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Mitteilungen aus der Laboratoriumspraxis.”

Aus dem Laboratorium des Kantonschemikers Basel-Stadt,
Von HANS KREIS und JOSEF STUDINGER.

I. Die Neusal-Methode.

Angeregt durch einen Aufsatz von M, Popp') haben wir die Neusal-
Methode fiir Serienuntersuchungen von Milch eingefiihrt, nachdem wir
uns iiberzeugt hatten, dass die Ergebnisse mit denen der acidbutyrome-
trischen Methode geniigend genau iibereinstimmen, wenn man bei Ver-
wendung der Acidbutyrometer, wie es Popp angibt, statt 9,7 cm? nur
9,2 em? Mileh nimmt und die Menge des erforderlichen Isobutylalkohols
durch Ausprobieren ermittelt. :

Um vom Bezug der zur Bereitung der Neusallosung erforderlichen
Salzmischung unabhéingig zu sein, haben wir deren Zusammensetzung er-
mittelt und geben hier die Vorschrift zur Herstellung der Losung fiir
etwa 60 Proben mittelst der alten Acidbutyrometer.

Je 50 g Natriumsalicylat und Natriumzitrat werden in 240 cm?
Brunnenwasser gelost und dazu 86 cm?® Isobutylalkohol (statt der vor-
geschriebenen 96 cm?) gegeben. So erhidlt man 375 cm?® Losung, die mit
dem gleichen Volum Brunnenwasser zu verdiinnen ist. Zur Farbung
figt man etwa 0,1 g Methylenblau hinzu.

Die mit dieser Losung erzielten Ergebnisse werden mit gleichzeitig
ausgetithrten acidbutyrometrischen Bestimmungen verglichen und je nach
Bedarf setzt man weitere Mengen I[sobutylalkohol hinzu, bis die Ergeb-
nigse nur noch um hoéchstens 0,0506 voneinander abweichen.

Die Kosten dieses Verfahrens sind etwas hoher als bei der Acid-
butyrometrie, was aber durch die Schonung der Gummistopfen und der
Laboratoriumswische, sowie durch die weiteren von Popp erwihnten
Vorziige wohl ausgeglichen wird.

Il. Nachweis und Bestimmung von Vanillin in Branntwein.

Nach dem Lebensmittelbuch (Anhang zur 3. Auflage, Seite 43) ist
«Zusatz von Vanillin anzunehmen, wenn der Geruch nach Vanillin im
Aetherextrakt nach der Reinigung mit Kaliummetasulfit wahrnehmbar
ist und eine deutliche Reaktion nach Moerk eintritt ».

Zahlreiche Untersuchungen haben uns davon iiberzeugt, dass diese
Schlussfolgerung nicht immer als richtig anerkannt werden kann, weil
die Geruchspriifung zu empfindlich ist und die Moerk-Reaktion Vanillin

1) Chemikerzeitung, 1927, Nr. 28.
*) Vorgetragen in der Sitzung des Verbandes der Kantons- und Stadt-Chemiker in
Glarus, am 16. September 1927,
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nicht eindeutig erkennen lisst. Beispielsweise lassen sich Spuren von
Vanillin auch in Aetherextrakten aus Eichenholz durch den Geruch
erkennen und man erhilt nach Moerk eine Reaktion, die aber nicht von
Vanillin herriihrt, sondern von einer vorliufig noch unbekannten Sub-
stanz. Auch die im «Anhang» erwihnte Priifung mit Amylalkohol ist
unzuverldssig, indem nicht jeder Amylalkohol sich dazu eignet und in
manchen Fillen auch bei Verwendung von sonst tauglichem Amylal-
kohol der Farbstoff sich nicht ausschiitteln lasst. Es scheint, dass die
Loslichkeit von der Art der Brombehandlung abhingig ist.

An Stelle der Reaktion von Moerk glauben wir eine Reaktion von
I, Nickel aug dem Jahr 1890, die nach unseren bisherigen Erfahrungen
fir Vanillin eindeutig und charakteristisch ist, empfehlen zu kénnen,

Leider finden sich in dem Buch von Dr. Emil Nickel: « Die Farben-
reaktionen der Kohlenstotfverbindungen», durch welches die Reaktion
zuerst bekannt wurde, keine niheren Angaben iiber die Zusammensetzung
und Anwendungsweise der Nickel’schen Losung. s heisst dort nur:
«Kocht man eine Vanillinlosung mit einer kaliumnitrithaltigen Queck-
silberchloridlésung, so tritt nach einigen Minuten eine hiibsche violette
Reaktion ein», obwohl gleichzeitig erwiihnt wird, dass «die Empfindlich-
keit dieser Reaktion von der Zusammensetzung des Reagens abhingt ».

Wir haben nun gefunden, dass man nach folgender Vorschrift be-
stindige, weinrote Farbungen, die sich gut zur colorimetrischen Bestim-
mung eignen, erhilt.

T g Quecksilberchlorid und 4,4 ¢ Kaliumnitrit, was auf 1 Mol Queck-
silberchlorid 2 Molen Kaliumnitrit entspricht, werden in 100 c¢m3 Was-
ser gelost. Von einem in geringer Menge sich bildenden braunen Nieder-
schlag wird abfiltriert. Zu 1 em?® der wisserigen Losung des nach dem
Lebensmittelbuch behandelten Aetherextraktes aus Branntwein setzt man
1 em?® Reagens und erhitzt wéhrend 15 Minuten im kochenden Wasserbad.

0,02 mg Vanillin in 1 ecm? Wasser geben noch eine deutliche Rot-
farbung.

In 11 Proben von Cognac und Rum, die nach der Beurteilung im «An-
hang» als mit Vanillin versetzt zu betrachten waren, konnte solches nach
Nickel nicht nachgewiesen werden, wihrend in einem Cognac, dessen
Aetherextrakt keine deutliche Moerk-Reaktion gab, nach Zusatz von
1,56 mg Vanillin auf 1 Liter, noch 1 mg Vanillin nach Nickel wieder ge-
funden wurde.

Die eingangs erwihnten Eichenholzextrakte gaben nach Nickel keine
Vanillinreaktion. _

Wir konnen also auf Grund unserer Erfahrungen einen Vanillin-
zusatz nur dann annehmen, wenn sich solches auch durch die Reaktion
von Nickel nachweisen und bestimmen lasst.
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