
194 Bericht: Chemische Analyse organischer KSrper. 

in 250 CC des klaren Filtrates das tiberschiissige Jod mit l/lo±Normal- 
ThiosulfatlSsung. 

Der Jodverbrauch der Salicylsi~ure, sowie der nntersuchten Phenole, 
ist derselbe, wie der in der ersten Abhandlung angegebene. 

Bei T h y m o l  ist das Anwitrmen auf 60--65 o unnOthig, da die 
Jodaufnahme glatt bei gewShnlicher Temperatur erfolgt. 

Nach der so modificirten Methode hat M e s s i n g e r  auch mit Er- 
folg Salicyls~urepriiparate wie W i s m u t h - M e r c u r i s a l i c y l a t  und 
S a 1 o 1 untersucht. Letzteres, der Salicyls~turephenylester, wird durch 
Alkali bei 60 o verseift. Die alkalische LSsung enthiilt alsdann salicyl- 
sautes •atrium und Phenolnatrium. Anf 1 Molectil Salol sind daher 
mindestens 18 ~olectile Alkali in Anwendang zu nehmen~ and 12 Atome 
Jod entsprechen 1 Molectil Salol. 

]~ine Best immung des Glycerins grfindet A. C h a u m e i 11) auf 
die Thatsache. dass Glycerin bei Gegenwart yon concentrirter Schwefel- 
siiure durch Jods~ure quantitativ zu Wasser und Kohlens~ure oxydirt 
wird. Die Reaction verliiuft gemiiss folgender Gleichung: 

5 C3 ItsO 3 -~- 7 J~O 5 ~ 15 CO~ -~- 20H~O -~- 14 J. 
Das abgescbiedene Jod kann nach dem Ueberdestilliren in vor- 

gelegte Jodkaliumliisung mit 1/1 o ~Normal-ThiosulfatlSsung bestimmt werden. 
I~ach obiger Gleichung entsprechen 1778 Theile Jod 460 Theilen 

Glycerin ; 1 cc 1/10 ~Normal-ThiosulfatlSsung entspricht also 
460 

070127 1778 ~ 0,0127.0,2587 g Glycerin. 

Zur Ausftihrung der Analyse werden circa 10 g Glycerin mit Wasser 
zu 1000 cc gel5st. 10 cc dieser LSsung bringt man in einen ftir jodo- 
metrische Analysen geeigneten Destillationsapparat; man ftigt 25 cc 

einer 20procentigen JodsiiurelSsung, 50 cc concentrirte Schwefels~ture, 
einige Sttickchen Marmor hinzu und destillirt. Das entstandene Jod 
wird in die mit 20procentiger JodkaliumlOsung beschickte Vorlage tiber- 
destillirt; der Inhalt des Destillationskolbens enffi~rbt sich bald. man 
l~sst etwas erkalten, bringt 25 cc Wasser in den Destillationskolben und 
destillirt wiederum. Diese Operation, Zusatz yon 25 ec  Wasser mit 
darauf folgender Destillation, wird noch zweimal wiederholt. 

Der Wasserzusatz dient zur Verseifung des gebildeten $chwefel- 
s~ureesters des Glycerins; das regenerirte Glycerin kann dann mit der 
Jods~ture wieder in Reaction treten. 

1) Bull. de la soc. chim. de Paris (3. Sdr.) 27, 629. 
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In tier Vorlage wird das aberdestillirte Jod mit 1/loNormal-Thio- 
sulfatl0sung titrirt. 

Bei Gegenwart yon Chloriden kann die Bestimmung in gleicher 
Weise ausgefiihrt werden. Ausserdem bestimmt m a n  aber in 10 cc der 
~erdiinnten, mit Calciumcarbonat neutralisirten Glycerinl6sung den 
~ehal t  an Chloriden durch Titration mit 1/loNormal-SilberlSsung unter 
Yerwendung yon neutralem Kaliumchromat als Indicator. 

Ftir je 10 cc der verdiinnten GlycerinlSsung seien A cc 1/loThio- 
uulfatlSsung nnd a cc  1/loNormal-SilberlOsung gebraucht worden. 

In den angewandten 10 cc GlycerinlSsung sind dann 
(A - -  1,2a) 0 ,0127 .0 ,2587  g Glycerin vorhanden. 

C h a u m e i I ftihrt ftir diese Berechnnngsart folgende Begrfindung an. 
Die Saizs~ure tritt  mit der Jods~ure nach folgender Gleichung in 
Reaction : 

J205 ~-  10 HC1 -~- 1 0 K J  ~ 10KCI - t -  5H20 ~-  125. 
F a r  355 Theile Chlor werden demnach 1524 Theile Jod m e h r  

abgesehieden. 
Es entsprechen nun a cc 1/loNormal-Silberl0sung a .0 ,00355  g 

(~hlor, demnach a.0~01524 g Jod. 

Diese entsprechen aber a .  0,01524 _ 1,2 a cc 1/10 Normal-Thiosulfat- 
0,0127 

1O3ung, welche daher yon den direct verbrauchten A Cubikcentimetern 
bei der Berechnung in Abzug zu bringen sind. 

Die angeftihrten Beleganalysen zeigen gute Uebereinstimrnung mit 
den nach dem Bichromat-Verfahren ausgeftihrten Analysen. 1) 

IV. Speciel le  ana ly t i sche  Methoden. 

2. A u f  P h a r m a c i e  b e z f i g l i c h e .  

Yon 

H. Mfihe. 

Ueber Crocus berichtcn C a e s a r und L o r e t z 2). 
Die Yerf~lschungem denen der Safran in grossem Maasse ausgesetzt 

ist, rahren yon Zwischenh~ndlern her und sind verschiedener Art. Einen 

1) Vergl. diese Zeitschrift 2~, 587. 
2) Pharm. Ccntra]halle 88, 30. 


