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Kiniges Wichtige iiber Massanalyse.
Aligemeines.

Die quantitative A :|‘._\ e,

ler 1I. Anf:
nd Werthestimmung
e Aufgabe, uns mit
nverhiiltnissen bekannt zn machen, in welchen die in einer

schen Pharmakoy
von Arzneimitteln zur Einfiithrunge

chemischen in einem mechanischen Gemenge enthaltenen
standteile vertreten sind.
fisst sich dieser Zweck entw eder durch eine Gew ichtsa ‘1.I]..'\ 8@
1e) | i
1 "k‘.‘~|i|.‘..|'.‘|-|<‘ i\l"'r'[lt‘l'. entwe |l‘|' in
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in eine unlésliche Verbindune wvon unzweifelhaft
r {ibergefiithrt hat, zur Wi
netr. Methode eine Reas

len zu 1 mmmenden Koy

einzelnen

Dt
oder durch dievolumetrische (m:
Wiihrend im ersteren Falle der
chemisch reiner Form al

sanalyti Jestim mun g erreichen

bekannter Zusammen
re gebracht wird. lii i

t man bei der
von genau bekanntem (Gehalte
’ken und zieht unter Zugrunde
Vorgangs aus dem Verbrauch
des Korpers. Dies
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den sogenannte

wEndpunkt
mau 80 viel

verwendeten Ki

r Bestimmungsmi
Es geschieht

hwinden der Fiirbung des = verbunden

» Fiirbung, die durch
entsteht, nicht mehr verschwindet Bei
nach Liebig gibt das Ents len Nieder-

schlages das Kriterinm fiir die Beendigzu sprozesses ab;

d, dass d

und der Endpunkt dadureh erkannt wi
einen erneuten Zusatz an Re :
der Silberpre

rhen eines bleiber

Umsetzt
zur Erkennung des End
usetzen, der beim Vorhar

in weitaus den meisten Fiillen ist man ¢
|||1]|i;.‘.-m. ein
zelindesten

dritten Kirper

lensein des

xht, sel

-|'-~.'||||--\-- an |;-' renz l‘il‘l' |..'Il'E.-I'III'r"\I'|il‘:'|‘||:"' [oq1

es das I 1 ( Verschwinden oder der W echsel einer Fiirbung
Man hez i 1856 |\'|'-"_;-|'| als Indik roren.
] leitende Prinzip der 'l "J.I"flll'|:'l'lllr'|! besteht in der renauen
T Vi endeten Reage an wirk
n (zehalt anf

den Verbrauch

neinheit

wird







der




les Bitter

E'||:||'I|-.'||\-’||-|'-|\ fiir die Gehaltsbestimmu
mandel T8 ang yenen Methode (Magnegiamilel
als Indikator) Mol, fiir Mol, um:
2 AeNO, -+ Mg(CN), (entstanden aus 2 HCI
8 3 : 9\ &

in der II. Ausg. de

||||-;. ]i_.|i||:||-_'llr" mAat

Mg(NO,), 4 2 AgCN.,

£
bherliisung

der Zehntelnormal-Sil
] Titrationsmethode 0,005

nach der T
Anders gest
gliure mit Silber mnach «
schen Methode ausfithrt.

verwandelt und in I
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entstehende Silbereyanid wn &

sich dieger Index, wenn ation der Blan
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: Isiiure in Kaliu
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bei der i1 g pro ece
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wie hei diegen [I‘I'-lf-llil'li'ﬂ
[ alle Titrati
it heim Titrie
FFall zum wvoraug berechnet hat:; es werden deshalb he

ionen berechnen und es

n, wenn man diese Indices jeden einze

]""-Ll rechung die Indices fiir alle in der |'T|:|||r|;=|-.1-|.-"u- vorresehenen 1
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Die Berechnung der Resultate
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nur anzugeben, dass
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emem \I'l‘l'

shalt einer Substar
Anzal der
d s die in Arbeit genommene Gewichtsms
Ausdruck geht hervor, dass
wenn man die zu dem Vers

wuchten Kub
der Substanz

die Berec

he verbr

wobel 1
zentimeter

genommene (e

Ziehnfaches oder

der Substanz so einrichtet,

von dem Wert Index atri 0 doeh |-|'-||_-.
Index teilen liisst. 1 man B. hbei

n \!-I'll.:ul
e vom Index in Arl

Hundert
der verbraunc
- bei einer Zehnte
im Ne¢
x teilen liisst und so b

von 1 .i-||i|ll ten Wiirde m:

iten cem auch gleich die

j"eune., wenn man

mmer f'H']IP'I.l. 3

(Gewichts enge
eide Zal |
in durch Verwendung des

ominen

len nur

VoI

viel

Index zu wviel Sub ntiren Suhst

der volumetrischen Liésung verbrauchen, so kann man 3_.‘, der Weisi

gnen, dass von diesem .\[l||'§|-':.|||'- des Index nur einen .||i-=:|-‘-1z|

B.

liisst. einen anderen Br ichteil in

te., das Viertel, oder wenn es gich sonst rut teilen
: A

immt und dann die Kubik

| der wverbraucht diesem Quotienten wie

I:_‘--'-i.' Nimmt man 2. B. bei ¢

rmittelung des (Cvanwasserstof




gehaltes im Bittermandelwasser statt 05 g nur die Hiilfte davon zum Ver
also 13,6256 ¢, so wird man, wenn das Priiparat genau 1:1000 Blau
enthiilt, nach Mohr 5 cemm Zehntelnormal-Silber

Prozent

]liitm; verbrauchen,
halt also ohne ];lll_:_!l' Berechnung finden, indem man das
Doppelte von 5, also 10 mit 0,01 multipliziert. Da, wo ein und dieselbe
Bestimmung in hiiufiger Wiederholung vorgenommen werden muss, empfiehlt
L] .‘-in'h ‘-I']II" :i[l']l l]ii‘r-:':-' “|'|'|Il'||\'ll:|'1l‘-|l~' Zu lll‘lllli'.’} 5 il’l lil'r '|1('|']|Ili.k‘ wao

hesonders hiiufig der Fall ist, geht man selbst so weit, dass man sich

“_“ ganz spezielle Fiille besondere Gewichtsstiicke anfertigen Dlisst, die
einem leicht rech
jeweils zum Abwie
J'l'f'[m'la stets auch einer Lisung bedient, von n]:-l'_in-d--r cem bei ‘l'rl'\'.rnrtun:._-‘
der obigen Gewichtsmer ;:l'!;l-lr 1 Proz. angiebt. Fiir alle Fiille ist je-
doch ds auf zu achten, dass die in Arbeit Fenominene Gewichtsmenge und
die bei einem Versuch voraussichtlich zu verwendende Anzahl von ecm
80 gewilhlt werden (z. B. mindestens 10 ecm), dass die unvermeidlichen

\Ten :\Il'.]!':]\imn des Index |;||'I.-]Jl':-\'];vll und die dann
n der Substanz genommen werden, wobei man sich

ih‘u]uu'ili|m;:.-f'i-|1|{-r' innerhalb solcher Grenzen liegen, dass sie die Genau
keit des Resultats nicht allzusehr in Frage stellen., Nimmt man das Ge-
wicht der Substanz auf der IIII\'I]I\1-I.\~l']II‘rI W wie dieg bei einer auf Ge-
nauni .'\[:E-'rl'l.h']'. erhebenden |3|-:—ri.:|||,-|L|1|_gf selbstverstiindlich zu geschehen
hat, so fiillt der Wiigungsfehler auf ei

J':il] |I't‘[t'l']l[i’-|||l!"‘II|||||I“. lll‘l' .‘\'il'li ];.:IEITI"

1 Minimum zuriick.

vorteilhaft verwenden liisst,
mmung von zwel nebeneinander vorhandenen
n durch einen Titer griinde tsich auf die Verschiedenheit
des Aquivalentgewichtes der beiden Haloidsalze und einen dement
eprechend wve liedenen Reagenzverbrauch auf die Gewichtseinheit der
einzelnen. Vorausgesetzt muss hierbei werden, dass neben den zwei
Bestandteilen nicht noch andere Kérper 1 n sind und d
'|-|" -\]i'\'l‘llllu'l"' I'il'lll|i': wigren ].'l.'--5, ].'il' f'-l'r'z mang !—l'i.. l\il'fi tilﬂ'l'll
zwel Unbekannten ausgefiihrt, in der Praxis kann
man sich aber der, auf die einfachste Formel reduzierten Werte fiir x
B

dienen und nur die fiir den spezielle

sweise bei der Best

853 hil']l

CHleichung

hstabenrechnan hervor "\']Ir‘l'-. be
n Fall ma n Werte an ¢
Stelle der einzelnen Zeichen einsetzen, Handelt es sich z B, um ein
man zu fol

und y, wie sie aus der folg

Gemenge von Kaliumjodid mit Kaliumehlorid, so gel:

gender Rechnung:

Die abgewogene Substanz bezeichnet man mit A
1 b

die in 1hr e: mit x

thaltene Mengre von Kalinmij
_. - = ,, Kalinmchlorid mit y

go sind x -} v = A
wetzt man dann fiir das Verhiiltnis, in welchem Silbernitrat Kalinmjodid

AgNO,
KJ

in dem es Kaliumehlorid zu fiillen vermag,

a, und dasjer

AcrN( b

KClI - 6, wiihrend man die verbrauchte Silbernitratmenge als a t

a-Grehalt pro cem s t-Zahl der ecom bezeichnet, so _'\"|3”|._'| man Zu

ler zweiten Gleichung: « x 4 f y=a Aus den zwei Gleichungen
) At = A at—pf A
erhiilt mMman: v : und x a -
: b o & — [
}'»l-i?<}|i1'|: 3 deg chlorid res Natrinmbromid = A verbrauchen

Btatt der erlaubten 29,3 cem m 1],, Silberlosung, so ist dies ein
Silberverbrauch von 31,0 % 0016997 = 05854 = a .




'-/.n:' jereitung der Normal-Fli
nar mit einer » versehen sind, b
Raummer aufnehmen, und

zu weleh
welche auss

1 der Liinge
nach Bruecl Raummenge ar
Kochkolben und sind
des Halses st ausserdem
> nicht allzu nahe an der Miindun
1 Sehiitte 1

haben meist
um so |} wrer. i encer der
went

damit man noch
auch in Bruch

sind, | mt man sich der Misch
ten solcher, di inen zu grossen Durchmesser
oben in einen engen, mit sstipsel verschliessharen Hals

| s} P

in mischen kann
v i T a1 - .
auminhal elngetenlt

Zwar i bes

gleichweiten, oben




einge
durch

fihn

Binkssecl
oben

fiillrohr von anniihernd dem Durch-
I * renaue Bestimmungen gind dieselben
nicht verwendbar.
Pipetten. Man unterscheidet sgpipetten und Vollpipetten.

Die 1--||':-‘|';_l'--lln‘|' gind gl =l s offene, gerade Glas

réGhren, unten zu einer \.II\['.;-~'—--||.1;.-|- AN BIFE o oben zum beguemeren
Sehlie ] | :

s Fingers etwas vei jingt und gut rand reschmolzen.
Sie sind der Liinge nach in ganze und zehntel Kubikzentimeter geteilt
und haben, wie die Biiretten, an deren Stelle sie sich in manchen Fiillen
mit Vorteil verwenden lassen, den \l|||i-:|| kt am obersten T auch
der unterste Teilstrich sollte, wie b den Biiretten, etwas iiber der
:\”'L'H”'U"'i"il-'i' liegen, so dass man sie nicht leerzulaufen lassen braucht




wie die \ --'E|||il||~-"-n'!|_ Letztere Hi!l-l _1:""1"]&‘11”“ f}|;;-.]..f‘||-.--|_ die

ezogen , aber ausserdem entweder am
sind oft

asriihre geaicht und

nnten in eine "\!I‘—l]IIS.-~'i!-I1}'.i' ansg
unteren Ende oder in der Mitte bauchig aunfgeblasen sind. Sie
nur mit einer Marke am oberen diinnen Teil der (

tragen die Inhaltsbezeichnung meist an der bauchigen Erweiterung ein-
geiitzt. Man hiilt sich von ihnen eine ziemliche Anzahl in entsprechen-
den Abstufungen vorriitic und beniitzt sie vorzugsweise zum Abmessen
der in Arbeit zu nehmenden Substanz. Man bedient sich ihrer zum Ab
messen der Titrierfliissigkeiten, zum Korrigieren ,fiberstiirzter® Titer

n

oder bei den Resttiter

Kontrolle der Richtigkeit der massanalytischen
Instrumente und Regeln beim Ablesen.

So notwendig es ist, dass man sich vor der Ingebranchnahme eines

(Gewichtsatzes von der absoluten Richtigkeit der Gewichte und der rela
lnen Gewichtsstiicke
1en ‘I]:l"""_

!\"..'l und 1n erster | I e auf if'|r'.-

itberzengt, so not

tiven Ubereinstimmung der einz
wendig ist es auch, die stimtlic isse, die man zum Titrieren

if ihre Genani

verwenden w ill,

gegenseitige Ubereinstimmung zu untersuchen. Man kann bekannt

lich mit Gewichten, die nicht ganz absolut ri mit der Gewichtseinheit

ithereinsti ch d

minen, genaue Analysenresultate ie Wage erhalten, wenn

die Gewichte unter sich im richtigen Verhiiltnis stehen, wvorausgesetzt,

nur dass man sowohl die Substanz, als auch alle wiithrend der Analyse sich
ergebenden Kirper mit dem gleichen Gewichtsatz wiigt Das Gleiche
Flit von I||'I. \]: ._'_'l'f".‘:-i'll_ Man |l|';'_'i|:|.'|
den kleinsten \-.“|||I'.-|-i'|ll'?l\ indem mar 1

tem Wasser fiillt, den Inhalt in
| Gewicht

Priifung am besten mit

bis zur Marke mit destillier

diese

In genan tariertes Bechergliischen
das Wassers ermittelt. Es ist dabei
darauf zu achten, dass sowohl die Temperatur des Wa - auch die
der Umgebung auf etwa 1569 C. erhalten bleibt. Auch ist es von lang
oh die 1'1J|r’.‘|»‘|| die ihrer Bezeichnung ents ichtsme
beim ruhigen Auslaufen, oder erst beim Abstrich an die Ge
wandung, oder schliesslich erst beim Ausblasen a
hat man die Pipetten zu bezeic

atslanfen lisst und

irechende (e

reben. 1 Jementspr echend

anchen;
3 \;u']l.-|-|r|<-|- einer Pipette mit Wasser,
I I Von
fiiy

nen und beim Titrieren zu gel

1ch hieraus, dass

. 1 + ar-h
es ergiebt s

wie eg bisweilen geiibt wird, unter allen Umstiinden uns
Vollpipetten sollte man in Ubereinstimmung mit den

e auf Abstrich verwenden.

geaichte Instrumente nur mnoch s
Bei den in einzelne Kubikzentimeter und Teile davon eingeteilten

Biiretten und Messpipetten hat man sich zuniichst zu liberzeugen, ob sie
vom obersten bis zum tiefsten Teilstrich so viel enthalten. als ihre Gradu
jerung angiebt Ausserdem miissen aber auch die zwischen diesen

Grenzpunkten gelegenen Abteilungen auf ihre Richtickeit o priift werden

Bei den M:
Wage wie bei den Vollpi

auch, nachdem man sie bis zum tiefs

hsten durch die

spipetten kontrolliert man dies am eir

Biiretten kann man statt dessen
.1 .I-

wiederholt eine, etwa dem 10, Teil des Bii

strich hat leerlaufen lassen,

: ‘ttenvolumens entsprechende,
als richtiz erkannte Vollpipette mit Wasser oder diinner Sodalésung

konstatieren, ob der stets gleiche Zuwachs von
gaben entspricht. In der gleichen Weise miissen

einfliessen lassen wi

it den Biirettena




[T ——

-

9

auch die Mischeylinder und Masskolben, deren man sich beim Titrieren
oder beim Kinstellen der Lésungen bedient, mit den Pipetten und Biiretten,
wie unter sich, iibereinstimmen und entweder durch Einwiegen oder Ein-
fiillen mit kontrollierten Api

Wiihrend man bei den Gewichten progressive Fehlergrenzen aufge
stellt hat, um die sie von der absoluten Richtigkeit abweichen diirfen.
verlangt man von den volumetr. Apparaten, dass sie auf etwa 1/,, Proz.
ibres Gesamtvolumens richtizg seien, wenn die Genau it der Re-
sultate nicht zu sehr beeinflusst werden sgoll. Daraus erkliirt sich die weiter
vorn Ill!r;_':f'.‘i!{‘”“‘ ]"h]'lll‘l"!l'lk_;'_'. dass man bei allen fif|‘i1|,1-11i,.~'g'}n']| Versuchen
auf ein Minimalverbrauch von 10 bis 20 cemr abzielen soll.

Von der gleichen Bedeutung wie die Richtigkeit der Apparate ist
die Richtigkeit des Ablesens des Fliissigkeitsstandes. Man bringe stets
das Auge in die gleiche Héhe mit dem abzulesenden Teilstrich und achte
darauf, dass die untere (nur bei undurchsichtigen Fliissigkeiten die obere
Kriimmung des Meniscus mit dem Teilstrich abschneidet. Bei den Steh-
biiretten bringt man diese durch Emporhalten immer in die gleiche Augen
hthe und, indem man sie am oberen Ende zwischen zwei Fingern fest
hiilt, in die natiirliche senkrechte Lage. Bei den auf einem Stativ be-
festigten M ohrschen Biiretten muss man sein Auge dem jeweiligen Fliis
keitsstande anpassen und sich an ein miglichst horizontales Visieren ge
wiihnen, War das Hes:

araten gepriift werden,

genz etwas rasch aus der Biirette ausgeflossen, so

muss man bis zum Ablesen einige Augenblicke warten, damit die an der

gkeit wieder zusammenlaufen kann.

Als Untergrund zum Aufstellen des Becherglases withrend des Titrierens

Biirettenwandung haftende Fliiss

withle man, wenn eine Farbenerscheinung den Endpunkt der Reaktion an
giebt, ein weisses Stiek Papier oder eine weisse Porzellanplatte, da
i 5 Papier oder dergl., wenn das Ende der Reaktion darch
das Auftreten einer bleibenden Triibung erkannt wird. wie dies bei der
Liebigschen Cyanprobe z. B. der Fall ist

rén ein schwar

Urtitersubstanzen.

Die zur Herstellung der volumetr. Fliissio
liegen nur in seltenen Fiillen, wie z. B. beim S
Zustande wvon chemischer Reinheit vor, dass man die betreffenden

iten dienenden Stoffe

ernitrat,

1 l'i:lt'll] ;:\fili'}]l‘]'l

Lisungen einfach dureh Aufligen des genan gewogenen Substanzen zum

ausnahmslos muss man den
wahren Wirkungswert der durch Zusammenmischen oder Auflisen der
Ingredientien in dem annihernd richtigen (aber etwas stirker zu
wiithlenden Verhiiltnisse erzielten Li f
Mengen von anerkannt chemisch reinen Substa

richticen Volumen bereiten konnte.

ungen u abgewogene

gel
n ermitteln und auf
Grund dieser Titer erst das Verhiiltnis feststellen, in welchem sole
I";-““|||_"(i'1! noch verdiinnt werden diirf Man nennt solche Stoffe die
Urtite ] ziemliche Aus
wahl darin. 8o kann man bei den acidimetr Fliissigkeiten von chemisch
r"i“"lll !I,'t||'5I|III|]\:Ir"l||!|:|l. \-llﬁillllil\.ll||||.’|:I’., i'|'||'.'|: reiner Oxalsiiure, Kaliom-
letraoxalat etec. ausgehen, Bel der Permanganat- oder Chamiileonlisung
dient reines Eisen (Klaviersaite) oder Ferro-Ammoniumsulfat als l‘l"1lifl=l'-
substanz, fiir die Jod- und Thiosu 11i_||--ll1|.': withlt man chemisch reines,

substanzen und hat in einzelnen Fiillen
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Sittigungsanalysen.
Alkalimetrie und Acidimetrie.

Dieselbe umfasst alle diejenigen Bestimmungen, die vermittelst de:

volumetr, Sioarer der Laungen ausgellibrt werden k8nnen und sich

Neutralisationsyo geén ans 1 oder auf solche zurtickfithren lasser

[Yie hierh ! nden Titerfliissigkeiten des Arzneibuches sind
Normalka ? . . 3 - 96,16 g KOH im Liter enthaltend
Zehntel-Norm ilance . 5.616 q !
Hundertel-Normalkalilavge 05616 g

EEN G- -

K-
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r Weise mit
rénen .\[r‘l.r_'_!'l' \;Ifl.‘IJ'IIl]l'.iI['}II'f'.é;l T !:_ |||}|-|' 3 q) &
gefilhrten Versuch von der Richtigkeit seiner Arbeit und Ausrechm
iiberzeug at, was der Fall ist, wenn die in beiden Versuchen gefundenen
Werte erst in der rten Dezimalstelle kleine Abweichungen z m, S0
zieht man aus den beiden Werten das arithmetische Mittel und nimmt
dasselbe als den wahren Gehalt an. Dies Mittel bhetrage z, B. fiir 1 cem
= 0,041418 g HCI.

" Nun misst man seinen Restvorrat an Siiure renay ab: derselbe be
trage beispielsweise noch 910 cem - dann sind in dieser Raummenge
910 ¢ |-'.“I1[H-"'- g oder 37698 g Chlorwasserstoff enthalten Da jeder
cem der 1']|'I|Iil-_f=>1.'. Normal-Salzsiiure 0,03646 ¢ HCl enthalten muss. so rp

37.698

Wenn man sich durch einen zweiten, in eanz rlei

elner neu ab

FEWO0

3
0.03646 -
123.9 cem Wasser zusetzen, Will man nicht mehr als gerade 1 Liter
gigkeit erhalten, so kann man auch berechnen. wieviel man von der
gepriiften Siiure fiir 1 Liter richticer Norma

10339 eem, man darf also

niigen die 910 cem zu noch 10339—910

-oure zu nehmen hat, vor

ausgesetzt, dass der Restvorrat iiberhaupt noch hierzu ausreicht. Die

Rechnung wiirde dann so lauten: 1 Liter Normalsalzsiiure erfordert 36,46 ¢
J6.46

HCI, diese sind in 0.041418

ab0,3 cem obiger Siure enthalten, man wird

also 1000—880.3 119,7 ¢emn Wasser in einen Literko messen und
mit der untersuchten Siiure bis zur Marke auffiille
Die erstere Art der Rechnung ist iibr [ hlenswertere,

di ]IQ:"JE‘i__'_‘ IJiI' ]'Ill'h*‘i"Li'il'ni “.‘||1||||.'||'|-|___-|- r|-||'

mehr zur Herstellung eines

ganzen Liters ausrei

Wihlt man Caleiumkarbonat als Urtitersubstanz. so empfiehlt es
sich, wenn aucl Zwecke der Einstellune der Salzsiiure, eine
refithr dem halben

Ammoniakfliissi

igungsvermigen des
Salzsiiure, also

Halbnor: Ammoniak herzustellen, 18 man durch
Verdiinnen von 85 eceme der offizinellen 10proz, Ammaoni
Liter erreicht. Will man dieses Halbnormal-Ammon 1
Zwecke vorritic halten, sondern nur zur einmaligen Einstellung beniitzer !
80 geniigh natiirlich auch schon die Hiilfte oder der vierte ser Menge.

Man pipettiert 50 ecm von diesem Ha Becherglas,

Hiigsigkelt zum

1l

1 _ s .
lbnormal-Ammon inei

fiirbt mit Lackmuas und titriert mit der
auf den wahren Gehalt gepriift wer
Rot umspringt, w bei Zus:
sein muss. Hat man so das N
Ammoniakf i
zur H;i-".i_'llr

anniihernd richtiren Salzsiiure, die
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|II\||r.|| dar und hat das Mol.-Gew. 90.02, also d: .\..u||t' b,01.
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Um dies ans dem Titer oder dem

efundenen Prozentgehalt berechnen

) as Litergewicht des Wasser-
ergewicht des Chlors durch
D Krith = 3,15 herechnen,

zu kiinnen, muss man sich die Krith:

stofls 0,0896) merken und daraus das
Multiplikation mit dem Atomgewicl
Die Grade des Chlorkalks erceben

1 durch den Ausdruck

000855 > t » 1000 e . 3
g 318 Ll |||"'-.'»‘,'.l- aus 1 kg Uh orkalk oder franzisische
Grade. Ein 100gri Chlorkalk entspricht einem solchen mit 31.8

Gew.-Proz, Chlor, man rechnet daher Prozente in Grade am einfachsten
T : - 100
durch Multiplikation mit ——— um.
31.8
Der offizinelle Chlorkalk soll in 100 Teilen mindestens 25 Teile
theoretisch 24,96 Teile) wirksames Chlor enthalten,

I, [:;-_--'I =|:|1||IJ.'|I: des ]'Z;:»t‘]l.- em W epge, []ie'

auf jodometrisel

Ferrisalze werden durch geliste Jodide unter Aussched lung wvon freiem
Jod zu Ferrosalzen reduziert nach der Formel :
Fe Cl;, + 2KJ = 2FeCly, + 2KCl1 4 2J
2 51H 2% 126.85
o 12
00056 0.012685

Da 1 cem Thi

durch die jeweili

osulfatlésung 0,012685 ¢ Jod bindet und diese Menge
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g in Form won Ferrisalz vor-
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-n||u-|';1||u' vor u..-ll gehen, indem man von Zeit zu Zeit umschwenkt.
e | vor dem Zusammenkommen mit nl. m Kalinmjodid der
Uberfithrung i| ] errisalz, was in zwecken tsprechender Weise durch Zusatz
von |\.|.||Ir:||-|"ru.'|r|-"'|| '|[] ir bleibenden Rétung und Zerstirung
eines ||\\||.-fe n Permanganatiiberschusses durch vorsichfigen Zusatz von
Weingeist schehen soll. Man kann statt dessen die Oxydation auch
dureh Salzsiiure und Kalinmehlorat bewirken, muss aber in diesem Falle
das dabei auftretende freie Chlor sehr sorgfliiltiz verjagen, da dieses
natiirlich ebenfalls aus dem ]\.||.||r|||-n|1|{ Jod ausscheiden wiirde. Bei
Fisenpriiparaten, die viel organische Substanz, wie Zue ker, zu ihren Bestand
e IJt'I'

Reaktion der Jodausseheidung dureh einstiine

1084

sung Ill"-\ &

ziihlen, werden diese zuniichst durch vorsichtiges Glithen zerstirt,
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erfordert. Der Prozentg
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fiir folgende Pri parate in der Pharmakopiie vorgeschrieben: Ammonium
ff-r-"m'r'r"um ferratum, Extractum Ferri pomaty, Fervum carbonic. sacch., Fevrum
cilricum uH‘fnrrfhun hnrrm oL H-Fu.um sacehar. solub., Ferrum ,--m'u:r.f:mm-
Ferrum swlfurioum siccum,
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wirken
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Der Index der

freien Jods dureh Natrinmthiosulfat

wie die

inmthiosulfa

schon am Anfang des Abschnittes , Jodomet:

rt Worl st. 0.012685

tox. 100

pro eem. Der Prozentgehalt an

lem ;|‘|l_:'|-||||'ll-."!l Al ie direkte Be

selbst und fir die Jodtinktur
die in Arbeit zu mnehmende

1 ) 1 3
I vorgesehrieben, man muss deshalb hier den

timmung von freiem Jod ist
Bei der

oubstanz der

ach obiger Forme

erhalte

unter Beriicksiehtizune des vor

weggchriebenen spez. ew

T (.RU8

multiplizieren, um die kommen. Die Jod
tinktur soll z B. auf

mnd das spez,. Gew. (0,895

g verbraucl

an freiem Jod

wird daher durch den Au
0012685 > 12.1 1K)

2 0.895
refunden.

6. Bestimmung von N: sulfat. Dieselbe ko

hei der Bereitung 1 eine riehtig
Der |

spgten (,0248:

idichromats. e

frither (Ge

1nge '|--. |\.||i|.

well n fiufir esine Kalium

re Urtiterlfisung an Stelle 1 erwithnten

vorriitie  hiilt Das Kaliun wird d

in der Wiirme nach folge
14HC] = 2KC1 4 (

meetzung bel Gerenwar

_'-||||‘! statt, 8o treten an St

dass der I’rozess bei (Ge

emerkenswert

aare ber

Anwendung von verdiinnter Sa
gquantitativ stattfindet. An Stelle des freien Chlors tritt selbstr
KyCr, (0, 4 6KJ - 14HCI 20rC1, SKCI TH,O

1 Ato |

Ixalinmd

t daher dem 6 Teil von 1

hiron nt Kine Kaliumdichromatlésune

Todlés St o aiii ! ]

der 1/p-Jodldsung Hquivalent sein, wenn sie im | 1 9083 g
1 - 0083

G0 :

Kalinmdichromat geltst enthiilt [st

n im Besitz einer solchen |
Losulfatlisung in fol ender Wi
cene der Chromatlésune in ein etwa 200 - 30)

so nimmt man den Titer der volumetr,
aE

Man brinet =z B.

nt mit etwa der 4fachen

g€l _'i"' Glasstipselg ummenge YWass

inre und etwa 2 ¢ chem, reines Kalia

o Lo reine

ten inzu und liisst einire Minuten
itrrert man mit der zu priiffenden Thiosulfat

gebunden, also ecine hellgzelbe

elwas -‘":i”l'-"-':‘-'ll'__: zu ( Blaufirbung) und

teine Spur von ¢ enthalten darf,
1 stehen, Nur t

Hauptmenge des Jq

verschl

liisung,

Lésung entstanden ist, setzt jet:
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laran erkannt wird, dass die ue Fiirbung

Thiosulfat det und der rein griinen

at verbrauchte Raummenge der

enthiilt dann same Substanz eom
soll, man kann Verdiinnungsve in be-

herechnen.
immung des Jodadditionsvermiirens oder der.Jod
von Hiibl, Die f

Estern der wverschie

'n Ole sind bekanntlich im wesentlichen

aus den Glyee

enen Fetisiiuren zusammengesetzt.

)ie einzelnen Ole unterscheiden sich irch die Natur der in diesen K n
enthaltenen Stiuren und zw bestehen die nichttrocknenden Ole VOrzugs-
weise aus dem Triglycerid der Olsiiure. wiithrend den trocknenden

die Tri :';_u-u-:l-lv von wasserstoffiirmeren — ungesi

ure und Ricinusilsiiure) vorherrsechen. So wie nuz

ifnahme geneigt sind und infolere dessen . troc knen*,

L]

oauersti

hlor und Jod zusammen in i
Anhaltspunkt zur Identifizierung und
I Verhiiltnis, in

ind, nehmen

mit

eimnen wertvol

der einzelnen bt. Je mn:

einem ()]e

Verfaliren v

freiem Jod wvon diesem grigsere oder kleinere Mengen auf. Es ad

1l

dieselben bei der dureh d

die Fettsiiuren
der Stearinsiiure-Reihe 00 Atome Jod

5 (Msiiure-Heihe
Leindlsiiure-Reihe 4 i 1
man nun im gegrebenen Falle die Jodmenge feststellt, die auf
eine in Arbeit penommene rewichtsmenge des fetten ()les rebunden wird

unid den gefundenen Wert auf 100 Teile Ol berecl net, so relangt man za

einer Zahl, die man als ..J lzahl®* des untersuchten Oles bezeichnet.
Dia man von den bekannteren Olen diese hlen kennt. g0 ist es auch
1o '|i-'||_ wenn ||i1'--1' L r eun 1-1"4_ esetzies .'-|i| 1nm E’Il FUunt |u't|':'
fiber ein Maximum hinausgeht, zu tla es in diesen Fiillen
nicht reinen Ole zu thun at.

isung, deren man sicl IUntersnchungen hedient, i

micht i ?_|-|-r||.--f||<-|!|"'| L holische Liisur & von

und WYuecksilberchlorid b nicht fertig
L ht vorriitie, von n Jod 1 'Inl.rny
\lkohol einersei 30 ¢ Mercurich alls

ens 48 Stunden r dem (re

H00 eem Alk

rlel n Hanmteilen miseht un desmal in Form eines Kontroll
4lso unter Zus: von Chloroform, Jodkali und Wasser) mittelst

lsung anf den wal freiem Jod von neusm
1 der |\'l
Jodmenge, die von de le nicht pebunden
hen den beiden Menger auf
L. Die praktische Ausfithrung der i'-i.'-
f knenden Olen 0,2 bis

e

ermitte 1 auch nach 1

berechnet

worder Die
LOO Teile O], er ribt
Stimmung geschieht man von
U320 g, von nicht troeknenden 0. 8 04 g, von festen Fetten l'yhl'i“_!-“.ﬂ"
chen Wage und zwar am besten durch Zuriickwiegen
hten Gliischen, z B. einem homdopathischen A liischen

aus emem lei neig
abwiegt.

Von

geschm

sten Fetten werden 20—30 g bei geringer Wiirme \";|-""i”‘i'_-”-'
. Q

it durchmi fliissigen Fette etwa &g n

ben event, durch Einhalten in warmes Wasser

hten
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nochmals ¢ | 1 il * Welse ur I [
Menge sehr ger 1 einem 1 oder Erli t e
geschliffe (B3 F en von etwa 300 ecm Man
list das oder Fett in etwa 15 cem reinstem form i b
und lisst an einem dunklen ( iter hii erem Umschiitteln ebenfalls
hriebene % ( licher Temperatur st I w0l

oh
dsung
. K
zuzuselze

verbleiben, andernfalls wii

lzen; ebe

essen im Ve rla

reten sein sollte, noch weiter

eine noch intensiv b
ein noel mallgFer ;/.‘I'-.

und -ii-‘l!-r-ll--l.': ige |

losung zu mach

t. dass

man es 80 erre

blieben is 20 ecm 10proz 1\.‘!Iil.'||.!|||ii|[i|.---||-_
\‘I ASsEr i

1 1F
thilosulla

und ermitts ie Jod doreh Titrieren mi

der bei der Bestimmung des

1det sicl

dichromats

ZUSd

ungeniigend, doch kann man o1

Jodkalium wverb st ein
Versach, d. Fett

Reinheit

berechnet

Abzug zu bringen.
(Framm Jod von ]'lﬂlnlr substanz auf
lie Hiibl'sche Je
v Bestimmur
hohem Ma multipli
Zum Abmessen der I

und zwar fiir jede L

nomimen

der betreffenden Subs

sich der Jodzahl die geringsten
fehler in bes
Arbeiten erfor
Pipetten und I
instrument zn verwenden.

Die Berec

en, 80 ist peinlich genaues

1 eemn der Natriumthios

8. oben entspreche 0,011¢

20 cem Jodguecksilberchloridlisung erfordern bei

or Titerstel

Angewendetes Fett = (0.8402 7.

Zur Jodierung der 00,8402 g

seien, wie gewdhlich, B0 com .]---i-||i erchloridlésn

verwendet
) Ceme Na S0

04,7

50 eein H

Riicktitration er lich

Verbraucht = 38,8 eem Na,S, 0,
g Jod (8. oben 38,8 = 0446976 ¢ Jod.
(A4 -l"'|| ||-".'_f.f Fett mithin 19 ¢.

1 cem Na,Sy( Jg =
0.8402 ¢ Fett ex

19 ist nach o

i untersuchten
Fettes. i

Die el und Ole gind alg \."l"“|'J'|"I'|Iliih' selbstredend
nicht immer gleichartie zusammen

Inen F

y €8 miissen mithin die Jod
unterliegen. Dag Arzneibuch gibt deshalb
Sl

hlen gewissen Schwanku
gende Grenzzahlen: Adep
Ol, Cacao 34—388, Ol Jecoris

Ol Olivarwm 80 —84, Ol. Papaveris 130

16—66, Hewm Amn yadalarum 95— 100,

Ol, Lini nicht wen

rer als 1560,
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Féllungsanalysen.

+ - | i
1 unteérsuchende
'nz eine unlésliche '\ erbindune eir

ethoden, bel denen die z

reht, also ein

i entsteht, der
estimmenden Substanz zu
‘henden Niederschlae

wann die Endreaktior

80 bedeutender wird, rr- e von der zu

Da ;I|||'I in einer ‘durch den ent

werdenden Fliissigkeit nicht gut zu erkennen

erreicht i 80 muss man diese auf einem [Um-

zu erreichen suchen. Es geschieht

dies bald durch sog I'ipfel-
1 :r zusetzt, der
1 er 5t, we

proben, bald dadurch, dass man eleicl
reringere Verwandtschaft zu dem
untersuchende Substar :
Grunde 1
schlag hbild

-:'i‘lu.'['. ]\I'!"
engenz besitzt ur
nzlich in dem der Be:
renden Sinne verbraucht ist. einen anders ge

timmungsmethode Zzu
tiirbten Nieder-
let. Dies ist bei der in das Arzoeibuch aufrenommenen Be
stimmung der Halogenverbindun irch Silbernitrat mit dem Zusatz von
Kalivmehromat beabsicht bei der Bittermandelw
Liebigschen Methode sind die Bedingungen 80 gewiihlt, dass de

}C.‘-ul'['||!'|||||'

entstehende Niederschlag von Silbercyanid im Uberschuss des vorhandes
" |r||\l||u‘||~ lislich bleibt und der |1|-|1||Lr|l.r der Reaktion daran erkannt

lie lisliche Doppelverbindung, sobald kein Cyankali mehr
durch weiteren | tz in unlésliches -“‘I”l\']'-'l\;ll-;l]
imnitrat ,r_‘|||'.:1'l wird, An dem Auftreten des weissen., un
Silbercyanides erkennt man das Ende der Reaktion. Sebr
18sen sich i""||||||-'-.||"||\u n durch die ].'1'.\.’1ilrr'lr||~l|!|--|:- ausfiithren
Von volume tr. Fliiss igkeiten, die zu F fillar

yor reNnzZZNSsa

und in
Irl-~|i--]u-r.
hiiufig

analysen dienen, hat das Arzne
buch aufgenommen: Zehntel-Normal-Silb e rlisung 16,997 ¢ Silbernitrat
im I, also im eem 0,016997 4 enthaltend. Zehntel .\'nr!n:rl Natrium-

chloridlésung, der “~|||-|r:--LrJI.-_- Aquivalent und dementsprechend

ltend. — Zehntel-Normal-Ammo-

D,00585 ¢ Natrinme I||u|| l im cem ent

niumrhodanid, ebenfalle der Silbe rlisung Hquivalent und mithin im ¢
7,618 g, im com 0,00761 Ammoniumrhodanid enthaltend. Als In
dikate dient entweder Kaliume hromatl§sung oder, bei der Be
stlmmour des iitherischen Senfiilles, P |-|r.-.'\!|||l|ur:|uru-'.I[['.'1I'l-'i.xl-'llh

Das ?'-il||ll'||'|"'\:||:IJ'l' Silber kann man sich in einem Zustande von ab-
soluter chemiseher Reinheit darstellen: man w ird daher eine richtize Zehntel
Normal-Lisung , Wenn man 1/, des Mol.-Gew. des Silhe
16 and zum { 1 Zur genauen Einstellun
wir im chem. reinen Koch starkes
Glithen von aller Feuchtizkeit befreiten Steinsalz eine sehr cute Urtiter
substanz [Um riil' Silberlésung, die man sich aueh w leder anniihernd
richtic sie hl ich eine |\|<-|1|| rkeit zu stark hergestell hat, mittelst
Chlornatrium auf den wahren Gehalt zu priifen, wiigt
I'\\lw hen Wi genau 0,15 bis 0.2 ¢ des entsprechend vorgetrockneten
Salzes ab, 165t dasselbe in 10 bis 20 cem dest. Wasser, fiigt einice I'ropfen
Uivmehromatlésune  bei und titriert unter Umriihren von der n
Zustellenden L\lllulurn-un--; dazu, bis ein Tropfen hiervon eine hleibende
Ritung des Niedersehlages bewirkt. Aus der Zahl der hierzu verbrauchten
cem berechnet sich der wahre Silbernitratzehalt, wenn man z. B. 0,1760 y
Kochsalz genommen und 29.2 ecem Silberldsung gebraucht hat, nach der
Gleichung: NaCl + Ag *NO, AgCl 4 NaNO,

58,6 169,97

)7 g genau

lz oder im krystallisiert und durel

abe .Y ogllh

man auf der ana-

Ka

58,0:169.97 0,176 : x = 0,60991 ¢ Silbernitrat.
Da diese 1|' mge in 30 cem der richtizen Zehntel-Normal-Silberlésung

enthalten sein soll, so darf man seinen Vorrat an derselben im Verhiiltnis




o) eom
nn z. B. nor 24 bez. 45
| Ddie Phar
Kochsalz fiir folgends
timmung der i
ich aus d
ein liisliches

| Pl
HO . HCN 4+ KOH

indenen

AgK(CN),
KON

KCN + AgN(), KNO, Aa(ON
KCN zu AgCN . K léslich ist

diesem

von oilbernit

h je 1 Mol, Silbernitrat auch 1 Cvan ausgeschieden,

vanwasserstoftsiinre hetriigt d

vorceschriehen bel Agua amyy b

gtellang der Fliissigk wlysen hervorgeht, b ler
1 f 1 Silbe (.01 4 '

Index der Zehnteln Silbernitrat 0,016997 g

Die Ermittelunge des Silberni altes kommt bei Argentwm nilricum

nilrico v

g tiicume o, Kal
fliche ldslichen Haloidsalze

nlagliechai - " e | 1
unlioslichem Silberhaloidsalz

tlung von Bromiden

nitrat unter b1

| h teaht 1 ool hirt 1 T |
erverbrauch stel 1M umgekenrten Yerhilltnis zu  detr

ader Jodid fiir sich allein vor, so lisst sich die

die Ermittelunge des Be

ewe

elni waoll

seresetzt,

parat voI 1n

m - anderweitiger
r das Verhiiltr

noch wesentliche Me

aus einem Silbertit

vertrete

\}

ronirem bromatune (Mol.-Ge 94,04,

und Natriwm bromatum (Mol.-Gew.

Ao
Kalivwm bre faem (Mol.-(rew |
103.01) anfgenommen. Der Index der 1/, Silberldsung fiir Ammonium
titernibromid 0011911 und der fiir
iden | Kaliwmiodid und Natrium

\
Verunreinigung kommen bei

i

ragl
romid 0010301 g Von Jo

t 0009504 g, der fiir K

d Arzneibuch aufgenommen,

mung Kalivwmehlorid und Natriumji [ in Betracht, Der Index

der Borecl




der 1/, Silberlosung fiir Kaliumijodid betrii fid 0.01499.
tiir Aalivemchiorid 0,00746 und fiir Natriu torid bekanntlicl 0.00585, Bei
den Bromiden jeweils der fiir eine bestimmte Menge Substanz er

forderliche Silbertiter fixiert und so 1

rechnet,

ass kleine Spuren von

CChlorid dabei vorkommen kiénnen., — ei den Jodiden ist das Silbernitrat

einer fiir reines Jodid grenau ausreichenden Men

nwartl von
abhiltrierte ammo

rem freiem Ammoniak zuzusetzen und
Fliissigkeit durch Ubersiitticen mit
Gehalt an Chlorid zu

! : g
£ .]---Il-rv'lln't- aul einen
alle in Ammoniak

riifen, in welchen

iche Silberchlorid wieder ausfallen wiirde

itherischen Senfiéles, sowie desjenigen
enfspiritus u

f.l-l‘l‘n-|.‘-\|.|I|{-|-|ri:-|'- liigst

abdes rte Senfél in ammoniakalischer Liisuns
- Schwefelsilber A bildet. 1
verbrauchte Sil id mach dem ] rieren in salpetersaurer Lisu
mit Zehntelnormal umrhodanic

hten  Silber berechnet Gehalt an iitherischem Senfiil
] eom Ziehintel - Normal Silbernitratlisung entspricht 0,00496 C H, . NCS
Allylsenfil. Nitheres vergl. Charta sin

wobei

g zuriicktitriert. Aus dem ver

S,

Oxydimetrie.

Sie nmfasst die Bestimmung einer Anzahl von Korpern, leicht

Saue

16

off aufnehmen und diesen bei gewiihnli Temperatur einer
|\.I|il:.’|||'|t'1:ll.l.'|-_r.|'|.|'||-:-|;r r t

3 Als Inc

Zu [||:||'|-|.||v|. Il iis

von bekanntem Oxvdationswert zu entziehen

dient die Probelésu

selbst, indem dieselb r
eine einige Zeit anhaltende Rétung erteilt, sobald

die OUxydation zu Ende gefiihrt ist. Hieraus geht hervor, nur farblose
oder doch nur wenig | irbte Fliissigkeiten auf diesem We gepriift

werden kiimnen ; auch diirfe; rine anderen Kirper organische Substanzen

zugegen sein, auf die das Permanganat oxydierend einwirkt.

Da der Titer der |'\'-Ei|||'||u'1'.r||.'::|_:.'sll.'H|-u.~|.-J|,- b
bewahren, besonders unter der Einwirkung des 1
thut man gut, dieses Re

11 l-‘||\:'l'!'1'-‘l .\I,'|.

htes, zuriickeeht, so

mz unmittelbar vor oder nach seiner Anwe
wren eine {'|'r-i1('|.»-!|||k1.|[|,‘, Zn ve ichen und das Resultat da

ufhin zu
N man ein genau gewogenes Stiick
mn Klaviersaite nehmen, das man unter
‘tabschluss in verdiinnter Schwefelsiure auflist, wobei die II. .
llll.lilllll:\-:lﬂ.'l' von der ]'|-|'||:.'

l|-1'l'|"'}|.‘|r'l.. Als Urtitersubstanz k
etwa 0,1 g) chem. reines F

iganatlosung verlangte, dass von

n von Ierrpsalz in Ferrisa genau

Uberfithrung won 0.1 7 met. ] .
00,2 cem  ausreichten. i'..-|||i|'1|n-r' geht man von dem in ganz reinem Zu

gtande erhitltlichen und bei zweckmii or Aufbewahrung in luftdicht
reschlos: n Grefiissen auch auf sehr lange Zeit brauchbar bleibendem
Ferroammoniumsulfat [Fe NH,). 50,); 4 b H,0) aus, das noch den Rechen-

vorteil bietet, dass es genau den 7.
Ferrosalz enthiilt,. Um mittelst d

natlisung (1 : 1000) zu erfahren, lost n

Eisen als
ATINANE
rFewoZen

128 (rewichtes met
n Wirkungswert einer
ca. 0.0
1n ausgebildeter }\l_\ stalle in einem Becl

i

Foenan

in etwa 20 ccm aus
gekochtem Wasser, setzt einige com verd. Schwe Isiiure hinzu und titriert
mit der Kalinmpermanganatlosung aus einer Glashahn oder Stehbiirette
bis zur bleibenden Ritung. Hat man ¢ cem verbraucht und s Ferroam
e e 0

die Anzahl

moniumsalfat genommen, so ergiebt die Formel




28
eem, die imstande met. Eisen von Ferrosalz zu Ferrisalz
oxvdieren :

o findet zw:

Die volumetr. |\'\|!i|||~,||.|'1'1|1:L||"'Lr|:|1ll"-:-l"l' f I
des Arzneibuches keine Anwe

Ferro- in Ferrisalz ohne
weis der An

als solche in
wrabe noaung ['|t'| 1
[Tberfiithrung von Beriick-
gowie zumn
i Brengzstoffe, z. B. bei B

der Me v (es ersteren,

verlaneter oder unzuliis
"agl y fhindet aber =

( sowohl
anch der Trinkwasserunter
Substanz noch hiiufig
}

h]as
elben

Hol - Essigsiiure u.
¢
des Fisens,
les Gehaltes an organis

i
quantitativen
'!|"|lI||||'_' zur |'.|"||!:|113t||

Anwendung, weshalb

A lImMINung
an dieser Stelle 1 slich unerwihnt

konnte
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