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dieses, ein Verfahren ausfindig zu machen,
welches bei mdglichst kurzer Zeitdauer fiir
Betriebszwecke brauchbare Werthe liefert.
Bedenkt man, dass der Schwefel im Koks
in dreierlei Form vorhanden sein kann, und
zwar als sog. Metallschwefel in der Form
von Sulfir, als organischer Schwefel und
als Erdalkalisulfat, so ist dabei zu beriick-
sichtigen, dass diese letzte Modification in-
folge des Ganges der Koksbereitung nicht
oder doch nur in so geringer Menge vor-
handen sein kann, dass die analytische Be-
stimmung derselben auf das Gesammtresultat
einen kaum merklichen Einfluss hat. Bei
der Bestimmung des Metallschwefels bieten
sich keine erheblichen Schwierigkeiten. Zieht
man weiter fiir die Bestimmung des orga-
nischen Schwefels in Betracht, dass es ge-
lingt, durch Kochen mit Salzsiure oder
Schwefelsdure in Gegenwart von Wasserstoff
im Status nascendi dem Schwefel aus orga-
nischen Verbindungen in Form von Schwefel-
wasserstoff zu erhalten, so ist ein einfacher
Weg zur Schwefelbestimmung in Koks ge-
geben, und zwar: Kochen des Koks mit
Salzsiure oder Schwefelsiure unter Zusatz
eines beim Aufldsen Wasserstoff erzeugenden
Metalles (Zn, Al o. dgl.) und Auffangen des
entwickelten Schwefelwasserstoffs mittels
Cadmiumacetats zZur colorimetrischen Bestim-
mung oder mittels eines Oxydationsmittels
zur Gewichtsanalyse. Der gleichzeitig ent-
wickelte Wasserstoff gewdhrt ausserdem den
Vortheil, als Triger des gewonnenen Schwe-
felwasserstoffa zu dienen.

Wo es nun auf eine mdglichst schnelle Be-
stimmung ankommt, ware die Wiborgh’sche
Methode mit Vortheil anzuwenden, die bei
richtiger Innehaltung der dafiir giltigen Vor-
schriften recht gute Resultate liefert*). Ver-
fasser verfahrt hierbei folgendermaassen:
Von der feinst gepulverten und innigst ge-
mischten Probesubstanz werden 0,1 g abge-
wogen und in den mit kochendem Wasser
und, einigen Stiickchen reinsten Zinks oder
Aluminiums beschickten Entwickelungskolben
des Wiborgh'schen Apparates gegeben und
derselbe wieder geschlossen, Nachdem nach
einigen Minuten durch Kochen aller Sauer-
stoff aus dem Apparat entfernt ist, werden
durch den Glockentrichter étwa 50 cc heisse
verdiinnte Schwefelsiure (1:8) zugegeben
und die Probe im langsamen Sieden durch
15 bis 20 Minuten erbalten. Darauf wird
die Zeugscheibe abgenommen und nach dem
Trocknen derselben der Schwefelgehalt in

*) Verfasser hat nach langjihrigen Erfahrungen

ﬁefunden, dass die altere arsprangliche Construction

es Wiborgh’schen Schwefelbestimmungsapparates
im Allgemeinen zuverlissigere Resultate ergibt.

bekannter Weise festgestellt. — Zur Oxy-
dationsmethode (Bromsalzsiuremethode oder
andere) verwendet man nach Belieben 5 g
und mehrProbesubstanz und dementsprechend
mehr Zink oder Aluminium und Salzsaure.

Die nach obigem Verfahren gewonnenen
Resultate stimmten mit den ausgefiihrten
Vergleichsanalysen recht gut #berein, und
waren selbst bei der geringen Einwaage von
0,1 g nur Differenzen bis zu 0,15 Proec. zu
verzeichnen, ein fir Betriebszwecke hin-
reichend geniigendes Resultat.

Uber die Ursache der niedrigen Jodzahl
von Leinkuchenfetten.
Von
G. Fassbender und J. Kern.

Bei Untersuchung von Leinkuchenfetten
machten B. A, Ketel und A. C. Antusch
(d. Z. 1896, 581) die Wahrnehmung, dass
die Jodzahlen des in den Kuchen enthaltenen
Fettes weit niedriger waren als die Jodzahl
des Gesammtfettes aus noch so stark ver-
unreinigter Leinsaat. Das Ol einer Lein-
saat, die mit 20 Proc. Kohlsamen versetzt
war, gab als Jodzahl immerhin noch 170,
wihrend das Ol aus Kuchen, die nach
Schatzung weniger als 10 Proc. Verunreini-
gungen enthielten, Jodzahlen wie 166, 167
u. 8. w. zeigten. Hieraus glaubten die. ge-
nannten Autoren schliessen zu miissen, dass
die untersuchten Leinkuchen einen Zusatz
fremden Oles, etwa von Baumwollsaatdl,
erhalten hitten. Daraufhin bemerkte Mast-
baum (d. Z. 1896, 719), es sei nicht n5thig,
eine solche Annahme zu machen, da sich
die niedrige Jodzahl des Leinkuchenfettes
gegeniiber der hdheren Zahl -der Leinsaat
wohl aus verschiedenen anderen Umstéinden
erkliren lasse. Er machte u. a. darauf auf-
merksam, dass beim Pressen eine Trennung
der verschiedenen, ein Pflanzendl zusammen-
setzenden Glyceride stattfindet, dass vor-
wiegend die leichter flissigen der ungesittig-
ten Fettsduren ausfliessen, und die festeren
Glyceride, mit durchgingig niedrigerer Jod-
zahl, vorwiegend im Presskuchen verbleiben.,

Fiir denjenigen, der die Verhaltnisse der
Leingl- und Leinkuchenfabrikation am Nie-
derrhein kennt, kann kein Zweifel dariiber
bestehen, dass die verschiedene Consistenz
des Leinsamenfettes einerseits und des Oles
der die Leinsaat gewdhnlich verunreinigen-
den Samen andererseits eine ausreichende
Ursache fiir die auffallend niedrige Jodzahl
des Leinkuchenfettes ist. Die in den Ol-
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fabriken ‘meist verarbeitete Asow-Leinsaat
kann bis 10 ‘Proc. fremde Olsamen, meist
von Cruciferen (Raps, Hederich, Senf), ent-
halten. Die Jodzahl des durch Extraction
gewonnenen Gesammtfettes  einer -golchen
Leinsaat wird nicht unter 170 sein. ('Bq'im
Pressen findet aber eine Trennung der Ole
in der Weise statt, dass das leichter flissige
Leindl vorwiegend ausfliesst, die schwerer
flissigen Cruciferendle in den Kuehen ver-
bleiben.. Die Jodzahl -~ des ausgepressten
Oles wird darum nicht weit von.der Jodzahl
reinen Leindles verschieden sein, wahrend
diejenige des Kuchenfettes sich der um 100
liegenden Jodzahl der genannten Cruciferen-
6le nahert.

.. Um zu zéigen, dass die Voi‘ginge beim
Pressen der Leinsaat wirklich in der vorbe-
schriebenen Weise verlaufen, stellten wir
folgenden Versuch an: 5 k Leinsaat, welche
9 Proc. Verunreinigungen, darunter 5,3 Proc.
Slhaltige Cruciferensamen enthielten, wurden
in zwei Partien getheilt und der eine Theil
gereinigt, der andere Theil ungereinigt, zu-
erst kalt, dann warm gepresst und zuletzt
mit Petrolather extrahirt. In der folgenden
Tabelle sind die Jodzahlen der bei den ver-
schiedenen Pressungen und Extractionen ge-
wonnenen Ole angegeben:

b) unreiner Lein-
saat, mit 5,3 Proc.
Cruciferensamen

180,56

a) gereinigter
v Leinsaat

180,5

01 von

L. Kalt gepresst von
. 817 Ptoc. auf etwa
25 Proc. Olgehalt
gebracht :

II. Bet 70° gepresst,
von. .25 Proc. auf-
12 Proc. Olgehalt
gebracht.

III Extrahirt, von

~12Proc. aufOProc
gebracht

180,3 °
1799

Diese Zahlen zeigen deuthch

1. dass man, besonders bei kalter Pres-
sung, aus unreiner Leinsaat ein reines Lein-
51 gewinnt,

2. dass die Leinkuchen von unreiner

Saat ein sehr unreines Lelnol enthalten,
mit weit hiherem Gehalte an Cruciferenélen
als die \u'sprunghche Leinsaat.
. Man wiirde also irre gehen, wenn man
aus der niedrigen Jodzahl des Leinkuchen-
fettecs quantitativ einen Schluss auf statt-
gehabte Beimischungen machen wollte.

Uber Paraffinbestimmung.

Aus den Laboratorien der S#chsisch-Thiiringischen
Actien-Gesellschaft fir Braunkohlen-Verwerthung
mitgetheilt von
Dr Hermann Eisenlohr,

) [Schluss von 8. 302.]

Bessere Resultate erhoffte ich durch die
Alkoholathermethode zu erzielen und stellte,
da nach Héland &lfreie Paraffine, in Ather
geldst, von absolutem Athylalkohol selbst
bei mehreren Grad Kilte nicht vollkommen
abgeschieden werden, Versuche an, bei denen
das Paraffin in 20 cc Ather gelést und
durch ' 80 cc Athylalkohol 75° Tr. gefillt
wurde. .

Das abgeschiedene Paraffin wurde wie
oben behandelt.

. Angew, .

Scl:l‘::;t;:tz Su.l?)stanz gewf:;gxclki-n e Paraffia
° ing- . 0/0
271/, 0,7502 0,6679 | 89,029
291, | 0,9671 0,9055 | 93,634
33 1,2997 . 1,2550 96,560
38. 0,9090 08940 | 98,349

I :

40, 1,2140 1,1525 94,934
421/, 1,0665 1,0208 | 95715
44 0,8920 0,8625 | 96,692
46 09190 | 08980 | 97,714
521/, 1,1711 1,1600 | 99,052
5511, 0,8135 ’ 0,8015 | 98524

Die unter I zusammengestellten Fallun-
gen wurden bei einer Temperatur von
— 2 bis 0° 12 Stunden gekiihlt, bei II be-
trug die Temperatur - 4 bis -+ 6° Inter-
essant sind diese Zahlen hauptsichlich des-
halb;, weil man daraus erkennen kann, dass
eine Temperaturdifferenz von wenigen Graden
schon bedeutenden Einfluss hat, -eine. Beob-
achtung, die fiir Paraffine aus der Petroleum-
industrie von Holde ebenfalls gemacht
wurde. Da auch diese Resultate unbefrie-
digend waren, und, wie aus denselben zu er-
sehen ist, ein Hauptwerth darauf gelegt
werden muss, ein so ausgezelchnetes Losungs-
mittel fir Welchparafﬁn wie Ather, vollig
zu vermeiden, ging ich auf die Methode mit
reinem Alkohol iiber.

Schon der Entdecker des Paraffins,
Reichenbach, fand i. J. 1830, dass das-
selbe in Alkohol schwerer léslich ist als
Ole. Er trennte das dickflissige und ,kry-
stallisirte* Ol (aus Rothbuchenholz- und
Weisstannenholz-Theer gewonnen), indem er
zuerst mit wenig, dann portionweise bis
zur 6 bis 8fachen Menge Spiritus kraftig
durchschiittelte.

»Dabei kommt ein Punkt, wo sich die
Losung tribt und ein dickes Ol sich ab-





