuB rlich als reiz- und geruchloses Antirheumatikum, rein oder verdiinnt
mit Spiritus, Ol oder Chloroform. Eine 331/4%/gige Salbé ist unter der Bezeichnung Salenal
im Handel.

Phenylum salicylicum. Phenylsalicylat. Salicylsiurephenylester. Salol.

Phenylsalicylat. Salicylate de phényle. CH,(OH)COOCH; Mol.-
Gew. 214.

Darstellung. Durch Verestern von Phenol und Salicylsdure nach mehreren Ver-
fahren. Z. B. werden Natriumsalicylat und Phenolnatrium mit Phosphoroxychlorid erhitzt. Das
Phenylsalicylat entsteht dann mach folgender Gleichung:

2 CgHzONa -}- 2 CgHy(OH)COONa + POCl; = 3 NaCl 4- NaPOjg -}- 2 CgH(OH)COOCgH;.
Das Reaktionsprodukt wird durch Waschen mit Wasser von dem beigemengten Natriumchlorid
und Natriummetaphosphat befreit, und der Riickstand aus heiBem Alkohol unter Zusatz von Tier-
kohle umkristallisiert. ‘

Eigenschaften. WeiBes kristallinisches Pulver, Smp. 42—43° Geruch und
Geschmack schwach gewiirzig; in Wasser ist es fast unloslich, léslich in 10 T. Wein-
geist, leicht in Chloroform, sehr. leicht. in. Ather.

Erkennung. Die weingeistige Losung (etwa 0,1 g+ 10 ccm) wird durch 1 Tr.
Eisenchloridlésung violett gefarbt. — Werden 0,2 g Phenylsalicylat mit etwa 3 cecm
Natronlauge (16°/, NaOH) und 3 com Wasser einige Zeit gekocht, so wird der
Ester gerlogt in Phenol und Salicylsdure; beim Ansiuern mit Salzsiure scheidet sich
Salicylsdure aus, und die Mischung zeigt den Geruch des Phenols.

Priifung. a) Schmelzpunkt annihernd 42° — b) Es darf befeuchtetes Lack-
muspapier nicht roten (Salicylsaure)..— Schiittelt man 1 g Phenylsalicylat mit
50 cem Wasser, so darf das Filtrat nicht verindert werden: — ¢) durch verdiinnte
Eisenchloridlésung (1 4 19) (Natriumsalicylat, Salicylsiaure, Phenol), — d) durch
Bariumnitratlésung (Schwefelsinre) oder — e) durch Silbernitratlésung (Salzsaure). —
1) Beim Verbrennen darf es hoechstens 0,19, Riickstand hinterlassen,

ZIMMERMANN beobachtete eine Verunreinigung des Salols mit einem Farbstoff (Saloirot).
Zur Erkennung dient folgende Probe: 0,3 g Salol diirfen beim Erhitzen mit 1 ccm Natronlauge
keine rétliche oder rote Fiarbung geben. Auf Zusatz von Salzsiure zu der Lésung darf keine rote,
in Gelb umschlagende Farbung auftreten.

Anwendung. Innerlich wie Salicylsiure und Natriumsalicylat als Antiparasitikum,
Antipyretikum, hauptséchlich -aber bei Rheumatismus und bei auf rheumatischen Affektionen be-
ruhenden Erkrankungen, sowie als Desinfiziens des Darms und der Harmwege, besonders bei
Cystitis. Bei akuten Rheumatismén wird es als prompt wirkend gerithmt. Die antipyretische
Wirkung tritt nach groBeren Gaben (2—3 g) sicher ein, Gaben unter 0,5 g sind ohne Erfolg. Wurde
auch bei Dysenterie und bei Cholera empfohlen. Einzelgaben 1 g, Tagesgaben 5—8 g. — Der Harn
nimmt nach Salolgebrauch die Eigenschaften des Carbolharns an; er wird olivengriin, bei lingerem
Gebrauche des Mittels griingschwarz. ' Durch Ausschiitteln des Harns mit Ather 1aBt sich in den
meisten Fillen die als Spaltungsprodukt vorhandene Salicylsaure isolieren. Komprimierte Ta-
bletten sind stets unter Zusatz. von Stirke zu bereiten. Salolpulver sind stets mit indifferenten
Zugitzen zu mischen, da sich sonst Salol-Steine im Darm bilden kinnen. Kindern kann man
Phenylsalioylat in Ol geldet zu einer Emulsion verarbeitet geben, — AuBerlich benutzt man es
in Substanz als Antiseptikum und Desodorans dhnlich wie Jodoform, ferner als Streupulver und in
Form von aromatischen Tinkturen als Zusatz fiir Mundwasser. — Das Uberziehen von Pillen mit
Salol, um diese erst im Diinndarm zur Auflésung gelangen zu lassen, hat sich nicht bewihrt. '

Chlorsalole sind Salicylsiure - Chlorphenylester, CgH,(OH)CO- OC4H (CL.
Mol.-Gew. 248,5.
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Die Chlorsalole werden dargestellt, indem man auf Mischungen von o-Chlorphenol- bzw.
p-Chlorphenoinatrium und Natriumsalicylat Phosphoroxychlorid einwirken 1a3t.

o-Chlorsalol. Farblose Kristalle, Smp. 559, in Wasser unldslich, in Weingeist und in Ather
l6slich.

p-Chlorsalol. Farblose Kristalle, Smp. 729, in Wasser unléslich, in Weingeist und in Ather
16slich.

Die Chlorsalole werden im Organismus in Salicylsiiure und die zugehérigen Chlorphenole ge-
spaltet und sind an Stelle des Salols empfohlen worden, vor dem sie sich durch energischere desin-
fizierende Wirkung auszeichnen sollen.

Cordol ist Salieylsiuretribromphenylester, Trlbromphenylsallcylat Tribrom-
salol, C,H,(OH)CO- OC;H,Br,, Mol.-Gew. 451.

erd durch I‘mwu-kuno von Phoaphoroxych]ond auf ein Gemisch von Tribromphenol-
natrium und Na,tmumsallcy]at dargestellt wie das Salol. Farblose, in Wasser unlésliche,
in Alkohol 16sliche Kristalle. Smp. 1899, Wird im Organismus in Salicylsdure und Tribromphenol
gespaltet. Anwendung. Als Darmantiseptikum.

-Salophen (FArBENFARRIKEN LEVERKUSEN) ist der Salicylsiiureester des Acetyl-p-amino-
phenols, Acetyl-paraaminophenylum salicylicum, Acetyl-p-aminosalol,
[1,2] C;H,(OH)CO- OC,H,NH - OCCH, [1,4].

Darstellung. Salicylsiure-p-nitrophenylester, C,H(OH)CO-OCgHNO,, wird mit
Zinn und Salzsiure zu der Aminoverbindung C;H, (OH) CO-OC¢H,NH, (Aminosalol) reduziert,
und diese durch Erhitzen mit Essigsiiureanhydrid in die Acetylverbindung. iibergefiihrt.

Eigenschaften. Sehr kleine, weiBe Blidttchen, Smp. 1909, geruchlos und geschmacklos,
in Wasrer fast unldslich, etwas 18slich in heiBem Wasser, 16slich in Alkohol und Ather, auch in
Natronlauge. Durch Kochen mit Alkalien wird es in Salicylsdure und Acetyl-p-aminophenol
gespaltet.

Erkennung. Die alkoholische Lésung wird durch Eisenchloridlsung: violett gefirbt, mit
Bromwasser gibt sie einen weilen Niederschlag.

Priifung. a) Schmel7punkt 1900 (Helv., Suec. 187—1889, Qall. 1880). — b) 0,1 g Salophen
mub sich in 2 cem konz. Schwefelsiure ohne Farbung losen. — Wird 1 g Salophen mit 50 com
Wasser geschiittelt, so darf das Filtrat nicht verindert werden: — ¢) durch Bariumnitratldsung
(Sulfate), — @) durch Silbernitratlésung (Chloride), — e) durch Eisenchloridlésung (Salicylséure).
— f) Beim Verbrennen darf es hochstens 0,19/, Riickstand hinterlassen.

Anwendung. In Gaben von 1—1,5 g bis zu 6,0 g téglich als Antipyretikum, Antineural.

-gikum und bei akutem Gelenkrheumatismus besonders in der Kinderpraxis. Zu 0,5—1,6¢
bei nervésen Affektionen. Uble Nebenwirkungen treten nicht auf; es wirkt nicht schweiBtreibend.
Kommt es zur SchweiBsekretion, so bedeckt sich die Haut mit einem aus einer Unzahl kleiner
Kristalle bestehenden glinzenden Staub von unverdndertem Salophen.

Phenosol ist ebenfalls Acetyl-p-aminosalol.

Kresalole sind die Salicylsiiureester der Kresole. Angewandt werden nur Meta-
und Para-Kresalol

Meta-Kresalol. Metakresylsalicylat. Salicylsiuremetakresylester.
C¢H,(OH)CO- OCH,CH, [1,3], Mol.-Gew. 228.

Wird wie das Phenylsalicylat aus Meta-Kresolnatrium und Natriumsalicylat mit Phosphor-
oxychlorid dargestellt. Farblose Kristalle, unloslich in Wasser, 1slich .in.Alkohol und in Ather, ge-
ruchlos, fast geschmacklos. Smp.73—749. Zerfillt beim Kochen mit Natronlauge, ebenso im Darm,
in m-Kresol und Salicylsdure. Die Wirkung ist die gleiche wie die des Phenylsalicylats.

Para-Kresalol. Parakresylsalicylat. Salicylsiureparakresylester.
C,H,(OH)CO- OC,H,CH, [1,4], Mol.-Gew. 228.
Wird wie das Phenylsalicylat aus Para- I\reqolnatrmm und Natriumsalicylat mit Phosphor-
oxychlorid dargestellt. Farblose Kristalle, unlslich in Wasser, 18slich in Alkohol und Ather, geruch-
los und fast geschmacklos. Smp. 39—400. Zerfillt beim Kochen mit Natronlauge in Salicylsiure

und p-Kresol. Es wirkt wie Salol. Anwendung bei Rheumatismus und in den Anfangsstadien
der Cholera. Gabe: 0,25—2,0 g.

Salocreol (v. HeypEN, Radebeul) ist Kreosotsalicylat, Salicylsdurekreosotester,
Kreosotum salicylicum.

Es wird erhalten durch Veresterung von Kreosot mit Salicylsdure unter Zusatz von
Mineralsduren und besteht aus den Salicylsiureestern der im Kreosot enthaltenen Phenole. Olige
braune Fliissigkeit, in Wasser unldslich, léslich in Alkohol, Ather, Chloroform.

Anwendung. Als Salicylsiureverbindung bei #uBerlicher Anwendung.

Hager, Handbuch. L 14
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a-Naphtholum salicylicum. «-Naphthylsalieylat. Alphol. Salieylsiure-a-naph-
thylester. CgH(OH)CO-OC H [a]. Mol.-Gew. 264.

Wird durch Erhitzen von a-Naphtholnatrium und Natriumsalicylat mit Phosphoroxychlorid
dargestellt. WeiBes, kristallinisches Pulver. Smp. 83%. Unléslich in Wasser; in Alkohol, Ather und
fetten Olen leichter 18slich. Anwendung. In Gaben von 0,5 — 1,0 g ist es mit gutem Erfolg
bei gonorrhoischer Cystitis und bei akutem Gelenkrheumatismus angewandt worden.

g-Naphtholum salicylicum. g-Naphthylsalicylat. Salicylsaure-g-naph-
thylester. f-Naphthalol. Betol. g-Naphthosalol. f-Naphthol
Salicylate. Salicylate de naphthyle-8. [1,2] CgH,(OH)CO-0C, H,[f].
Mol.-Gew. 264.

Darstellung. Wie Phenylsalicylat durch Einwirkung von Phosphoroxychlorid auf ein
Gemisch von Natriumsalicylat und §-Naphtholnatrium.

Eigenschaften. WeiBes kristallinisches Pulver, Smp. 95% geruch- und ge-
schmacklos, in Wasser fast unloslich, in kaltem Weingeist schwer 16slich, leicht 16slich
in siedendem Weingeist, in Ather mnd Benzol.

Erkennung. Die Losung von 0,1 g f-Naphthylsalicylat in 10 cem Weingeist
wird durch 1 Tr. verd. Eisenchloridlosung (1 - 9) violett gefirbt. 0,1 g 8-Naphthyl-
salicylat losen sich in 2 bis 3 cem konz. Schwefelsiure mit citronengelber Farbe,
die nach-Zusatz von 1 Tr. Salpetersdure in briunliches Griin iibergeht.

Priifung. a) Schmelzpunkt 95% — b) 0,5 g 8-Naphthylsalicylat miissen ohne
Riickstand verbrennen. — ¢) Schiittelt man 1 gB-Naphthylsalicylat mit 30 cem
siedendem Wasser und filtriert durch ein genaBtes Filter, so darf das Filtrat: —
d) nicht sauer reagieren (Salicylsiure, Salzsiure, Phosphorsiure), — e) nach dem
Erkalten keine kristallinischen Ausscheidungen zeigen (Salicylsdure, §-Naphthol),
— 1) durch Silbernitratlésung (Chloride oder Phosphate) — und g) durch Barium-
nitratlosung (Sulfate) nicht getriibt werden — h) durch Eisenchloridlésung. nicht
violett gefirbt werden (Salicylsiure).

Anwendung. Wie Natriumsalicylat oder Phenylsalicylatinnerlich in Pulverzu 0,3—0,5¢g
viermal téglich gegen Blasenkatarrh, namentlich bei gonorrhoischer Cystitis mit alkalischer Zer-

setzung des Harns und bei akutem Gelenkrheumatismus. AuBerlich in Form von Bougies (1 T.
auf 4 T. Oleum Cacao) gegen Gonorrhoe.

Santalolum salicylicum siehe unter Oleum Santali (Santalum) Bd. II, 8.639.

Salit (v. Heype~, Radebeul) ist Bornylsalicylat, Borneolum salicylicum, der
Salicylsdureester des Bormeols, CgH,(OH)CO-OC, H,,. Mol.-Gew. 274.

Darstellung. Durch Veresterung von Borneol mit Salicylsé ure nach DRP. 175097,

Eigenschaften, Olige Fliissigkeit, unldslich in Wasser, wenig 18slich in Glycerin, mischbar
mit Alkohol, Ather, Chloroform, fetten Olen. Durch Xochen mit Alkalien wird es verseift.

Anwendung. Mit fettem Ol gemischt aufgepinselt oder eingerieben als duferlich wirkende
Salicylsdureverbindung.

Acidum borosalicylicum. Borsalicylsidure. 1 T.Borsiure wird in 5 T. heifem Wasser
gelost und mit einer Losung von 2 T. Salicylsdure in 10 T. Weingeist (909/,) versetzt, hierauf
das Ganze im Wasserbad zur Trockne verdampft und nachgetrocknet. — Farbloses kristalli-
nisches Pulver von bitterem Geschmack, angeblich eine chemische Verbindung der Komponenten
darstellend. Antisepficum, in Form von Waschungen und von Salben gegen Kritze und gegen
die Riude der Haustiere empfohlen.

Antirheumol ist eine 20%/yige Liosung von rohem, nach D.R.P. 186111 dargestelltem Sali-
oylsiure-Glycerinester in Glycerin und Alkohol. Antirheumol concentratum ist die 509/yige
Losung des Esters in Glycerin, Es wird nur éuBerlich als Einreibung angewandt.

C%llodlmincsalic{)latum (Erginzb.), IIXI. Nederl.
xtracti Cannabis indicae 1,0 Acidi salicylici 20,0

Addi saloyllel o 1.0 Spiritus aetherei (0.780) 20,0

Golg’j d}i : 77’, 0 Collodii 80,0.

Aci i .

cidi lact ﬂ.(UNNA). 2.0 Collod. salicyl. e¢. Anaesthesino (UNNA),
e o e o
. X naesthesin y
Extr. Cannab, ind. 5,0 Spirit. aether, 5,0
Collodii . 80,0. Collodii 80,0.
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Gelatina salicylata SCEWIMMER, II. (Austr. Elench,)
Aclarslioylici 38 10,0 Acidi salicylict 2.0
_saley aa 2o, Rhizom. Iridis subt. pulv. 10,0
Gelatinae albae 30,0 i i
! Zinci oxydati 20,0
R Aquae qestlllatae 50,0. Amyli Tritiei 28.0
Gegen Eczema vesiculosum. TPalei 40,0.
Lanolinum salicylatum.
Cerae flavae . 30,0 Sebum salicylatum. Salicyltalg (Germ.).
Lanolini anhydrici 70,0 Acidi salicylici 2,0
Acidi salicylici 1,0 Acidi benzoici 1,0
Olei Gaultheriae gtt. X. Sebi ovilis 97,0
In Stangen ausgieBen. Die Siuren sind in dem auf dem Wasserbad ge-
. schmolzenen Talg zu l6sen.
Pasta antipsoriatica LASSAR,
Acidi salicylici ,0
Sulfuris praecipitati 10,0 Solutio boro-salicylica (Miinch. Vorschr.).
Vaselini americani 0,0 Acidi borici
Zinci oxydati . Acidi salicylici ai 6,0
Amyli aa 19,0. Aquae destillatae  988,0
P ic M. Berol.
asta zz‘l’gt s:hcyl? M. Germ., F. 0,5 erol.). Unguentum Acidi salicylici (Bad. Taxe).
Acid. boric. pulv. 5 0 Acidi salicylici 1,0
Zinc. oxydat. pro usu ext. 10 0 Unguenti Paraffini 9,0
Vaselin. flavi 34,5 I1. (Brit.)
Acidi salicylici 2,0
Pasta Zinei salicylata. (Germ.). Unguenti Paraffini (Brit.) 98,0.

Pasta salieylica LASSAR,
Zinksalicylsdurepaste.

TABSAR’S weille Paste. Unguentum Acidi salicylici cum Kreosoto

Acidi salicylici 2,0 NNaA,

Zinci oxydati crudi 24,0 Acidi salicylici 4,0

Amyli Tritici 24,0 Kreosoti 8,0

Vaselini flavi 50,0. Unguenti simplicis 4—5,0
Cerae flavae —4,0.

Pulvis salicylicus cum Talco (Germ., Helv.,

Japon., Nederl., Norveg., Suec.), Vaselinum benzoico-salicylatum.

Salicylstreupulver. FuBschweiBpulver. Lassar’s Benzod-Salicyl-Vaselin.
Acidi salicylici pulverati 8,0 Acidi salicylici 1,0
Amyli Tritici pulverati 10,0 Tincturae Benzoes 2,0
Talei veneti pulverati 87,0. Vaselini americani 47,0.

Acetonal-Himorrhoidalzipfchen enthalten 109/, Acetonchloroformsalicylsiureester und
20/, Alsol (Aluminium acetico-tartaricum) in reiner Kakaobutter.

Arsenik-Salicyl-Cannabis-Pflastermull nach UNNaA, besteht aus Acidum arsenicosum,
Extractum Cannabis 34 5 g, Acidum salicylicum 20 g auf 1 m. Wird bei Carcinom sowie bei krebs-
verdachtigen Stellen empfohlen.

Cornicide, ein Hiihneraugenmittel: Extr. Cannabis 1,0, Acidi salicylici 10,0, Olei Tere-
binthinae 5,0, Collodii 82,0, Acidi acetici glac. 1,0.

Cornillin, Hiithneraugenmittel. Ein Guttaperchapflaster-Mull, der Salicylsiure und Can-
nabisextrakt enthilt.

Dermatin, cin hautschiitzendes Cosmeticum, besteht nach der schwedischen Patentschrift
aus 5,6—7 T. Salicylsdure, 7—15 T. Stdrke, 25-—-50 T. Talkpulver, 30—60 T. Kieselsiure und
3—9 T. Tonerde.

Dr. Dreuws Klebesalbe, aus DREUWS Psoriasissalbe entstanden, wird aus Acidum sali-
cylicum 10,0, Pyrogallol, Liquor Carbonis detergens, Zincum oxydatum ai 20,0, Sapo viridis
und Adeps Lanae anhydricus aa 25,0 bereitet.

Elixir Acidi salicylici, Elixir of Salicylic Acid. (Nat. Form). Man l6st 125 g Kalium-
citrat bei gelinder Warme in 500 cem Glycerin, setzt 85 g Salicylsdure zu, erwirmt gelinde bis Lésung
erfolgt ist, und fiillt mit Elixir aromatic. (Americ.) auf 1000 ccm auf. Im Bedarfsfalle frisch zu
bereiten.

Emplastrum ad elavos, Hiihneraugenpflaster (Austr. Elench.). Zu bereiten aus
10 T. Salicylsiure, 40 T. zusammengesetztem Bleipflaster und 50 T. Seifenpflaster.

Ester-Dermasan besteht aus einer 109/, Salicylsiure enthaltenden Seifengrundlage, die
mit 109/, Salicylestern mit Benzyl-Phenylradikalen angereichert ist.

GERLA CHS Priiservativ-Creme ist eine mit Zinkoxyd verriebene Seife, gemischt mit Sahcyl
sdure, Campherdl und Carboll

Dr. HEIMS Antirheumin (Gichtheil) besteht aus Kaliseife, Fett, Lanolin und Salioyl-
séure, sehr stark parfiimiert. (JUCKENACK und GRIEBEL.)

Jacobis Touristenpflaster besteht aus 2 T. Kautschuk, 1 T. Harz, 1 T. Ol und 1 T. Salicyl-
séure.

Perrheumal wird eine Salbe genannt, die 109/, der Ester des tertidren Trichlorbutylalkohols
(Acetonchloroform) mit Salicylsiure und Acetylsalicylsiure enthalten und bei Gelenkrheumatis-
mus, Lumbago usw. Anwendung finden soll.

14*
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OETKERS Salicyl enthilt 82°/, Rohrzucker und 189/, Salicylsiure (BEYTHIEN).

Rheumasan ist eine iiberfettete Salicylsiureseife mit 109/, Salicylsiure. — Als Ersatz-
mittel fiir Rheumasan empfiehlt der Luxemb. Apoth.-Ver. Sapo salicylicus nach fol-
gender Vorschrift: Ol. Cocois 240,0, Liq. Kali caust. 280,0, Spiritus 20,0 mischt man, laBt
4 Stunden stehen, erwirmt 3—4 Stunden im Wasserbad und versetzt mit Glycerini 200,0,
Sirup. simpl. 200,0, Sapon. stearini pulv. 50,0, Acid. salicylici 100,0, Aq. dest. q. s. ad 1000,0.

Rheumasol, Petrovasolum salicylatum, besteht aus 80 T. Vasol (Bd. II 8. 277) und
je 10 T. Petrosulfol (Bd.II S.285) und Salicylsiure.

Salenal, Unguentum Saléni, enthdlt 331/39/, Salen (s. S.207) und wird als reizloses
Antirheumatikum empfohlen.

Salitum solutum ist ein gebrauchsfertiges Gemisch von Salit (s. S. 210) mit 1/; Arachisél.

Salitpatronen und Salocreolpatronen werden unter dem Namen Antirheumatin als
bequeme Darreichungsformen von Salit und Salocreol (s.S.210 u.209) empfohlen. Beide
Patronen enthalten einen Salbenstift mit Salit bzw. Salocreol.

Teer-Dermasan ist eine Dermasanseife, die etwa 5%/, eingedickten Liquor Carbonis deter-
gens und 109/, Buchenholzteer enthilt.

Unguentum saposalicylatum BENGEN ist eine braungelbe, salbenartige, iiberfettete Seife
mit 129/, Salicylsiure und 129/, Salicylestern, die vornehmlich in der Veterinirpraxis bei akuten
Gelenkentziindungen sowie bei Sehnenentziindungen von Pferden und Rindern empfohlen wird.

Mixtura antirhenmatica (Form. Berol. u. Germy) Pastiili Natrii salicylel (Japon,),

Natrii salicylici 10,0 Natrii salicylici 50,0
Tincturae Aurantii cort. 5,0 Sacchari Lactis 50,0.
Aquae destillatae q. s, ad 200,0 Misce fiant pastilli 100,

Pulvis salieylicus (F, M, Germ,).

Natri salicylici
Pulv, adrophori aa 1,0, .
D. tal, dos. No. XIL

Attritin wird eine sterile Lésung von Natr. salicylic. 17,6 g, Coffein 2,5 g in Wasser
qu. 8. ad 100,0 genannt, die intravends oder intramuskular injiziert werden soll.

Bronchisan enthilt etwa 49/, Pyrenol neben Elixir e Succo Liquiritiae in wésseriger Losung
(KgUN). . )

Natrium boro-salicylicum nach BERNEGAU: Acidi borici 35,0 und Natrii salicylici 17,0
werden fein zerrieben und gemischt. Das Gemisch wird angefeuchtet und 1/, Stunde sich selbst
iiberlassen. Nach dieser Zeit ist es vollig erhartet und wird fein gepulvert.

Pyrenol ist ein Gemisch aus gleichen Teilen Natr. salicyl. und Natrium benzoic., das mit
einem vermutlich durch Zusammenschmelzen gewonnenen Gemisch aus etwa 19/, Acidum ben-
zoicum und 0,2—0,3%/, Thymol versetzt ist (ZERNIK, GADAMER, GAEBEL, THOMS u. a.).

Neu-Pyrenol, Neo-Pyrenol soll ein mit Paradioxybenzol léslich gemachtes Thymol
mit Siambenzoesdure, Natriumbenzoat und Natriumoxybenzoat sein.

Salaectol ist eine Lésung von Natriumsalicylat und Natriumlaktat in verd. Wasserstoff-
superoxydlésung (19/¢ Hy,0,) zum Pinseln bei Diphtherie.

Emulsio Salolf, Linimentum Saloli.
Salol Emulsion. ~ Salol-Liniment,
Saloli Saloli 10,0
Gummi arab, 43 4,0 Olei Lini 45,0
Tragacanth, plv, 0,2 Aquae Calcariae 45,0.
Tinet. Bals, tolutan. 10,0 Das Balol ist mit dem Ol sehr fein anzureiben,
Sirup. simpl, 30,0
" Aquaeddest';ll. N . k:00,0- Pommade de salicylate de phényle (Gall.).
Man mischt die Tolubalsamtinktur mit dem i
Wasser, 16t kurze Zeit stehen, seiht durch lToma.ltu.m Saloli.
und macht erst dann die Emulsion fertig. Pheny li salicylici 10,0
Vasgelini albi 90,0.

Hegovia soll bestehen aus dem Pulver von Helix pomatia (?), gemischt mit Salol und
Lith, salicylic. je 109/,

Musol, eine Spezialitit gegen Diabetes usw., soll lediglich aus Salol bestehen (Ortsgesund-
heitsrat Karlsruhe). .

Oliophen, ein Antigonorrhoicum in Gelatinekapseln, enthiilt Salol mit einem Auszug von
Leinsamen in Olivendl.

Pilulae antigonorrhoicae WERLER, deren wesentliche Bestandteile Salol, Sandelsl und
Extr. Pichi american. bilden, haben folgende Zusammensetzung: Pichisalolpillen: Extract. Pichi
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American. sice., Saloli 33 2,0 Magnes. et Cerae alb. qu. s. ut f. pil. Nr. XXX. Taglich 1—3 Pillen
nach der Mahlzeit — Santalsalolpillen: Ol Santal. flav. ostind. oder Ol. Santal. rubr., Saloli
aa 2,0, Magnes. et Cerae alb. qu. s. ut f. pil. Nr. XXX. — Pichisantalpillen: Extract. Pichi
Americ. sicc., Ol. Santal. flav. ostind. (oder Ol. Santal. rubr.) a3 2,0, Magnes. et Cerae alb. qu. s.
ut f. pil. Nr. XXX,

Salviol ist eine gegen Halskrankheiten empfohlene weingeistige Essenz aus Salbeiextrakt,
Ratanhia, Salol und Glycerin.

Tarolinkapseln enthalten Salol, Ol. Santali und Extr. Cubebar.

Acidum acetylosalicylicum. Acetylsalicylsiure. Acetylsalicylic Acid.
Acide acétylsalicylique. Agpirin (FArBENFABRIREN LEvERKUSEN). Aceta
(BERLINER APOTHEKERVEREIN). Acetylin(v.Heypen). Acetospirin (Jory LoriMER).
Acetysal (Frirz PETzOLD u. Siiss, Wien). Asposal (ArraUR Cox u. Co.). Astro-
pine (M. MacxicoL). Empirine (Burrovess WerLcome u. Co.). KEutosal
(SipNEY PHARM. Assoc.). Pyrol (MeLBour~E CuEMIsT Assoo.). Rheumine (BrocapEes
u. StaeEMaNN). Shlaspin (Tr. Kerroor u. Co.). CH,CO:-0C,H,COO0H [I, 2].
Mol.-Gew. 180. Germi. 6, s. Bd. II, S. 1300.

Darstellung. Durch Einwirkung von Essigsiureanhydrid oder von Acetylchlorid
auf Salicylsdure. Durch Umkristallisieren aus Chloroform und anderen nicht wasserhaltigen
Lésungsmitteln wird sie gereinigt.

Eigenschaften. WeiBe Kristalle, Nadeln oder Blittchen, Smp. 1379, geruchlos,
Geschmack stark siuerlich, schwer 16slich in Wasser (1:etwa 300), leicht in Alkohol
und Ather. Die wisserige Losung rotet Lackmuspapier.

Erkennung. Kocht man 0,56g Acetylsalicylsiure mit 5cem Natronlauge
2—3 Minuten lang und fiigt nach dem Erkalten verd. Schwefelsiure (etwa 10 cem)
hinzu, so scheidet sich unter voriibergehender, schwacher Violettfiirbung ein weiBer,
kristallinischer, aus Salicylsiure bestehender Niederschlag aus. Dieser schmilzt,
nachdem man ihn mit wenig Wasser gewaschen und dann getrocknet hat, bei etwa
1579; seine wiisserige Losung firbt sich mit Eisenchloridlosung violett. Die von dem
Niederschlag abfiltrierte Fliissigkeit riecht nach Essigsiure und beim Kochen mit
wenig Weingeist und Schwefelsiure nach Essigither.

Priifung. a) Die Acetylsalicylsiure soll geruchlos sein, nur bei gréfSeren Men-
gen darf beim Offnen des GefiBes ein ganz schwacher Geruch nach Essigsiure be-
merkbar sein. — b) Schmelzpunkt 137° oder anndhernd 1379, keinesfalls unter 1359
— ¢) Die mit 20 ccm Wasser versetzte, kalt bereitete Losung von 0,1 g Acetylsalicyl-
sdurein 5 cem Weingeist darf durch 1 Tr. verdiinnter Eisenchloridlésung (1~ 24) nicht
violett gefirbt werden (freie Salicylssure). — Wird 1 g Acetylsalicylsiure mit 20 ccm
Wasser 5 Minuten lang geschiittelt, so darf das Filtrat nicht verindert werden:
d) durch Schwefelwasserstoffwasser (Schwermetalle), — e) durch Silbernitratlésung
(Salzsdure), — f) durch Bariumnitratlésung (Schwefelsiure). — g) Beim Verbrennen
darf héchstens 0,19/, Riickstand hinterbleiben.

Anmerkungen. Zu b): Das Bad ist vor dem Hineinbringen des <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>