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INDLEDNING

I Aaret 1912 udsatte Det Kgl. Danske Videnskabernes Selskab en Prisopgave 

for det Thottske Legat for Undersøgelser over Nikotinindholdet i Tobak og Tobaks

præparater.

Opgaven gik ud paa at udarbejde en paalidelig og let M ethode til at bestemme 

Nikotin i Tobak og Tobakspræparater, en M etode, der tog Sigte paa saavel Uren

heder som Ammoniak og Indblandinger som Pyridinbaser. Besvarelsen skulde des

uden indeholde indgaaende, kritiske Vurderinger al de hidtil anvendte Analysemetoder, 

samt en Undersøgelse af, hvilken Indflydelse Tilberedningen havde paa lobaks

præparaternes Nikotinindhold.

Nærværende Afhandling er med faa Æ ndringer og Udeladelser den indleverede 

Besvarelse. Der er taget Hensyn til de Indvendinger, der blev gjort i Bedømmelsen’).

Bestemmelsen af Nikotin i Tobak har tidlig beskæftiget Kemikerne. Den første, 

der forsøgte at udarbejde en ganske vist ret ufuldkommen M etode, var Sc h l ö s in g 2). 

Senere har der været foreslaaet mange forskellige M etoder. Det er dog først K i s s l in g 3), 

der udarbejder en M etode, som trods sine M angler er saa god og velbegrundet, at 

den har kunnet holde sig til nu, ja endog været fordrukken for de mange nyop

dukkede Konkurrenter.

Spørgsmaalet om Bestemmelsen af Nikotin i Tobak og Tobakspræparater er 

navnlig bleven aktuelt i de senere Aar, hvor disse har faaet saa stor Betydning for 

Landbruget4).

I dette Arbejde har jeg kritisk gennenigaaet de hidtil anvendte Analysemetoder 

(fra K i s s l in g ’s til 1914) og søgt at skaffe mig saa fyldigt et Bevismateriale som  

muligt, inden jeg udtalte mig om M etodens Værdi. Jeg søgte derfor et M iddel, der 

tillod mig at kritisere de omhandlede M etoder paa deres forskellige Stadier. Dette 

fandt jeg i Be r t r a n d ’s  Alkaloidreagens, Kiselwolframsyren.

Først er Nikotin og Nikotinsaltenes Forhold overfor dette Reagens undersøgt. 

Hertil gjaldt det om at skaffe sig rene Præparater.

*) Oversigt over Det Kgl. Danske Vidensk. Selskabs Forhandlinger. 1914. Nr. 1. S. (32)- (35).

2) Archiv d. Pharmacie. Bd. 101. Pag. 311. (Aar 1847.)

3) Zeitschr. f. analyt. Chemie. Bd. 21. Pag. 64.

4) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 20.

8*
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M e r c k ’s  N ikotinklorhydrat er et hvidt K rystalpulver, lelopl. i V and og m eget 

hygroskopisk. D et tørredes over P2O- i V akuum og afvejedes altid i V ejeglas. A na

lysen deraf gav følgende R esultat:

K væ lstofbestem m else (K j e l d a h l . A r n o l d -W e d e m e y e r  l )):

’) Zeitschr. f. analyt. C hem ie. B d. 31. Pag. 525.

2) B er. d. D eut. chem . G es. B d. 24. Pag. 66.

8) A rchiv d. Pharm acie. 1893. Pag. 382.

4 ) B er. d. D eut. chem . G es. B d. 37. Pag. 1231.

5) C om ptes rendus. Tom e 128. Pag. 742.

6) B ulletin de la société chim ique de France. 4. Série. Tom e 5. Pag. 241.

7) U . S. D epartm ent of agriculture. B ureau of anim al industry . B ulletin 133. A pril 1911.

Fundet ll,93°/o N, beregnet for C 10H 14zV 2 . 2HCI 11,92 °/o N.

K loridbestem m else :

Fundet 30,08  °/o Cl, beregnet 30,17  °/o Cl.

D et heraf frem stillede Platinkloriddobbeltsalt gav ved G lødning 34,17 °/o og  

34,07 °/o Pt., beregnet 34,12  °/o Pt.

D et frem stillede Pikrat sm eltede ved 216°— 218°, P i n n e r 2) angiver 218°.

Efter disse A nalyser har jeg arbejdet m ed Saltet og betragtet det som rent.

D esuden har jeg frem stillet N ikotin af Tobaksextrakt efter P i n n e r ’s  M etode 3). 

R aaproduktet, o: Fraktionen m ellem 220°- 260°, rektificeredes to G ange i en B rint

strøm . K p.764 m m 247° (P i c t e t  angiver K p.73O m m 246°,l4)).

Præ paratet var farveløst, i tykke Lag svagt gullig t; det opbevaredes i tilsm eltede 

Flasker.

N ikotinets Forhold overfor K iselw olfram syre.

G . B e r t r a n d 5) liar indført K iselw olfram syre som R eagens paa A lkaloider. 

H an beskriver flere Salte, dog ikke N ikotinsaltet, og angiver R eagensets Følsom hed  

overfor en R æ kke A lkaloider, sam t foreslaar det anvendt til B estem m else af disses 

Æ kvivalenttaL

Senere har han sam m en m ed M . Ja v i l l i e r 6) anvendt det til kvantitativ  B estem 

m else al N ikotin i Tobak (herom senere). D e angiver Saltets Sam m ensæ tning til 

2C 10H 14N 2 . 2H 20.12W O 3 . Sz O 2  +  5H 2O , naar det er tørret ved 30°, sam t at det taber 

de 5 M ol. H2O ved Tørring ved 120°. D et er dog først R o b e r t  M . C h a p in  7), der 

behandler M etoden kritisk og udvikler den til en god væ gtanalytisk M etode.

K iselw olfram syre er et fin t R eagens paa N ikotin . B e r t r a n d  angiver 1 : 300000, 

og C h a p in  finder det endnu følsom m ere, naar det anvendes i svag sur V æ dske, 

(0 ,1 %  HCl).
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C h a p in  bestem m er N ikotin ved at fæ lde i> svag saltsur O pløsning m ed O verskud  

af en K iselw olfram syreopløsning  (12  % ). B undfaldet udvadskes og glødes eller tørres  

ved 120° til konstant V æ gt.

1) G lødningsm etoden.

D er anvendes en Platindigel, da denne let renses, og heri glødes Filteret m ed  

det veludvaskede B undfald. For at faa alt K ul bræ ndt bort, m aa m an ophede  

D iglen uden Laag og dreje den hyppig. V ed om hyggeligt A rbejde kan m aa faa alt 

Filterkul bræ ndt bort udvendig, m en i den porøse G lødningsrest kan der holdes 

noget K ul tilbage og noget W O 3 kan reduceres. D esuden er W O 3 m aalelig flygtigt 

ved den Tem peratur, der m aa anvendes for at faa alt K ul bræ ndt bort. C h a p in  

om taler et Forsøg, hvor der ved 40 M inutters G lødning over en Teclus B ræ nder og  

5 M inutter over en B læselam pe tabtes 0,0019 . H an foreslaar derfor at gløde m ellem  

5 å 10 M inutter over en Teclus B ræ nder, efter at alt K u] er bræ ndt bort.

2) V ejning som  Salt, tørret ved 120°.

Saltet sam les i en G oosch-D igel, udvaskes m ed fortyndet Saltsyre, til Filtratel 

ikke reagerer m ed N ikotinopløsning. D iglen tørres til konstant V æ gt ved 120°— 130° 

og vejes derefter. D a Saltet er m eget hygroskopisk, m aa D iglen vejes i V ejeglas. 

C h a p in  anbefaler M etoden som m eget exakt, m en m ener, at den hurtigere G løde- 

nietode er tilstræ kkelig til alm indelig B rug.

C h a p in  har i sit udm æ rkede A rbejde gjort Forsøg m ed at udvaske B undfaldet 

m ed saa m egen V æ dske, at Filtratet var 500 cm :i (der fæ ldedes i ca. 50 cm 3 O pløsn.) 

og 900 cm 3 , uden at R esultatet forandredes. Til U dvaskning brugtes fortyndet Salt

syre, 1 cm 3 stæ rk Saltsyre i 1 Liter V and. H an har desuden forsøgt at faa B und 

faldet til at sam le sig hurtigere ved at variere Tem peraturen og Syrekoncentrationen. 

R esultatet var, at m an fæ lder bedst i ret stæ rk saltsur V æ dske, 2— 5— 10 cm 3 for

tyndet Saltsyre (1— 4) til 100 cm 3 V æ dske, sam t ved under 30°. Fæ ldningen er, hvis 

m an om rører m ed H øreapparat, fuldstæ ndig i Løbet af ca. V s Tim e, og B undfaldet 

sm ukt krystallinsk.

K a r l  N o r d 1), der hverken synes at kende B e r t r a n d  &  Ja v i l l i e r ’s  eller C h a p in ’s  

A rbejde, fæ lder m ed K iselw olfram syre og bestem m er N ikotin i B undfaldet efter T o t h ’s  

M etode (se senere). H an finder i B undfald, der er fæ ldede i neutral O p]., 12,24 °/o 

N ikotin  (=  2,12  °/o N). Saltets Sam m ensæ tning, m ener han, skal væ re 4C 10H 14N 22H 2O . 

SiO 212W O 3+nH 2O i A nalogi m ed Salte af ensyrede B aser, f. Eks. Pyridin. I saa Fald  

skulde det vandfri Salt indeholde 18,4 °/o N ikotin. V ed Fæ ldning i sur V æ dske fandt 

han højst 1,63  °/oN i B undfaldet (N bestem t efter K j e l d a h l  ved K ogning m ed CuO, 

K2SOt og H2SOJ. G lødningsresten var 88,43% og 88,63  °/o. B undfaldet er vasket 

ved den m indst m ulige M æ ngde koldt V and og tørret en Tim e ved 120°.

B e r t r a n d  & Ja v i l l ie r  (1. c.) har undersøgt Saltet fæ ldet i svag saltsur V æ dske  

og finder den lørst angivne Sam m ensæ tning. C h a p in  har kun undersøgt G lødnings- 

restens M æ ngde.

*) Tidsskrift for K em i, Farm aci og Terapi. 1912. Pag. 116,



B. og .1. finder:
Glødningsrest 

beregnet 88,79 °/o

fundet 88,76 °/o

Kvælstof (Dumas’ Metode)

1,72 °/o

1,75 °/o

Jeg har undersøgt Salt fældet i sur og svagt alkalisk Vædske.

1) Fæ 1 dning i svagt alkalisk Vædske.

15 g Kiselwolframsyre — opløst i 100 cm3 Vand — neutraliseredes nøjagtig med 

NaOH(nh) og fortyndedes til 200 cm3. 0,7 g Nikotin opløst i 200 cm:! Vand fældedes 

med ovennævnte Kiselwolframsyreopl., Bundfaldet, der var svagt rosafarvet, satte sig 

vanskelig, udvaskedes for Sugeren med Vand, til Filtratet ikke fældedes af sur

Nikotinopløsning.

Det ved 120° tørrede Salt gav følgende Analyseresultater:

Glødningsrest:
Afvejet Glødningsrest i °/o

1,0312 g 0,8439 g 81,83

0,9474 g 9,7743 g 81,73

Kvælstofbestemmelse efter Kjeldahl-Arnolds Metode

Afvejet Forbrugt °/o N

1,0371 g 16,35 cm3 nhoH2SOx 2,21

2) Fældning i svag sur Vædske.

0,7 g Nikotin opløst i 200 cm3 Vand fældedes med Overskud af fri Kiselwolfram-

syre og udvaskedes med Vand som før. Det ved 120° tørrede Salt gav følgende

Analyseresultater:

Glødningsrest:
Afvejet Glødningsrest i °/o

1,0409 g 0,9247 g 88,83

1,0323 g

Kvælstofbestemmelse:

0,9158 g 88,72

Afvej et Forbrugt °/o N
1,1188 g 14,12 cm3 n/ioH2SOi 1,77

3) Fældning i stærkere sur Vædske.

1,5 g Nikotinklorhydrat opløst i 300 cm3 0,5 °/o HCl.Aq, fældedes ined Over

skud af Kiselwolframsyre og 

følgende Analyseresultater:

Glødningsresi:
Afvejet

0,9020 g

1,1147 g

udvaskedes som før. Det ved 120° tørrede Salt gav

Glødningsrest 

0,8008 g 

0,9910 g

i °/o 
88,78 

88,89
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K v æ ls to fb e s te m m e ls e :

A fv e je t F o rb ru g t ° /o  N

0 ,8 9 5 7  g 1 1 ,5 5  c m 3 n / io H 2S 0 4 1 ,8 1

0 ,7 9 9 4  g 9 ,7 0 „  „  „ 1 ,7 0

S o m  m a n s e r a f d is se  A n a ly s e r , h a r S a lte t , d e r e r fæ ld e t i s u r  V æ d s k e , d e n  a f  

B . &  J . a n g iv n e S a m m e n s æ tn in g . D e t i s v a g t a lk a lis k  V æ d s k e fæ ld e d e in d e h o ld e r  

fo r  m e g e n  N ik o tin . F o r  d e tte  S a lts  V e d k o m m e n d e s te m m e r N o r d ’ s  o g  m in e  R e s u lta te r  

g a n s k e g o d t o v e re n s , h v o r im o d  je g  f in d e r m e re K v æ ls to f e n d  h a n  i d e t S a lt , d e r e r  

fæ ld e t i s in V æ d sk e .

B e s te m m e ls e a f N ik o tin s a l te m e d K is e lw o lf ra m s y re .

E n  N ik o tin o p l . fæ ld e d e s  m e d  O v e rsk u d  a f  e n  1 2  ° /o  O p lø s n in g  a f  K is e lw o lfra m s y re  

o g  h e n s til le d e s  N a tte n  o v e r  (1 4 — 1 8  T im e r ) . B u n d fa ld e t b e h a n d le d e s p a a  to  M a a d e r :

1 ) V e jn in g  s o m  S a lt.

B u n d fa ld e t s a m le d e s i e n G o o s c h -D ig e l , u d v a s k e d e s m e d d e n  m in d s t m u lig e  

M æ n g d e 0 ,5  ° /o HClAq o g  tø r re d e s v e d 1 2 0 ° t il k o n s ta n t V æ g t D ig le n  v e je d e s e f te r  

A fk ø lin g  i V e je g la s . T ø rr in g e n v a re d e s jæ ld e n  m e re  e n d  e e n  T im e . B u n d fa ld e ts  V æ g t  

m u ltip l ic e re t m e d  0 ,1 0 1 2 ( lo g  =  0 ,0 0 5 1 2  4 -  1 ) g a v  N ik o tin m æ n g d e n .

2 ) G 1  ø  d  n  i n  g  s  m  e  t  o  d  e .

B u n d fa ld e t s a m le d e s  p a a  e t F iltr a t, v a s k e d e s s o m  fø r , tø r re d e s  i e n  v e je t P la tin -  

d ig e l . D ig e l m e d  In d h o ld  (u d e n  L a a g ) g lø d e d e s  i s k ra a  S ti ll in g  o v e r  e n  B u n se n b ræ n d e r ,  

t i l a lt K u l v a r  b ræ n d t b o r t , o g  e f te rg lø d e d e s  s a a  5 -7  M in u tte r  o v e r  e n  „ M e k e r“ -B ræ n d e r .  

G lø d n in g s re s te n s  V æ g t m u ltip l ic e re t in e d  0 ,1 1 4 0  ( lo g  =  0 ,0 5 6 9 - i-1 ) g a v  N ik o tin m æ n g d e n .

D e r e r a n v e n d t to  N ik o tin k lo rh y d ra to p l . I o g  I I .

O p lø s n in g I . 1 ,6 2 8 5  g N ik o tin k lo rh y d ra t i V a n d  t il 2 5 0  c m 3

2 5  c m 3 =  0 ,1 1 2 4  g N ik o tin .

O p lø sn in g  I I . 1 ,5 8 2 1 g N ik o tin k lo rh y d ra t i V a n d t i l 2 5 0  c in : !

2 5  c m 3 =  0 ,1 0 9 1  g N ik o tin .

T a b e l A .

T ø rr in g  a f  S a lte t v e d  1 2 0 ° .

N ik o tin

S a lt fu n d e t b e re g n e t A fv ig e ls e  i ° /o

2 5  c m 3 O p l. + 2 5  c m ’ 1 ° /0 HClAq.................... 1 ,1 0 6 8 0 ,1 1 2 0 0 ,1 1 2 4 * 4 - 0 ,3 4

2 5  c m 8 O p l. +  1 0 0  c m 3 1 ° /0 HClAq.................... 1 ,1 1 0 5 0 ,1 1 2 4 0 ,1 1 2 4 0

2 5  c m 3 O p l. +  2 2 5  c m 3 1  « /0 HClAq.................... 1 ,1 0 9 4 0 ,1 1 2 3 0 ,1 1 2 4 4 - 0 ,0 9

2 5  c m 3 O p l. + • 2 0 0  c m ®  2  ° |0 HClAq.................... 1 ,0 7 8 7 0 ,1 0 9 1 0 ,1 0 9 1 0

2 5  c m 8 O p l. +  2  g  NH.Cl +  2 0 0  c m 3 1  ° /o HCl . 1 ,0 7 9 5 0 ,1 0 9 3 0 ,1 0 9 1 +  0 ,1 8

M id d e la fv ig e ls e 4 0 ,1 2  ° /o -
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Tabel B.

G ] ø d n i n g s r e s t b e s t e m ni e 1 s e.

Nikotin

Glødnings

rest
fundet beregnet

Afvigelse 

i °/o

25 cm3 fældet ufortyndet........................................ 0,9837 0,1121 0,1124 4- 0,26

25 cm3 + 25 cm3 1 °/0 HClAq.............................. 0,9832 0,1121 0,1124 -T- 0,26

25 cm3 + 100 cm3 1 °/0 HClAq.............................. 0,9800 0,1118 0,1124 4- 0,53

25 cm8 4- 225 cm3 1 °/0 HClAq.............................. 0,9807 0,1118 0,1124 -7- 0,53

10 cm3 + 250 cm3 1 ° lo HClAq.............................. 0,3930 0,0U8 0,0450 4- 0,44

25 cm3 + 1 g NHtCl + 200 cm3 1 °/0 HCl.......... 0,9498 0,1083 0,1091 4- 0,75

25 cm3 4- 2 g NH.Cl + 200 cm3 1 °/0 HCl.......... 0,9560 0,1090 0,1091 -J- 0,10

3 Archiv d. Pharmacie. Bd. 101. Pag. 312.

) Vierteljahrsschrift f. prakt. Pharmacie. Bd. 11. Pag. 351.

3) Annalen d. Chemie. Bd. 189. Pag. 318.

4) Zeitschrift f. analyt. Chemie. Bd. 20. Pag 567.

6) Smst. Bd. 21. Pag. 64.

°) Pharm. Zeitschrift f. Russland. Jahrg. 27. Pag. 3.

7) Zeitschrift f. atialyt. Chemie. Bd. 39. Pag. 201.

Middelafvigelse 4- 0,41 °lo.

Resultatet er, at Nikotin fældes „kvantitativt“ i Opløsning indeholdende 0,045 g 

i 25ccm:!, altsaa 0,018 °/o. Saltsyremængden og Fortyndingsgraden spiller altsaa ingen 

Rolle ved Fældningen.

Tilstedeværelsen af indtil 1 °/’o Ammoniumklorid forandrer heller ikke Resultatet.

Jeg har nu overalt anvendt Kiselwolframsyremetoden til at kontrollere de andre 

Metoder og derved opnaaet at kritisere dem ud fra et fælles Synspunkt og ved en 

fælles Metode.

Nikotinens Forhold overfor Indikatorer.

Allerede Sc h l o e s in g 1) titrerer Nikotin med fortyndet Svovlsyre og anvender 

Lakmuspapir som Indikator. Wit t s t e in 2), La n d o l t 3) og Sk a l w e it 4) bruger Lakmus- 

tinktur, senere anvender Kis s l in g 5) og Be il 6 7) Rosolsyre, og efterhaanden stiger 

Antallet af de foreslaaede Indikatorer.

Kippe n b e r g e r  ') er den første, der giver en samlet Oversigt over de forskellige 

Indikatoiers Anvendelse til Titrering af Alkaloider. Han opløser Alkaloidet i Over

skud af ”.>o II2S()[ og titrerer tilbage med n/r»o NaOH. Hans Titreringer er foretagne 

i 50 cm ' Vædske, Indikatoropløsningernes Styrke og den anvendte Mængde er „den
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sædvanlige“, andet angives ikke. Resultaterne er, al til Nikotin anvendes bedst 

Lakmoid, Jodeosin og Kochenille ret godt, Metylorange, Azolitmin, Hæmatoxylen og 

Fenolftalein er ubrugelige. Alle, selv de bedste af disse, Indikatorer giver for lavt 

et Resultat, idet Alkaloidernes Neutralsalte, paa Grund af hydrolytisk Dissociation, 

reagerer mere eller mindre surt.

Da det ved Nikotinbesteminelserne væsentlig drejer sig om at bestemme for

tyndede Nikotinopløsninger, har jeg gjort rent empiriske Forsøg over, hvor nøjagtig 

disse kan titreres ined forskellige Indikatorer.

Nikotinopløsningernes sande Styrke bestemtes med Kiselwolframsyre.

Fremgangsmaaden var følgende: Nikotinmængden afvejedes i et lukket Vejeglas 

og skylledes ud med Vand, Vædsken fyldtes op til 500 cm 3 ved 15°. Nikotinmængden  

bestemtes saaledes: 10 cm 3 af Opløsningen syredes med Saltsyre, fældedes med Kisel- 

wolframsyre; Bundfaldet samledes i en Goochs Digel, vaskedes med 0,5 °/o’s Saltsyre 

og tørredes ved 120° til konstant Vægt. Diglen vejedes i Vejeglas.

Til Titreringen anvendtes 25 cm3 Opløsning, der fortyndedes ined Vand til 

100 cm 3 eller 400 cm3. Titreringen blev foretaget i Erlenmeyerkolber stillede paa et 

hvidt Underlag. Jeg anvendte nli.oH2S(\ og titrerede fra en Schellbachs Burette og 

aflæste paa 0,1 cm3. (Brøkdele af Tiendedele cm3 fremkommer ved Omregning af 

w/ioH2S04 med „Faktor“.) Der er anvendt samme Burette og samme Pipette til alle 

Titreringer.

Jeg har prøvet følgende Indikatorer: Alizarinsulfonsurt Natron, Azolitmin, Fena- 

cetolin, Jodeosin, Kochenille, Lakmoid, Luteol, Metylrødt og Rosolsyre.

1) Alizarinsulfonsurt Natron; anvendt af G. Be r t r a n d  og Ja v il l ie r 1). Styrken 

angives ikke, jeg har brugt 0,2 g i 100 cm3 Vand.

2) Azolitmin. Jeg har brugt den af H i l l g e r 2) anbefalede Opløsning: 0,1 Azolit

min, 117,5 cm 3 Vand og 7,5 cm3 n;ioNaOH.

3) Fenacetolin anbefales først af Po po v ic i3), senere af R. Ch a pin . Der anvendes 

en 1 °/o’s Opløsning i 90 °/o’s Vinaand. Den af mig brugte blev højst tre Dage gammel, 

før den blev fornyet.

4) Jodeosin foresiaas af Ke l l e r  l) til Nikotinbestemmelser. Ke l l e r  anvender 

een Draabe 1 °/o’s vinaandig Opløsning, jeg har brugt 5 Draaber 2 °/oo vinaandig 

Opløsning.

5) Kochenille anvendt af He f e l m a n n  °). Opløsningen fremstilledes af 3 g pulve

riseret Kochenille, der macereredes i 5 Dage med 50 cm3 Vinaand og 200 cm 3 Vand.

6) Lakmoid er særlig undersøgt af Fo e r s t e r 6). Den anvendte Lakmoid opløstes 

i kogende Vand med blaa Farve; jeg brugte en vinaandig Opløsning, 0,2 g i 100 cm3.

Bulletin de la société chimique de France. 4. Serie. Tome 5. Pag. 141.

2) Pharm. Zeitung. 1893. Pag. 586.

3) Zeitschrift f. physiolog. Chemie. Bd. 13. Pag. 445.

4) Ber. d. deutsch, pharm. Ges. 1898. Pag. 147.

5) Pharm. Centralhalle. 1898. Pag. 524.

6) Zeitschrift f. analyt. Chemie. Bd. 29. Pag. 676.

I). K. D. Vidensk. Selsk. Skr., naturvidensk. og mathem. Afd., 8. Række, I. 2. 0
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7 .  L u te o l e r f r e m s t i l l e t a f  A l t h e n r e i t h 1 ) ; h a n  a n g iv e r e n  v in a a n d ig  O p lø s n in g  

1 — 3 0 0 . L i n d e 2 ) r o s e r d e n s tæ r k t t i l T i t r e r in g  a f A lk a lo id e r , o g s e n e r e f o r e s la a r  

K i s s l i n g  d e n  t i l N ik o t in 3 ) .

8 .  M e ty l r ø d t , f r e m s ti l l e t a f R u p p  o g  L o s e 4 ) ; d e a n v e n d e r d e n  t i l T i t r e r in g  a f  

f l e r e  A lk a lo id e r , d o g  ik k e N ik o t in . J e g  h a r b r u g t e n v in a a n d ig  O p lø s n in g  0 ,2  g i  

1 0 0  c m 3 .

9 .  R o s o ls y r e  a n b e f a le r  K i s s l i n g  i s in  f ø r s te  A f h a n d l in g  o m  N ik o t in b e s te m n ie l s e r .  

J e g  h a r b r u g t e n  1  ° /o v in a a n d ig  O p lø s n in g .

D e f ø lg e n d e  T a b e l le r  a n g iv e r F o r s ø g s r e s u l ta te r n e .

T a b e l 1 .

6 ,0 3 3 2  g N ik o t in  o p lø s t i V a n d  t i l 5 0 0  c m 3 ( 1 5 ° ) . 1 0  c m 3 g a v

a )  1 ,1 9 0 4  g K is e lw o l f r a m s y r e s a l t s v a r e n d e  t i l O ,i2 0 5  g )
b )  1 ,1 8 »  g  ,  , g  ) N ik o l in

0 ,1 2 0 3  gM id d e l ta l  

b e r e g n e t f o r r e n  N ik o t in 0 ,1 2 0 7  g .

2 5  c m 3 O p lø s n in g  t i t r e r e t

I n d ik a to r
V æ d s k e -  

m æ n g d e

I n d ik a to r 

m æ n g d e
c m 3  nj10H2SOi f u n d e t b e r e g n e t

A f v ig e l s e  

i ° /o

A liz a r in s u l f o n -  ( 1 0 0  c m 3 2  D r . 1 8 ,4 0

1 8 ,4 5

0 ,2 9 8 2 0 ,3 0 0 7 4 -  0 ,8

s u r t N a tr o n ( 4 0 0  c m 3 6  D r . 0 ,2 9 9 0 - T - 0 ,6

A z o l i tm in  . . .  . | 1 0 0  c m 3

4 0 0  c m 3

4  D r .

1 2  D r .

1 7 ,9 5

1 7 ,8 5

0 ,2 9 0 8

0 ,2 8 9 2 •n

4 -  3 ,4

4 -  3 ,5

F e n a c e to l in . . . { 1 0 0  c m 3

4 0 0  c m 3

6  D r .

1 5  D r .

1 8 ,4 0

1 8 ,4 5

0 ,2 9 8 2  

0 ,2 9 9 0 n

- 5 - 0 ,8

- r -  0 ,6

K o c h e n i l l e .. . . '
1 0 0  c m 3

4 0 0  c m 3

8  D r .

2 0  D r .

1 8 ,3 5

1 8 ,3 0

0 ,2 9 7 3  

0 ,2 9 6 5

n

n

4 - 1 ,1

L a k m o id . . . . . . . . { 1 0 0  c m 3

4 0 0  c m 3

4  D r .

1 2  D r .

1 8 ,4 5

1 8 ,4 0

0 ,2 9 9 0

0 ,2 9 8 2 n

4 - 0 ,6

4 -  0 ,8

M e ty l  r ø d t . . . . . . . . . . 1 0 0  c m 3 2 D r . 1 8 ,4 0 0 ,2 9 8 2 - r -  0 ,8

T a b e l 2 .

A f v e je t 6 ,1 3 9 7  g  N ik o t in  o p lø s t i V a n d  t i l 5 0 0  c m 3 ( 1 5 ° ) . 1 0  c m 3 g a v  

a ) 1 ,2 0 3 8  g  K is e lw o l f r a m s y r e s a l t s v a r e n d e  t i l 0 ,1 2 1 8  g  

b ) 1 ,2 0 7 9  g  „  0 ,1 2 2 2  g

M id d e lta l  0 ,1 2 2 0  g  

b e r e g n e t f o r r e n  N ik o t in 0 ,1 2 2 8  g .

i j A r c h iv  d . P h a r m a c ie . B d . 2 3 3 . P a g . 4 5 .

2 )  I b id . B d . 2 3 8 . P a g . 1 1 4 .

3 )  C h e m ik e r Z e i tu n g . 1 9 0 4 . P a g . 7 7 5 .

4 )  B e r . d . D e u t. c h e m . G e s e l l s c h . 4 1 . P a g . 3 9 0 5 .
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25 cm3 Opløsning titreret

Indikator Vædske- 
mængde

Indikator
mængde cm3 niwH2S04 fundet beregnet Afvigelse 

i °/o

Alizarinsulfon- ( 
surt Natron I

Azolitmin .... |

Fenacetolin.. . {

Luteol.............. {

Metylrødt . .. . <

Rosolsyre . . . . |

100 cm3
400 cm3

100 cms
400 cm3

100 cm3
400 cm3

100 cm3
400 cm3

100 cm3
400 cm3

100 cm3
400 cm8

2 Dr.
6 Dr.

7 Dr.
20 Dr.

3 Dr.
6 Dr.

7 Dr.
8 Dr.

9 Dr.
6 Dr.

2 Dr.
6 Dr.

18,60

18,55

17,95

17,95

18,60

18,55

18,60

18,55

18,70

18,60

18,15

17,95

0,3013 

0,3005

0,2908 

0,2908

0,3013 

0,3005

0,3013 

0,3005

0,3029 

0,3013

0,2940 

0,2908

0,3050

n

»

n

n

n

n 

n

n

n

n

4- 1.2

4- 1.5

4- 4,6

4- 4,6

4- 1,2

- 1,5

1,2

4- 1,5

4-0,7

4- 1,2

4- 3,6

4- 4,6

Alle de anvendte Indikatorer med Undtagelse af Azolitmin og Rosolsyre kan 

altsaa bruges og giver næsten samme Resultat. Jeg har, naar intet andet er bemærket, 
altid brugt Metylrødt i det angivne Forhold.

Anvendelse af Jodeosin.

Saavel Ke l l e r  som To t h anvender Jodeosin ved Titrering af det æteriske 

Udtræk af Tobaksbladene. Ke l l e r  sætter 10 cm3 Vand og 10 cm3 Alkohol til 100 g 

Æter-Petroleumsæter og titrerer efter Tilsætning af 1 Dr. 1 °/o Jodeosinopl. Over

gangen er her meget vanskelig at se, da Udtrækkene oftest er stærkt farvede, og 

desuden forrykkes Omslagspunktet af den store Ætermængde. Tilsætningen af Vin- 

aand skal bevirke, at der ikke udskilles fint fordelt .Jodeosin paa Grænsen mellem 
Vædskelagene, hvorved Omslaget forstyrres.

To t h  titrerer 25 cm3 Æter-Petroleumsæter Udtræk med M/io Syre efter Blanding 
med 50 cm3 Vand og 10 cm3 Vinaand og 1 Dr. Jodeosin (1 °/o). Omslaget er, naar 

man har vænnet sig til at se det, tydeligt. Titreringen foretages bedst saaledes: 

Vædskerne blandes i en Medicinflaske paa 150—200 cm3, der tilsættes n/io Syre lidt 

efter lidt (ca. 0,5 cnr‘ ad Gangen), til det vandige Lag er farveløst, og derefter nlwNaOH, 
til Vædsken efter kraftig Rystning beholder en svag rød Farve.

For at lære Indikatorens Forhold at kende titreredes 10 cm :i af Nikotinopløsning 2 

(10 cm3 indeholdt 0,1220 g Nikotin) med Overskud af nlwH2SOi og tilbagetitreredes 
med n/io NaOH.

a) 10 cm8 Nikotinopl. 4- 10 cm3 Alkohol (96 °/o) og 50 cm3 Æter -f- 50 cm3 Petro
leumsæter med 5 Dr. 2 °/oo Jodeosinopl. som Indikator.

b) 10 cm3 Nikotinopl. + 10 cm3 Alkohol og 25 cm3 Æter ganske som før.
Resultatet var:

Forsøg a) Forbrugt

1) 7,65 cm3 n/io WaS04 =

2) 7,70 „ „ „

Nikotin Afvigelse

= 0,1239 g 4- 1,6 °/o

= 0,1247 g + 2,2 °/o

9*
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Forsøg b) Forbrugt Nikotin Afvigelse

1) 7,50 cm3 */10 H2SO, = 0,1215 g 1 0 4 o/o

2) 7,50 „ „ „ = 0,1215 g J ’ ’

Forsøgene med den store Mængde Æter og Petroleumsæter gav altsaa de højeste 

Resultater, hvad der ogsaa viser sig ved Kellers Metode (se denne). Det maa bemærkes, 

at Vand, der var rystet med Æter-Petroleumsæterblandingen, ikke reagerede alkalisk, 

og at Flaskerne var afskyllede omhyggelig med Syrer for at fjerne opløseligt Alkali 

fra Glasset. Den anvendte Vinaand reagerede neutralt.

Udtrækning af Nikotin af Tobakken.

Tobakkens Forbehandling.

Den anvendte Tobak var væsentlig danske Sorter, saavel fermenterede som 

ufermenterede. De tørre Blade pilledes, saa de største Nerver fraskiltes, Resten reves 

til et grovt Pulver. Pulveret tørredes 2—3 Timer ved 50—60°, pulveriseredes først 

og reves gennem en Sigte af Messingtraad (10 Traade pr. løbende cm). Det saaledes 

fremstillede Pulver henstilledes i en Svovlsyreexsikkator. Dette er i alt væsentligt 

den af Kis s l in g 1) foreslaaede Behandlingsmaade.

U d t r æ k n i n g s m e t o d e r.

Principet har dels været at afdestillere Nikotinen med Vanddamp, dels al 

udtrække den alkaliserede Tobak med en Blanding af Æter og Petroleumsætei og 

bestemme Nikotinen i dette Udtræk.
Først er Nikotinens Fordelingstal for Vand og Æter bestemt. Dette skete paa 

følgende Maade. 20 cm3 Æter og 20 cm3 vandig Nikotinopl. af kendt Styrke rystedes 

i en Stamers Burette ved 15° og henstilledes under hyppig Rystning i et Vandbad 

af denne Temperatur. Efter ca. 15 Minutters Henstand afpipetteredes 10 cm3 af det 

vandige Lag og Nikotinmængden bestemtes heri ved Fældning med Kiselwolframsyre.

Resultatet var følgende:

Det er altsaa kun en Del af Nikotinen, der gaar over i Æteren. Det stiller sig 

derimod ganske anderledes, naar der sættes Alkalihydroxyder til den vandige Opløs-

Nikotin i den 
oprindelige 
Opløsning

Rumfang efter Rystning Nikotin i 
10 cms Opl.

Nikotin i 
10 cm’ Æter 

(beregnet)

C Vand 

CÆter
Æter Opløsning

1,003 °/o 17,70 cm8 21,65 cm3 0,0308 g 0,0757 0,406

2,0202 °/o 17,95 cm3 21,35 cm3 0,0G48 g 0,1480 

Middeltal. ..

0,436

0,412

]) Handbuch (i. Tabakkunde. Berlin 1905. Pag. 77.
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ning. N ikotinen gaar i saa Fald fuldstæ ndig over i Æ terlaget. D esuden forandres 

hverken den æ teriske eller vandige O pløsnings R um fang saa m eget, at det betyder 

noget. Et Eksem pel vil vise dette. D er afvej  edes 0,3045 g N ik.2H C/, svarende til 

0,2100 g N ikotin, og Saltet opløstes i 15 cm ;l 20  °/o holdig N atrium hydroxydopL, hvortil 

der sattes 25 cm 3 Æ ter og 25 cm 3 Petroleum sæ ter og henstilledes under gentagen  

O m rystning ca. 4 Tim er. D erefter afpipetteredes 25 cm 3 af den æ teriske B landing og  

denne M æ ngde udrystedes i en Skilletragt tre G ange, hver G ang m ed 25 cm 3 1 °/o  

holdig Saltsyre. D a den fjerde U drystning ikke fæ ldedes af K iselw olfram syre, bort

kastedes den. D e blandede sure U dtræ k fæ ldedes af K iselw olfram syre, B undfaldet 

tørredes ved 120° og vej  edes.

Fundet: 1,0356 g Salt svarer til 0,1048 g N ikotin, 

beregnet  0,1050 g „ 

D ifferens .... -j- 0,2  °/o.

For at faa at vide, hvorledes m an bedst skulde udtræ kke N ikotinen fuldstæ ndig, 

har jeg gjort en hel R æ kke Forsøg m ed forskellige U dtrækningsm etoder.

1) D estillation.

D et var vanskeligt at faa en M etode, hvor al N ikotin kunde udtræ kkes, og  

hvorved m an kunde kontrollere, at dette virkelig skete. M ed O m hu og Forsigtighed  

lader dette sig dog gøre ved D estillation m ed  V anddam p. D estillationen af N ikotinopl. 

m ed V anddam p vil blive udførligere om talt senere. H er skal blot næ vnes, at jeg  

brugte 5 g Tobak, hvortil der sattes 3 g Na HO og 150 cm :l m æ ttet N atrium klorid

opløsning. O pløsningen  opvarm edes til K ogning, og der aldestilleredes først ca. 50  cm ” , 

derefter tillededes V anddam p, til al N ikotinen var destilleret over. (Prøve m ed K isel

w olfram syre.) D estillatet opsam ledes i et Forlag, der indeholdt 20 cm 3 15 °/o holdig  

Saltsyre. D en sam lede M æ ngde D estillat var m ellem 165— 210 cm 3. I D estillatet 

bestem tes N ikotinm æ ngden m ed K iselw olfram syre som sæ dvanlig.

2) U dtræ kning m ed Æ ter og Petroleum sæ ter.

10 g Tobak gennem fugtedes m ed 8 cm 3 af en B landing al 1 D el V inaand og 3  

D ele „Sæ belud“ , det halvfugtige Pulver fyldtes i en Flaske, og til det sattes 50  cm ;i Æ ter 

og 50  cm 3 Petroleum sæ ter og henstilledes under gentagne  O m rystninger i 4— 5 Tim er. 

N aar B undfaldet havde sat sig, afpipetteredes 50 cm 3, der udrystedes tre G ange, 

hver G ang m ed 25 cm 3 1 °/o holdig Saltsyre. I de sam lede sure U dtræ k bestem tes  

N ikotin m ed K iselw olfram syre. R esten af Flaskens Indhold skylledes m ed Æ ter over 

i et Soxleths-A pparat og extraheredes m ed Æ ter i P/s Tim e. D ette U dtræ k udrystedes 

m ed Saltsyre og fæ ldedes som det forrige. D e paa denne M aade vundne R esultater 

er i nedenstaaende Tabel betegnet m ed henholdsvis a og b.

D esuden er der foretaget Forsøg m ed B landinger af Tobak og N ikotinklorhydrat. 

10 g Tobak behandledes som ovenfor, desuden blev der tilsat 5 cm 8 af en N ikotin- 

klorhydratopløsning, der i 5 cm 3 indeholdt 0,2502 g N ikotin (5 cm 8 O pløsning  gav m ed  

K iselw olfram syre 2,4613 g Salt) og desuden 1 g NaHO. I 50 cm :l Æ ter-Petroleum sæ ter- 

udtræ k bestem tes N ikotin som under 2) a.
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Vedføjede Tabel viser Resultaterne.

Prøve

Destillation
Petroleumsætermetode

a 4-b

2

Tobak Nikotinsalt
a b

Salt 

g

Nikotin 

i °/o

Salt 

g

Nikotin 

i °/o

Salt 

g

Nikotin

i °/o

Salt 

g

Nikotin 

g

Nikotin

i Tobak

Nikotin

i olo

I 1,5145 3,06 1,5125 3,06 1,4718 2,98 3,02 2,7139 0,2746 0,1495 2,99

II 1,5957 3,23 1,5983 3,24 1,6391 3,32 3,28 2,7930 0,2826 0,1575 3,15

III 0,7624 1,54 0,7660 1,55 0,7683 1,55 1,55 1,9651 0,1988 0,0737 1,47

Baade 1) og 2) stemmer godt overens. Særlig god er Overensstemmelsen mellem  

1) og 2) a. Hvis man sammenligner Middeltallet af a og b med 1), er Forskellen 

højst 1,7 °/o (Prøve II), et Resultat, der ogsaa maa kaldes godt. Sammenligningen 

mellem a og b skulde tjene til at faa Klarhed over, om virkelig Halvdelen af Nikotin

mængden findes i de 50 cm 3 Æter-Petroleumsæterblanding. Det viser sig, at det ikke 

er nøjagtig Halvdelen, Differensen mellem a og b er endog ved I 2,7 °/o. Trods det 

tager jeg dog ikke i Betænkning at foreslaa Petroleumsætermetoden, thi den er saa 

meget lettere end Destillationsmetoden. Destillationen kræver baade Tid og stor 

Omhu, da Vædsken skummer og „støder“ stærkt under Processen. Resultaterne i 

tredie Rubrik er knap saa gode, de er alle lidt for lave (ved III er Afvigelsen fra 

Middeltallet af a og b endog ca. 6 %). Hvor det drejer sig om tekniske Analyser, er 

Nøjagtigheden dog fuldtud tilstrækkelig.

Derefter har jeg til Sammenligning prøvet tre af de almindeligst foreslaaede 

Udtrækningsmetoder for at sammenligne dem indbyrdes.

De tre Extraktionsmetoder, jeg har prøvet, er følgende:

Den af Ke l l e r 1) foreslaaede, hvorefter Tobakken simpelthen gennemfugtes 

med KOH-Aq og udtrækkes med en Blanding af Æter og Petroleumsæter. Da jeg 

har ændret Talforholdene lidt, anfører jeg her den af mig anvendte Metode.

16 g Tobak gennemfugtes med 10 cm 3 af en Blanding af 3 Dele „Sæbelud“ og 

1 Del Vinaand, idet Massen gennemarbejdes godt med en Pestil. Det halvfugtige 

Pulver fyldes i en vidhalset Flaske (ca. 20 mm Halsaabning) ; heri tilsættes 50 cm !! 

Æter og 50 cm 3 Petroleumsæter. Flasken lukkes med en tætsluttende Korkprop 

og henstilles under hyppig Rystning i 5— 10 Timer. Vædsken filtreres gennem et 

Foldefilter i en tildækket Tragt ned i en Flaske. Filtreringen sker meget hurtig paa 

mindre end eet Minut. Af Filtratet afpipetteres 50 cm 3, der udrystes 3 Gange med 

25 cm* 1 °/o Saltsyre. I de samlede sure Udtræk bestemmes Nikotinen med Kisel- 

wolframsyre, dels ved Vejning som Salt tørret ved 120°, dels ved Glødningsrest

bestemmelse. De sure Udtræk er aldeles farveløse. Denne Metode er i Tabellen 

betegnet med I.

J) Ber. d. deutsch, pharm. Ges. 1908. Pag. 145.
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To t h 1) foreslaar at blande Tobakken med 2O°/o’s NaOHAq (jeg har brugt lOcm 3 

til 10 g Tobak) og derefter lidt efter lidt saa meget Gibs, at der dannes et tørt Pulver; 

dette udtrækkes i en Flaske med 50 cm3 Æter og 50 cm3 Petroleumsæter. Efter 5—6 

Timers Henstand filtres som før, afpipetteres 50 cm3, der behandles ganske som før. 

De sure Udrystninger er fuldstændig klare. (Metode II i Tabellen.)

’) Chem. Zeitung. 1901. Pag. 601.

2) Kis s l in g , Zeitschrift f. anal Chemie. Bd. 21. Pag. 75.

K is s l in g  foreslaar2) at extrahere i et Soxleths-Apparat med Æter. 10 g Tobak 

gennemfugtes ligelig med 5 cm3 Natriumhydroxydopløsning (6 g NaOH i 40 cm3 Vand 

og 60 cm3 Alkohol), Massen extraheres derefter i 4 Timer i et Soxleths-Apparat med 

Æter. Den æteriske Vædske udrystes soin før; de sure Udtræk er svagt grønlig 

farvede. (Metode III i Tabellen.)

Metode I Metode II Metode III

2N2C10HU

2H2O.12WOsSiO2 

g

Niko

tin 

%

I2WO3S1O2

g

Niko

tin 

«/o

ZNiCioHn 

2HM.12WO.,SiO2 

g

Niko

tin 

°/o

ISWOsSiOa
Niko

tin 

°/o

2JV2CioHi4 

2H2O.12WOsSiO2 

g

Niko

tin 

0/0

IZWOuSiCh

g

Niko

tin 

"/n

A 0,2503 0,51 0,2287 0,52 0,2014 0,41 0,2023 0,46 — — — —

C 0,1021 0,81 0,3488 0,80 — — 0,8133 0,71 0,6660 0,67 0,5887 0,67

D 0,5237 1,19 — — 0,5375 1,09 0,5026 1,15 1,1575 1,17 0,982& 1,11

E 1,0111 2,30 — 1,1034 2,22 0,9941 2,27 2,2051 2,23 1,9294 2,20

F 0,2912 0,59 0,2571 0,59 0,2629 0,53 0,2419 0,55 0,4863 0,49 0,4590 0,52

G 0,7612 1,54 0,6722 1,53 0,7439 1,51 0,6637 1,51 1,4124 1,43

1

1,2652 1,44

Tabellen viser, at Ke l l e r ’s  Udtrækningsmetode giver de bedste Resultater, altid 

lidt højere end de to andre Metoder, selv om Forskellen kun er ringe. Den. er des

uden den simpleste og letteste af de tre. Man kan indvende imod Metoden, at Æter- 

udtrækket skal filtreres, og at der herved kan fordampe noget Æter. Faren herfor 

er meget ringe, thi Filtreringen tager som nævnt kun 15—20 Sekunder. Jeg har der

for valgt denne Udtrækningsmetode. For Tobaksextrakter er Metoden meget simpel, 

idet den afvejede Extrakt blandes med NaOHAq og udtrækkes som før. Ogsaa her 

viser Metoden sig god og giver det højeste Resultat. (Se hertil Tabellen over Tobaks- 

extraktanalyser.)

Efter disse Forsøg er jeg bleven staaende ved følgende Analysemetode for 

Tobak og Tobaksextrakter.
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Metode til Bestemmelse af Nikotin i Tobak.

10 g tørret og pulveriseret Tobak blandes i en Porcelænsmorter med 8 cm al 

en Blanding af 3 Dele „Sæbelud“ og 1 Del Vinaand (omrystes!). Den halvfugtige 

Masse bringes ved Hjælp af en bred Glasspatel fuldstændig over i en vidhalset Flaske, 

o« der tilsættes her 50 cm3 Æter og 50 cm3 Petroleumsæter. Den veltilproppede Flaske 

henstilles under hyppig Omrystning i 5 Timer; derefter filtreres Vædsken gennem 

et med en Glasplade tildækket Foldefilter ned i en 100 cm :1 Flaske; naar denne 

er godi halv fuld, afpippetteres 50 cm3, og disse udrystes i en Skilletragt tre Gange 

med 25 cm3 (1 °/o) Saltsyre. Man anvender bedst en Skilletragt med kort og skraat 

afskaaret Stilk, saa denne kan skylles baade ud- og indvendig med Vand fra en 

Sprøjteflaske. Disse Udrystninger varer normalt ca. 5 Minutter i alt l). Den sure 

Vædske fældes derefter med en 12 °/o vandig Kiselwolframsyreopløsning. 10 cnr’ 

vil som oftest være nok, men man bør altid prøve, om alt er fældet, ved at tilsætte 

nogle Draaber .Fældningsmiddel. Efter 10 Timers Henstand samles Bundfaldet enten 

i en tørret Goosch-Digel, der er vejet med Vejeglas, eller paa et aim. „askefrit“ Filter. 

Bundfaldet vaskes med 1 °/o Saltsyre, til 10 cm :! Filtrat ikke mere fældes af nogle 

Draaber 1 «/o Nikotinopløsning. Bundfaldet, der er samlet i Goosch-Digelen tørres 

ved 120° til konstant Vægt (ca. 1 Time). Digelen vejes altid 1 Vejeglas. Bundfaldets 

Vægt multipliceret med 20 • 0,1012 = 2,024 (log = 0,30615) giver Bladenes Nikotin

indhold i °/o.
Bundfaldet paa Filtret tørres med dette i en vejet Platindigel, alt Kul glødes 

omhyggelig bort over en Bunsenbrænder, og Digelen glødes derefter 5—7 Minutter, 

ikke Isengere, over en „Meker“ eller Teclus-Brænder. Digelen afkøles ca. en halv 

Time i Exsikkator og vejes. Glødningsresten giver multipliceret med 20 • 0,1140 — 2,28 

(log = 0,35794) Tobakkens Indhold af Nikotin i %.
Tobaksextrakter behandles saaledes: der afvejes 3—4 g med Milligrams Nøjagtig

hed i en Flaske paa ca. 100 cnr1. Derefter tilsættes 5 cnr5 Sæbelud + 5 cm :1 Vand og 

25 cm3 Æter og 25 cm3 Petroleumsæter. Efter 4—5 Timers Henstand under kraftig 

Omrystning aftrækkes 25 cm3, der udrystes og behandles som før. Beregningen sker 

paa lignende Maade, blot maa man huske, at hvis man har afvejet a g, bestemmer 

man Nikotinen i g, og beregner Nikotinindholdet i °/o paa almindelig Maade.

Denne Metodes Fortrin er følgende:
1. Nikotinen udtrækkes hurtig og fuldstændig med Æterblandingen og udrystes 

fuldstændig heraf med 1 °/o Saltsyre.
2. Analysen kan være ret hurtig tærdig og fordrer kun lidt I ilsy 11.

3. Tab af Nikotin ved Fordampning al Æterudtræk er udelukket.

4. Ammoniak, der’er det svage Punkt ved alle Bestemmelser ved Titrering, 

spiller ingen Rolle her.

~7ved ugæret Tobak eller meget unge Blade kan Ud  rystn i ngerne vare noget længere.
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5 . D a den vejede M æ ngde S all eller G lødningsrest skal m ultip liceres m ed hen 

holdsv is 0 ,1012 eller 0 ,1140 , bliver V ejefejlen fo rsv indende, M etoden m eget exakt og  

O verensstem m elserne m ellem  to A nalyser af sam m e P røve udm æ rkede.

Indeholder T obaksex trak terne P yrid in , m aa der tages sæ rlige F orholdsreg ler  

fo r at fjerne dette , m en dette E m ne vil blive om talt i S lu tn ingen af A rbejdet.

K ritik af de hid til anvendte M etoder.

E fter at have udarbejdet denne M etode, har jeg kritiseret de andre hid til brugte  

M etoder, dels ved at sam m enligne R esultaterne efter M etoderne og den fø r om talte  

M etode, der er betrag tet som  „S tandard-M etode“ , dels ved at kontrollere disse M etoder  

paa deres fo rskellige T rin ved H jæ lp af  K iselw olfram syren. F or de fleste M etoder er 

baade T obaksb lade og T obaksex trak ter behandlede; enkelte er kun angivne fo r 

E xtrak ten D e gennem prøvede M etoder er fø lgende:

2 . K isslings M etode

3 . B ertrand og Jav illiers M etode

4 . K ellers M etode

5 . T oths M etode

6 . T hom s M etode, 

der alle er T itreringsm etoder, sam t de to P olarisationsn ietoder udarbejdede af

7 . P opovici

8 . D egrazia .

A lle disse M etoder er, m ed U ndtagelse af 5 og 6 , prøvede fo r E xtrak ten A f 

M etoder, der kun tager S ig te paa E xtrak ter, har jeg prøvet:

9 . C hapins M etode

9 . U lex M etode (kaldet „tekn iske M etode“ )

11 . S urres M etode

12 . K oenigs M etode.

D isse R æ kker af A nalyseresu lta ter  er sam lede i de T abeller, der danner B ilagene 

til A rbejdet. D er henvises derfor til disse under hver enkelt M etode.

K isslings M etode.

K i s s l in g ’s M etode har i en A arræ kke væ ret den , hvorefter de fleste N ikotin -  

bestem m elser har væ ret udførte . M etoden betegnede, da den frem kom , et betydeligt 

F rem skrid t fra (le hid til anvendte M etoder. K .’s A rbejde er paa m ange M aader baade  

grundig t og vel tilre tte lagt, m en det har ogsaa en D el svage P unkter.

I) . K . I). V idensk . S elsk . S kr., nnturv idensk . og  m athem . A fd., 8 . R æ kke. I. 2 . 10
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Metoden er først offentliggjort i 1882l) og synes at være en Modifikation af 

andre almindelig brugte, men ikke offentliggjorte Metoder2)-

K. omtaler de hidtil anvendte Metoder og kritiserer dem, men det lader ikke 

til, at han har prøvet og sammenlignet dem. Derefter beskriver han sine egne Forsøg 

og udarbejder herfra en Metode, der kan sammenfattes i følgende3):

10 g veltørret Tobakspulver blandes med 10 g Pimpstenspulver og imprægneres 

i en Porcelænsskaal ved Hjælp af Pistil og Spatel med 10 g af en vandig Natrium- 

hydroxydopløsning (50 g Na OH i IL.). Det svagt fugtige Pulvei pakkes i et Hylster 

af Filtrerpapir og extraheres med Æter i et Extraktionsapparat. Naar der arbejdes 

paa den rigtige Maade, saaledes at der fra Svalerøret drypper 60—80 Æterdraaber 

i Minuttet ned paa den øverste lidt nedtrykte Del af Hylsteret, saa er al Nikotin 

udtrukken i Løbet af nogle Timer. Herefter afdestilleres Æteren lang

somt, Resten opløses i lidt Kaliumhydroxydopløsning, og man under

kaster Vædsken en Destillation med Vanddamp. Hertil anvendes en 

Rundkolbe paa ca. 500 cm3’s Indhold, med vid Halsaabning. I den 

dobbelt gennemborede Prop sidder et Tilledningsrør for Dampen og et 

bøjet Afledningsrør for Destillatet. Det er meget vigtigt, at den alka

liske Vædske ikke sprøjter over, og Afledningsrøret maa derfor enten 

være bøjet, som hosstaaende Figur viser, eller man kan anvende en 

almindelig Draabefanger. Ved Hjælp af Vanddamp afdestilleres Nikotinen

bedst saaledes, at man opsamler hver 100 cm3 Destillat og titieiei det. Det fjeide 

og femte Destillat er oftest nikotinfrit. Destillatet titieres med i<>H2SOr

Dette er i Korthed Metoden, som den fremtræder i sin seneste Form. Jeg vil 

i det følgende gennemgas dens enkelle Irin, idel jeg kritiserer den paa ethvert 

Stadium og kommenterer den med andres Bemærkninger.

Disse forskellige Stadier er følgende:

1) Udtrækningen med Æter.

2) Afdestillation af Æteren.

3) Destillation med Vanddamp.

4) Titreringen af Destillatet.

Udtrækningen in ed Æter.
4 O » • 1

Kis s l in g 4) fører Bevis for, at al Nikotin extraheres ined Æter og Alkali i Løbet 

af 3 Timer, ved først at extrahere i 3 Timer med Æter og derefter extrahere Rema

nensen paa samme Maade i tre Timer. I den anden Extraktion kunde der ingen 
Nikotin paavises. Han har ogsaa udtrukket Remanensen fra Æterextraktionen med

1) Zeitschrift f. analyt. Chemie. Bd. 21. Pag. 78.
2) Se herom en skarp, til sidst ret personlig Polemik mellem Kis s l in g  og Sk a l w e it  i Zeitschrift 

f. anal. Chemie. Bd. 20. Pag. 515, Bd. 23. Pag. 173, Bd. 24. Pag. 64.
3) Handbuch d. Tabakkunde. 2. Aufl. Pag. 85. I K.’s originale Afhandling tages 20 g Tobak i Ar

bejde; dette blandes ikke med Pimpstenspulver, men fugtes med den Pag. 15 nævnte vinaandige Natrium- 

hydroxydopløsning.
4) Zeitschrift f. analyt. Chemie. Bd. 21. Pag. 78.
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fortyndet Svovlsyre og prøvet lidt af del filtrerede U dtræk m ed K alium jodid-M erkuri- 

jodid uden at faa Reaktion paa N ikotin. V e d r ö d i 1) kom m er til sam m e Resultat N aar 

jeg har fundet lidt lavere Resultater (se Bilag I) ved denne U dtrækningningsm etode, 

skyldes det m aaske, at der altid fordam per lidt Æ ter ved Ektraktionen, og at dette  

river nogen N ikotin m ed sig (jfr. Punkt 2). C h a p in  (I. c.) m ener, at ved lang Tids 

U dtrækning fjernes det m este af den tilstedeværende A m m oniak, og han foreslaar 

derfor at udtrække i noget længere Tid. D e Forsøg, der er gjort paa at fjerne  

A m moniak før U dtrækningen m ed Æ ter, er alle faldne uheldige ud. V e d r ö d i (1. c. 

Pag. 283) beskriver tre Forsøg, hvor han lader Tobak blandet m ed alkoholisk N atrium - 

hydroxydopløsning henstaa i længere Tid (2 og 3 D age); derved finder han betydelig  

m indre N ikotin end ved U dtrækning kort efter Blandingen.

For at undgaa at faa for m egen A m moniak m ed, bør m an bruge ren Æ ter (fri 

for V and og V inaand).

Jeg har forsøgt at paavise N ikotin i Rem anensen efter U dtrækning m ed Æ ter 

ved at destillere den halvfugtige M asse m ed 50 cm 3 V and og 1 g N atrium hydroxyd. 

I D estillatet (ca. 100 cm 3) kunde paavises et Spor af N ikotin m ed K iselw olfram syre. 

Selv om m an altsaa ikke faar al N ikotin m ed (se Pag. 15), saa er det dog saa lidt, 

der bliver tilbage, at M etoden ikke kan forkastes af den G rund.

A fdestillation af Æ teren.

D ette er en af M etodens svage Punkter. La ib l in 2) har allerede bem ærket, at 

N ikotin er flygtig m ed Æ terdam pe, og det gentages m ange G ange senere i Litteraturen. 

V e d r ö d i3) søger i sin K ritik af K isslings M etode at faa et Skøn over, hvor m egen  

N ikotin der fordam per. H an blander en vandig N ikotinopløsn. af kendt Styrke m ed  

Æ ter og afdam per den sidste ved lav Tem peratur. V ed Titrering af Inddam pnings- 

resten finder han altid m indre N ikotin end i den oprindelige O pløsning. K .4 ) svarer 

hertil, at naar N ikotinopløsn. har indeholdt saa m eget V and, er et Tab af N ikotin  

„nahezu selbstverständlich", en lidt overlegen M aade at tage Spørgsmaalet paa uden  

at løse det. D erim od har K . sikkert Ret i, at dette Indhold af V and hindrer A m m o

niakken i at fordam pe fuldstændig.

Senere hævder saavel B e r t r a n d  & Ja v i l l i e r 5) som Ch a p in 6), at der fordam per 

N ikotin m ed Æ teren. B. & J. angiver, at ved A fdam pning af 100 cm 3 Æ ter tabes 

der 1— 2 m g, ved stærk Inddam pning ofte m ere. H vorledes N ikotinm ængden er 

bestem t, angives ikke. C h a p in  m ener ligeledes, at der tabes N ikotin, navnlig hvis 

m an inddam per stærkt, selv ved lav Tem peratur. H an m ener dog, at Tabet udjævnes  

ved, at andre flygtige Baser ikke fordam per fuldstændig.

D et bliver altsaa af V igtighed at faa oplyst:

1) Zeitschrift f. analyt Chem ie. Bd. 32. Pag. 284.

2) A nnalen d. Chem ie. Bd. 196. Pag. 130.

3) Zeitschrift f. analyt. Chem ie. Bd. 32. Pag. 287.

• *) Ibid. Bd. 32. Pag. 568.

5) Bull, de la société chim ique de France. 4. Série. T. 15. Pag. 342.

6 ) Se senere.
10
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1) om der fordamper Nikotin ved Afdestillation af Æteren ved lav Temperatur,

2) om al Ammoniak, der ellers senere vil titreres som Nikotin, fjernes.

Følgende Forsøg vil besvare de lo Spørgsmaal.

25 g tørret Tobak extraheredes efter Kis s l in g med Æter, og Æterudtrækket 

fyldtes op til 250 cm3. Udtrækket behandledes paa tre Maader:

a) 50 cm3 udrystedes med 1 °/o Saltsyre som angivet Pag. 16. Nikotinen bestemtes 

med Kiselwolframsyre, ved Vejning af Glødningsresten.

b) Af 50 cm3 afdestilleredes Æteren forsigtig paa Vandbad, saa at et Termo

meter i Æterdampen viste 30°—34°; der destilleredes, indtil Kolben indeholdt en 

tykflydende grøn Masse. Denne opløstes i Æter, [Kolben skylledes to Gange efter 

med Æter], og Æteren udrystedes derefter som før med fortyndet Saltsyre.

c) 100 cm:s deslilleredes og titreredes ganske som angivet af Kis s l in g , dog brugtes 

Metylrødt som Indikator.

Forsøgsresultaterne var følgende:

a b c

Si O2. 12 WO, 

g

Nikotin 

g

SiOi. 12W03 

g

Nikotin 

g

Tab i mg
Forbrug

i nlio Syre

g Nikotin

i 5 g Syre
Tab i mg

0,5748 0,0655 0,5592 0,0638 1,’ 7,80 cm3 0,0632 2,3

0,6398 0,0729 0,6043

0,6206

0,0689

0,0717

4,0

1,2

8,95 cm3 0,0725 0,4

0,4875 0,0556 0,4731

0,4541

0,0539

0,0518

1,7

3,8

7,05 cm8 0,0571 -5- 1,5

0,4841 0,0552 0,4378

0,4457

0,0499

0,0507

5,3

4,5

6,75 cm’ 0,0547

Halvdelen af 

Destillatet fældet med 

Kiselwolframsyre gav 

0,4324 g 0,0493 g

V2WO3.Si.O2 Nikotin

0,5

5,9

Tallene viser, at ved Afdestillation af Æteren lides et Tab, som man ikke har 

Lov til at se hort fra. Naar Bestemmelserne efter c er relativt (for 3 endog absolut) 

højere end i b, skyldes det sikkert, at der af de forskellige kvælstofholdige Stoller i 

Inddampningsresten fraspaltes Ammoniak (jvf. V. 1. c. Pag. 292), et Spørgsmaal, som 

jeg skal komme tilbage til under Omtalen af Vanddampdestillationen. Det andet 

Spørgsmaal, om al den i Æteren opløste Ammoniak fjernes ved forsigtig Inddampning, 

maa derimod besvares med ja; thi naar den Rest, der blev tilbage, efter at Æteren 

var afdestilleret, blev udtrukken med svag Svovlsyre, kunde der efter Fældning med 

Kiselwolframsyre kun paavises Spor af Ammoniak i Svovlsyren med Nesslers Reagens.

Det tredie Punkt var Destillationen med Vanddamp. Dette er vel nok den van

skeligste Proces at foretage ved hele Analysen efter K.’s Metode. Den kræver saavel
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Ø velse som E rfaring. D et gæ lder nem lig her om at faa N ikotinen destilleret over 

saa hurtig som m uligt uden Spaltning. V æ dsken i K olben m aa derfor holdes ret 

koncentreret under hele D estillationen. G asblussene under D estillationskolben og  

under B eholderen, der leverer V anddam pen, m aa derfor stadig reguleres. Jeg har 

foretaget D estillationen saaledes: D estillationskolben anbragtes i svag skraa Stilling  

paa et lille Sandbad. G ennem K olbens dobbeltgennem borede Prop førtes 1) et G las

rør, der brugtes til T illedning af V anddam pene; dette var krum m et svagt i Spidsen, 

saa dets K rum ning fu lg te K olbebundens R unding, 2) en m ed et L iebig-Svalerør for

bunden D raabefanger for at hindre den alkaliske V æ dske i at sprøjte over i D estillatet. 

Forlagene var E rlenm eyerkolber, hvori D estillatet kunde titreres direkte.

D estillationskolben indeholdt N ikotinopløsningen, der var gjort svagt alkalisk  

m ed  N atrium hydroxy  dopløsning, ialt 38— 40 cm 3 V æ dske. D enne opvarm edes først til 

K ogning og holdtes i K og et Par M inutter, derefter lilledtes fra en K obberkedel V and 

dam p gennem det før om talte R ør. D estillationen reguleredes nu saaledes, at den i 

K olben væ rende V æ dskes R um fang form indskedes lid t efter lid t, saa at der, naar 

der var afdestilleret 300 cm 3 , kun fandtes 10— 15 cm :i i K olben. I de H este T ilfæ lde  

var der efter A fkøling 8— 10  cm 3 af en grønlig , klæ brig M asse tilbage i K olben. H eri 

var det ikke m uligt at paavise N ikotin m ed K iselw olfram syre, selv efter U drystning  

m ed Æ ter, Fraskiln ing af Æ terlaget og U drystning af dette m ed fortyndet Saltsyre. 

D ette sidste saltsure U dtræ k gav aldrig B undfald m ed K iselw olfram syre; i B egyndelsen  

prøvede jeg efter hver D estillation , senere kun af og til for at væ re sikker paa, at 

alt var gaaet over.

D estillationen  m ed  V anddam p er ofte kritiseret. S k a l w e i t  advarer f. E x. stærkt 

derim od, idet han m ener, at D estillatet bliver for fortyndet, desuden skal spæ ndte  

V anddam pe (paa ca. 2 A tm osfæ rer) spalte N ikotin i to Stoller, hvoraf det ene er 

K ulsyre, det andet A m m oniak. K i s s l in g  iinødegaar skarpt denne A ntagelse og an 

befaler at destillere m ed V anddam p; i en senere A fhandling 1) undersøger K . V and- 

dam pdestillationen nøjere. H an forsøger desuden at vise, at N ikotin spaltes i ringe 

G rad ved D estillation m ed V anddam p og ' i m eget højere G rad ved D estillation m ed  

kone. A lkalihydroxydopløsninger.

D e to Spørgsm aal, jeg har undersøgt, er fø lgende:

1) O m al N ikotin gaar over i D estillatet m ed V anddam p.

2) O m N ikotin ved D estillation m ed V anddam p  og A lkalihydroxyd spaltes saa

ledes, at der dannes andre flygtige B aser.

For at prøve det sidste har jeg dels som K .2) frem stillet Platinkloriddobbelt-  

salte af D estillatet og bestem t disses Platinindhold , dels fæ ldet D estillatet m ed  

K iselw olfram syre og bestem t G lødningsresten af det tørrede Salt.

Følgende Forsøg viser m ine R esultater:

1. 2,1594 g  N ikotin  2HCI (=  1,4893 g  N ikotin) opløstes i 40  cm :l V and, tilsattes 10cm  ’ 

NaOH O pløsning (!O °/o) og destilleredes m ed V anddam p til 500 cm 3 D estillat.

Se C itaterne Pag. 18 N ote 2. 2 ) 1. c. N ote 3.
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T i l l o  P o r t i o n e r  p a a  5 0  c m 3 s a t t e s  5 0  c m  ’ 1  ° / o  HCl o g  f æ l d e d e s m e d  K i s e l w o l -  

f r a m s y r e ; R e s u l t a t e t v a r

a ) 1 , 4 6 5 0  g  S a l t ( v e d  1 2 0 ° )  —  0 , 1 4 8 2  g  N i k o t in

b ) 1 , 2 9 6 5  g  G l ø d n i n g s r e s t =  0 , 1 4 7 8  g „

b e r e g n e t 0 , 1 4 8 9  g „

T i l t o  P o r t i o n e r  p a a  5 0  c m 3  s a t t e s  2  c m 3 n/i HCl, i n d d a m p e d e s  p a a  V a n d b a d  t i l  

T r e d i e d e l e n  a f d e t o p r i n d e l i g e  R u m f a n g  o g  f æ l d e d e s  m e d  P l a t i n k l o r id  o g  V i n a a n d .  

B u n d f a ld e t  v a s k e d e s  m e d  A l k o h o l , t ø r r e d e s  t i l k o n s t a n t  V æ g t p a a  e t i V e j e g l a s  v e j e t  

F i l t e r . F i l t e r  o g  S t o f  g l ø d e d e s  d e r e f t e r  i e n  P o r c e l l æ n s d i g e l .

a )  D o b b e l t s a l t 0 , 4 1 1 9  g  P l a t i n  0 , 1 4 0 9  =  3 4 , 2 1  ° / o

b )  D o b b e l t s a l t  0 , 4 2 4 1  g  P l a t i n  0 , 1 4 5 0  =  3 4 , 1 9  ° / o

b e r e g n e t 3 4 , 1 2  ° / o

5 0  c m 3 f o r b r u g t e  v e d  T i t r e r i n g  9 , 1 5  c m 3  n / i o  W s S 0 4  ( M e t y l r ø d t s o m  I n d i k a t o r )  

=  0 , 1 4 8 2  g  N i k o t i n

b e r e g n e t  0 , 1 4 8 9  g „

R e s u l t a t e t a f  A n a l y s e n  a f  P l a t i n k l o r i d d o b b e l t s a l t e t  v a r k u n  m e g e t l i d t h ø j e r e  

e n d  d e t P a g .  4  n æ v n t e , s a a  „ S p a l t n i n g e n “ h a r  k u n  v æ r e t m i n i m a l . K . l i n d e r  e t l i d t  

h ø j e r e  P l a t i n i n d h o l d  ( 3 4 , 6 9  ° / o ) .

2 . H e r t i l b e n y t t e d e s e n  N i k o t in o p l ø s n i n g , d e r i 5 0 0  c m 3 i n d e h o ld t 5 , 8 1 2 7  g  

N i k o t i n  2HCI = 0 , 8 0 1 8  ° / o x ) N i k o t i n .

2 5  c m 3  h e r a f  d e s t i l l e r e d e s  m e d  f o r t y n d e t  NaOHAq, g a n s k e  s o m  K . a n g i v e r . D e s t i l 

l a t e t v a r  c a . 5 0 0  c m 3 ; a f  d e n  s i d s t e  D e l a f D e s t i l l a t e t f æ l d e d e s  5  c m 3 i k k e  a f  n o g l e  

D r a a b e r K i s e l w o l f r a m s y r e o p l . o g  1 D r a a b e  f o r t y n d e t S a l t s y r e . V æ d s k e n  f o r b r u g t e  

1 2 , o  c m 3  n / i o  H.S0A = 0 , 1 9 4 4  g  N i k o t i n  =  0 , 7 7 7 6  ° / o  N i k o t i n .

T i l D e s t i l l a t e t s a t t e s  l O c m 3 ( 3 O ° / o )  S a l t s y r e , d e r e f t e r  i n d d a m p e d e s  p a a  V a n d b a d  

t i l 5 0 0  c m 3 . ( M a a l t i M a a l e k o l b e ) .

a ) 2 0 0  c m 3  h e r a f  ( =  1 0  c m : l O p l ø s n . )  f æ l d e d e s  m e d  K i s e l w o l f r a m s y r e ;  B u n d f a ld e t  

t ø r r e d e s , g l ø d e d e s  o g  v e j e d e s .

G l ø d n i n g s r e s t 0 , 6 6 9 0  g  =  0 , 0 7 9 6 9  g  N i k o t i n  

f u n d e t f ø r 1 ) 0 , 0 7 9 8 8  g „

b )  R e s t e n  a f  D e s t i l l a t e t  b l e v  f æ l d e t  m e d  K i s e l w o l f r a m s y r e ,  B u n d f a ld e t  u d v a s k e d e s  

o g  t ø r r e d e s  t i l k o n s t a n t V æ g t .

A f v e je t 0 , 8 3 4 7  g  S a l t . G l ø d n i n g s r e s t 0 , 7 4 1 0  g  —  8 8 , 7 7  o / o

b e r e g n e t  8 8 , 7 6  ° / o

N i k o t i n  g a a r  a l t s a a  f u l d s t æ n d i g  o v e r  u d e n  a t s p a l t e s .

i ) 1 0  c m 8  a f  O p lø s n .  f o r ty n d e t  m e d  V a n d ,  f æ l d e t  K i s e l w o l f r a m s y r e  g a v  0 , 7 8 9 4  g  S a l t ( t ø r r e t  v e d  1 2 0 ° )  

s v a r e n d e  t i l 0 , 0 7 9 8 8  g  N i k o t i n  —  0 , 7 9 8 8  ° / o .
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For at undersøge Fordelingen af Nikotinen i Destillaterne destilleredes 50 cm3 

af den fornævnte Nikotin 2HCI Opløsn. efter Tilsætning af NaHOAq til svag alkalisk 

Reaktion. Der afdestilleredes først 20 cm3, derefter tilledtes Vanddamp. Rumfanget 

af Vædsken i Destillationskolben var nu hele Tiden fra 15—20 cm3. De forskellige 

Destillater titreredes med n/io H2SOV Indtil der var gaaet 250 cm3 over, titreredes hver 

25 cm3, senere (250—400) hver 50 cm3.

Efter Destillationen var der ca. 10 cm;> tilbage i Kolben ; heri kunde der ikke 

paavises Nikotin med Kiselwolframsyre efter Tilsætning af fortyndet Saltsyre.

Forsøgsresultatet var følgende:

Destillat

Forbrugt 

cm3 

n/io W2S04

Nikotin

i °/oo

Nikotin 

i °/o af hele 

Mængden

0— 25 cm3 11,30 7,32

25- 50 „ 5,35 3,47
87,3 °lo

50- 75 „ 3,20 2,07

75-100 „ 1,80 1,17

100-125 „ 1,20 0,78

125-150 „ 0,70 0,45
10,9 °/o

150-175 „ 0,50 0,32

175 -200 „ 0,30 0,19

200—225 „ 0,10 0,06

225-250 „ 0,10 0,06 1,2 °/o

250-300 „ 0,10 0,03

300—350 „ 0,05 0,016

350-400 „ 0,05 0,016 0,6 °/o

400—500 „ 0,05 0,008

500-525 „ Intet Bundfald med Kiselwolframsyre

Dette Forsøg viser altsaa, at det kan lade sig gøre at drive næsten al Nikotin 

over i de første 300 cm3 Destillat. I et Par andre Forsøg, jeg har gjort, lykkedes 

det mig ikke at faa al Nikotin over før i 350 cm3 Destillat. De i Tabellen anførte 

Tal gør naturligvis ikke Fordring paa at være absolut nøjagtige. Det er altsaa rig

tigt, som K. siger, at den største Del af Nikotinen er gaaet over i de første 400 cm3 

Destillat. Derimod vil jeg ikke tilraade at titrere hver 100 cm3 Destillat for sig; thi 

herved adderer man i det mindste fire Titreringsfejl, hvad der, navnlig ved alkaloid

fattigt Materiale, ingenlunde er betydningsløst. Jeg har derfor altid i de sidste Forsøg 

afdestilleret 400 cm3 og titreret, dernæst afdestilleret 100 cm3 til, prøvet en lille Del 

heraf med Kiselwolframsyre paa Nikotin, og, hvis der viste sig Reaktion, titreret 

Resten. Det var kun undtagelsesvis nødvendigt.

For nu at se Forholdet mellem den Nikotimnængde, man finder ved Titrering, 

og det virkelige Nikotinindhold i Destillatet af Tobak, er dette fældet med Kisel-
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w o lfram sy re , B u n d fo ld et e r tø rre t, g iø d e t o g v e je t. T ab e l I , B ilag  III v ise r d isse T al, 

o g m an se r h era f, a t T itre rin ge rn e i a lt v æ sen tlig t e r fo r h ø je , o g a t d e v ed  V ejn in g  

fu n d n e R esu lta te r e r o ftes t lid t lav e re en d d e v ed m in eg en M eto d e fu n d n e . D ette  

s id ste sk y ld es a ltsaa d e t T ab , d er a ltid lid es u n d er P ro cessen (jfr . P ag . 2 0 ). A t T itre 

rin g e rn e e r fo r h ø je sk y ld es s ik k e rt, a t d er fra sp a lte s  fly g tig e  B aser v ed  D estilla tio n en . 

D et k an e fte r d e t fø r sag te ik k e v æ re a f N ik o tin en , m en m aa d erfo r s ik k e rt sk y ld es  

an d re i Æ ter o p lø se lig e k v æ lsto fh o ld ig e S to ffe r fra T o b ak k en . S er m an p aa R esu l

ta te rn e  m ed T o b ak sex trak tern e (T ab e llen  B ilag  IV ), v ise r d e t s ig , a t R esu lta te rn e v ed  

T itre rin g o g V ejn in g s tem m er g o d t o v eren s. H er k an m an h e lle r ik k e v en te , a t d er  

sk a l g aa saa m eg et k v æ ls to fh o ld ig t S to f i Æ teren . D isse F o rsø g v ise r d esu d en , a t 

d en saa fry g ted e p ræ fo rm ered e A m m o n iak e r fje rn e t, h v ad  jeg h ar v is t P ag . 2 0 .

A n aly sen  a f T o b ak sex trak te r e r fo re tag e t e fte r d en  Æ n d rin g  a f K iss lin g s M eto d e , 

so m  e r an e rk en d t a f „A sso c ia tio n o f o ffic ia l ag ricu ltu re ch em ists “ (U . S . D ep artm en t  

o f ag ricu ltu re . B u reau o f ch em is try . B u ll. 1 0 7 . R ev . 1 9 1 0 ). D en ly d er saa led es :

5 å 6  g E x trak t (e lle r 2 0  g fin t p u lv e rise re t, v ed 6 0 ° o m h y g g e lig tø rre t T o b ak )  

tilsæ tte s 1 0  cm 3 v in aan d ig  N atriu m h y d ro x y d o p l. [6  g  NaOH -j- 6 0  cm 3 V in aan d  -j- 4 0  cn r ’ 

V an d ] o g fo r E x trak te r saa m eg et ren t K alc ium k arbo n a t, a t d er d an n es en fu g tig , 

m en ik k e k lu m p e t M asse . D en n e ex trah e res i 3  T im er m ed  Æ ter; Æ teren a fd am p es  

v ed lav  T em p era tu r, f . E x . v ed  a t h o ld e K o lb en o v er e t D am p b ad , o g R esten o p lø ses  

i 5 0  cm 3 4 °/o N atrium h y d ro xy d o p l. V ed H jæ lp a f V an d sk y lle s a lt o v er i en K je l-  

d ah l-K o lb e p aa 5 0 0  cm 3 . A n v en d e t tre G an g e b ø je t R ø r til A fledn in g a f D estilla te t, 

tilsæ t n o g le  S ty k k er  P im psten  o g  lid t P ara fin . A fd estille r  m ed  V an d d am p  4 0 0 — 5 0 0  cm 3 ; 

h eri g aa r a lt N ik o tin o v er, n aa r d er k u n b liv e r ca . 1 5 cm 3 tilb ag e i K o lben . T itre r 

D estilla te t m ed „s tan d a rd ed “ S v o v lsy re , F en ace to lin e ller K o ch en ille so m  In d ik a to r. 

Jeg h ar fu lg t F o rsk riften i e t o g a lt, k u n b ru g t M ety lrø d t so m  In d ik a to r.

S k a] jeg h ere fte r sam le m in D o m o v er K iss lin g s M etod e , v il d en i K o rth ed  

ly d e saa led es:

M eto d en e r re t b esv æ rlig o g k ræ v er en D el Ø v else , m en h ar m an d e t, k an  d er  

o g saa o p n aas R esu lta te r, d er s tem m er g en sid ig o v eren s .

E x trak tio n en m ed Æ ter e r fo r E x trak te rs V ed k o m m en d e re t b esv æ rlig .

A fd estilla tio n en a f Æ teren , m ed fø re r a ltid , se lv o m  m an e r m eg e t fo rs ig tig , e l 

T ab , so m  m an ik k e k an se b o rt fra .

D estilla tio n en m ed V an d d am p k ræ v er b aad e T id o g P aap asse lig h ed . G an sk e  

v is t g aa r a l N ik o tin o v er u d en a t sp a lte s, m en d er fra sp a lte s fly g tig e  B aser a f an d re  

B estan d d e le (K lo ro fy l? ), sæ rlig n aar m an h ar m ed T o b ak a t g ø re . T itre rin g en e r  

re t sk a rp , n aa r d er an v en d es en p assen d e In d ik a to r, m en N ø jag tig h ed en lid er u n d er  

d en s to re F o rty n d in g .

K iss lin g s M eto d e h ar tro d s s in e M an g ler h id til v æ re t d en b ed ste M etod e . D er  

h ar o g saa v æ re t F o rs lag til a t æ n d re d en , saa a t m an k an u n d g aa d en F e jl, m an  

b eg aa r v ed  a t titre re N ik o tin  o g  A m m o n iak  (? ) i D estilla te t o g  h ereg n e a lt so m  N iko tin .
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P rinc ipe! i d isse M etoder er det F orho ld , > at N iko tin su lfa t op løses i A lkoho l, 

hvad  A m m onium su lfa t ikke  gø r, sam t a t N ikotin i a lkoholisk  O pløsn ing  er uv irk som t 

overfo r v isse Ind ika to rer. A llerede  W i t t s t e i n  x ) beny tte r dette . S k a l w e i t 2 ) v iser ved  

sam m e M etode , a t der ikke findes A m m oniak i N iko tindestillate t.

P e z z o l a t a 3 ), der destille rer T obakken m ed MgO og V and , opsam ler D estilla te t  

i fo rtyndet S vov lsy re (n /io  H 2S O 4). D estilla te t inddam pes derefte r til ca . 100  cm 3 og  

titre res tilb age m ed nlw Na HO; derefte r inddam pes til T ørhed . Inddam pn ingsresten  

ud træ kkes m ed 98 — 99°/o  A lkoho l, saa hele V æ dskens R um fang b liver ca . 60  cm 3 , og  

m an titre rer tilb age m ed w /io v inaand ig A lkalihyd roxydop løsn ing , id e t der sam tid ig  

tilsæ ttes A lkoho l (98 — 99  °/o ). L akm us anvendes som  Ind ika to r. H erved bestem m es  

N iko tinm æ ngden ; m en da der ved Inddam pn ingen d issocieres en D el A m m onium 

su lfa t, id e t der sam tid ig dannes fri S vov lsy re , findes N iko tinm æ ngden fo r hø j. F or

fa tte ren ind fø rer en K orrek tion herfo r; v il m an undgaa denne , tilsæ tte r m an fø r 

Inddam pn ingen saa m eget nlu> H2SOi, a t de neu tra le S u lfa te r om dannes til de su re ; 

derefte r gaar m an frem  som  fø r.

H e u t 4 ) æ ndrer K .’s M etode efte r sam m e P rinc ip . D estilla te t, der udgø r 400  

- 500  cm 3 , titre res m ed  nlwII2SO4 og R oso lsy re som  Ind ika to r, fo r a t bestem m e N iko tin  

4 -A m m oniak , og der tilsæ ttes derefte r en passende  M æ ngde  nhoH2SO^ fo r. a t om danne  

de neu trale S alte til su re . V æ dsken  inddam pes paa V andbad  til T ørhed ; til Inddam p 

n ingsresten sæ ttes saa m eget a lkoholisk n /io  NaOH, der ska l til fo r a t neu tra lise re  

S yreoverskudet, og derefte r 100 cm 3 abso lu t A lkoho l, saa m an tils id st faar en O pløs

n ing , der indeho lder  96  —  97  °/o A lkoho l. O pløsn ingen  filtre res ned i en P orce læ nsskaal 

og titreres m ed a lkoh . n /io NaOH og R oso lsy re til R ødfarvn ing .

N u v irker N iko tin ikke paa R oso lsy re e ller L akm us i a lkoho lisk O pløsn ing ,  

saa ved a t m ultip licere den anvend te M æ ngde M /io  NaOH m ed 0 ,0162 faas N iko tin - 

m æ ngden .

Jeg har kun g jo rt e t P ar enkelte F orsøg m ed denne M etode , som  jeg ansaa fo r 

usikker, da m an ska l inddam pe saa sto re M æ ngder D estilla t. D esuden er R oso lsy re  

en daarlig Ind ika to r fo r N ikotin (P ag . 11 )'.

20  cm 3 N iko tinop lø sn ing fo rb rug te 10 ,60 cm :! n /io H2SO} =  0 ,1717 g N iko tin .

2 ) 20  cm 3 N ikotinop l. 4- 0 ,5 cm 3 A m m oniakvand fo rb rug te 14 ,5 cm 3 n /ioW 2S 0 4 ; 

derefte r tilsa ttes 10 ,5 cm 3 M /io H2SO^, O pløsn ingen inddam pedes og behand 

ledes som  ang ive t oven fo r.

T il T ilbagetitre ring b rug tes 24 ,80  cn f n/toNaHO (i V inaand ); heraf er 14 ,50 cm 3 

m edgaaet til O verskud af S yren .

R est 10 ,30 cm 3 , svarer til 0 ,1667 g N iko tin .

3 ) V ierte ljah rssch rift f. p rak t. P harm acie . B d. X I. P ag . 351 .

4 ) Z eitsch rift f. analy t. C hem ie. B d. 20 . P ag . 567 .

5 ) Z eitsch rift f. analy t C hem ie . B d. 31 . P ag . 348 .

6 ) A rch iv d . P harm acie . B d. 231 . P ag . 660 .

I). K . I). V idensk . S elsk . S kr., natu rv idensk . og  m athem .  A fd ., 8 , B æ kke. 12 .  11
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2) Ganske som før.

Forbrugt 14,4 cm 3 w/ioH 2S04 ; derefter tilsat 14,6 cm ’’ M/ioH 2S04 .

Til Tilbagetitrering brugt 24,80 cm 3 nlio NaHO; heraf 14,60 til M ætning af Syre- 

overskud. Rest 10,20 cm 3 .

10,2 0 cm 3 svarer til 0,1652 g Nikotin.

De fundne Tal er lidt for lave og M etoden altfor besværlig til Brug i Praxis.

H e u t  angiver, at Forsøg paa direkte Destillation af Tobak efter P e z z o l a t a  gav 

saa daarlige Resultater, at han straks opgav denne M etode.

Bertrand og Javilliers M etode.

Denne M etode er den første, der grunder sig paa Anvendelse af Kisel  wolfram- 

syre som Reagens. M etoden findes beskrevet i to Afhandlingerx).

Den første indeholder en Kritik al den gam le Schloesings M etode, og heri gøres 

m eget rigtig opm ærksom paa, at der fordam per Nikotin m ed Æ teren ved Afdamp

ning af denne. Forfatterne bestemm er derefter Sam m ensætningen af Nikotinsiliko-  

wolfram at (se Pag. 6) og slutter ined at offentliggøre en M etode til Bestem m else af 

Nikotin i Tobak. De Processer, Tobakken m aa underkastes, er følgende:

1) Extraktion af Alkaloidet.

10 g Tobakspulver udkoges m ed 100 cm 3 Saltsyre (0,5 °/o) i 15— 20 M inutter, der

efter centrifugeres, filtreres og udtrækkes paany. Naar m an i alt har udtrukket lire 

Gange, kan m an gaa ud fra, at al Nikotin er udtrukket. M an bør iøvrigt prøve 

hvert Udtræk, om det fældes af Kiselwolfram syre.

2) Fældning af Alkaloidet.

I den sure Vædske fældes Alkaloidet m ed en 10— 20 °/o-holdig Opløsning af 

Kiselwolfram syre (eller Kalium saltet heraf). Blandingen henstilles i 24— 48 Tim er, 

Bundfaldet centrifugeres eller filtreres fra, udvaskes ved Centrifugering m ed 0,5 °/o 

Saltsyre, tilsat lidt Kiselwolfram syre.

3. Sønderdeling af Saltet.

I en Kolbe paa 125 cm 3 , forsynet m ed en lang Hals, dekomponeres Saltet m ed 

en passende M ængde M agnium ilte og Vand, og Nikotinen afdestilleres. For at lette 

Destillationen tilledes Vanddam p. M an m aa ved to eller tre Udvidelser paa Kolbe

halsen sørge for at hindre Vædsken i at stige over og holde Skum m et tilbage i Kolben. 

Destilleret saaledes gaar Nikotin hurtig over; 100 cm 3 Vand er oftest nok til at rive 

100— 200 m g Alkaloid m ed.

4. Titreringen sker m ed Svovlsyre, der indeholder 3,024 g I{.,S()X i een Liter 

(1 cm 3 =  10 m g Nikotin). Indikatoren er Alizarinsulfonsyre.

’) Bulletin de la société chim ique de France. 4. Serie. Tome 5. Pag. 241. Annales de chimie 

analyt. appliqué. Tome 16. Pag. 251.
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Forfatterne tilføjer desuden, at Metoden er kontrolleret med rent Nikotintartrat 

og herved er fundet 98,5 °/o—100 °/o af den beregnede Mængde. Der er desuden gjort 

Forsøg med Tobaksblade, dels ublandede, dels blandede med Nikotintartrat; i sidste 

Tilfælde fandtes den beregnede Mængde Nikotin mere end i første.

Man kan desuden erstatte denne lidt besværlige Extraktionsmetode med en 

mere enkelt. 12 g Tobak udkoges i en Kolbe med Tilbageløbskøler med 300 cm3 

Saltsyre (0,5 °/o) i en halv Time. 250 cm3 af Filtratet (= 10 g Tobak) fældes og 

behandles ganske som før.

Destillatet kan efter Titreringen fældes med Kiselwolframsyre, Bundfaldet ud

vaskes, tørres, glødes og vejes. Vægten multipliceret med 0,1139 l) giver Indholdet 

af Nikotin.
Den anden af de to Afhandlinger er ca. 3 Aar senere. I den gentages alt fra den 

første, men mere kortfattet. Desuden omtales Metodens Anvendelse paa Tobaks- 

extrakter. Her anvendes 5 g Extrakt fortyndet med 100 cm3 Vand og tilsat 1 cm3 

10% Saltsyre. Desuden angives en polarimetrisk Bestemmelsesmaade til at kunne 

bestemme Nikotin ved Tilstedeværelse af Pyridin. Denne skal jeg omtale senere.

Jeg har prøvet Metoden igennem og fundet, at den baade er besværlig og 

beheftet med principielle Fejl.

Jeg skal gennemgaa Metoden Punkt for Punkt, ganske som de to forfattere.

1. Udtrækningen af Alkaloidet

De her anførte Ræsonnementer er sikkert alle rigtige. Jeg har ikke gjort 

sammenlignende Bestemmelser, men altid brugt 12 g lobak, der behandledes som 

angivet ovenfor.

2. Fældning af Alkaloidet.

Alkaloidet fældes direkte i sur Vædske med Kiselwolframsyre. En Rensning 

af Udtrækket, f. Eks. med Blyacetat, vil medføre et Tab af Alkaloid og er desuden 

ret besværlig, livad B. & J. ogsoa udtrykkelig gør opmærksom paa. Bundfaldet inde

holder kisel  wolframsure Salte af Nikotin, samt Forbindelser af Kisel wolfi amsy le med 

Proteinstofferne og disses Nedbrydningsprodukter. Dette Bundiald er meget "vanske

ligt at filtrere, selv efter et Døgns Henstand; Centrifugeringen letter vel Arbejdet 

noget, men Udvaskningen er dog vanskelig.

3. Sønderdelingen af Saltet er dog det Punkt, der giver Anledning til at for

kaste Metoden. For det første er Destillationen meget vanskelig at regulere. Man 

kan paa Grund af Vædskens meget stærke Skumning ikke destillere i en 125 cm1’s 

Kolbe, men maa, som ved Kisslings Metode, bruge en 500 cm ’ s Kolbe. Det er dog 

det mindste; værre er det, at den grødagtige Masse, der bliver tilbage i Kolben, 

sprøjter omkring, saa den ikke kommer helt i Berøring med Vanddampstrømmen. 

Ved at lade Kolben blive halvkold hver Gang, der er gaaet ca. 100 cm3 Vand over, 

og ved med en Sprøjteflaske at sprøjte Massen ned fra Siderne, lykkes det saa nogen

lunde at faa al Nikotin over i ca. 400 cm3, men heller ikke i mindre. Navnlig

Ch a pin  angiver i sin Afhandling O.iuo; det samme Tal har jeg fundet ved Beregningen

11*

(se Pag. 7).
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volder E xtrakterne her V anskeligheder, sæ rlig hvis m an har taget rigelig t i A rbejde. 

V ed D estillationen m ed MgO og V and skulde Æ ggehvidestoffer o. Ign. ikke fraspalte  

A m m oniak, m en det sker alligevel i ret høj G rad 1). Sam m enlignes Prøverne I), E  og T  

i T abel I (B ilag  III), ser m an, at Forskellen m ellem de T al, der findes ved T itrering, 

og dem , der findes ved V ejning, ofte er ret stor. Se navnlig Forsøg Dn ; dette er 

ganske vist et sæ rlig grelt T ilfæ lde, m en m an er altsaa ikke sikker. T obaksextrak- 

terne gaar det ikke bedre m ed. Jeg har faaet flere R esultater ved at analysere en  

E xtraktprøve, og alle var de lavere end ved m in egen M etode. Jeg næ vner her det, 

der gav det bedste R esultat.

T obaksextrakt III (6 ,30— 6,38  °/o N ikotin).

A fvejet Forbrugt

1. 2,380 g  9,10 cm 3 n /io H2SOi =  6,19 °/o N ikotin

2. 1,996 g  7,60 cm 3 n /io H 2SO ,1 =  6,15 °/o  „

V  ed 2. fæ ldedes D estillatet m ed K iselw olfranisyre o. s. v.

R esultatet var 0,9906 g. G lødningsrest =  5,67 °/o N ikotin .

E fter disse Forsøg tror jeg at turde sige, at M etoden har saa m ange Fejlkilder, 

at den ikke bør benyttes i Praxis. B . og J. angiver i de sidste L injer af den sidste  

A fhandling, at hvis m an sam m enligner R esultaterne ved T itrering og ved V ejning, 

faar m an en ringe Forskel, som  dog  uden T vivl kan føres tilbage til, at N ikotin ikke  

er det eneste A lkaloid , selv om det er det vigtigste, i T ohaksextrakterne. D a der 

ikke er opgivet A nalyseresultater, kan m an ikke se, hvor store disse „sm aa D iffe

renser“ er.

Petroleum sæterm etoden.

(K ellers og T oths M etoder.)

(Ber. d. D eutsch, pharm . G esellschaft. 1907. Pag. 145.)

K e l l e r  om taler først K isslings M etode og K issling-H euts M etode (Pag. 25) til 

at adskille N ikotin fra A m m oniak. D er angives, at D ifferenserne m ellem K isslings  

og K issling-H euts M etode er saa ringe, at den ingen R olle spiller i Praxis. K e l l e r  

m ener, at dette er tv ivlsom t, da al T obak indeholder m ere eller m indre A m m oniak.

H an foreslaar derefter følgende M etode til at bestem m e N ikotin paa.

T obakken pulveriseres og tørres i „K alkkiste“ i 12— 24 T im er i Stedet for at 

tørres ved 60°. B estem m elsen udføres derefter saaledes :

6  g. tørret T obak overhæ ldes i en Flaske m ed 60 g Æ ter og 60 g Petroleum s

æ ter, og der tilsæ ttes 10 cm ! 20  °/o K alium hydroxydopL , og B landingen rystes kraftig  

og vedvarende. O m rystningen gentages ofte i en halv T im e; derefter henstilles B lan 

dingen rolig  i 3— 4 T im er. M an filtrerer saa 100 g af den æ teriske O pløsning gennem

’ ) C h a p in  (1. c.) frem sæ tter den sam m e Paastand som  jeg , m en har ikke offentliggjort noget B evis

m ateriale.
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et lille FoldefiHer (ca. 10 cm3 i Diameter) i en tildækket Tragt. Man maa vogte sig 

for at ryste Tobakken op, saa at smaa Partikler af den gaar med gennem Filtret. 

Jo klarere Opløsningen er, des bedre lykkes de følgende Operationer.

For at fjerne Ammoniak blæses en Luftstrøm gennem Vædsken. Dette sker 

let med en Blæsebold !) og et Glasrør, der er trukket ud til en ikke altfor fin Spids. 

Man kan f. Ex. anvende en lille Pipette. Efter eet, højst halvandet, Minut er al 

Ammoniak borte; herved fordampes der 8—10 g Æter. For at titrere Vædskens 

Nikotinindhold tilsættes 10 cm3 Alkohol, 10 cm3 Vand og 1 Draabe 1 °/o Jodeosin- 

opløsning; Flasken tilproppes og rystes kraftig. Nikotin og Jodeosin gaar over i 

Vandet og farver dette rødt. Derefter tilsættes w/io HCl (1 cm3 ad Gangen), til den 

røde Farve er forsvunden, og derefter n/io Ammoniak, til Væsken bliver let rosafarvet. 

Ved Multiplikation af det forbrugte Antal cm3 nhoHCl med 0,00162 og derefter med 

20 faas Nikotinindholdet i °/o.

Tilsætningen af Alkohol bevirker to Ting: For det første letter den Blandingen 

af Vædskerne og dermed Nikotinens Overgang i den vandige Vædske. For det andet 

hindrer den Udskillelsen af fint fordelt Jodeosin, hvad der ofte sker, naar man titrerer 

uden Alkohol; dette Forhold kan let give Anledning til Fejltagelser.

He f e l m a n n 2) udtrækker med Natriumhydroxydopløsning og Æter (20 g Tobak 

+ 20 cm3 vinaandig NaO/Z-Opløs. (6 °/o) + 200 cm3 Æter). Ved grove Bestemmelser 

afpipetteres 50 cm3 af det klare Æterlag i en Porcelænsskaal, Æteren fordampes ved 

en stærk Luftstrøm under Aftræk. Herved fordamper, som Sc h l ö s in g 3) har paavist, 

al Ammoniak, men ingen Nikotin. Den tilbageblevne grønlige, klæbrige „Fedt- og 

Harpixmasse“ opløses i 10 cm 3 neutral Alkohol, der tilsættes 50 cm3 Vand og titreres 

med M/io H2SOi (Kochinelle eller 1 % vinaandig HæmatoxylenopL som Indikator).

Til nøjagtigere Bestemmelser afdestilleres Æteren paa Vandbad, og Inddamp- 

ningsresten behandles efter Kis s l in g .

Metoden er offentliggjort umiddelbart efter Kellers Metode for at vise, at denne 

ikke er ny i sit Princip. H. bemærker desuden, at Extraktionen med Æter i et 

Soxleth’s Apparat er besværlig, og Nytten deraf er ikke saa stor, som man har ment, 

det samme Resultat, som jeg er kommen til (Pag. 15).

H. ’s Metode til direkte at titrere Nikotin lader sig ikke praktisere, dertil er 

Udtrækket altfor farvet. Jeg har derfor ikke undersøgt Metoden nærmere.

Ke l l e r  har ikke forsøgt at gøre sammenlignende Bestemmelser efter sin og 

andre Metoder, men indskrænker sig til at vise, at Nikotin gaar fuldstændig over 

fra stærk alkalisk Opløsning til Æter-Petroleumsæterblandingen, og at der intet 

Alkali gaar med heri. Desuden er det med Petroleumsæter fremstillede Udtræk lettere 

at behandle, da det er svagere farvet end det, der er fremstillet med Æter alene.

Kellers Metode imødegaas især af To t h 4), der kritiserer følgende Punkter:

2) Jeg har brugt en almindelig Vandstraaleblæser.

3) Pharin. Centralhalle 1898. Pag. 523.

8) Archiv d. Pharmacie. 101. Pag. 312.

9) Chein. Zeitung. 1901. Pag. 610.
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1) Ammoniak fjernes ikke fuldstændig, thi Æterdampene reagerer ikke alkalisk. 

T. har gjort Forsøg med at titrere en Portion før Gennemluftningen og en lignende 

lige efter. Differensen mellem det forbrugte Antal cm 3 */io Syre var 0,1

2) Metodens Hovedfejl er dog

a) at der holdes Nikotin tilbage af den alkaliske Blanding,

b) at der fordamper Nikotin ved Gennemluftningen. Det maa desuden bemærkes, 

at det er uheldigt at filtrere æteriske Nikotinopløsninger; herved kan der let 

tabes noget ved Fordampning.

To t h  støtter ikke disse Paastande paa noget Bevis. Derimod angiver han en 

anden Metode, der lyder saaledes: Til den pulveriserede Tobak sættes i en Porcelæns- 

skaal, der rummer 200—300 cm3, først 10 cm 3 Natriumhydroxydopl. (20 ° o), og der

efter tilføjes lidt efter lidt saa meget brændt Gibs, at det hele falder hen til et Pulver, 

naar det trykkes med Pestillen. Skaalen „skylles“ efter med Gibs, og Pulveret ud

trækkes med 50 cm 3 Æter 4- 50 cm 3 Petroleumsæter i en Cylinder (25 cm høj), lukket 

ined en tæt Prop. Blandingen rystes mindst 50 Gange; dernæst afmaales 25 cm 1, 

hvortil der sættes 40—50 cm 3 Vand og titreres med n/io H2S()Å; eventuelt Overskud af 

Syre titreres tilbage med nhoNaOH. Som Indikator bruges Jodeosin, der efter For

fatterens Mening er den eneste, der egner sig til Nikotin.

T. støtter Metodens Brugbarhed paa to Forsøg. I det ene udrives Nikotin med 

Natriumhydroxydopl. og Gibs og behandles ellers efter Metoden. Derved findes 96,3 °/o, 

beregnet 96,8 °/o Nikotin. Blandingen med Gibs har desuden den Fordel, at herved 

holdes den største Mængde Ammoniak tilbage. Ved Forsøg med rene Ammoniak- 

opløsninger, behandlede som før, viste det sig, at Gibsmassen optog 98,5 /o al den 

tilsatte Ammoniak. For at bestemme Ammoniak ved Siden af Nikotin lader T. den 

æteriske Opløsning bortdampe frivillig i en flad Skaal, idet der samtidig tilsættes 

Syre. Ammoniakmængden bestemmes kolorimetrisk med Nesslers Reagens. Den 

største Mængde Ammoniak, der fandtes, var 0,5 mg, oftest mindre.

Po  n t a g 1) bestemmer Nikotin efter Kellers Metode og finder, at Resultater, fundne 

ved denne Metode, stemmer godt overens med Kisslings Metode. Ved 1 oths Metode 

(Fo t h ) findes betydelig mindre Nikotin end ved Kellers eller Kisslings Metoder.

To t h 2) bemærker senere hertil, at hans Metodes Resultater stemmer godt med 

Kisslings, og offentliggør en Række paa seks Analyser, der stemmer godt overens 

med de Tal, der er fundne efter Kisslings Metode.

Jeg har søgt at klare disse Stridsspørgsmaal, der altsaa i det væsentlige er 

følgende:

2) Udtrækkes Nikotin fuldstændig efter Kellers eller Toths Metode?

3) Kan man fjerne al Ammoniak paa den af Keller angivne Metode (Gennem- 

luftning), uden at der herved tabes Nikotin?

4) Fjernes Ammoniak nogenlunde fuldstændig efter Toths Metode?

>) Zeitschrift f. Untersuch, d. Nahrungs- und Genussmittel. Bd. 6. Pag. 677.

2) Ibid. Bd. 7. Pag. 151.
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D et fø rste  S p ø rg sm aal e r a lle red e b esv a re t P ag . 1 5 til ab so lu t F o rd e l fo r K elle rs  

M eto d e . T ab e llen B ilag IV , d e r in d eh o ld e r A n a ly se r a f E x trak te rn e , v ise r o g saa , a t 

h e r e r U d træ k n in g en e fte r T o tlis M eto d e re t m an g e lfu ld 1 ) .

F o r a t k la re d e t an d e t S p ø rg sm aal h a r jeg g jo rt fø lg en d e F o rsø g .

T il 2 4  g  T o b ak  sa tte s 4 0  cm 3 K aliu m h y d ro x y d o p lø sn . (2 0  ° /o ), 2 4 0  g  Æ ter o g  2 4 0  g  

P e tro leu m sæ ter; e fte r H en stan d  f iltre red es 4  G an g e 1 0 0  g h e ra f. I to a f d isse P rø v e r  

b es tem tes N ik o tin fø r G en n em lu ftn in g d e ls v ed d irek te T itre rin g e fte r K e l l e r , d e ls  

v ed U d ry s tn in g  o g F æ ld n in g m ed  K ise l  w o lfram  sy re (se P ag . 1 4 ). P aa sam m e  M aad e  

e r N ik o tin  b es tem t i d e  to  an d re  P o rtio n e r e fte r G en n em lu ftn in g  i 2  M in u tte r . G en n em - 

lu ftn in g en fo re to g es i en F la sk e , o g D am p en e v is te , p rø v e t m ed e t S ty k k e fu g te t, 

rø d t L ak m u sp ap ir , d e r h o ld te s o v e r F la sk en s M u n d in g , i m ere en d d e t fø rs te  M in u t 

ty d e lig  a lk a lisk  R eak tio n o g i d en s id s te H alv d e l a f d e t an d e t M in u t en d n u en sv ag  

a lk a lisk R eak tio n .

T il S am m en lig n in g h a r jeg p rø v e t ren e N ik o tin sa lto p lø sn in g e r p aa lig n en d e  

M aad e. T il en a fv e je t M æ n g d e N ik o tin k lo rh y d ra t sa tte s 2 0  cm 3 K aliu m h y d ro x y d o p l. 

(2 0  ° /o ), 1 0 0  cm 3 Æ ter o g 1 0 0  cm 3 P e tro leu m sæ te r; e fte r O m ry stn in g o g 4 T im ers  

H en stan d b es tem tes N ik o tin g an sk e so m  fø r i 5 0  cm 3 V æ d sk e . T il V ejn in g sb estem -  

in e lse fø r G en n em lu ftn in g  b ru g te s d o g k u n 2 5  cm 3 . R esu lta te t v a r fø lg en d e :

T o b ak .

N ik o tin .

T itre rin g V ejn in g

N ik o tin

g
F o rb ru g t  

cm 3 « /io  HCl

N ik o tin  

g

S a lt v ed 1 2 0 °  

g

Si()-2A2WOA 

g

Ik k e g en n e in lu fte t 8 ,9 5 0 ,1 4 4 8 1 ,2 6 3 3 0 ,t?8 3

G en n em lu fte t 8 ,2 5 0 ,1 3 3 7 1 ,2 2 0 2 0 ,1 2 3 8

Ik k e g en n em lu fte t 4 ,5 5 0 ,0 7 3 7 0 ,2 5 7 1 0 ,0 2 9 3

G en n em lu fte t 2 ,1 0 0 ,0 3 4 0 0 ,2 5  . '5 0 ,0 2 8 8

’ ) S en ere frem h æ v er S t ü t z e « o g G e y  (B ioch em . Z e itsch r. B d . 5 6 . P ag . 2 2 0 ), a t fo r a t faa N ik o tin  

u d ry s te t fu ld s tæ nd ig  m aa ry s tes i R y steap p a ra t i f le re T im er.

A fv e je t

T itre rin g V ejn in g B ereg n e t

F o rb ru g t 

cm 3 n|10 HCl
N ik o tin  

g

Si O ..12 WO, 

g

N ik o tin

g

N ik o tin  

g

0 ,6 6 0 2 g

N ik . 2HCl
Ik k e g en n em lu fte t 7 ,9 5 0 ,1 2 8 8 0 ,4 9 2 4 0 ,0 5 6 1

0 ,5  g  (NHJtSCh G en n em lu fte t 7 ,1 5 0 ,1 1 5 8 0 ,9 7 7 6 0 ,1 1 1 4 0 ’1 1 3 8

0 ,6 6 9 3 g Ik k e g en n e in lu fte t 7,70 0 ,1 2 4 7 0 ,5 0 4 2 0 ,0 5 7 5

N ik . 2HCI G en n em lu fte t 7,7-, 0 ,1 2 5 5 1 ,0 0 1 8 0 ,1 1 4 2 0 ,1 1 5 4
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R e s u l t a t e t e r a l t s a a , a t d e r  v e l l a b e s  e n  r i n g e  M æ n g d e  N i k o t i n , m e n  s a a  l i d t ,  

a t d e t t e  i k k e  k a n  g ø r e  n o g e t v e d  T i t r e r i n g e n .

L o d  m a n  5 0 c m 3 U d t r æ k  a f  T o b a k ,  f r e m s t i l l e t  e f t e r  K e l l e r  m e d Æ t e r o g  P e t r o l e u m s 

æ t e r  o g  d e r e f t e r  g e n n e m l u f t e t , f o r d a m p e  f o r s i g t i g  u n d e r  e n  G l a s k l o k k e , i d e t  d e r  s æ t t e s  

l i d t  1  ° ; o  S a l t s y r e  t i l  Æ t e r b l a n d i n g e n , g a v  d e t  s a l t s u r e  F i l t r a t f r a  d e t  v e d  F o r d a m p n i n g  

u d s k i l t e  H a r p i x  e t c . k u n  e n  s v a g  R e a k t i o n  p a a  A m m o n i a k  m e d  N e s s l e r s  R e a g e n s .

D e t v æ r s t e  v e d  K e l l e r s  M e t o d e  e r , a t  d e t  U d t r æ k , d e r  s k a l  t i t r e r e s , e r  s a a  s t æ r k t  

f a r v e t ,  a t  O v e r g a n g e n  b l i v e r  u s i k k e r ; d e s u d e n  m a a  d e t  b e m æ r k e s ,  a t  n a a r  m a n  t i t r e r e r  

m e d  s a a  m e g e t Æ t e r o g  s a a  l i d t V æ d s k e , b l i v e r  T i t r e r i n g e n  f o r  h ø j ( s e  P a g . 1 1  o g  

T a b e l l e n  o v e n f o r ) .

O m  B e s t e m m e l s e r n e  a f  E x t r a k t e r  g æ l d e r  o g s a a  d e t  s a m m e . H e r , h v o r  d e t d r e j e r  

s i g  o m  r e t s t o r e  M æ n g d e r  A m m o n i a k , e r  d e t v a n s k e l i g t a t f j e r n e  d e n n e  h e l t . R e s u l 

t a t e r n e  b l i v e r  o g s a a  h e r  f o r  h ø j e  ( T a b e l l e n  B i l a g  I V ) .

T o t h s  M e t o d e  l i d e r , s o m  a l l e r e d e  s a g t , a f  d e n  F e j l , a t m a n  l a a r  f o r  l i d t  N i k o t i n  

m e d ; e n  D e l a b s o r b e r e s  s i k k e r t a f  G i b s m a s s e n . T o t h  m e d d e l e r  d e s u d e n , a t d e n  

s t ø r s t e  M æ n g d e  A m m o n i a k  h o l d e s  t i l b a g e  a l G i b s m a s s e n . N a a r  h a n , s o m  n æ v n t  

P a g .  3 0 , a n g i v e r , a t d e r  h ø j s t k a n  g a a  0 , 5  m g  A m m o n i a k  m e d , m a a  m a n  h u s k e  p a a ,  

a t d e t v e d  T i t r e r i n g  s v a r e r  t i l c a .  5  m g  N i k o t i n . D a  T .  n u  t a g e r  6  g  T o b a k  i  A r b e j d e  

o g  a f p i p e t t e r e r  2 5  c m ' 3  Æ t e r - P e t r o l e u m s o p l ø s n .  ( s v a r e n d e  t i l l ' / a  g  T o b a k ) , b l i v e r  F e j l e n  

h ø j s t c a . 0 , 3  ° / o  a f  T o b a k k e n s  V æ g t , m e n  d e t  e r  o g s a a  e n  g a n s k e  a n t a g e l i g  F e j l , s æ r l i g  

p a a  a l k a l o i d f a t t i g e  T o b a k s s o r t e r .

J e g  h a r  g j o r t f ø l g e n d e  F o r s ø g  m e d  T o t h s  M e t o d e :

T i l 1 6  g  T o b a k  s a t t e s  2 0  c m 3  N a t r i u m h y d r o x y d o p l ø s n .  o g  d e r e f t e r  G i b s ;  d e n  h a l v 

t ø r r e  B l a n d i n g  b e h a n d l e d e s  m e d  1 0 0  c m 3 Æ t e r o g  1 0 0  c m 3 P e t r o l e u m s æ t e r . E f t e r  

R y s t n i n g  o g  H e n s t a n d  a f p i p e t t e r e d e s  3  x  2 5  c m 3 .

a )  2 5  c m 3 t i t r e r e d e s  d i r e k t e  i 1 0 0  c m 3 V a n d  m e d  nlioHCl o g  J o d e o s i n  s o m  

I n d i k a t o r .

b )  2 5  c m 3  u d r y s t e d e s  m e d  1 ° / o  S a l t s y r e , o g  N i k o t i n  b e s t e m t e s  p a a  s æ d v a n l i g  

M a a d e  m e d  K i s e l  w o l f r a m s y r e .

c )  2 5  c m 3 a f m a a l t e s  i e n  D r e c h s e l s  V a s k e f l a s k e , d e r  f o r b a n d t e s  m e d  e n  a n d e n  

V a s k e f l a s k e  m e d  2 5  c m 3 f o r t y n d e t S v o v l s y r e . D e r b l æ s t e s e n  k r a f t i g  L u f t s t r ø m  

g e n n e m  b e g g e  F l a s k e r  i l ’ / a  M i n u t . V æ d s k e n  i d e n  f ø r s t e  V a s k e f l a s k e  t i t r e r e d e s  

s o m  a n g i v e t u n d e r a ) . S y r e n  i d e n  a n d e n  V a s k e f l a s k e  g a v  a l t i d  R e a k t i o n  p a a  

A m m o n i a k  m e d  N e s s l e r s  R e a g e n s .

a b C

« I 1 0  HCl 

c m 3

N i k o t i n  

g

SiOi.UWOt 

g

N i k o t i n  

g

nl10 HCl 

c m 3

N i k o t i n  

g

T o b a k 4 -  0 , 5  NHtCl........ 0 , 9 0 0 , 0 1 4 6 0 , 0 9 5 0 • 0 , 0 1 0 8 0 , 7 0 0 , 0 1 1 3

T o b a k a l e n e . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 1 , 8 5 0 , 0 3 0 0 0 , 2 6 2 7 0 , 0 2 9 9 1 , 7 5 0 , 0 2 8 3

» . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .
1 , 9 5 0 , 0 3 1 6 0 , 2 7 7 6 0 , 0 3 1 6 1 , 8 5 0 , 0 3 0 0
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Forsøgene viser saaledes ret tydelig, at man end ikke kan fjerne den M ængde 

Ammoniak, der findes i Tobaksblade, ad denne Vej. Derimod stemmer Titrering og 

Vægtanalyse godt overens i de to sidste Forsøg; men da Titreringen almindeligvis 

bliver for lav, er Overensstemmelsen ikke saa god, som den ser ud til. Toths M etode 

har altsaa væsenlig to Fejl. For det første, at Udtrækningen af Nikotinen ikke er 

ganske fuldstændig, for det andet, at der gaar en Del Ammoniak med, der titreres 

som Nikotin. Desuden er det alt for lidt, der tages i Arbejde (Toth angiver 6 g, jeg 

har altid brugt 8 g, saa hver 25 cm 3 Udtræk svarer til 2 g Tobak. Naar man ser 

paa Tabellen over Analyserne af Tobak, er der ret gode Overensstemmelser mellem  

Toths og min M etode, men sikker er M etoden ikke, selv om den er let. Det bør 

dog bemærkes, at Titreringen er ret let og Omslaget sikkert. Ser man paa Tabellen 

over Extrakterne, gør samme Forhold sig gældende. M etoden kan derfor ikke an

vendes, hvor del gælder om at opnaa exakte Resultater.

Thoms ’ M etode.

(H. Thoms: Ber. d. deutsch, pharm. Ges. 1900. Pag. 23.)

Th o m s har Fortjenesten af at have indført Anvendelsen af Kaliumwismutjodid  

til kvantitativ Bestemmelse af Alkaloider, efter at E. Ja h n s  har anvendt dette Reagens 

til at isolere liere Plantebaser og vist, at disse ikke forandres, naar Dobbeltsaltet 

sønderdeles med Natriumkarbonat. Ja h n s 1) hævder desuden, at Kaliumwismutjodid 

fælder Alkaloiderne næsten kvantitativt selv i stærkt forurenede Opløsninger og derfor 

er fordelagtigere at anvende end Fosformolybdænsyre o. lign.

Th o m s  har anvendt Kaliumwismutjodid til Bestemmelse af Nikotin, Atropin og 

Stryknin og bevist, at hverken Stryknin eller Atropin forandres ved Fældning med 

Kaliumwismutjodid og Sønderdeling af det dannede Dobbeltsalt med 15 °/o Natrium- 

hydroxydopløsning. For Nikotin har Th o m s derimod intet Bevis ført, men blot 

sammenlignet sin M etode med Kellers. Den anvendte Kaliunijodid-W isinutjodid har 

begge Forskere fremstillet efter K r a u t ’s 3) Forskrift. Denne lyder saaledes:

80 g „Bismutylnitrat“ (Subnitras hismuticus) opløses i 200 cm 3 Salpetersyre 

(Vgtf. 1,18 svarende til 30 °/o HNO.^; denne Opløsning hældes langsomt under Omrøring 

i en Opløsning af 272 g Kaliumjodid i 400 cm 3 Vand. Ved Afkøling lader man det 

dannede Kaliumnitrat saa vidt muligt udkrystallisere, filtrerer Opløsningen og for

tynder den forsigtig med Vand til een Liter.

Ja h n s 4) gør opmærksom paa, at den relativt ringe M ængde Kaliumjodid gør 

Reagenset finere, idet de dannede Bundfald opløses i Kaliumjodidopløsn. og Jod- 

brinteopløsn. Reagenset giver ved Tilsætning af Vand et brunligt Bundfald, hvad 

der dog ikke hindrer dets Anvendelse. Opløsningen bør opbevares i M ørke.

J) Archiv d. Pharmacie. Bd. 229. Pag. 673.

2) Ber. d. deutsch, pharm. Ges. 1905. Pag. 89.

3) Ann. d. Chemie. Bd. 210. Pag. 310.

4) Archiv d. Pharmacie. Bd. 235. Pag. 151.

D. K. D. Vidensk. Selsk. Ski-., n  aturvidensk. og mathem. Afd., 8. Bække. 1. 2. 12
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T h o m s  an g iv e r s in M eto d e saa led es :

1 0  g C igarm asse sk æ res o g h en stille s v ed a im . T em p era tu r i e t tillu k k e t K ar  

m ed 1 0 0  cm 3 fo rty n d e t S v o v lsy re (1 0  ° /o ) i 2 4  T im er. D erefter filtre res 5 0  cm 3 a f O p 

lø sn in g en  n ed i en  in d d elt C y lin d e r. D isse 5 0  cm 3 h æ ld es i e t B æ g erg las, d er tilsæ tte s  

ca . 1 0 cm 3 K aliu m w ism u tjo d id o p lø sn . (K r a u t ) e lle r saa m eg e t, so m  fo rd res til fu ld 

s tæ n d ig U d fæ ld n in g . B u n d fa ld e t sam les p aa e t F ilte r o g u d v ask es m ed lid t V an d ; 

F ilte r o g B u n d fa ld k o m m es i en C y lin d e r, d er k an lu k k es m ed en G lasp ro p . D er

e fte r  tilsæ tte s 2 0  cm 3 1 5 %  N atriu m h y d ro x y d o p lø sn ., 2 0  cm 3 Æ ter o g  2 0  cm  ’ P e tro leu m s 

æ te r, o g B lan d in g en ry s tes g o d t.

N aar Æ ter-P e tro leu m sæ te rlag e t h ar sk ilt s ig fra d en  a lk a lisk e  V æ d sk e, a ftræ k k es  

2 0  cm 3 (=  2 ,5  g  T o b ak ), o g i en M ed ic in fla sk e p aa ca . 1 2 0  cm 3 tilsæ tte s 5  cm  ’ A lk o h o l 

o g 5 cm 3 V an d sam t en  D raab e  Jo d eo sin o p lø sn in g  (1  ° I o), h v o re fte r B lan d in g en ry s te s  

k ra ftig . N ik o tin en fa rv e r d en i V an d et o p lø s te Jo d eo sin rø d . N u titre re r m an p aa  

d en a f K e l l e r  an g iv n e M aad e m ed nhoHCl o g titrere r tilb ag e m ed n /io A m m o n iak .  

D et A n ta l cm 3 nlioHCl, d er an v en d es til M æ tn in g a f N ik o tin en , g iv e r m u ltip lice re t 

m ed 0 ,0 1 6 2 o g  d ere fte r m ed  4 0 T o b ak k en s N iko tin in d h o ld i P ro cen t.

T . an g iv e r to  A n aly se r til a t sam m en lig n e K elle rs o g s in  eg en  M eto d e o g lin d e r  

i d e t en e T ilfæ ld e g an sk e d e t sam m e  T al, i d e t an d e t e fte r K e l l e r  1 ,1 7  ° /o , e fte r s in  

eg en 1 ,2 3  ° /o . A n d re F o rsø g p aa a t b e ly se M eto d en an fø re r h an ik k e .

M in e B em æ rk n in g e r h ertil e r fø lg en d e. F iltre rin g en a f d e t sv o v lsu re U d træ k e r 

re t v an sk elig ; le tte re g aa r d e t, n aa r m an fø rs t filtre re r g en n em  B o m u ld o g d ere fte r  

g en n em  e t tø rt F o ld e filte r . F æ ld n in g en m ed K aliu m w ism u tjo d id  g aa i le t, o g B u n d 

fa ld e t e r le t a t filtre re fra i M o d sæ tn in g  til d e t p aa lig n en d e M aad e d an n ed e B u n d 

fa ld m ed K iselw o lfram sy re (se P ag . 2 6 ). B aad e S ø n d erde lin g en  o g litre rin g en g aa r  

le t fo r s ig . D o g e r M eto d en lan g so m  o g o m stæ n d e lig , o g m an faa r tilsid s t fo r lid t 

a t a rb e jde m ed .

T h o m s  h ar in te t B ev is fø rt fo r:

1 ) a t A lk a lo id e t fæ ldes k v an tita tiv t a f K aliu m w ism u tjo d id i fo rty n d e t S v o v lsy re ,

2 ) a t A lk alo id e t ik k e fo ran d res v éd D o b b e ltsa lte ts S p a ltn in g m ed N atriu m -  

h y d ro x y d o p lø sn in g  (1 5  ° /o ).

F o r a t u n d ersø g e d isse F o rh o ld h ar jeg an stille t fø lg en d e F o rsø g :

1 , 0 4 2 0 g ren N ik o tin a fv e jed es i V ejeg las o g fo rty nd ed es m ed V an d til 1 0 0  cm * . 

1 0  cm 3 fo rb ru g te titre re t m ed Jo d eosin so m  In d ik a to r e fte r T o t h  6 ,3 0  cm  ’ nho H2SOi; 

sv a ren d e til 0 ,1 0 2 1 g N ik o tin .

2 ) 2 0  cm 3 O p løsn . +  5 0  cm 3 fo rty n d e t S v o v lsy re fæ ld ed es m ed K aliu m w ism u t- 

jo d id o g N ik o tin b estem tes e fte r T h o m s , m en titre red es i 1 0 0  cm ” V æ d sk e .

F o rb ru g t 6 ,2 5  cm 3 n /io H 2S 0 4 , sv a rend e til 0 ,1 0 1 3 g N ik o tin .

3 )  2 0  cm 3 O p lø sn . 4 - 5 0  cm 3 fo rty n d e t S v o v lsy re  4 " 1 cm 3 A m m o n iak v an d  (1 0  ° /o ) 

b eh an d led es so m  fø r.

F o rb ru g t 6 ,2 0  cm 3 nlioH2SO/i, sv a rend e til 0 ,1 0 0 4 g N iko tin .

4 )  2 0  cm 3 O p lø sn . 5 0  cm 3 fo rty n d e t S v o v lsy re b eh an d led es so m  fø r, m en d en
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æ te r i s k e O p lø s n in g u d r y s t e d e s m e d S a l ts y r e , d e n s u r e O p lø s n in g  f æ ld e d e s m e d  

K is e h v o l f r a m s y r e , B u n d f a ld e t u d v a s k e d e s  o g  t ø r r e d e s .

0 ,5 8 4 2  g  B u n d f a ld  g a v  0 ,5 1 8 0  g  G lø d n in g s r e s t =  8 8 ,6 8  ° /o .

B e r e g n e t f o r  2C10HliN2.2H3O. SiO2.12WO3 =  8 8 ,7 6  ° /o .

H e r a f  s e s d e t , a t N ik o t in e n  i k k e  s p a l te s  v e d  d e n  o m ta l t e  P r o c e s . D a  F o r s ø g  1 )  

o g  2 ) h a r  g iv e t l i d t m in d r e , e n d  m a n  s k u ld e  f a a , h a r  j e g  f o r s ø g t  m e d  K is e lw o l f r a m -  

s y r e m e to d e n .

T i l F o r s ø g e t a n v e n d te s  e n  O p lø s n in g  a f  N ik o t in k lo r h y d r a t i V a n d .

2 5  c m 3 f æ ld e d e s m e d  K is e h v o l f r a m s y r e o g  g a v  1 ,1 2 9 0  g  S a l t , t ø r r e t v e d  1 2 0 ° ,  

s v a r e n d e  t i l 0 ,1 1 4 2  g  N ik o t in .

T i l 5 0  c m 3 O p lø s n in g s a t t e s 5 0  c m 3 S v o v l s y r e  ( 1 0  ° /o ) o g  B la n d in g e n  f æ ld e d e s  

m e d  d e n  m in d s t m u l ig e M æ n g d e  K a l iu m w is m u t jo d id . B u n d f a ld e t d e k o m p o n e r e d e s  

s o m  f ø r . 2 0  c m 3 a f Æ te r la g e t u d r y s te d e s m e d  S a l t s y r e , o g  i d e t s a l t s u r e  U d t r æ k  

b e s te m te s  N ik o t in  m e d  K is e h v o l f r a m s y r e .

F u n d e t 1 ,0 5 3 4  g  S a l t , s v a r e n d e  t i l 0 ,1 0 6 8  g  N ik o t in , d e r  e r  9 3 ,3  ° /o  a f  d e t  b e r e g n e d e .

D e t te  k u n d e  t y d e  p a a , a t B u n d f a ld e t v a r o p lø s e l ig t i O v e r s k u d  a f F æ ld n in g s -  

m id le t . J e g  f æ ld e d e d e r f o r  2 0  c m 3 ( c a . 0 ,2  ° /o ) N ik o t in o p lø s n . i s v a g  S v o v l s y r e  m e d  

d e t m in d s t m u lig e  O v e r s k u d  a f K a l iu m w is m u t jo d id  o g  f i l t r e r e d e e f t e r t o  T im e r s  

H e n s ta n d . F i l t r a t e t f æ ld e d e s m e d  O v e r s k u d  a f A m m o n ia k , o g F i l t r a t e t f r a d e t  

u d s k i l t e  V is m u th y d r o x y d  g a v  e f t e r a t v æ r e  s y r e t m e d  S a l ts y r e  B u n d f a ld  m e d  K is e l -  

w o l f r a m s y r e . K a l iu m w is m u t jo d id b u n d f a ld e t v a s k e d e s o m h y g g e l ig m e d f o r ty n d e t  

S y r e , t i l F i l t r a te t v a r f a r v e lø s t ; t i l e n  l i l l e  S m u le  a f  B u n d f a ld e t s a t t e s  { k m 3 K a l iu m -  

w is m u t jo d id o p lø s n . o g  1 0  c m 3  V a n d . E f t e r  1 5  M in u t t e r s  k r a f t i g  O m r y s tn in g  f i l t r e r e d e s ,  

o g  F i l t r a t e t b e h a n d le d e s  s o m  f ø r . O g s a a  h e r k u n d e  d e r  p a a v i s e s  N ik o t in  m e d  K is e l -  

w o lf r a m s y r e . D is s e  F o r s ø g  b e k r æ f t e r a l t s a a  m in  A n ta g e l s e , a t B u n d f a ld e t o p lø s e s  i  

O v e r s k u d  a f  F æ ld n in g s m id l e t £ ) .

N a a r M e to d e n  h a r  g iv e t s a a  f o r h o ld s v is  h ø je  R e s u l ta t e r , s k y ld e s  d e t s ik k e r t , a t  

d e r m e d  K a l iu m w is m u t jo d id  f æ ld e s a n d r e  S to f f e r e n d  N ik o t in , o g  a t d i s s e  v e d  B e 

h a n d l in g  m e d  s tæ r k  A lk a l io p lø s n in g  f r a s p a l t e r A m m o n ia k , s a a  T i t r e r in g e n b l iv e r  

h ø je r e  e n d  V æ g ta n a ly s e n . F ø lg e n d e  F o r s ø g  t y d e r d e r p a a : 2 0  g  T o b a k  b e h a n d le d e s  

g a n s k e  s o m  T . a n g iv e r , m e n  m e d  4 0  c m 3 Æ te r o g  4 0  c m 3 P e t r o l e u m s æ te r .

1 ) 2 0  c m 3 a f  Æ te r o p lø s n . t i t r e r e d e s s o m  f ø r .

F o r b r u g t 1 ,1 0  c m 3 ” / i o  H 2 S O 4 , s v a r e n d e  t i l 0 ,0 1 7 8  g  N ik o t in .

2 ) 2 0  c m 3  a f  Æ te r o p lø s n in g , u d r y s t e d e s  m e d  1  ° /o  S a l t s y r e , o g  i d e t s a l t s u r e  U d 

t r æ k  b e s te m te s  N ik o t in  m e d  K is e lw o l f r a m s y r e .

F u n d e t 0 ,1 5 9 1  g  S a l t , t ø r r e t v e d  1 2 0 ° , s v a r e n d e  t i l 0 ,0 1 6 1  g  N ik o t in .

E f t e r d i s s e  F o r s ø g  t r o r j e g a t k u n n e  s ig e , a t T h o m s  M e to d e i n d e h o ld e r f l e r e  

p r in c ip ie l le  F e j l , o g  a t d e n , d a  d e n  d e s u d e n  e r  r e t o m s tæ n d e l ig , i k k e  b ø r  b e n y t t e s  

t i l N ik o t in b e s t e m m e l s e r .

i j V e d  e t b l in d t F o r s ø g  m e d K a l iu m w is m u t jo d id f i k  j e g  i n te t B u n d f a ld  m e d  K is e lw o l f r a m s y ie  

e f te r  a t v æ r e  g a a e t f r e m  p a a  s a m m e  M a a d e .

1 2 *
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(Z e its c h r . f . p h y s io l . C h e m ie . B d . 1 3 . P a g . 4 4 5 .)

M . P o p o v i c i  e r d e n  fø rs te , d e r  in d fø re r d e n  p o la r im e tr is k e  B e s te m m e ls e a f  N ik o tin  

i T o b a k . L a n d o l t  h a r  b e s te m t N ik o tin  i a lk o h o lis k  O p lø s n . v e d  H jæ lp  a f D re jn in g s 

e v n e n  o g  b e m æ rk e r , a t M e to d e n  m a a s k e  k a n  a n v e n d e s p a a T o b a k .

P o p o v i c i e x tra h e re r T o b a k  m e d  Æ te r g a n s k e e f te r K iss l in g s M e to d e o g fæ ld e r  

d e t æ te r isk e U d træ k d ire k te  m e d 1 0  c m 3 a f e n  te m m e lig k o n c e n tre re t O p lø s n in g a f  

F o s fo n n o ly b d æ n s y re . H e rv e d u d fæ ld e s  N o k o tin  o g  A m m o n ia k  s o m  e t B u n d fa ld , d e i  

s æ tte r s ig  le t. M a n h æ ld e r d e n  o v e n s ta a e n d e Æ te r a f , s æ tte r V a n d  t il d e n  t i lb a g e 

b le v n e „ S c h la m m “ , s a a  a t d e r ia lt e r 5 0  c m 3 V æ d s k e , o g f r ig ø r d e re f te r N ik o tin e n  

m e d  8  g  f in t p u lv e r is e re t B a ry th y d ra t. M a n  h e n s ti l le r  d e re f te r  B la n d in g e n  u n d e r  h y p p ig  

O m ry s tn in g  i n o g le  T im e r . B u n d fa ld e t , d e r fø rs t e r  b la a t , b liv e r g rø n l o g  t i ls id s t g u lt . 

N a a r d e tte e r s k e t, f i lt r e re r m a n o g b e s te m m e r D re jn in g s e v n e n a t d e t k la re , in  e n  

a ltid  l id t g u llig e  F iltra t . A f D re jn in g s e v n e n  b e re g n e s N ik o tin in d h o ld e t v e d  H jæ lp  a l  

e n T a b e l, s o m  F o rfa t te re n h a r u d a rb e jd e t v e d a t g a a u d f ra æ te r isk e  O p lø sn in g e r  

a f re n  N ik o tin , d e r b e h a n d le d e s p a a s a m m e M a a d e . H a n  g ø r d e s u d e n  o p m æ rk s o m  

p a a , a t T a b e lle n k u n k a n b e n y tte s u n d e r d e s a m m e F o rh o ld , s o m  d e n e r u d 

a rb e jd e t u n d e r .

T a b e lle n , d e r f in d e s o f fe n tlig g jo r t m a n g e S te d e r 2 ) , v is e r , a t fo r fo r ty n d e d e  

O p lø sn in g e r e r K o n c e n tra tio n e n l ig e f re m  p ro p o r t io n a l m e d  D re jn in g s e v n e n .

F o rfa tte re n fo re ta g e r e n R æ k k e s a m m e n lig n e n d e B e s te m m e lse r e f te r d e n n e  o g  

K iss l in g s M e to d e o g f in d e r , a t K . ’s M e to d e g iv e r l id t la v e re R e s u lta te i e n d h a n s .  

D e tte h e n fø re r h a n t i l T a b  v e d  D e s ti l la t io n e n . F o rs k e lle n  e r d o g  m e g e t l in g e , s a a  

r in g e , a t d e n  ik k e b e h ø v e r a t ta g e s i B e tra g tn in g .

K i s s l i n g  t ilb a g e v ise r d e tte o g f in d e r i P ’s M e to d e e n S tø tte io r s in e g e n , id e t  

R e s u lta te rn e  s te m m e r  m e g e t g o d i o v e re n s 3 ) . D e n  s tø rs te  D if fe re n s m e lle m  R e s u lta te rn e  

e f te r d e to  M e to d e r e r 0 ,0 9  ° /o .

H . S i n n h o l d 4 ) fo re træ k k e r a t a fd e s ti lle re Æ te re n fo rs ig t ig o g d e re f te r s k y lle  

B u n d fa ld e t o v e r i e n 5 0  c m 3 ’s M a a le k o lb e  v e d  H jæ lp  a l v a rm t V a n d  o g v a s k e e lle r  

m e d  V a n d  t i l ia lt 5 0  c m 3 . H a n  f in d e r o g s a a  g o d e  O v e re n s s te m m e ls e r m e lle m  P . ’s o g  

K . ’s M e to d e r .

M e to d e n h a r , te o re tis k  s e t, s in e s to re F o rd e le , id e t f . E x . A m m o n ia k  jo fu ld 

s tæ n d ig  la d e s u d e a f . B e tra g tn in g , d a d e n  e r o p tis k  u v irk s o m . P a a d e n a n d e n  S id e  

k a n  m a n  jo  h e lle r ik k e n æ g te , a t v e d  P o la ris a tio n e n  a f s a a fo r ty n d e d e  O p lø s n in g e r  

e r A flæ s n in g s fe jle n s a a s to r , a t d e n ø v e r e n v æ s e n tlig In d f ly d e ls e p a a R e s u lta te t .  

K i s s l i n g  b e m æ rk e r d e s u d e n , a t a n d re  T o b a k s d e le  k a n  u d ø v e  e n  v is In d f ly d e ls e  p a a  

D re jn in g e n .

J e g  h a r  p rø v e t M e to d e n  o v e r fo r  f le re  T o b a k s s o r te r ; a lm in d e lig v is  h a r  je g  m a a tte t

1 ) B e r. d . d e u ts c h , c h e m . G e s . B d . 2 1 . P a g . 2 0 3 .

2 ) F . E x . Z e its c h r. f . a n a ly t . C h e m ie . B d . 2 9 . P a g . 2 1 2 , K i s s l i n g : H a n d b d la b a k k u n d e . P a g . 8 8 .

3 )  Z e its c h rif t f . a n a ly t . C h e m ie . B d . 3 2 . P a g . 5 6 9 .

4 ) A rc h iv  d . P h a rm a c ie . B d . 2 3 6 . P a g . 5 2 2 .
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tage 25 g Tobak i A rbejde, og jeg har kun kunnet bruge de ret alkaloidrige Tobaks

sorter for at faa paalidelige Resultater. D esuden har jeg brugt S in n h o l d ’s Æ ndring  

af M etoden, saa at al Æ ter dam pedes bort, efter at der var tilsat 10 cm 3 af en 10 °/o- 

holdig O pløsning af Fosfor-M olybdansyre i fortyndet Salpetersyre. D e dannede U d

træk var lette at polarisere, altid klare og kun svagt gullige. D erim od var det van

skeligt at faa Bundfaldet fuldstændig over i M aalekolben.

Resultaterne lindes i denne Tabel:

A fvejet 
i G ram

D rejning  
i M inutter

N ikotin  

i °/o

N ikotin  
efter 

K issling

N ikotin  
efter 

egen M etode

25

25

61 M in.

61 M in.

1,39

1,39

1,46 °/o

1,47 °/o

1,48 °/o

D { 25

25

47,4 M in.

49,2 M in.

1,08

1,12

1.17 °lo

1,12 °/o

1,19 °lo

E 20 7G ,8 M in. 2,19 2,20  °/o 2,30 °/o

M ine Resultater  efter Polarisationsm etoden er bievne lidt lavere end efter K i s s l in g , 

m en A fvigelserne er kun sm aa. D rejningen er taget som  M iddeltal af sex A flæsninger. 

A fvigelserne m ellem de enkelte A flæsninger var kun lille, højst 0,07°.

M etoden er dog ret besværlig og kan kun ined nogenlunde Sikkerhed bruges 

paa ret alkaloidrige Tobakssorter. N avnlig kan der let ske Tab, naar Fosform olyb-  

dænsyrebundfaldet, der indeholder m eget Farvestof og er klæbrigt, skal skylles over 

i M aalekoben. H er er det m eget at anbefale at bruge S in n h o l d ’s  Æ ndring, thi ellers 

indeholder N ikotinopløsningen betydelige M ængder Æ ter.

Jeg m ener efter dette at kunne sige, at M etoden er upraktisk og ikke til

strækkelig nøjagtig.

D egrazia ’s M etode.

(Fachliche M itteilungen der österr. Tabakregie. 1910. Pag. 87 og 149.)

D e g r a z ia  bestemm er ligeledes N ikotin ved Polarisation, inen han polariserer de 

vandige D estillater af Tobak eller Tobaksextrakter.

I den første A fhandling fastsætter han „Polarisationskonstanten “ for ganske ren  

N ikotin, renset efter R a t z 1), der m ener, at m an i Bestemm elsen af den speciflke D rej

ning har et udm ærket K riterium for N ikotinens Renhed. H an finder den speciflke  

D rejningsevne til 4-169,6°, altsaa betydelig højere end L a n d o l t 2). I), fastsætter nu 

„Polarisationskonstanten “ o: den Faktor, som m an skal m ultiplicere den fundne

’) M onatshefte f. Chemie. Bd. 26. Pag. 1141.

-) D as optische D rehungsverm ög. org. V erbind. A ufl. II. Pag. 160.
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Drejningsvinkel med for at faa Opløsningens Nikotinindhold i Procent. Konstanterne 

er beregnede for 20 cm Rør; der er benyttet et Lippich’s Halvskygge-Apparat, der 

tillod en direkte Aflæsning paa 0,005°. Tabellen er en nøjagtig Kopi af D.’s Tabel.

Tabel over vandige Nikotinopløsningers Drejningsevne i 20 cm langt Rør.1)

Den vandige Opløsnings Procentindhold af Nikotin findes ved at multiplicere med Faktoren «.

t° Celsius a =  0,5° a = l,o° a. = 2,o° a = 3,0°

°

II «

a = 5,0°

10° 0,6365 0,6394 0,6405 0,6414 0,6419 0,6414

11° 0,6355 0,6383 0,6394 0,6402 0,6406 0,6402

12° 0,6345 0,6372 0,6383 0,6390 0,6394 0,6389

13° 0,C>335 0,6362 0,6371 0,6378 0,6380 0,6377

14° 0,6325 0,6351 0,6360 0,6366 0,6367 0,6361

15° 0,6315 0,6340 0,6349 0,6355 0,(>354 0,6352

16° 0,6304 0,6330 0,6339 0,6343 0,6341 0,6339

17° 0,6294 0,6318 0,6327 0,6331 0,6328 0,6327

18° 0,6281 0,6308 0,6315 0,ß319 0,6314 0,6314

19° 0,6274 0,6297 0,6304 0,6307 0,6301 0,6802

20° 0,62G4 0,6286 0,6293 0,6295 0,6288 0,6289

21° 0,6254 0,6275 0,6282 0,6283 0,6275 0,6277

22° 0,6244 0^6264 0,6271 0,6271 0,6261 0,6264

23° 0,6234 0,6253 0,6259 0,6259 0,6248 0,6252

24° 0,6224 0,6243 0,6248 0,6247 0,6235 0,6239

25° 0,6214 0,6232 0,6237 0,6236 0,6222 0,6227

26° 0,6203 0,6221 0,6226 0,6224 0,6209 0,6214

27° 0,6193 0,6210 0,6215 0,6212 0,6196 0,6202

28° 0,6183 0,6200 0,6203 0,6200 0,6182 0,6189

29° 0,6173 0,6189 0,6192 0,6188 0,6169 0,6177

30° 0,6163 0,6178 0,6181 0,6176 0,6156 0,6164

Det gælder naturligvis om at faa klare og ret koncentrerede Opløsninger af 

Nikotin. Dette skaffer D. sig ved at destillere saavel Tobak som Tobaksextrakt 

med Alkalihydroxyd og Vanddamp. Dette er, saa vidt jeg kan se, kun forsøgt af 

Pe z z o l a t a 2), der destillerede Tobakken med Magniumilte og Vanddamp. Efter liere 

Forsøg mener I)., at det er lykkedes ham at finde en Metode til at destillere 

paa, saaledes at al Nikotin gaar over i de første 100 cm 3 Destillat. Forskriften lyder 

som følger:

20 g fint pulveriseret Tobak afvejes i en 300 cm 3 Kogeflaske, og Nikotinen frigøres 

med 7 cm 3 kone. Kaliumhydroxydopløsning (1 +1). Efter Tilsætning af nogle Gram  

fast Natriumklorid tilsættes 130 cm 3 af en kogende kone. Natriumkloridopløsning og

i) Efter De g r a z ia . Fachliche Mitteilung, der österr. Tabakregie. 1910. Pag. 88.

2) Zeitsch. f. analyt. Chemie. Bd. 31. Pag. 348. (Referat efter Gazzeta chim. Bei. 20. Pag. 780.)
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K olben lukkes strax . For al forh indre, al V æ dsken sprø jter over, m aa der ved A fled 

ningsrøret til D estilla tet indsæ ttes en D raabesam ler. T illedningsrøret til V anddam p  

lukkes foreløb ig m ed en G um m islange og en K lem m ehane. A f K olben afdestilleres  

om tren t 45 cm 3 ved energ isk O phedning . T il O ptagelse af D estilla tet bruger m an  

bedst en inddelt M aalecylinder, hvis V æ gt er kendt i Forvejen . N aar der er 

afdestilleret 45 cm 3 , tilledes V anddam p, til der ia lt er gaaet 100 cm 3 over; kun ved  

m eget nikotinrige T obakssorter er det nødvendig t at afdestillere m ere.

N aar V anddam pen ledes til, m aa m an afbryde O pvarm ningen af D estilla tions

kolben nogen T id , for at der kan destillere V and herover i og fortynde den tilbage

blevne D el.

D et svage Punkt ved D .’s M etode er, at D estilla tet le t bliver for fortyndet. T rods  

liere Forsøg , der er foretagne aldeles efter Forskriften , er det ikke lykkedes m ig at 

faa al N ikotin over i de 100 cm 3 D estilla t. I de bedste T ilfæ lde gik alt over i 150  

— 160 cm 3 , saa at først de fø lgende D estilla ter var nikotinfrie . (P røve m ed K isel- 

w olfram syre.) D . har prøvet D estilla tet paa N ikotin ved at se, om det drejede  

Polarisationsp lanet. D ette er naturligv is et langt grovere R eagens, saa m eget desto  

m ere, som  det er det sidste Spor af  N ikotin , der er vanskelig t at faa destilleret over.

I), frem hæ ver selv , at det er absolu t nødvendig t at faa et koncentreret D estilla t, 

da m an ellers gør R esultatet all for afhæ ngig t af Forsøgsfejlene. H an angiver, at 

m ed m oderne Polarisationsapparater kan A flæ sningsfejlen le t bringes ned til 0,02°, 

og dette svarer til 0,03  °/o , en N øjagtighed , der er absolu t tilstræ kkelig til teknisk  

B rug. D ette er næ ppe helt rig tig t, th i ganske vist er D estilla terne aldeles vandklare  

og le tte at polarisere, m en trods m eget om hyggelig A llæ sning har jeg ikke m ed det 

A pparat, der stod til m in R aadighed , kunnet bringe Fejlen saa langt ned .

Følgende Forsøg  viser m ine R esultater. Jeg har ved D estilla tion afdestilleret saa  

m eget som m ulig t uden T illedning af V anddam p, 50— 55 cm 3 (I), angiver 45 cm 3).

T obaksprøve B . (Indhold : 1,48%  N ikotin efter m in M etode.)

D rejn ing T em peratur Faktor fra T abellen N ikotin

D estilla t I (100  cm 3) 0,36° 20°  0,6264  0,22-55 g

D estilla t II (100 cm 3) 0,07° 20° 0,6264  0,0438 g

Sum 0,2693 g  

0,2693  • 5 =  1,35  °/o N ikotin .

V ed A flæ sningerne var den højeste A fvigelse fra M iddeltallet for begge Prøver  

-£  0,03°.

E n anden T obaksprøve gav et lid t bedre R esultat. E fter m in egen M etode  

fandtes for 5 g T obak:

0,6395 g Salt, tø rret ved 120°, svarende til 1,29  °/o

0,5781 g SiO 2 .12W O 3 „ „ 1,31 °/o

20 g destilleredes efter D . D er afdestilleredes 150  cm 3 D estilla t; 75 cm 3 heral 

fæ ldedes efter at væ re syret m ed Saltsyre m ed K iselw olfram syre og gav:
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1,1408 g Salt, tørret ved 20°, svarende til 1,15 °/o

20 g destilleredes som før. Destillaterne polariseredes.

Drejning

Destillat I (100 cm3) 0,38°

Destillat II (50 cm3) 0,04°

Temperatur Faktor Nikotin

17° 0,6294 0,2392 g

17° V2 • 0,6284 0,0126 g

0,2518 • 5 = 1,26 ° lo Nikotin.
0,2518 g

Ved Bestemmelse af Nikotin i Tobaksextrakter bruger D. ogsaa at afdestillere 

Nikotin direkte med Vanddamp. Denne Metode er, saa vidt jeg kan se, først prøvet 

af Bie l 1); senere anvender Ch a pin  den (se senere). Begge disse Forskere destillerer, 

til al Nikotin er gaaet over, d. v. s. B., til Destillatet reagerer neutralt3), C., til det 

ikke fældes af Kiselwolframsyre i sur Vædske; og sidstnævnte gør udtrykkelig op

mærksom paa, at der maa afdestilleres meget (ofte indtil 1 Liter). Ja m e s  A. Em e r y 3), 

der ogsaa bestemmer Nikotin polarimetrisk for at kunne bestemme det ved Siden af 

Pyridin, extraherer derimod den med Kalciumkarbonat og Natriumhydroxyd blandede 

Extrakt med Æter efter K is s l in g  og destillerer som denne. Naar der er gaaet 400 cm3 

—450 cm :! over, er al Nikotin ovre, og han bestemmer derpaa Nikotin polarimetrisk. 

Disse Destillater er dog altfor fortyndede til, at man ad denne Vej kan bestemme 

Nikotin med blot nogenlunde Nøjagtighed.

D. indser meget godt Faren ved at faa for svage Destillater, men han mener 

ved følgende Ændring af Destillationen at kunne sætte Fejlen ned til 0,1 °/o, hvad 

der jo er fuldstændig tilstrækkeligt til teknisk Brug.

Omkring 30 g Tobaksextrakl afveies i en Erlenmeyerkolbe, der tilsættes 3,5 g 

Kalciumilte („Atzkalk“) og 10 cm3 Vand, og det underkastes strax en Destillation 

med Vanddamp. Den Flaske, hvori Destillatet skal opsamles, vejes først. Ved den 

angivne Tilsætning af Kalciumilte faar man altid et vandklart Destillat, selv om man 

destillerer meget hurtig. Tilsættes mere Kalciumilte, gaar Nikotinen ganske vist hurti

gere over, men Destillatet bliver uklart, hvad der besværliggør Aflæsningen i Polarisa- 

tionsapparatet. Ved Destillationen er det absolut nødvendigt at varme Kolben med 

Tobaksextrakten, før Vanddampen tiJledes, for at hindre, at der destilleres for meget 

Vand over heri, og Nikotinen derfor gaar for langsomt over. For at forhindre, at 

Tobaksextrakten sprøjter over, benyttes en Draabefanger, f. Ex. den af H. Br e z in a  

angivne Modifikation. Naar der er destilleret saa meget over, at Destillatet udgør 

sex Gange den envendte Tobaksextrakt, er al Nikotin undtagen nogle uvæsentlige 

Spor gaaet over og Destillationen afsluttet. Destillatet vejes og polariseres i et 20 cm 

Rør; man maa ikke glemme at ryste Destillatet godt, inden Prøven udtages. Det 

anbefales at gøre en Række Aflæsninger paa Polarisationsapparatet for at gøre lagt- 

tagelsesfejlen, der øver saa stor Indflydelse paa Resultatet, saa ringe som muligt.

Pharm. Zeitschrift f. Russland. Jahrg. 27. Pag. 3.

2) Kis s l in g  angiver samme Metode i Handbuch d. Tabakkunde etc. 2. Aufl. Pag. 324.

3) Journ. Amer. Chcm. Soc. 1904. Pag. 1113.
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P ro c e n tin d h o ld e t a f N ik o tin b e re g n e s e fte r fø lg e n d e F o rm e] : 

p (l‘ /

9i

H e r e r G D e stilla te ts V æ g t; a d e n a flæ s te D re jn in g , / ' F a k to re n fra T a b e lle n  o g  

T o b a k se x tra k te n s V æ g t.

D . h a r tilsy n e la d e n d e ik k e g jo rt sa m m e n lig n e n d e B e ste m m e lse r e fte r s in o g  

a n d re s M e to d e r . H a n in d sk ræ n k e r s ig til a t a n g iv e e t F o rsø g o v e r D e stilla tio n en  

m e d  V a n d d a m p . T il 1 0 0  g  T o b a k se x tra k t sa tte s  1 2  g K a lc iu m ilte , o g  B la n d in g e n  u n d e r

k a s te d e s e n  b ru d t D e stilla tio n  i e n  S trø m  a f  V a n d d a m p , sa a le d e s a t N ik o tin b e s tem te s  

i h v e r  3 0  c m 3 D e stilla t. K u rv en e r e n n ø ja g tig K o p i a f D .’s K u rv e . D a d e r v a r g a a e t  

5 7 0  c m 3 o v e r, k u n d e  d e r ik k e  m e re  p a a v ise s N ik o tin  p o la rim e trisk , m e n  d e n  a lk a lisk e  

R e a k tio n fo rsv a n d t fø rs t, d a d e r v a r g a a e t 3 0 0 0  c m 3 o v e r.

m e d T o b a k se x tra k le r , e r d e t ik k e tro d s a l a n -  V e d d e F o rsø g , je g h a r g jo rt 

v e n d t O m h u ly k k e d e s m ig a t fa a  

N ik o tin e n  d re v e n  fu ld s tæ n d ig  o v e r  

(P rø v e  m e d  K ise l  w o lfram sy re  i su r  

V æ d sk e ), fø r d e r v a r d e s tille re t 

m e lle m  4 5 0 — 6 0 0  c m 3 o v e r. N o g e t 

g a n sk e lig n e n d e h a r je g k o n s ta 

te re t v e d  C h a p in s  M e to d e  o g  S u rre s  

M e to d e . D e t k a n  v æ re  r ig tig t, n a a r  

I) , p a a s ta a r , a t d e r ik k e k a n p a a 

v ise s N ik o tin p o la rim e tr isk i d e  

s id s te  D e stilla te r , m e n  d e n n e  P rø v e  

e r a lt fo r g ro v til a t k u n n e a n 

v e n d e s se lv til te k n isk e A n a ly se r . 

I) , a n fø re r d e su d e n in g e n  B e s te m 

m e lse r , so m  h a n sa m m e n lig n e r m e d

D ia g ra m  o v e r N ik o tin in d h o ld e t i D e stilla te t v e d  

D estilla tio n m e d V an d d a m p .

a n d re M e to d e r . V e d A n a ly se n a f T o b a k sb la d e

a n fø re r h a n B e s te m m e lser e fte r s in e g e n D g K iss lin g s M e to d e , o g d e s te m m e r g o d t  

o v e re n s ; m en  h e r d e s tille re s  o g saa  p a a  e n v æ se n tlig a n d e n  M a a d e . M a n m a a d e su d e n  

h u sk e p a a , a t v e d D e stilla tio n a f sa a s to re M æ n g d e r a f ty k fly d en d e E x tra k t v il d e r  

k ræ v e s m e re V a n d d a m p til a t d riv e N ik o tin e n o v e r, e n d h v o r T a le n e r o m  v a n d ig e  

O p lø sn in g er , ( le r k a n k o n c e n tre re s s tæ rk t.

E t a f m in e F o rsø g  g a v fø lg e n d e R e su lta t:

2 8 ,3  g  T o b a k sex tra k t III (6 ,3 8  ° /o N ik o tin ) . Je g a fd e stille re d e f ire G a n g e 1 0 0  c m 3 , 

o g e fte r a t d e r e n d n u v a r a fd e s tille re t 7 5  c m 3 , g a v D e stilla te t s to rt B u n d fa ld m e d  

K ise l  w o lfra m  sy re i su r V æ d sk e .

1 ,4 2 1 4

D re jn in g T em p e ra tu r F a k to r N ik o tin i g

D e stilla t I . 1 ,9 6 ° 1 5 ° 0 ,6 3 4 0 1 ,2 4 2 6

D e stilla t II . 0 ,1 0 ° 1 5 ° 0 ,6 3 1 5 0 ,0 9 1 7

D e stilla t III. 0 ,0 9 ° 1 5 ° 0 ,6 3 1 5 0 ,0 5 8 8

D e stilla t IV . 0 ,0 4 ° 1 5 ° 0 ,6 3 1 5 0 ,0 2 5 3

I). K . D . V id . S e lsk . S k r., n a tu rv id e n sk . o g  m a th e m .  A fd ., 8 . R æ k k e , l . 2 . 1 3



Dette svarer til 5,02 °/o.

M an ser heraf, at M etoden ikke kan anvendes til Extrakten Drejninger paa  

under 0,10° er ganske usikre at aflæse.

Chapins M etode.

(U  . S. Department of agriculture. Bureau of animal industry. Bull. 133. 1911. Pag. 19.)

Ch a p in  har i dette Arbejde, der ligger til Grund for hele Kiselwolfram syre- 

m etoden, givet en udm ærket M etode og øvet en god Kritik navnlig af Kisslings 

M etode. C. slutter sin udm ærkede Afhandling m ed at angive følgende M etode, del

er refereret „i11 extenso“ .

„Afvej saa m eget af Præparatet, at det indeholder ca. 1— 2 g Nikotin, m ed  

Undtagelse af Extrakter, der indeholder m ange frem m ede Bestanddele, saa der skal 

anvendes over 30 g. Skyl det afvejede m ed Vand over i en 500 cm 3 ’s Kolbe; tilsæt 

1— P/2 g Paraffin, nogle faa Stykker Pimpsten og 5— 10 cm :l Natrium hydroxydopløsn. 

(14-2). Destillér i en hurtig Vanddam pstrøm , brug, for at forhindre Oversprøjtning, 

et tre Gange bøjet Glasrør m ellem Kolbe og Svalerør. Forlaget er en rum melig Flaske 

m ed  10  cm 8 fortyndet Saltsyre (1+4). Varm  under  Kolben, naar Destillationen  er begyndt, 

forat reducere Væskens Volumen saa m eget som m uligt, uden at Vædsken stødkoger. 

Vedbliv m ed Destillationen saa længe, indtil nogle cm 1 af Destillatet ikke giver nogen  

Opalisering m ed een Draabe Saltsyre (1+4) og Kiselwolfram syreopløsn. Prøv, om  

Remanentsen i Flasken reagerer alkalisk paa Fenolftaleinopløsn. eller Prøvepapir. Fyld 

Destillatet op til et passende Rum fang, ryst det og filtrer gennem  et stort, tørt Filter. 

Bortkast noget af det første af Filtratet og prøv Reaktionen m ed M etylorange. Afmaal 

i et Bægerglas saa m eget, at det indeholder om kring 0,1 g Nikotin, og tilsæt for hver 

100 cm 3 Opløsning 3 cm 3 Saltsyre (1+4) og 1 cm :i Kiselwolfram syreopløsn.1) (12 °/o) 

for hver 0,01 g Nikotin2). Om rør og henstil i 18 Tim er. Overbevis Dem om , at 

Bundfaldet er krystallinsk, sain] det paa et „kvantitativt“ Filter, vask m ed koldt 

Vand, der indeholder 1 cm 3 Saltsyre pr. Liter. Prøv den første Del af Filtratet m ed 

Nikotinopløsning for Overskud af Kiselwolframsyre. Vask ved at fylde Filtret to  

eller tre Gange m ed den stærkt fortyndede Syre, indtil nogle cm 3 af Filtratet ikke 

bliver opaliserende m ed en Nikotinopløsn. (Destillatet f. Ex.). Bring Filtret over i en 

vejet Platindige] og aftør Tragten m ed et Stykke fugtigt Filtrerpapir, hvis lidi af 

Bundfaldet skulde have sat sig paa dennes Sider. Tør Diglen om hyggelig, forkul og 

glød tilsidst Kullet bort ved saa lav Tem peratur som  m uligt. Lad Tem peraturen stige 

gradvis og drej af og til Diglen for at udsætte alle Dele af Bundfaldet for Varmen. 

Opvarm til sidst den skraat stillede Digel for fuldt Blus af en Bunsenbrænder, slut

tende m ed 5  — 10 M inutter (ikke længere) over en kraftig Teclus-Brænder eller 5 M in. 

over en m iddelstærk Blæselam pe. Afkøl Diglen i Exsikkator. Glødningsrestens Vægt

2) Her er beregnet et Overskud af 17— 18 °/0 for alle Variationers Skyld.

3) Jeg har altid prøvet, om der ikke fældedes m ere ved Tilsætning af m ere Kiselwolfram syre- 

opløsning.
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multipliceret med 0,114') giver Vægten af Nikotin i den anvendte Mængde Destillat. 

Hvis man ønsker den højeste Grad af Nøjagtighed, tørres Bundfaldet i en Gooscli 

Digel som før angivet.“2)

C. beskriver sin Metode meget klart og omtaler desuden Vanddampdestillationen 

i et særligt Kapitel. De Punkter, han fremhæver her, er væsentlig de samme, jeg 

har hævdet: nemlig, at der maa være et ringe Rumfang Vædske i Kolben, og at 

Destillationen maa foretages temmelig længe, hvis al Nikotin skal drives over. • De

stillationen med Vanddamp tager ganske vist temmelig lang Tid, men fordrer dog 

ikke stadig Tilsyn. C.’s Arbejde er sikkert del bedste af de hidtil offentliggjorte, og 

Metoden giver gode Resultater (se Tabel II). Resultaterne stemmer godt overens med 

de Resultater, jeg er kommen til ved min Petroleumsæter-Metode, hvad der vel taler 

til Fordel for begge Metoder.

Naar jeg alligevel foretrækker min egen, er det, fordi jeg anser den for lettere 

al udføre end C.’s. Hvis Tobaksextrakterne indeholder Pyridin, lader dette sig lettere 

fjerne, naar man udtrækker som angivet af mig, end efter C.’s Metode (se senere).

Ulex’s Metode.

(Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 121.)

Den af Ul e x angivne, saakaldte „tekniske Metode“ blev ollentliggjort paa 

J. Sc h r o d e r ’s 3) Opfordring. Ul e x  angiver, at han har brugt den i flere Aar uden at 

offentliggøre den, og mener, at den fortjener mere Opmærksomhed, end Sc h r ö d e r  

vil bevise den. Metoden beskrives saaledes:

10 g af den godt blandede Extraktprøve afvejes i en Porcellænskaal (ca. 12 cm 

i Diameter), fortyndes med 1—3 cm3 Vand og sammenrives derefter med saa meget 

af en Blanding af Natronkalk og brændt Gibs (1 Del Natronkalk + 5 Dele brændt Gibs), 

at der dannes et mer eller mindre groft Pulver. Det grove Pulver rives i en Morter 

og sigtes gennem en Haarsigte (ca. 220 Masker pr. cm2). De grovere Dele, der bliver 

tilbage paa Sigten, rives paany i Morteren med lidt Natronkalk-Gibs og sigtes igen. 

Man vedbliver hermed, indtil alt er gaaet gennem Sigten; man maa passe paa, al man 

ikke tilsætter saa meget Kalkblanding, at Massen varmer sig; sker dette, afkøles 

Skaalen i koldt Vand. Ved at blande Extrakten med Natronkalk og Gibs bindes det 

Vand, der findes i Extrakten, og Ammoniakforbindelserne sønderdeles og fordamper, 

medens den samtidig frigjorte Nikotin bliver i Pulveret. Dette, hvis Mængde udgør 

ca. 50 g, kommes i en flad Skaal (ca. 15 cm i Diameter) og henstilles omtrent een 

Time i en Exsikkator med kone. Svovlsyre for at fjerne Resten af den frigjorte 

Ammoniak. Herefter destilleres Nikotinen af med Vanddamp. Ved Destillationen 

benyttes bedst Blikdunke paa ca. 3 Liters Rumfang i Stedet for Glaskolber, der let 

springer; Blikdunken forbindes med en Spiralkøler. For at forhindre den stærke

1) Se Noten Pag. 27.

2) Se Pag. 5.

8) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 30.

13
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Stødning under Destillationen opvarmes først ca. l’/a Liler Vand i Dunken til hen- 

imod Kogning, derefter tilsættes det tørre Pulver hurtig og 3—4 g Kalium- eller 

Natriumhydroxyd og, for at hindre Vædsken i at skumme over, c. 4g Paraffin. Blik- 

dunken forbindes med Køleren, og man afdestillerer hurtig een Liter. Destillationen 

afbrydes, der sættes et nyt Forlag under og, efter at der paany er hældt een Liter 

kogende Vand i Dunken, aldestilleres endnu en Liter. Destillaterne titreres med 

w/2 HCl og Lakmustinktur som Indikator. (1 cm:! nlt HCl = 0,081 g Nikotin).

U. ledsager Arbejdet med Analyser; disse viser, at al Ammoniak, men ingen 

Nikotin, fordamper ved at lade Pulveret henstaa i Exsikkator over Svovlsyre.

Ulex’s Metode bar kun funden faa Forsvarere. J. Le is t e r 1) mener, at naar Ulex’s 

Metode giver for høje Resultater, skyldes dette, at Udrivningen af Pulveret har været 

slet, saa al Ammoniak ikke har kunnet fordampe. Ved at benytte en stor Riveskaal 

og blande og sigte omhyggelig skal man altid faa gode Resultater. M. Es s e n e r 2) 

beskriver Ulex’s Metode med nogle ganske uvæsentlige Ændringer, han destilleret paa 

samme Maade og opsamler 1000 cm3, 500 cm3, 200 cm3 og derefter 3 Gange 100 cnr1 

og titrerer hvert af disse Destillater for sig med HCl. Der anføres ingen Analyse- 

resultater, saa man har intet Holdepunkt for, at hans Paastande er rigtige.

Der har ikke manglet Angreb paa Metoden. Kis s l in g 3) hævder, at der dannes 

Ammoniak af kvælstofholdige Bestanddele i Tobaksextrakten, og gør desuden op

mærksom paa, at Metoden ingenlunde er bekvem at have med at gøre. Ogsaa fra 

andre Sider hævdes det samme4).

Jeg har søgt at kritisere Metoden ved som sædvanlig at anvende Kiselwolfram- 

syre som Reagens.

Til Forsøgene benyttede jeg Extraktprøve III, der indeholdt 6,38 0/o Nikotin.

Den al Ul e x givne Forskrift er fulgt meget nøje. Destillatet titreredes med 

nltHCl (Metylrødt som Indikator). Efter at der var tilsat yderligere 10 cnr’ Saltsyre 

(30 °/o), inddampedes Destillatet til nøjagtig 2 Liter (maalt i Maalekolbe).

250 cm3 heraf fældedes med Kiselwolframsyre, Bundfaldet udvaskedes, tørredes, 

glødedes og vej edes. (b.)

500 cm:! fældedes med Kiselwolframsyre; af det udvaskede og tørrede Bundfald 

afvejedes en bestemt Mængde, der glødedes og vejedes paany for at bestemme 

Glødningsresten, (c.)

2. a) Der afvejedes 13,04g Extrakt, som henstilledes i Exsikkator 14 Timer. Destillatet 

forbrugte 12,30 cm3 nia HCl, svarende til 7,65 °/o Nikotin.

b) 250 cm al Destillatet fældedes med Kiselwolframsyre og gav 

0,8526 g SiO2.12WO3, svarende til 5,96 °/o Nikotin.

1) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 239.

2) Annal, d. chimie analyt. Tome 16. Pag. 339.

8) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 200.

9) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 380, 522, 1048. Ibid. Jahrg. 36. Pag. 843.
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c) G lødningsrestbestem m elsen i del frem stillede S all gav fø lgende R esultat: 

A fvejet G lødningsrest i °/o

1 ,7043  g S alt 1 ,5133g  88 ,81 .

B eregnet fo r 2  ClnHliN2.2H2O.12  WO3.SiO2 88 ,76  % .

II  a) D er afvejedes 13 ,57g  E xtrak t, som  henstilledes  i E xsikkator i 2 T i m er. D estilla te t 

fo rbrug te 13 ,95  cm 3 "IzHCl, svarende til 8 ,32  °/o N ikotin .

b) 250  cm 3 af D estilla tet fæ ldedes ined K iselw olfram syre og gav  

o ,9469  g S z O 212W O 3 , svarende til 6 ,36  o /o N ikotin .

c) G lødningsrestbestem m elsen i det frem stillede S alt gav fø lgende R esultat: 

A fvejet G lødningsrest i °/o

1 ,7251 g S alt 1 ,5324  g 88 ,81 .

B eregnet 88 ,76 .

III . a) D er afvejedes 11 ,69  g E xtrak t, hvortil der sattes 0 ,5  g A m m onium klorid , og der

efter henstilledes i E xsikkator i 24 T im er. D estilla tet

fo rbrug te 12 ,15 cm 3 nlzHCl, svarende til 8 ,41 °/o N ikotin .

b) 250  cm 3 af D estilla tet fæ ldedes m ed K iselw olfram syre og gav

0 ,7958  g SiO2.12WO3, svarende ti] 6 ,21 °/o N ikotin .

c) G lødningsrestbestenunelsen i det tø rrede S alt gav fø lgende R esultat:

A fvejet G lødningsrest i °/o

1 ,0601 g  0 ,9396  88 ,64 .

B eregnet 88 ,76  °/o .

IV . a) D er afvejedes 11 ,02  g E xtrak t, som blandedes m ed 0 ,78-51 g N ikotink lorhydrat 

(svarende  til 0 ,5415  g  N ikotin ) og  henstilledes i E xsikkator i 24  T i m  e  r. D estilla te t 

fo rbrug te 16 ,45  cm :! nlzHCl, svarende til 1 ,3  32  3 g N ikotin .

b) 250  cm :! af D estilla tet fæ ldedes  m ed  K iselw olfram syre og gav 1 ,2707  g  SiO2. 12WO3 

svarende til 1 ,1589  g N ikotin .

B eregnes N ikotin indholdet som  M iddeltal af 5 ,96  °;'o , 6 ,36 ,°/o  og 6 ,21 °/'o , altsaa  

6 ,17  °/o , indeholder 11 ,02  g 0 ,6799 g  +  0 ,5415  g =  1 ,2214 g N ikotin .

c) G lødningsrestbestem m elsen i det tø rrede S alt gav fø lgende R esultat:

A fvejet G lødningsrest i °/o

0 ,9970  g  0 ,8868  g  88 ,95 .

B eregnet 88 ,76  °/o .

F orsøg II viser, at det ikke er m ulig t at fjerne al A m m oniak ved H enstand i 

2 lim er i E xsikkator over S vovlsyre. S elv om  al A m m oniak har væ ret fjernet i I, 

er der dog under D estilla tionen fraspalte t flyg tige B aser; th i F æ ldningen giver stedse  

lavere R esultater end T itreringen . A t det paa den anden S ide ikke kan væ re N iko 

tinen , der er spalte t, viser G lødningsrestbestem m elsen af K iselw olfram syre-B und-
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faldet; denne er altid næsten den beregnede. Ved Forsøg I og IV er aabenbart ikke 

al Nikotinen destilleret over, thi Vægtanalysen giver lavere Resultater end i II og III, 

der stemmer godt med Resultaterne efter Chapins og min Metode.

Efter dette tror jeg at turde dømme Ulex ’s Metode som ubrugelig.

Surre’s Metode.

(Ann. des Falsifications. 4. Pag. 331.)

Denne Metode, hvorved man skulde kunne bestemme Pyridin ved Siden af 

Nikotin, er en polarimetrisk Metode. S. begynder med al fastsætte, at ved Nikotin- 

opløsn. paa 1— 8 °/o er Drejningsevnen ligefrem proportional med Koncentrationen, 

og at Pyridin ingen Indflydelse udøver herpaa.

Destilleres en Opløsning, der indeholder 1— 8 °/o Nikotin ved Tilstedeværelse af 

Magniumilte og Pimpsten, gaar næsten al Nikotin over i de første 150 cm 3 Destillat, 

og de følgende 150 cm 3 indeholder Resten af Nikotinen, medens iblandede Pyridin- 

baser gaar fuldstændig over i de første 150 cm 3 Destillat. Man bestemmer derfor 

Nikotin polarimetrisk i de første 150 cm 3 Destillat og titrerer det i de sidste 150 cm3 . 

Anvender man 50 cm 3 af Nikotinopløsningen og afdestillerer to Gange 150 cm 1 med 

Vanddamp, finder man Nikotinindholdet pr. Liter af følgende Ligning:

A x 18,57 n x 0,486 ;

hvori A er Drejningen i et 20 cm Rør ved 20° C., n det Antal cm 1 nlw H2SO4, der 

bruges til at neutralisere 100 cm af det andet Destillat

For Extrakter angives følgende Metode: Hvis Extrakten reagerer alkalisk, destil

leres 50 cm 3 under Tilsætning af 1 g Magniumilte og mindst 2 g pulveriseret Pimp

sten. Hvis Extrakten derimod reagerer surt, destilleres 25 cm 3 under Tilsætning af 

2 g Magniumilte og mindst 4 g Pimpsten. I sidste Tilfælde maa Formlens Konstanter 

fordobles, altsaa A x 37,14 +  n x 0,972.

Koncentrerede Tobaksextrakter fortyndes til el Indhold af ca. 10 °/o Nikotin. 

Som Indikator ved Titreringen anvendes 0,5 cin :! af en Luteolopløsning (1 g i .500 cm ” 

9O°/o Alkohol).

Metoden har væsentlig samme Fejl som Degrazias, den, al del er vanskeligt at 

laa den store Mængde Nikotin dreven over i saa ringe en Mængde Destillat. Su r r e  

har ganske rigtig indset, at for at faa Polariseringen nøjagtig maa der ret store 

Mængder Nikotin til; men saa opstsaar der den meget store Vanskelighed at faa al 

Nikotinen destilleret over i den Mængde Destillat, han bruger til sine Undersøgelser.

Jeg har forsøgt Surres Metode paa rene Nikotinopløsninger blandede med Pyridin 

og derved opnaaet følgende Resultat.

Til 25 cm 3 Nikotinopløsning (9,883 °/o, bestemt med Kiselwolframsyre) og 25 cm ” 

Pyridinopløsn. (ca. 10 °/o) sattes 2 g Magniumilte, og Blandingen destilleredes som S. 

angiver.

Destillat I. 150 cm ;i viste en Drejningsvinkel paa 1,97° (Temperatur 23°), heral 

beregnedes efter Degrazias Tabel (S. 39) 1,84950 g Nikotin.
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D estillat II. 150 em 1 (lugtede ikke af Pyridin.)

Forbrugte 16,6 cm ;i n /io = 0,2689 g N ikotin.

D estillat III. 100 cm 3 .

Forbrugte 1,25 cm 3 n /io H2SOi = 0,0202  g N ikotin.

I de følgende 100 ’cm 3 D estillat kunde paavises N ikotin m ed K isel  w olfram syre. 

Fundet ialt 2,1386 g N ikotin.

Beregnet 2,4707 g „

M an ser heraf, at ved saa store N ikotinm ængder kan m an end ikke drive al 

N ikotin over i 400 cm 3 D estillat, og ved de tyktflydende Tobaksextrakter er Sagen  

endnu værre. Jeg harderfor ikke forsøgt M etoden yderligere.

K oenigs M etode.

(Chem . Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 521 og 1047.)

K o e n ig  bestemm er ligeledes N ikotin i Tobaksextrakter ved Polarisering. H ans 

M etode er en Slags M odifikation af Toths.

H an begynder m ed at bestemm e D rejningsevnen for N ikotin i Toluo] og finder, 

at D rejningsevnen er proportional m ed K oncentrationen. D en specifike D rejnings- 

vinkel lor N ikotin i Toluol finder han = 4-168°, senere opgiver han, at D rejnings- 

vinklen i Benzol er 4-174°; i Toluol -4-177°; i X ylol 4-181°, m en bebuder en anden  

A lhandling, hvor han nærm ere vil gøre Rede for sine U ndersøgelser. H an anbefaler 

dog, af G runde han ogsaa vil m eddele senere, at lægge følgende specifike D rejnings

vinkler til G rund for Beregningen: i Benzol 4-167°; i Toluol 4-170° og i X ylol 4-173°.

A nalysen udføres i øvrigt saaledes: 20 g Extrakt udrives i en glaceret Porcellæns- 

skaal, der rum m er 300— 400 cm 3 , m ed 4 cm 3 N atrium hydroxydopi. (1 1) og udglødet

Strandsand til en halvtør M asse; derpaa tilsæ ttes saa m eget brændt G ibs, at der 

dannes et næsten tørt Pulver. D ette rives i en M orter og fyldes i en Flaske m ed  

G lasprop, idet Skaalen og M orteren „skylles“ efter m ed Sand og G ibs. Til Pulveret 

sættes 100 cm I oluol, Flasken lukkes godt, bindes om fornødent over m ed Perga

m entpapir, og m an lader Toluolen indvirke i 2— 3 Timer under hyppig Rystning, 

eller m an ryster Flasken i een Time i et Rysteapparat. N aar Pulveret har sat 

sig, filtreres 30— 40 cm 3 gennem et tørt Filter i en tildækket Tragt og polariseres 

derefter i et 20 cm Rør. D en aflæste D rejningsvinke] divideret m ed 3,40 (i den første 

A fhandling angives 3,34) giver Indholdet af N ikotin i 100 cm 3 V ædske. D a nu N ikotin 

opløses i Toluol, uden at Rum fanget form indskes væsentlig, altsaa f. Ex. 1 cm 3 N ikotin  

+  100 cm 1 oluol giver 101 cm 3 O pløsning, kan m an indføre en K orrektion efter 

Form len x g : hvori g betyder de fundne G ram  N ikotin i 100  cm 8 O pløsning. 

x • 5 giver N ikotinindholdet i Extrakten i Procent. D enne sim ple K orrektion er til

strækkelig lor praktiske Form aal. Til K ontrol kan m an sam tidig titrere N ikotinen, 

idet der til 25 cm 3 af den filtrerede Toluolopløsning sættes 50  cm 3 »/io  H CZ (O verskud) 

og henim od 50 85 cm " \ and i en rum melig K olbe; derefter liisæ ttes 25 cm :l Æ ter



98 48

og 4 Draaber Jodeosin (1—500); under kraftig Omrystning liireres tilbage med 

nlwNaOH til lys Rødfarvning. 1 cm3 n/io Saltsyre = 0,0162 g Nikotin. Den saaledes 

fundne Nikotinmængde x 4 = Gram i 100 cm3 Opløsning. Korrigeret som ovenfor 

og multipliceret med 5 faas Nikotinindholdet i Procent. Hvis man kun vil polarisere, 

kan Extrakten udrystes direkte med Toluol og Alkalihydroxyd. De Resultater, man 

her faar ved Titrering, bliver for høje paa Grund af Nikotintoluolopløsningens 

Ammoniakindhold. 10g Extrakt afvej es i en Flaske paa ca. 100 cm3, hertil sættes ca. 50 

Glasperler, 2 cm :! Natriumhydroxydopløsning (1+1) og ved Extrakter med mere end 

50 °-'o Tørstof 5 cm3 Vand. Derpaa titsættes 50 cnr1 Toluol, og man ryster hyppig 

i 3—4 Timer eller l1/* Time i Rysteapparat. Deretter filtreres, naar Extrakten har 

sat sig til Bunds, og man gaar frem som før. ^ ()

Korrektionen retter K. senere1) til den rigtigere Formel x = Teoretisk

set burde der naturligvis tages Hensyn til Nikotinens Vægtfylde 1,0112 ved 20° C; 

Formlen bliver da x = , naar der ikke tages Hensyn til Rumfangsforandringen
lu  1,12 • Q

ved Opløsningen.

To t h 2), der anvender Xylol i Stedet for Toluol, finder ogsaa Metoden god til 

Extrakter, men ubrugelig til Blade, da Udtrækket her er farvet. Tokiolopløsn. fra 

Extrakter er for farvede til at kunne polariseres, derimod gaar det udmærket med 

Xylol. Ko e n ig 3) svarer hertil, at naar Udtrækkene ikke kan polariseres, skyldes det 

sikkert, at Polarisationsapparatet har været lor lyssvagt.

I en senere Artikel1) gør Ko e n ic , opmærksom paa, al det ikke er udelukket, at 

Extrakterne kan indeholde Spor af højredrejende eller racemisk Nikotin; det er der

for, man bør bruge de lavere specifike Drejnings vinkler ved Beregningen. Dette 

Resultat er han kommen til, fordi den Nikotin, der titreres etter To t h , har den sp. 

Drejning i Toluol -4-165,6; den, der titreres efter Kis s l in g 5), 4-170° i Toluol. Meningen 

synes at være, at Nikotin, der er destilleret med Vanddamp, er renere end Nikotin, 

der er udtrukken af Extrakten med Toluol.

I en af sine Afhandlinger (1. c.8)) slaar Ko e n ig  stærkt til Lyd for den direkte 

Udrystning, anvendt til Polarisering og til Titrering. I sidste Tilfælde fjernes Ammo

niakken ved ganske simpelt at lade Opløsningen henstaa nogle Timer i 1 ;; til */a 

fyldte, utilproppede Flasker; Opløsningen indeholder da ikke paaviselige Spor af 

Ammoniak og kan titreres som før angivet.

Jeg har søgt at bestemme Drejningsevnen for Nikotin i Toluol, dels for Nikotin- 

toluolopløsninger fremstillede al ren Nikotin, dels al Nikotin Ira Extrakter.

Jeg har brugt den direkte Udrystning og dels bestemt Drejningsevnen, dels 

udrystet 10 cm3 med Syre og fældet det sure Udtræk med Kiselwolframsyre.

1) Chem. Zeitung. Jahrg. 36. Pag. 86.

2) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 936. Her foreslaar To t h  at bruge Xylol i Stedet for den brand

farlige Æter-Petroleumsæter-Blanding.

3) Chem. Zeitung. Jahrg. 35. Pag. 1048.

4) Ibid. Jahrg. 36. Pag. 86.

6) Handbuch d. Tabakkunde. 2. Aufl. Pag. 334.
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