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in 250 ¢c des klaren Filtrates das tberschiissige Jod mit !/, Normal-
Thiosulfatlésung.

Der Jodverbrauch der Salicylsiure, sowie der untersuchten Phemnole,
ist derselbe, wie der in der ersten Abhandlung angegebene.

Bei Thymol ist das Anwirmen auf 60—65° unndthig, da die
Jodaufnahme glatt bei gewthnlicher Temperatur erfolgt.

Nach der so modificirten Methode hat Messinger auch mit Er-
folg Salicylsiurepriparate wie Wismuth-Mercurisalicylat und
Salol untersucht. Letzteres, der Salicylsiurephenylester, wird durch
Alkali bei 60° verseift. Die alkalische Lisung enthilt alsdann salicyl-
saures Natrium und Phenolnatrium. Auf 1 Molecil Salol sind daher
mindestens 18 Moleciile Alkali in Anwendyung zu nehmen, und 12 Atome
Jod entsprechen 1 Moleciil Salol.

Eine Bestimmung des Glycerins grindet A. Chaumeill) auf
die Thatsache, dass Glycerin bei Gegenwart von concentrirter Schwefel-
siure durch Jodsiure quantitativ zu Wasser und Kohlensiure oxydirt
wird. Die Reaction verlduft gemiss folgender Gleichung:

5 C,H 05 + 73,0, = 1500, -}- 20H,0 4~ 14 J,

Das abgeschiedene Jod kann nach dem Ueberdestilliren in vor-
gelegte Jodkaliumlosung mit !/,, Normal-Thiosulfatlosung bestimmt werden.

Nach obiger Gleichung entsprechen 1778 Theile Jod 460 Theilen
Glycerin; 1 cc 1/, Normal-Thiosulfatlosung entspricht also

460 .
0,0127 1778 — 0,0127 ., 0,2587 g Glycerin.

Zur Ausfihrung der Analyse werden circa 10 g Glycerin mit Wasser
zu 1000 ce gelost. 10 ¢e dieser Losung bringt man in einen fiir jodo-
metrische Analysen geeigneten Destillationsapparat; man figt 25 cc
einer 20 procentigen Jodsiurelosung, 50 cc concentrirte Schwefelsdure,
einige Stiickchen Marmor hinzu und destillirt. Das entstandene Jod
wird in die mit 20 procentiger Jodkaliumlosung beschickte Vorlage tiber-
destillivt; der Inhalt des Destillationskolbens entfirbt sich bald. Man
lidsst etwas erkalten, bringt 25 cc Wasser in den Destillationskolben und
destillirt wiederum., Diese Operation, Zusatz von 25 cc Wasser mit
darauf folgender Destillation, wird noch zweimal wiederholt,

Der Wasserzusatz dient zur Verseifung des gebildeten Schwefel-
sdureesters des Glycerins; das regenerirte Glycerin kann dann mit der
Jodsdure wieder in Reaction treten.

1) Bull. de la soc. chim. de Paris (3. Sér.) 27, 629.
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In der Vorlage wird das uberdestillirte Jod mit !/, Normal-Thio-
sulfatlosung titrirt.

Bei Gegenwart von Chloriden kann die Bestimmung in gleicher
Weise ausgefiihrt werden. Ausserdem bestimmt man aber in 10 cc der
verdiinnten, mit Calciumcarbonat wueutralisirten Glycerinlosung den
Gehalt an Chloriden durch Titration mit !/, Normal-Silberldsung unter
Verwendung von neutralem Kalinmchromat als Indicator.

Fir je 10cc der verdinnten Glycerinlosung seien A cc 1/, Thio-
sulfatlosung und a ce !y, Normal-Silberlosung gebraucht worden.

In den angewandten 10 cc Glycerinlosung sind dann

(A — 1,2a) 0,0127.0,2587 g Glycerin vorhanden.

Chaumeil fahrt fir diese Berechnungsart folgende Begriindung an.
Die Salzsiure tritt mit der Jodsiure nach folgender Gleichung in
Reaction:

Jy0, +10HCl 4 10KJ = 10KCl 4- 5 H,0 -} 12J.

Fir 355 Theile Chlor werden demnach 1524 Theile Jod mehr
abgeschieden.

Es entsprechen nun acc 1/;,Normal-Silberlosung a.0,00355¢

Chlor, demnach a.0,01524 ¢ Jod.
. a.0,01524
Diese entsprechen aber ——O~—’0127
losung, welche daber von den direct verbrauchten A Cubikcentimetern
bei der Berechnung in Abzug zu bringen sind.

Die angefithrten Beleganalysen zeigen gute Uebereinstimmung mit
den nach dem Bichromat-Verfahren ausgefiihrten Analysen.!)

= 1,2acc’/;,Normal-Thiosulfat-

IV. Specielle analytische Methoden.

2, Auf Pharmacie beziigliche.
Von

H, Miihe.

Ueber Crocus berichten Caesar und Loretz?),
Die Verfilschungen, denen der Safran in grossem Maasse ausgesetzt
ist, riihren von Zwischenhéindlern her und sind verschiedener Art. Einen

1) Vergl. diese Zeitschrift 25, 587.
2) Pharm. Centralhalle 33, 30.



