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Eine neue Methode des Nachweises und der Bestimmung der
Buttersdure griindet H. Denigés®) auf die von Dakin angegebene
Uberfithrung in Azetessigsiure mittels Wasserstoffsuperoxyd in Gegen-
wart eines Eisensalzes als Katalysator und deren Charakterisierung mit
Nitroprussidnatrium. Durch Vergleich der. erhaltenen Firbung mit
Losungen von bekanntem Gehalt oder mit einer hiernach geeichten
Fuchsinskala lasst sich eine Bestimmung der Buttersdure erméglichen.
Unter Umschiitteln setzt man zu 5 cem der buttersiurehaltigen Losung
5 cem Wasserstoffsuperoxydlosung von 0,01 Vol, %/, fiir je 0,01 g Butter-
siure und 1 cem einer Ferroammoniumsulfatlosung, welche in 100 com
5 g Ferroammoniumsulfat und 10 cem 10 Vol. °/yige Schwefelsiure ent-
hilt, erwirmt 5 Minuten in einem Wasserbad von 68-—70° und gibt
6 Tropfen Natronlauge hinzu; nach vélligem Erkalten wird filtriert und
zu 5—6 cem des Filtrates 3 Tropfen Natronlauge und 3 Tropfen einer
5%/ igen Nitroprussidnatriumlésung zugesetzt; man schiittelt gut um und
itbersittigt mit mindestens 0,5 cem Eisessig; je nach der vorhandenen
Menge Buttersiure tritt alsdann eine rosa bis intensiv rote Férbung
auf. Von kiuflicher Buttersiure verdiinnt man einen Tropfen mit 5 cem
Wasser, gibt 5 com 5—6 Vol % iges Wasserstoffsuperoxyd hinzu und
verfihrt weiter, wie oben angegeben, ILiegen kompliziertere Gemische
vor, so muss die Buttersiure vorher duarch Destillation oder durch
Extraktion mit Ather abgeschieden werden. Auf diese Weise konnten
mit 0,05°% Wasserstoffsuperoxyd bis zm 0,05 g Buttersdure im Liter
nachgewiesen werden. : A. Oswald,

Die Bestimmung der Valerianate haben H. D. Richmond und
W. T. T. Ainsworth?) nach einem Verfahren ausgefiihrt, welches
auf der Fluchtigkéit der Valeriansidure mit Wasserddmpfen aus der mit
saurem Natriumsulfat angesiuerten Ldsung beruht.

In einen Kolben von 300 cem Inhalt wigt man !/, Molekil ab,
setzt bei Alkalisalzen 2,5 com n-H,SO, — bei anderen Salzen 3,5 cem
n-Sgure und 1 cem n-NaOH — zu und verdiinnt auf 100 com. Man
destilliert nun 90 cem ab und titriert das Destillat bei Gegenwart von
Phenolphtalein mit n-NaOH., Bei der Untersuchung von Menthyl-
valerianat verseift man 2 g mit 10 ccm n-alkoholischer K OH 1 Std.
lang und titriert den Uberschuss mit n-NaH80, zuriick; hierauf
schiittelt man die Flussigkeit mit 15 ccm, dann dreimal mit je 10 cem
Chloroform aus und prift die auf 50 cem gebrachten vereinigten Chloro-
formausziige im Polarimeter, Die Valeriansiure wird in der wisserigen
Flussigkeit nach dem oben angegebenen Verfahren bestimmt,

A, Oswald.

Die bekannte Pasteursche Methode zur Bestimmung der Bern-
steinsdure neben anderen bei der Girung entstehenden Siuren hat
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Egerton Charles Grey!) nachgepriift und schligt zur Vermeidung
der bisherigen Fehler folgende Form der Ausfithrung vor: Zunichst
werden die fliichtigen Siuren durch Destillation mit Wasserdampf ent-
fernt, worauf die im Destillationsriickstand verbliebenen Siuren mit
Ather ausgezogen und so isoliert werden. Ihre wissrige Losung wird
alsdann heiss (aber nicht kochend) mit Kalziumkarbonat neutralisiert,
schliesslich gibt man dann noch Kalkwasser bis zur Phenolphtalein-
rotung hinzu. In einem aliquoten Teil der so erhaltenen Losung wird
der Gesamtkalk durch Fillen als Oxalat und Titrieren des Niederschlags
mit Permanganat bestimmt. Der Permanganatverbrauch entspricht dann
der Menge der urspriinglich vorhandenen Siuren. Von einem anderen
Teil der Losung verdampft man langsam soviel Wasser, dass nach Er-
setzen desselben durch 96 Vol.°/;igen Alkohol die Flissigkeit 85 Vol.%f,
Alkohol enthiélt. Von dem sich abscheidenden kristallinischen Nieder-
schlage wird abfiltriert und im Filtrat nach Wegkochen des Alkohols
der Kalk bestimmt, Der gefundene Kalkwert wird vom Gesamtkalk
abgezogen. Die Differenz entspricht der vorhandenen Bernsteinsdure.
Zum Schiuss der Arbeit wird gezeigt, dass beim Eindampfen einer
schwach alkalischen Lésung der Kalziumsalze der hier in Betracht
kommenden S#uren Verluste an Milchséiure und Bernsteinsiure eintreten
und dass eine Fillung von bernsteinsaurem Kalk durch 85%igen
Alkoho! durch Gegenwart von Pepton verhindert wird. Dobriner.

Zum Nachweis kleiner Glyzerinmengen liefert H. Wolff?) einige
Beitrige.

Eine Prifung von verschiedenen Glykolpriparaten ergab, dass die
Reaktion von Denigés?), nach welcher das durch Bromwasser er-
haltene Oxydationsprodukt mit einer Reibe von Reagenzien charakte-
ristische Firbungen gibt, fast mit glelchel Intensitit mit Glykol und
Glyzerin eintritt.

Bei unreinem technischen Glykol konnen bei der Akroleinprobe
ebenfalls stark riechende Stoffe entstehen, und sind daher Verwechselungen
nicht vollig ausgeschlossen, wenn man sich nur aof diese Geruchsprobe
verlassen will. In solchen -Fillen wird man vorteilhaft die Refraktion
zu Hilfe nebhmen konnen. Das Glyzerin bezw. Glykol ldsst sich, wie
bei Glyzerinbestimmungen im Wein, isolieren; mit der im Wasser-
trockenschrank getrockneten kleinen Flissigkeitsmenge ist die Refraktion
leicht zu bestimmen. Liegt dieselbe ausgedriickt in Graden des Zeiss-
schen Butterrefraktometers tiber 15, so ist die Gegenwart von Glyzerin
neben Glykol anzunehmen. Ljegt die Refraktion iiber 55, so ist die
ansschliessliche Anwesenheit von Glyzerin wahrscheinlich, wibrend die
Gegenwart von Glykol sehr wahrscheinlich ist, wenn die Refraktion
unter 15 liegt.
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