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1 I juts v jener Bleisalze, um 10 cc der Fehling'schen
g g g N \ .
Ttal. Wein ,Ruvo® 299 10135 343 — Losung nach der dVer'dunnu]nSg. mltE'4({)1 ce
Lol 26,0 1,0123 31’3 _ ‘Wasser genau zu re uc1_reu. 1esen iLinhuss
- 26,9 10130 3831 ~— der Bleiacetate habe ich fiir das neutrale
- 296 10145 368  — und das basische (Bleiessig) Salz festgestellt.
264 10125 318 & &
) 984 1’0133 31’ _ Die benutzte Losung von Bleizucker zeigte
. 28,0 10129 32,8 bei 20° das spec. Gew. 1,223, enthielt also
- 28,7 10125 31,8 — (nach F. Salomon) 36,5 g Pb (CsH; Oy)s.
- 28,2 10137 348 3 aq. in 100 cc. Der kupferfreie Bleiessig
) gg:g }:gigg gg:g _ war mir von Trgmmsslc.n‘ff u'n!:er dem Nameg
_ 985 10136 845 — »Liquor plumbi acetici basici Ph. G. IL
- 28,6 11,0132 336 — geliefert worden und wies bei 15 eine
- 28,9 17833 82,1 it Dichte von 1,250 auf.
. gig i:01?3 g%g 32:1 I Einfl}lss des neutralen essigs.
Dalmatiner Wein 289 1,0130 33,1 34,8 | Bleis auf die Bestimmung des Invert-
- 282 1,0145 368 35,8 zuckers nach Fehling-Soxhlet. Die zu
- 23,6 10122 3L1 30,2 | den einschligigen Versuchen erforderliche
) 21,8 10126 320 30,3 L3sung von Invertzucker war nach der
Nach den im Vorstehenden dargelegten | letzten der von mir frither (d. Z. 1889, 483)
Erfahrungen, mit welchen wir keineswegs | angegebenen Vorschriften bereitet und spiter

allein stehen, geben wir dringend anheim, bei
der Untersuchung derartiger Weine, bei
welcher die Vorschriften der obenerwiahnten
»Anleitung” vorliufig allein maassgebend
und zulissig sind, unter vollstindiger Beiseite-
schiebung 'der Sandtrocknungsmethode die
Extractmenge lediglich aus der Er-
mittelung des spec. Gew. des zu dem
urpriinglichen Volum aufgefiillten
Destillationsriickstandes herzuleiten,den
Gebrauch dieser Methode aber auf den bez.
Attesten zu vermerken, um keinen Zweifel
dariiber zu lassen, auf welche Weise die be-
treffenden Zahlen gewonnen wurden.
Braunschweig, Mai 1892.
Chem. Lab. von Dr. R Frithling & Dr. Julius Schulz.

Uber den Einfluss der Gegenwart der
Bleiacetate auf das Ergebniss der Be-
stimmung des Invertzuckers nach
Fehling-Soxhlet,

Yon

Arthur Borntraeger.

. Bei der Titrirung des Invertzuckers nach
Fehling-Soxhlet lisst die Gegenwart von
Bleiacetaten zu wenig des Zuckers finden,
indem von einer Lisung des letzteren bei
2 Minuten wihrendem Sieden ein grésseres
Volum erfordert wird als in Abwesenheit

in angemessener Weise verdiinnt worden.
Die Resultate der mit und ohne Zusatz der
Bleizuckerlsung angestellten Versuche finden
sich in der nachstehenden Tabelle vereinigt.

Bei dem ersten Versuche ergab sich, statt
des schon rothen, zunichst ein orangegelber,
spiter schmutzig roth werdender Niederschlag.
Beim zweiten Versuch entstand zuerst eine
gelbrothe Fillung, welche zuletzt ebenfalls
schmutzig roth wurde. Doch war in diesem
Falle die Endfirbung schon eine viel reinere
als im ersten. Bei den spiteren Versuchen
fielen fast rein rothe Niederschlige aus. Zur
Erkenpung des Endpunktes der Reaction
wurde hier genau ebenso verfahren wi: bei
den Versuchen (8. 293) iiber den Einfluss
von Bleiessig auf die Titrirung von Milch-
zucker nach Fehling-Soxhlet. Auch hier
hatten bei den zwei ersten Versuchen die
Filtrate der gekochten Flissigkeiten, bei
Belassen des Bleis in den ersteren, mit Essig-
siure und Ferrocyankalium in der Kilte sofort
bez. fast augenblicklich weisse Ausfidllungen
von Ferrocyanblei geliefert, bei dem dritten
dagegen erst langsam und beim vierten Ver-
suche iiberhaupt nicht mehr.

II. Einfluss des Bleiessigs auf die
Bestimmung des Invertzuckers nach
Fehling-Soxhlet. Die zu den beziiglichen
Versuchen verwendete Invertzuckerlésung
stellte ich durch Inversion einer Ldsung von
Saccharose mit Salzsiure in der Kilte dar.
Tch hatte bereits frither (Z. Zucker. 1890, 876)
gezeigt, dass beim Stehenlassen iber Nacht

>

i | 1
Angewandte cc Bleizuckerldsung 1 1 0,5 ’ 02 | 01 | —
\ J | |
! ! |
Verbr. co Invertzuckerlosung 8,80 ‘ 800 | 745 | 130 | 718
Gef. Proc. Invertzucker 0,6438 | 06913 | 07035 . 07173
| l ‘

0,5802 |
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der Normallésungen von Rohrzucker fir das
franzésische (Soleil) und das deutsche
(Ventzke) Saccharimeter mit !/, Volum rau-
chender Salzsdure (spec. Gew. 1,188 bei 15°)
die Maxima der Inversionswerthe fiir jene
Lésungen erhalten werden, also die Inversion
eine moglichst vollstindige ist und eine Zer-
stéorung von Invertzucker am sichersten ver-
mieden wird. Wie bekannt, enthalten 100 cc
der franzésischen und der deutschen Normal-
16sung bez. 16,35 und 26,048 g Saccharose.
Um nun eine genaue 0,5proc. Invertzucker-
I6sung zu erbalten, léste ich 20,90 g reine
Saccharose in Wasser zu 100 cc, setzte 10 cc
jener Salzsdure hinzu, oder auch 18ste 19,0 g
Saccharose mit Wasser und 10 cc der SHure

der Lackmuslgsung geniigten aber schon bei
Ausfithrung der Neutralisation jemer 25 cc
der salzsauren, concentrirten Invertzucker-
l6sung, welche man spiterhin auf 11 ver-
diinnt. Es braucht somit in 1000 cc der
0,5 proe. Invertzuckerlsung nicht mehr als
0,1 ¢c Lackmustinctur vorhanden zu sein
und in der fiir die Titrirung erforderlichen
10,3 cc nur 0,00103 cc der Farbstofflésung.
Dies beweist die Unschéddlichkeit der An-
wendung von Lackmus bei der Neutralisation
unter den hier obwaltenden Bedingungen. .

Die Ergebnisse der mit und ohne Zusatz
von Bleiessig ausgefithrten Titrirungen habe
ich in der folgenden Tabelle zusammenge-
stellt.

Angewandte

cc Bleiessig 4 3 2 1

o

05 | 04 ‘ 0,3 l 02 | 0,15 | 0,10 50,075 0,05 { —

Verbr, cc In- i
vertzucker-
losung . . .

Gef. Proc. In-
vertzucker .

|
1415 (14,15 (14,15 |13,80 113,00 ‘11,85 11,60 |11,20 (10,80 (10,70 10,60 [10,48 |10,42 10,30

0,3610 0,3610 0,3640) 0,3732 0,3962 04316 0,440, 0,4598 0,4769 0,4813 04858 0,4914 0,4942 0,5000

zu 100 cc, schiittelte um, liess fiber Nacht
stehen, versetzte 25 cc des Productes mit
etwas Lackmustinctur, neutralisirte mit Al-
kalilauge und verdiinnte auf 1000 cc. Diese
Lésung mit 0,5 Proc. Invertzucker diente zu
allen Versuchen. Selbstverstindlich hatte
ich mich durch besondere Proben davon iiber-
zeugt, weder Chlornatrium (5 g) noch auch
dass die etwa 1 Jahr alte, von mir verwen-
dete Lackmustinctur, welche in der frither
(Z. anal. 1886, 333) von mir beschriebenen
Weise angefertigt worden war, die Resultate
der Titrirupg der mit 4 Vol. Wasser ver-
diinnten Fehling’séhen Lésung (10 cc) mit
0,5 proc. Invertzuckerlésung beeinflusste.
Natiirlich war bei den Versuchen iiber den
Einfluss von Chlornatrium und von Lackmus

eine von diesen Stoffen freie Zuckerlésung :

verwendet worden, indem sie aus einer con-
centrirten, nach dem zweiten der frither
(d. Z. 1889, 477) von mir beschriebenen
Verfahren bereiteten, neutralen Invertzucker-
I6sung durch Verdinnung erhalten worden
war. In Gegenwart von viel Lackmustinctur
(1—0,2 cc) bei der Titrirung ergaben sich
stets durch Lackmus mehr oder weniger
blau gefirbte Filtrate, welche beim Ansiuren
mit Essigsdure roth bis réthlich wurden, so
dass die scharfe Erkennung der Endreaction
mit Ferrocyankalium unmdglich war. Bei
Anwesenheit von nur 0,1 c¢ der Tinctur
liess sich dagegen der Endpunkt der Titri-
rung gut erkennen. Es wurden dabei, ebenso
wie in Abwesenheit von Lackmus, genau
10,30 cc der 0,5 proc. Invertzuckerlésung
zur volligen Reduction verbraucht. 0,1 cc

Die Ausfithrung dieser Versuche ist, mit
Ausnahme der Kochdauer, ganz dieselbe ge-
wesen wie bei den Titrirungen mit der
1 proc. Milchzuckerlgsung (S. 293). Doch
wurde hier der Wasserzusatz stets so
bemessen, dass das Gesammtvolum von
Fehling'scher Flissigkeit, Zuckerlésung
und Wasser beim Kochen 60 cc betrug, um
so den richtigen Verdiinnungsgrad einzu-
halten. Das Niamliche war ibrigens auch
bei den Versuchen mit neutralem Bleiacetat
geschehen. Bei den vier ersten Versuchen
war der Niederschlag zunichst gelborange und
spiter orange gefirbt, beim fiinften anfangs
orange und zuletzt gelbroth, beim sechs-
ten zuerst schmutziggelbroth und zuletzt
schmutzigroth, wihrend bei den Versuchen
mit weniger Blelessig zunehmend reine rothe
Fiallungen sich ergaben. Auch hier wurde
zur scharfen Erkennung des Endpunktes
der Reaction genau so verfahren wie bei den
entsprechenden Versuchen mit 1proc. Milch-
zuckerlosung, da bei den ersten fiinf Ver-
suchen mdglichst rasch abfiltrirte Proben der
Flussigkeiten, nach dem Ansiduern durch
Essigsiure, auf Zusatz von Ferrocyankalium
in der Kilte sofort, beim sechsten und
siebenten sehr rasch bez. bald Niederschlige
von Ferrocyanblei lieferten, bei dem achten
und neunten Versuche aber immer langsamer
und beim elften erst beim Stehen tiber Nacht.

Aus jenen Versuchen uber den Kinfluss
von neutralem und basischem Bleiacetat auf
das Resultat der vorschriftsmissig ausge-
fiihrten Fehling-Soxhlet’schen Titrirung
geht hervor, dass man aus Invertzucker ent-
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haltenden Fliissigkeiten das Blei entfernen
muss, bevor man titrirt, sofern gréssere
Mengen der Salze jenes Metalles zugegen sein
sollten. Wie ich schon in der Arbeit tuiber
den Einfluss von Bleiessig auf die Bestimmung
des Milchzuckers nach Felhling-Soxhlet
hervorgehoben habe, eignet sich zum Ab-
scheiden des Bleis schwefelsaures Natrium
besser als das kohlensaure, da letzteres die
Titrirungen in dem Sinne beeinflusst, dass
etwas zu viel Zucker gefunden wird, wih-
rend das Sulfat ohne Wirkung ist. Diese
Wirkung der Soda habe ich auch bei der
Titrirung jener 0,5proc. Invertzuckerldsung
festgestellt. Bei den vorschriftsmissig aus-
gefiilhrten Titrirungen wurden zur genauen
Reduction von 10 cc derselben Fehling’schen
Lésung bei Anwesenheit von 5, 3, 2, 1 und
0,5 cc einer bei 15° gesittigten Sodaldsung?)
statt der 10,30 c¢c bez. 10,10, 10,13, 10,15,
10,20 und 10,25 cc der Invertzuckerlésung
verbraucht. Die Unterschiede sind zwar
gering, aber doch deutlich erkennbar.

Ich mochte zum Schlusse noch die von
mir hier beschriebene Inversionsmethode in
der Kilte empfehlen, und zwar fiir alle
Fille, in denen es sich darum handelt,
eine Invertzuckerlésung von genau bekanntem
Gehalte zur Controle der Fehling’schen
Lésung herzustellen. Dass die Vorschrift
gute Resultate liefert, geht auch daraus
hervor, dass von den so bereiteten O,5proc.
Lésungen stets genau die berechnete Menge
(10,30 cc) erforderlich war, um 10cc der
erst vor den Versuchen gemischten Fehling’'-
schen Losung pach dem Verdiinnen durch
40 cc Wasser bei 2 Minuten wihrendem
Sieden zu reduciren. Zur Herstellung der
Kupfervitriollssung (84,689 g Cu SO,. 5 aq.
in 500 ¢c) hatte ein Kupfersulfat gedient,
welches ich durch 2maliges Umkrystallisiren
des reinen Salzes von Trommsdorff aus
Wasser erhalten hatte und welches, nach
sorgfiltigem Abpressen, bei 120 bis 140°
28,96 Proc. Wagser verlor, statt der fir
4 H, O berechneten 28,92 Proc.

Brennstoffe, Feuerungen.

Zur Beférderung der Verbrennung
will die Standard Coal and Fuel Cp.
(D.R.P. No. 62809) jetzt ein Gemisch aus
3 Th. Chilesalpeter und 1 Th. Salmiak zu-
setzen (vgl. S. 121 und 295 d. Z.).

1) Das Salz war wiederholt umkrystallisirt
worden,

Zur Gewinnung von Feinkohle aus
Schlimmen werden nach H. Kohl und
J. Simon (D.R.P. No. 61591) die Wasch-

wisser iiber Siebe geleitet.

Die Herstellung von Feueranziin-
dern geschieht nach Schmidt & Cp. (D.R.P.
No. 62 798) durch Aufldsen von Talg- oder
Harzkernseife in Petroleum und Hinzufiigen
einer gesittigten Boraxldsung, wobei der
geronnenen Masgse Sigespéine einverleibt
werden.

Zur Herstellung der Stibchen fiir
Zindhglzer wird nach G. A. Rosenk§tter
(D.R.P. No. 62 774) aus geschlimmtem Torf
eine feste Masse hergestellt. Man kann
der Masse je nach der Verminderung oder
Vermehrung der Entflammbarkeit geeignete
Stoffe, z. B. Thon, Lehm, China-Clay, Harz,
Kieselguhr u. s. w. zusetzen. Diese Masse
wird mit oder ohne Bindemittel gepresst
und in geeignete Theile (Streifen, Stibchen
u. s. w.) getheilt.

Koksofen fiir ununterbrochenen Be-
trieb. Nach E. Stauber (D.R.P. No. 61532)
ist zwischen Abzugsrohr B (Fig. 138) und
der Innenwand der Umfassungsmauer die
spiralférmige Rutschbahn € aus feuerfester
Thonmasse eingebaut, welche unten iiber
dem Feuerherd D mit Rost d endet. Uber
dem Ofen befindet sich der Schiitttrichter E,
in welchen eine Hebevorrichtung I’ auslaufen
kann. Unterhalb der Fallbahn (' sind die
radialen Auffangkanile ¢ vorgesehen, welche
innerhalb mit dem Abzugsrohr B und ausser-
halb mit den im Mauerwerk A4 liegenden
und verschliessbaren Lufteinlissen a verbun-
den sind. Rings um die Umfassungsmauern 4
ist eine Wendeltreppe G angebracht, durch
welche die Schieber der Lufteinlisse a zu-
ginglich sind. Unterhalb steht das Abzugs-
rohr B mit einem Kanal H in Verbindung.

Das zu verkokende Material wird durch
die Hebevorrichtung /' in die Héhe gefor-
dert und in den Trichter K geschiittet. Das-
selbe fillt auf die feuerfeste Rutschbahn
und gleitet auf dieser beim Nachschiitten
weiterer Massen selbstthitig nieder. Der
Verkokungsprocess wird durch die FeuerungD
eingeleitet. Die Lufteinlisse a bleiben vor-
ldufig geschlossen. Sobald das Brennmaterial
in D ausgeflammt ist und sich in voller
Glut befindet, wird die Feuerthiir Iuftdicht
geschlossen. Die durch die Feuerung ent-
wickelten (ase strdmen nach oben, werden
von den Kanilen ¢ aufgefangen und mischen
sich hier mit der durch die (je nach Bedarf
gedffneten) Lufteinlisse o einstrémenden Ver-





