236

Borntraeger: Zuckertitrirungen,

[ Zeitschrift fir
angewandte Chemie,

der Reinigung die organischen 18slichen Stoffe
absolut vermehre. Die Analysen, auf welche
sich diese Ansicht stiitzt, sind sehr an-
greifbar.

Der Forderung, der Reinigung mit Kalk
eine Filtration vorangehen zu lassen, kann
ich im Allgemeinen nicht beitreten. Nach
obigen Versuchen ist die dadurch erzielte
hihere Reinigungswirkung viel zu gering,
um die damit verbundenen Kosten zu recht-
fertigen. Man kann sich wohl mit dem Ge-
sammteffect, der durch directe Reinigung
erzielt wird, begniigen.

Ist es nothig, fiir die Zuckertitrirungen
nach Fehling die mit Bleiessig ausgefillten
‘Weine von Blei zu befreien ?

Von

Prof. Dr. Arthur Borntraeger in Portici.

Die meisten Autoren, welche von der
Vorbereitung der Weine fiir die Fehling’-
sche Zuckerbestimmung handeln, rathen,
nach der Ausfillung mit Bleiessig das Blei
zu entfernen. Zur Erreichung des letzteren
Zweckes wurde einige Male die Anwendung
des schwefelsauren, gewdhnlich aber diejenige
des kohlensauren Natriums vorgeschrieben.
Bei meiner Methode!) zur Vorbereitung der
Weine fiir die polarimetrischen Beobachtungen
und fiir die Fehling-Soxhlet’schen Titri-
rungen habe ich von einer Entfernung des
Bleis abgesehen.

Ich méchte mir nun erlauben, nach-
stehend das Belegmaterial zu liefern fiir die
Zulissigkeit der Unterlassung der Beseitigung
des Bleis vor den Titrirungen bei meinem
Verfahren. Zu dieser Mittheilung sehe ich
mich um so mehr veranlasst, als die Aus-
fillung des Bleis durch Soda bei der Analyse
von Stssweinen nach Stern und Frinkel
(d. Z. 1893, 579), sowie Stern und Hirsch
(S. 116 d. Z.) Schwierigkeiten darbieten kann.

Bei fritheren Versuchen (d. Z. 1892,
333) hatte ich zwar gefunden, dass 10 cc
der Fehling'schen Lésung, bei einem To-
talyolumen der 2 Minuten zu kochenden
Flussigkeit von 60 cc, innerhalb gewisser
Grenzen um so grdssere Volumina einer
0,5 proc. Losung von Invertzucker erforderten,
um genau reducirt zu werden, je mehr Blei-
essig?) das Gemisch enthielt. Aber bei

1y L'Orosi 11 (1888) 325;
538; 1891, 340, 599.

%) Meine Angaben iber Bleiessig in dieser Ab-
handlung beziehen sich auf das kupferfreie Product

d. 7. 1889, 477,

niherer Betrachtung der Sachlage sieht man
doch, dass die Bleiessigmengen, welche bei
der Titrirung von Mosten und Siissweinen,
gsowie selbst von gewdhnlichen Weinen mit
in’s Spiel kommen konnen, ohne einen prak-
tischen Einfluss auf die Resultate bleiben
wiirden. Halten wir n#mlich daran fest,
dass ich bei meiner Vorbereitungsmethode
seither stets fiir alle Weine, sofern diese
iiberhaupt durch Bleiessig entfirbbar waren
(also ausgenommen die dunkelbraunen Mala-
gaweine, nicht aber die tiefrothen Verschnitt-
weine Siiditaliens®)), mit !/,;Volum des letz-
teren ausgereicht habe, so ergibt sich, auf
Grund jener Versuche iiber den Einfluss
des Bleiessigs auf die Fehling-Soxhlet’-
sche Titrirung, Folgendes riicksichtlich der
Resultate, welche man fiir verschieden siisse,
mit !/, Vol. Bleiessig entfirbte Weine bei
der vorschriftsmassig ausgefithrten Titrirung
von 10 cc der Fehling’schen Lésung (To-
talvolum der zu kochenden Flussigkeit etwa
60 cc) erhalten wirde, angenommen, dass
das gesammte Bleisalz in L&sung verbliebe.

Dass die in der untersten Reihe dieser
Tabelle enthaltenen Zahlen richtig sind,
geht aus den nachstebenden Versuchen her-
vor, welche in folgender Weise angestellt
worden sind. Ich bereitete eine Invertzucker-
16sung nach der zweiten der i. J. 1889 von
mir (d. Z. 1889, 477) mitgetheilten Me-
thoden, indem ich Saccharose mit Schwefel-
sdure invertirte und letztere durch kohlen-
saures Baryum und eine Spur Baryumhydrat
in der Hitze abschied. Das Filtrat reagirte
neutral, gab mit Bleiessig keine Triibung
und war frei von Schwefelsdure und Baryum.
Durch Verdiinnung dieser Fliissigkeit mit
Wasser und Zusatz von Bleiessig stellte ich
nun Ldsungen her, welche in 100 cc genau
10, 5, 2, 1, 0,5 und 0,2 g Invertzucker
neben 10 cc Bleiessig enthielten. Zum Ver-
gleiche bereitete ich auch eine 0,5 proe.
Lésung von Invertzucker ohne Bleiessigzu-
satz. Die Flissigkeiten mit 10, 5, 2 und
1 Proec. Zucker wurden nach der Verdiinnung
bis zu einem Gehalte von 0,5 Proc., die-
jenigen mit 0,5 und 0,2 Proc. aber direct
nach Fehling-Soxhlet mit 10 cc der alka-
lischen Kupferlosung titrirt. Den Wasser-
zusatz bemass 'ich stets so, dass bei den
Endtitrirungen das Volum der 2 Minuten zu
kochenden Fliissigkeiten etwa 60 cc betrug.
Behufs der scharfen Erkennung der End-
reaction entfernte ich, bei den Versuchen
mit den Bleiessig enthaltenden 0,5 und

von Trommsdorff (Liquor plumbi acetici basici,
Ph. G. II) vom spec. Gew. 1,25 bei 15°,
3) L'Orosi 11 (1888) 325 d. Z. 1889, 417,

538; 1891, 840, 599.



Jabrgang 1894,
Heft 8. 15. April 1894,

Borntraeger: Zuckertitrirungen.

231

Vorausgesetzter Gehalt an
g Invertzucker in 100 cc

Wein ., . . 011021} 03 04

Anzahl der cc des (ohne
Volumverianderung) durch
Bleiessig entfarbten Weines,
welche 0,0515 g Invertzucker
enthalten wirden .

Diese Volumina enthalten
die nebenstehende Anzahl
cc Bleiessig .

Bei Gegenwart solcher Vo-
lumina ~ Bleiessig werden
aber 10 cc der Fehling’-
schen Losung von der bei-
stehenden Anzahl cc einer
0,5 procent. Invertzucker-
lésung reducirt, statt von
10,30 cc. .| 14,15

Man wiirde daher in letzterer
Losung statt 0,5 die neben-
stehenden Procente Invert-
zucker finden
In Folge dessen ergiben
sich far die Weine, statt der
wahren, die folgenden Ge-
halte an Zucker (berechnet
auf g Invertzucker in 100¢cc)

95,75

92,58

14,00 18,60

0,07 | 0,15 | 0,23
0,2 proc. Invertzuckerlésungen, aus den Fil-
traten der gekochten Fliissigkeiten, nach dem
Ansiuern durch Essigsidure, das Blei in der
frither (d. Z. 1892, 293 und 3833) angege-
benen Weise mit Natriumsulfat, bevor Ferro-
cyankalium hinzugefugt wurde. Die bei
diesen Versuchen erhaltenen Resultate waren
die folgenden.

12,88

1,29

13,23

0,31

0,6 1 2 3 4 5 10

10,30] 5,15 | 2,675| 1,717| 1,288} 1,030 0,515

1,03 | 0,52 ] 0,26} 0,17 | 0,13 0,10 | 0,05

13,00| 11,85 11,00( 10,75| 10,65 10,60| 10,42

.10,3640|0,3680]0,37870,3893] 0,3962/0,4346)0,4682[0,4791[0,48360,48580,4942

040 | 087 1,87 ] 2,87 3,87 486 | 9,88
Griinden. Ich habe beobachtet, dass bei
den in Gegenwart von viel Bleiessig ausge-
fithrten Titrirungen, wie dies bei der Unter-
suchung sehr zuckerarmer Weine der Fall
sein wiirde, die Filtration vom Kupferoxydul-
niederschlage viel weniger glatt verlauft®), als
dieselbe nach der Entfirbung neutralisirter

und entgeisteter Weine durch Thierkohle

Vorhandene g Invertzucker in 100 cc . 10
cc erforderlich ohne Bleiessig
Idem mit Bleiessig

Gefundene g Tnvertzucker in 100 cc .

10,40
9,90

Auch aus den vorstehenden Versuchen
ergibt sich, dass bei meiner Vorbereitungs-
weise von Weinen der Einfluss des Blei-
essigs (Y Vol.) auf die Resultate der Titri-
rung praktisch vernachlissigt werden kann.
Und dieser Einfluss wird noch unwichtiger
erscheinen, wenn man bedenkt, dass ein
Theil des Bleis bei der Entfirbung der
Weine abgeschieden und dadurch die Wir-
kuog des Bleiessigs bei der Titrirung noch
verringert wird.

Wenn ich nun trotz dessen vorschlage,
bei der Anpalyse von Weinen mit weniger
als 1 Proc. Zucker das Blei vor dem Wieder-
herstellen des urspriinglichen Volums auszu-
fallen, so geschieht dies aus den folgenden

*) Wihrend die iibrigen Resultate mit den auf
einen Gehalt von 0,5 Proc. Zucker eingestellten
Lésungen direct erhalten worden sind, 1st diese
Zabl aus der Anzahl der bei der Titrirang wirk-
lich verbrauchten cc (35) umgerechnet worden fir
eine Losung mit 0,5 Proc. Zucker.

5 2 1 0,5 0,2
— — — 10,30 —
10,59 10,99 11,87 1800 | 14,009
4,86 1,88 0,87 0,40 0,15
oder, sofern man Bleiessig anwendet, nach

Ausfillung des Bleis durch schwefelsaures
Natrium vor sich gehen wiirde. Ausserdem
habe ich bereits an anderer Stelle (d. Z.
1892, 293 und 333) hervorgehoben, dass
bei der Titrirung stark bleiessighaltiger,
zuckerarmer Flassigkeiten die Erkennung
des Endpunktes der Fehling-Soxhlet’schen
Titrirungen dadurch erschwert wird, dass
bei Zusatz von Ferrocyankalium zu den mit
Essigsiure angesiuerten Filtraten sich Ferro-
cyanblei niederschligt, so dass die End-
reaction nicht so gut zu erkennen ist. Ich
fillte daher bei den Versuchen (d. Z. 1892,
293, 383) fiber den Einfluss des Blejessigs
auf die Titrirung von Milch- und Invert-
zucker, wenn viel Bleiessig zugesetzt worden
war, aus den mit Essigsiure angesduerten
Filtraten®) das Blei durch schwefelsaures

5) Ich habe bisweilen selbst 6fache Filter an-
wenden miissen.
6) Es erwies sich als nothwendig, schon bei
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Natrium, bevor ich Ferrocyankalium hinzu-
fugte.

Um nun, bei Gegenwart von viel Blei-
essig, die Vornahme dieser einigermaassen
zeitraubenden Operation bei jeder einzelnen
Titrirung zu ersparen, rathe ich, bei der
Analyse zuckerarmer Weine (von 1 Proc.
abwirts) das Blei schon vor dem Auffillen
des Ganzen auf das urspriingliche Volum
des Weines abzuscheiden. Bei meinen Ver-
suchen hatte ich gefunden, dass bei der
Titrirung (Totalvolum 60 cc) 1 proc. Invert-
zuckerlsungen, welche !/, Vol, Bleiessig
enthielten, nach der Verdiinnung auf einen
Gehalt von 0,5 Proc. Zucker, in dem Fil-
trate vom Kupferoxydulniederschlage bei Zu-
satz von Essigsidure und Ferrocyankalium
gich selbst in der Kilte nicht mehr sofort
der Niederschlag von Ferrocyanblei bildete,
80 dass man Zeit hatte, die Endreaction zu
beobachten. Erinnert man sich weiter noch
daran, dass man nach meinen seitherigen
Erfahrungen, selbst bei der Analyse tief-
rother Verschnittweine, mit héchstens !/, Vol.
Bleiessig auskommt und dass ein Theil des
Bleis bei der Entfarbung ausgeschieden wird,
g0 muss zugegeben werden, dass zum we-
nigsten bei Weinen mit 1 Proc. Zucker die
Abscheidung des Bleis (behufs Verschirfung
der Endreaction) schon sehr gut fortfallen
kann und um so mehr bei zuckerreicheren
Weinen.

Portici, Gabinetto di Tecnologia della R. Scuola
Superiore di Agricoltura.

Uber neuere Kupferlegirungen
(Duranametall).

Von

G. v. Knorre.

Der Verf. erhielt vor einiger Zeit — als
von der Kaiserl. Torpedowerkstatt zu Fried-
richsort Abfille von Duranametall meist-
bietend ausgeboten wurden — die Anfrage,
woraus diese Legirung bestehe. In der
mir zuginglichen Litteratur fand ich keine
Angaben iiber die Zusammensetzung von
Duranametall.

Von befreundeter Seite erhielt ich die
Auskunft, dass es sich um eine von den
Diirener Metallwerken (Hupertz und Har-
kort)gelieferte Kupferlegirung handelt, welche
sich durch grosse Festigkeit, Schmiedbar-
der Abscheidung des Bleis anzusiuern, da sonst

das Bleisulfat in der alkalischen Fluss1gke1t geldst
blieb.

keit und geringes spec. Gewicht (8,3) aus-
zeichnet und die namentlich von der deutschen
Marine (insbesondere von der Torpedowerk-
statt zu Friedrichsort) bei Theilen aus Bronze
mit erforderlicher hoher Festigkeit verarbeitet
wird. Da die bisher nur von der Marine
benutzte Legirung nach den Angaben der
Diirener Metallwerke nunmehr auch der In-
dustrie zuginglich gemacht werden soll, ist
es vielleicht fiir weitere Kreise von Interesse,
die Zusammensetzung derselben zu erfahren.

Behufs Erlangung von Analysenmaterial
wandte ich mich an die Torpedowerkstatt
zu Friedrichsort und auf deren liebenswiir-
dige Veranlassung libersandten mir die Diirener
Metallwerke (Hupertz & Harkort) eine
Probe des von dieser Fabrik hergestellten
Duranametalls. Die erhaltene Probe (Guss
D. M. No. 267) besass bei 16° das spec.
Gew. 8,077; die quantitative Analyse lieferte
folgende Ergebnisse:

IL IL IL IV. V. Mittel

Zinn 4 An- |
timon 225 2211220 — | — 2922
Eisen 1,700 — ' — | 1,78] — 1,71
Aluminium 172 169 — | — | — 170
Kupfer 64,79 6480J6480 64, 42 64,771 64,78
Zink 99,49 — 2951, — 1 2950
99,91

Nach den mir gleichzeitig mit dem Ana-
lysenmaterial freundlichst fibersandten An-
gaben der Diirener Metallwerke zeigte die
betr. Probe von Duranametall (Guss D. M.
No. 267) im verdichteten Zustande:

Festigkeit: 58 k/qmm

Dehnung: 14 Proc. auf 100 mm urspriing-

liche Linge

Streckgrenze: 48 kfqmm.

Nach den Angaben der Fabrik soll auch
Cadmium ein unbedingt nothwendiger Be-
standtheil der Legirung sein; in der mir
ibersandten Probe liessen sich indessen
wigbare Mengen davon nicht nachweisen;
vielleicht war alles urspriinglich etwa zu-
gesetzte Cadmium durch das — nach den
Angaben der Fabrik erforderliche — wieder-
holte Umschmelzen der Legirung verfliichtigt.

Durch die scharfe Trennung von Eisen
und Aluminium mittels Nitroso-§-naphtol
bietet es keine Schwierigkeit, den Gehalt an
Aluminium (1,70 Proc.) genau zu bestimmen;
in den mir zugegangenen Mittheilungen der
Diurener Fabrik wird Aluminium als Bestand-
theil der Legirung nicht erwihnt.

Schliesslich sei die Analyse einer Rohre
aus bleihaltigem Messing mit einem nicht
unbetrichtlichen Gehalte an Mangan und
Fisen mitgetheilt; die betr. Metallprobe war
mir kiirzlich zur Untersuchung zugegangen.



