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scheidet sich Weinstein aus, der leicht an die Kolbenwandungen verspritzt,
weshalb ein besonders griindliches Mischen mit den zuzusetzenden Reagentien
erforderlich ist) die richtige Konsistenz aufweist. Dampft man zu stark ein,
so lisst sich der Riickstand nicht mehr gut mischen, und ist er noch zu
wasserhaltig, so tritt die Kondensation nicht oder nur sehr unvollstindig ein.
Ziweckmiissig wird deshalb der Kolben gegen Schluss der Destillation von
Hand umgeschwenkt, bis sein Inhalt die richtige Konsistenz aufweist. Der De-
stillationsriickstand wird unter dem Vakuum belassen, bis sich der Kolben
kalt anfiihlt. Dann werden + Tropfen, bei zu erwartendem hohen Gehalt
an Obstwein entsprechend mehr, Benzaldehyd und 1,0 em3 Schwefelsiure
(1 Vol. Wasser und [ Vol. konzentrierte Schwefelsiure) zugegeben, das Ganze
lingere Zeit tiichtig durchgeschiittelt und dann mindestens 10 Stunden ver-
schlossen in der Kilte stehen gelassen.

Nach Ablauf dieser Frist fiigt man zum Reaktionsprodukt allméhlich
und unter Schiitteln ca. 100 e¢m3 destilliertes Wasser. Bei Gegenwart von
Obstsaft, die bei Zusiitzen von mindestens 10% bei richtigem Arbeiten meist
schon daran zu erkennen ist, dass die Reaktionsmasse zu einem Kuchen
erstarrt, wihrend sie ber unvermischtem Wein noch teilweise fliissig bleibt,
bleibt der entstandene Dibenzalsorbit als weisser, flockiger Niederschlag
ungelost, wihrend das Reaktionsprodukt von reinem Wein sich in der glei-
chen Menge Wasser nahezu klar auflost oder sich nur ganz geringe Mengen
Niederschlag absetzen. Sind diese Mengen irgendwie erheblich, so wieder-
holt man den Versuch mit 200—300 cm3 des gleichen Weines und priift
den Niederschlag nach dem in der nachfolgenden Arbeit des Herrn Dr. Zich
beschriebenen Verfahren.

Zweckmiissig ist eine Vergleichung mit notorisch echtem Wein der
gleichen oder #hnlichen Herkunft rein und mit 1090 Obstsaft verschnitten.

Den Herren Dr. Zich und Dr. von Fellenberg danke ich fiir ihre wert-
volle Mitarbeit an den vorliegenden Untersuchungen.

Leberfiihrung von Dibenzalsorbit in Hexaacetylsorbit.
Von Dr. C. ZACH.,
(Vergl. vorstehende Mitteilung.)

(Mitteilnng aus dem Laboratorium des Eidg. Gesundheitsamtes.)
Vorstand: Dr. J. Werder.)

Zur einwandfreien TIdentifizierung des Sorbites aus obstweinhaltigen
Getrinken ist es notwendig, die Sorbit-Benzaldehydverbindung in die gut
kristallisierende Hexaacetylverbindung iiberzufithren. Zu diesem Zwecke
wird der Dibenzalsorbit nach Meunier1) mit verdiinnter Siure in die Kom-

) Ann. chim. phys., 22) 412 (1891).
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ponenten gespalten und der entstandene Sorbit acetyliert. Krforderlich sind
mindestens 0,05 g Dibenzalsorbit, welche Menge im allgemeinen aus 100
bis 200 c¢m3 eines 100% Ohstwein enthaltenden Getriinkes zu erhalten ist.

Man verfihrt in folgender Weise:

Der Niederschlag von Dibenzalsorbit wird filbriert und mit Wasser aus-
gewaschen. 0,05 g des bei 105" getrockneten Produktes erhitzt man in
einem 50 c¢m3 Erlenmeyerkilbchen mit 2 em3 N-Schwefelsiiure | Stunde auf
dem Wasserbade, zweckmiissig unter Verwendung eines Birnenkiihlers nach
Th. v. Fellenberg?). 1is sollen jetzt keine Flocken von unverindertem Dibenzal-
sorbit mehr vorhanden sein. Nach dem Erkalten wird der entstandene Benz-
aldehyd durch mehrmaliges Ausschiitteln mit Aether entfernt und der im
Kolbchen verbliebene Aetherrest durch kurzes Frwirmen und Einblasen von
Luft beseitigt. Die wisserige Losung wird nun nach Versetzen mit | Tropfen
Phenolphthalein mit Barytlauge genan neutralisiert. Nach einigem Stehen
auf dem Wasserbade wird vom entstandenen Bariumsulfat abfiltriert und
das klare I'iltrat in einem 50 c¢m3 Rundkélbchen im Vacuum bei Wasser-
badtemperatur zur Sirupkonsistenz eingedampft. Der Riickstand wird nach
Tutin3) acetyliert, indem man den Kélbcheninhalt nach Zusatz von 0,5 ¢m3
Essigsdureanhydrid und | Tropfen Pyridin 1 Stunde auf dem Wasserbade
erhitzt. Zur noch warmen Lisung werden unter kriftigem Schiitteln all-
méahlich 5 em? Wasser zugesetzt, worauf nach mehrstiindigem Stehen die
Acetylverbindung in grossen, farblosen, derben Prismen auskristallisiert. Zur
Beschleunigung der Kristallisation empfiehlt sich, die Liosung mit einer Spur
von reinem Hexaacetylsorbit anzuimpfen.

(elegentlich kann es vorkommen, dass die Acetylverbindung trotz 12-
stiilndigem Stehen nicht auskristallisiert. In diesem Fall wird die Losung
ausgeithert, die dtherische Losung nacheinander mit Wasser, 10 %oiger Soda-
losung und wieder mit Wasser gewaschen, und der nach dem Abdestillieren
des Aethers verbleibende Riickstand mit 5 e¢m3 heissem Wasser versetzt,
worauf die Acetylverbindung nach mehrstiindigem Stehen auskristallisiert.

Der auf diese Weise erhaltene Hexaacetylsorbit zeigt meist ohne weitere
Umkristallisation den richtigen Schmelzpunkt von 98/99¢. Ist dies nicht der
I'all, so muss die Verbindung noch aus heissem Wasser umkristallisiert werden,

?) Diese Mitt., 15, 242 (1924).
3) The Bioch. Journ., 19, 416 (1925).
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