Normering af og Kontrolanalyse

paa Frugttraeekarbolineum.
Af J. L. Schnicker.

Sammenhangen mellem den kemiske Sammensatning af en Frugt-
treekarbolineum og dennes Virkning i Marken er endnu for ufuldstsen-
dig kendt til, at man af en kemisk Analyse alene kan afgore, om den
ene Vare vil vaere mere virksom end den anden. Derimod er man ved
en kemisk Analyse i Stand til at afgere, om en Frugttraekarbolineum
i det hele taget har en saadan Sammensatning, at den maa anses for
at veere egnet som Bekampelsesmiddel, om en og samme Frugttree-
karbolineum fra Aar til Aar holder samme Sammensztning og frem
for alt, om den udleverede Vare er den, Kunden har forlangt, eller
om der er udleveret en anden Vare eller foreligger en Forfalskning.

Ved Bedommelse af, om en Frugttreekarbolineum maa anses for
at vaere egnet til Formaalet, leegger Biologische Reichsanstalt fur
Land- und Forstwirtschaft, Berlin, folgende Normer til Grund.

Normering.

1. Frugttrzkarbolineum skal vaere af homogen flydende Beskaf-
fenhed og maa hverken vise Lagdeling eller Udskillelse af Bundfald.

2. En 10—15 pCt.-holdig Emulsion af Frugttreekarbolineum, frem-
stillet med destilleret Vand, maa efter rolig Henstand i 72 Timer i en
vel tillukket Beholder ikke vise nogen Udskillelse af Olielag.

3. Frugtirekarbolineum skal indeholde mindst 60 pCt. Stenkuls-
olie, hvoraf mindst 20 pCt. skal destillere ved en Temperatur over
270° C. )

4. Restindholdet maa, forsaavidt det ikke bestaar af Kulbrinter
af den angivne Beskaffenhed, kun indeholde Stoffer, hvis Uskadelighed
er bekendt.

5. Frugttreekarbolineum maa ikke indeholde mere end 15 pCt.
sure Bestanddele (iseer Fenoler) og ikke mere end 4 pCt. Baser (Py-
ridin, Kinolin).

Punkt 2 undersages paa folgende Maade: 15 g Frugttraekarbolineum
afvejes i en”Erlenmeyerkolbe, blandes forst omhyggeligt med 15 cm?
destilleret Vand, derpaa med 20 cm?® og til Slut tilssttes 100 cm® paa
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een Gang. Efter omhyggelig Omrystning hseldes Emulsionen op i et
smalt 100 cm? Cylinderglas, saaledes at Glasset er omtrent fuldt, hvor-
paa det lukkes med en tilslebet Glasprop. Efter rolig Henstand i 72
Timer ijagttages Emulsionen.

Punkterne 3 og 5 behandles under Kontrolanalyse.

) Kontrolanalyse.
Frugttreekarbolineum forsynes med Analyseetiket, paa hvilken

angtves: pCt. Kulbrinter,

Fenoler,

Tjeerebaser,

vandfrit Emulgeringsmiddel,
Vand.

Rigtisheden af Angivelserne kontrolleres paa folgende Maade:

Vand.

50 g Frugttreekarbolineum og 50 g vandmeettet Xylol blandes i et
Xylol-Vandhestemmelsesapparat, som er forsynet med Tilbagelgbsrear,
Vandkeler og et inddelt Glasrer, paa hvilket Vandmangden direkte
kan aflzeses. Ved Destillation samler der sig i Glasreret to Vadske-
lag, som er skarpt adskilte, det gverste bestaaende af organiske Be-
standdele, det nederste af Vandet. Den dobbelte Meengde af Aflaesningen
angiver det procentiske Vandindhold i Proven.
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Kulbrinter, Tjeerebaser, Fenoler.

a) Kulbrinter. 50 g Frugttreekarbolineum, 60 cm?® 10 pCt. Kalium-
hydroxydoplesning og 125 cm® Vand rystes kraftigt 2 Minutter i en
Skilletragt. Blandingen udrystes kraftigt 3 Gange med henholdsvis
300—100 og 100 cm® Ather og henstilles, til de to Lag har adskilt sig
helt, hvorpaa det nederste vandige Lag bringes over i en anden Skille-
tragt. Atheren udvaskes ved kraftig Udrystning med 50 em® Vand,
som seettes til det ovrige vandige Lag. (Vil det vandige og wtheriske
Lag ikke adskilles inden for en rimelig Tid, maa der til Udrystningen
anvendes en stgrre Athermszengde.)

/Etheren, indeholdende Kulbrinter og organiske Baser, udrystes 3
Gange med Overskud af 4 pCt. Saltsyre (sadvanligvis er henholdsvis
50—25 og 25 cm? tilstreekkelig), og til Slut med 256 e¢m® Vand, som
fojes til det saltsyreholdige Lag.

AEtheren bringes over i en Erlenmeyerkolbe og rystes godt med
30 g udglodet, afkolet Natriumsulfat, hensettes Natten over og filireres
gennem Foldefilter, hvorpaa Filtret udvaskes med vandfrit Ather og
/Etheren afdestilleres. Naar starste Delen af Etheren er afdestilleret,
bringes Resten over i en med faa Stykker Pimpsten tareret, tor 200 cm?®
Erlenmeyerkolbe, og der destilleres videre, idet Kolben nu og da
rystes, til der ikke mere overdestillerer AEther. Kolben henstilles i
Torrekasse ved 100° i 2 Timer, afkoles i Ekssikkator og vejes. Den
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dobbelte Vagtforegelse af Kolben angiver det procentiske Indhold af
Kulbrinter i Praven.

b) Organiske Baser. Saltsyreudtrsekket fra Udrystningen af
ZEtheroplesningen med 4 pCt. Saltsyre gores alkalisk med 25 cm?
Natronlud (Kjeldahl) og udrystes 3 Gange med henholdsvis 50—25 og
25 c¢m?® Ether. De organiske Baser gaar da over i Atherlaget, som
fraskilles og terres Natien over med 10 g udgledet,. afkolet Natrium-
sulfat, filtreres derpaa gennem Foldefilter, som udvaskes med vand-
frit Ather, og Atheren afdestilleres i en med faa Stykker Pimpsten
tareret, ter 200 cm® Erlenmeyerkolbe ved en Temperatur, som ikke
maa overstige 60° C. Naar saa meget af Atheren er overdestilleret, at
der ikke gaar mere AEther over, og der ikke leengere viser sig Koge-
bobler i Vaedsken, terres Kolben en halv Time i Torrekasse ved 60°
Kolben afksles i Ekssikkator og vejes. Den dobbelte Vaegtforegelse an-
giver Prevens procentiske Indhold af Tjeerebaser.

¢) Sure Bestanddele (Fenoler). Den alkaliske Opl@smng fra a
indeholder Alkalisalte af Fenoler, Fedt og Harpikssyrer. Den i Oples-
ningen veerende Ether fjeernes ved Opvarmning i en ruammelig Beholder,
idet man maa passe paa Skumning paa Grund af Sabeindhold. Op-
lesningen tilseettes efter Afkeling Overskud af en Baryumkloridoples-
ning (ssedvanligvis vil 100 cm?® 10 pCt. Baryumklorid veere tilstraekkelig),
hvorved Baryumsaltene af Fedt og Harpikssyrer udfzeldes. Baryum-
saltene filtreres fra paa Foldefilter, som udvaskes med lidt fortyndet
Baryumkloridoplesning. Filtratet overmettes med Saltsyre og Oples-
ningen, som nu indeholder de fri Fenoler, udrystes i Skilletragt med
henholdsvis 100—50 og 50 cm? Ather. Atheren fraskilles, terres Nat-
ten over med 20 g udgledet, afkglet Natriumsulfat, filtreres derpaa
gennem Foldefilter og Filtret udvaskes med vandfrit ZAther, som fajes
til den svrige AEthermaengde. Atheren afdestilleres, og naar en pas-
sende Mangde er afdestilleret, overfares Resten til en med faa Stykker
Pimpsten tarerei, ter 200 cm® Erlenmeyerkolbe, hvorpaa der destilleres
videre ved ca. 60° C., indtil der ikke afdestillerer mere Ather. Kolhen
torres i Torrekasse ved 60° C. i 2 Timer, afkeles i Ekssikkator og vejes.
Den dobbelte Vagtforogelse angiver Provens procentiske Indhold af
Fenoler.

Fraktionering.

Baser 4+ Fenoler + Kulbrinter overferes ved Hjzelp af Ether til
en tareret 100 cm® normal Engler Refraktionskolbe. Etheren afdestil-
leres og Kolben vejes efter Afkeling. Der destilleres derpaa langsomt,
og naar Temperaturen gaar over 270° C., afbrydes Destillationen. Kol-
ben og Destillatet vejes. -




