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stungen quantitativ ungeniigend zu werden be-
ginnen, muf} er riickgespiilt werden. Zu dem
Zwecke wird der Behilter zunichst entleert, worauf
man durch das Glasrohr unter Druck stehendes
Wasger, z. B. aus der Wasserleitung, so lange ein-
flieBen lift, bis dieses vollkommen klar von dem
Filtersteine ablauft.

Da bei stark gedrosseltem Filter die Hohlriume
sich fast vollstindig mit Wasser fiillen, so tritt
naturgemil hierdurch eine starke Druckverminde-
rung ein, bzw. es wird nur ein geringer Teil der
Filterfliiche des Steines ausgenutzt. Ich habe nun
beobachtet, dal} die qualitative Leistung des Filter-
steines besser und die quantitative nicht oder
nicht wesentlich geringer ist, wenn die fiinf
senkrechten Hohlriume im Steine garnicht vor-
handen sind, und verwende jetzt Filtersteine,
die nur eine seitliche wagerechte, 4 cm starke

Fig. 4

Bohrung besitzen. Bei diesen Filtern tritt die Capil-
larkraft des Filtersteines ganz besonders in Erschei-
nung. Es findet nimlich auch dann noch eine Fil-
tration statt, wenn das Niveau der Fliissigkeit im Be-
hilter unterhalb des AbfluBrohres steht, d.h. solange
der Filterstein noch in die Fliissigkeit eintaucht.

Zur Filtration kleiner Fliissigkeitsmengen be-
nutze ich Filtersteine, deren Ausmessungen 10.10.10
cm betragen. Diese Steine besitzen ebenfalls nur
eine einzige Bohrung, die bis zur Mitte des Steines
geht. In das Bohrloch wird ein Glasrohr eingekittet
und der Stein in eine tubulierte, umgekehrte
Glasglocke oder Flasche ohne Boden so eingesetzt,
daB das Glasrohr aus dem Tubus der Glocke resp.
dem Halse der Flasche herausragt. Mittels eines
durchbohrten Gummistopfens wird nun das Glasrohr
abgedichtet. Die Art der Benutzung dieser Filter
bedarf der Beschreibung nicht.

Bemerken mochte ich noch, dafl die beschrie-
benen Filtersteine zurzeit kein Handelsartikel sind.
Es hat sich jedoch die Firma Buchheim & Heister
in Frankfurt a. M, welche GroBwasserfilter nach
dem System Lanz baut, bereit erklirt, auf Wunsch
Filtersteine fiir chemische Zwecke abzugeben.

Schnell auszufiihrende direkte
Bestimmung des Wassergehalts in
Nahrungs- und Genufimitteln und

vielen anderen Stoffen?).
Mitteilung aus dem stidt. Untersuchungsamt zu Osnabritck
von Dr. WiLa. THORNER.
Mit 1 Abbildung.
(Eingeg. d. 9./11. 1907.)

In Nr. 78 des Jahrganges 1908 der Chemiker-
Zeitung beschreiben Prof. Dr. C. Aschman und
J. P. Arend eine Methode zur direkten Bestim-

1) Diese Arbeit war bereits im April v. J. ab-
geachlossen ; die Verdffentlichung derselben muBte

mung des Wassergehaltes der Butter und anderer
Fette durch Destillation unter Zusatz von Xylol
und Auffangen des iibergehenden Wassers in einem
mit einer Kubikzentimeterteilung versehenen Glas-
rohr. Beim Erscheinen dieser Abhandlung war
ich bereits mit &hnlichen Versuchen beschaftigt,
die inzwischen weiter fortgesetzt und nicht nur auf
Butter und andere Fette beschrinkt, sondern noch
auf viele andere Produkte ausgedehnt wurden. Ich
benutze zu diesen Bestimmungen den in der auf S.149
stehenden Fig. 1 abgebildeten, handlichen und
leicht selbst zusammenzustellenden Apparat und ver-
wende zum vollstiindigen Ubertreiben des Wassers
mit gutem Erfolge das sehr billige Petroleum, und
zwar die Marke Kaisersl.

Abgewogene Mengen der zu untersuchenden
Substanzen werden in den 150 ccm fassenden, aus
Jenaer Glas hergestellten und mit einem 20 mm
weiten Halse versehenen Fraktionskolben DD
gebracht und mit 50 ccm Petroleum der
Destillation unterworfen. Das zunichst schrig
nach oben gerichtete — um ein Uber-
gpritzen der siedenden Flissigkeit zu ver-
meiden — Destillationsrohr AA von 5 mm
lichter Weite ist 25—30 mm unterhalb der
Kolbenhals6ffnung angesetzt und hat im {ibrigen
die aus der Zeichnung leicht ersichtliche Form und
die daneben -eingeschriebenen GréBen crhalten.
Der mit einem bis 250° reichenden Thermometer
versehene weiche Korkstopfen wird so tief in den
Kolbenhals luftdicht' eingefiihrt, dafl der Raum
iilber dem seitlichen Abflufrohr AA nur etwa
10 mm Héhe betriigt. Es gelingt so leicht, das sich
bei der Destillation anfinglich hier verdichtende
Wasser durch die Petroleumdimpfe fort und in das
25 ccm fassende und mit einer Einteilung in 1/, com
versehene Mefrohr BB zu treiben. Dieses MeB-
rohr ist mittels eines durchbohrten Korkstopfens
seiner ganzen Linge nach in einen geriumigen, mit
kaltem Wasser gefiillten Glaszylinder CC von etwa
420 mm Linge und 50 mm innerem Durchmesser
eingehéngt, und der senkrecht nach unten gerichtete
Schenkel des Destillationsrohres AA ist bis zu etwa
zwei Drittel Tiefe in dieses gekiihlte MeBrohr ein-
gefiihrt. Durch das Auffangen des ganzen Destil-
lates direkt im MeBrohr selbst wird auch ein Fehler
ganz ausgeschlossen, der durch die Adhision von
Wassertropfen an den Wandungen eines zwischen-
geschalteten Wasserkiihlers leicht entstehen kann.

Der Fraktionskolben DD ist an einem gewdhn-
lichen B un s e n schen Stativ mittels einer Klemm-
schranbe K und Eisenring mit Drahtnetz E in einer
solchen Hohe angebracht, daB unter den Kiihl-
zylinder CC noch einige Holzklétzchen HH von im
ganzen 100—120 mm Hihe geschoben werden kén-
nen. Diese Holzkl6tzchen werden withren der De-

stillation je nach dem Steigen des Destillates im

aber aus besonderen Griinden bis jetzt unterbleiben.
Lange nach AbschluB meiner Untersuchungen wur-
den mir die Arbeiten von Dr. Graefe und
Marcusson bekannt, die sich mebr oder weniger
mit demselben Gegenstande beschaftigen. Die vor-
liegende Abhandlung bringt somit, abgesehen von
der Apparatur, wohl im wesentlichen nichts Neues
mehr, sie kann aber immerhin zur Bestitigung der
vorgenannten Arbeiten dienen.
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MeBrohr nach Bedarf entfernt und so ein Ein-
tauchen des Destillationsrohres in das Destillat ver-
mieden.

Einige Vorversuche zeigten mir, daB eine geringe
Menge des Wassers bei der Destillation zuriickge-
halten wird bzw. verloren geht. Es wird sich daher
empfehlen, beim Ablesen des Wassergehaltes im
MeBrohr eine kleine Korrektur von + 0,10 cem ein-
treten zu lassen.

Um ferner zu erfahren, ob bei dieser Destilla-
tion bzw. durch das dabei notwendige Erhitzen auf
160—180° vielleicht eine Zersetzung der in vielen
Fillen vorljegenden verschiedenartigen organischen
Stoffe eintreten wiirde, wurden noch einige orien-
tierende Versuche ausgefiihrt.

Diese Vorversuche ergaben, daB bei den meisten
organischen Stoffen durch die Destillation eine Zer-
setzung von irgend welcher Bedeutung nicht ein-
zutreten scheint, daB aber der Zucker eine Zerset-
zung unter Wasserabspaltung erleidet, da die hier-
bei gefundenen Wasserwerte stets etwas zu hoch
ausfallen. Das gleiche zu hohe Ergebnis fand ich
auch bei der Untersuchung einer Honigprobe und
eines Himbeersirups.

Zur Ausfithrung einer Wasserbestimmung nach
dieser Methode verfihrt man wie folgt. Von den
zu untersuchenden Substanzen werden je nach der
vermutlichen Grofle des Wassergehaltes 10—25 g
verwendet. Die Abwigung geschieht bei trockenen
oder pulverférmigen Korpern, wie Brot, Mehl, Sal-
zen usw. in einem gebrduchlichen Wageschiffchen.
Bei klebenden oder fliissigen Substanzen, wie But-
ter, Margarine, Rahm, Milch usw. wird die Ab-
wigung zweckmilig im Kolben selbst vorgenom-
men, wobei durch ein schwaches Erwirmen des
Kolbenhalses ein leichtes Herabgleiten der Fett-
massen bewirkt, werden kann. Hierauf werden
durch langsames ZuflieBenlassen von 50 cem Petro-
leum die noch etwa im Kolbenhalse haften geblie-
benen Substanzteilchen moglichst vollstindig herab-
gespiilt, einige Bimssteinstiickchen hinzugefiigt
und durch Umschwenken eine innige Vermischung
mit dem Petroleum bewirkt. Dann wird der Ap-
parat in der beschriebenen Weise zusammengestellt
und durch langsames Erwéirmen zunichst mit einer
sehr kleinen Gasflamme der groBte Teil des vorhan-
denen Wassers mit den leicht fliichtigen Kohlen-
wasgerstoffen iiberdestilliert. Hierauf erhitzt man
nach und nach stiirker, wobei durch die jetzt iiber-
gehenden héher siedenden Petroleumddampfe die
letzten Teile des Wassers in das MeBrobr iiberge-
trieben werden und das Thermometer schnell auf
150—180° steigt. Sind in dem Kolbenhalse und in
dem angeschmolzenen Destillierrohre keine Wasser-
tropfchen mehr vorhanden, was leicht zu erkennen
ist, so wird die Destillation unterbrochen. Die Ge-
samtmenge des Destillates betrigt meistens nicht
mehr als 15—18 ccm, Im unteren Teile des Mof3-
rohres hat sich jetzt das vorhandene Wasser als
klare von den Petroleumkohlenwasserstoffen scharf
getrennte und leicht ablesbare Fliissigkeit abge-
schieden. Einige zuweilen noch an den Wandungen
des Melrohres haftende kleine Wassertropfchen
werden, wie auch schon Aschmanund Arend
vorgeschlagen haben, mit Hilfe einer Federfahne,
die in einem langeren Glasrohre befestigt ist, ent-
fernt und durch sanftes Aufstoflen und Drehen des

MeBrohres zwischen den beiden Handflichen mit
der Hauptmenge vereinigt. Das liberstehende Pe-
troleum ist hiufig durch Spuren von Feuchtigkeit
noch schwach getriibt. Dasselbe klért sich aber
nach einigem Stehen in der Réhre vollstindig, wo-
bei die Menge des gefundenen Wassers noch um
1/00—1/10 ccm zuzunehmen pflegt. Die Gesamt-
menge des so gefundenen Wassers auf /5, ccm
genau abgelesen, ergibt, mit dem aus der abgewoge-
nen Substanzmenge berechneten Faktor multipli-
ziert, direkt den Wassergehalt in Prozenten.

Die Destillation verliuft in den meisten Féllen
sehr ruhig, ohne zu schiumen oder zu stoBen.
Tritt aber, wie z. B. bei der Untersuchung von
Milch, Rahm oder Butter usw. ein Aufschdumen
ein, so kann dieser Ubelstand durch einen kleinen

e e B U QG VY- = Y -

SS
ke

N

A

.
Fig. L

Zusatz von trockenem Gerbstoff leicht vollstindig
gehoben werden. Die Destillation ist in 15—20 Min,
zu beendigen, so daf3 also eine Wasserbestimmung
nach dieser Methode inkl. Abwigung der Substanz
in 30 Min. bequem ausgefithrt werden kann.

In der nachfolgenden Zusammenstellung mo-
gen nun die Ergebnisse einer Reihe von Wasser-
bestimmungen, welche nach dieser Methode bei der
Untersuchung sehr verschiedener Substanzen er-
zielt wurden, im Vergleich mit den gewichtsanaly-
tisch gefundenen Werten Platz finden. In der
ersten Spalte dieser Tabelle sind die Arten der ver-
wendeten Stoffe, in der zweiten die abgewogenen
Mengen derselben, in der dritten die etwa notwen-
digen Zusitze, um eine ruhige und nicht schiu-
mende Destillation zu erzielen und in der vierten
und fiinften die gefundenen Wasserwerte aufgefiihrt.

Wihrend diese Wasserbestimmungen bei den
Butter- und Fettproben meistens eine gute Uber-
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einstimmung nach beiden Methoden zeigen, so kén-
nen in einzelnen Fillen dabei auch etwas groBere
Differenzen beobachtet werden. Diese Differenzen
konnen vielleicht dadurch erkldrt werden, da8 in
manchen Buttersorten, so vornehmlich auch in den
sog. Bauernbuttern, welche nicht mit Knetmaschi-
nen griindlich durchgearbeitet sind, das Wasser

mehr oder weniger ungleichmiBig durch die Masse
verteilt ist, so daB es oft recht schwer fillt, gleich-
wertige Proben davon abzuwégen, Immerhin diirf-
ten hier aber die nach der neuen Destilliermethode
erzielten Resultate mehr Berechtigung auf Richtig-
keit verdienen, als die nach der alten gewichtsana-
lytischen Methode gefundenen Wasserwerte, da bei

Gefund. Wassergehalt

Abge- nach der Go.
Art der untersuchten Substanzen v;logene Destilliert unter Zusatz von Destillations- | wichts-
enge analyt.

Methode

g % | %

I. Butter . . . . . .. ... ... 25 |Bimssteinstiickchen u. Gerbstoff | 10,5 u. 10,6 | 10,6
2. do. . ... ... ... 25 do. do. 13,2 13,9
3. do. e e 25 do. do. 9,3 u. 9,6 | 10,0
4. do. e e e . 25 do. do. 13,4 u. 13,6 14,3
5. do. . .. ... 25 do. do. 10,6 u. 10,4 | 11,0
6. do. 25 do, do. 15,2 15,4
7. do. . . ... L. 25 do. do. 16,5 u. 16,8 16,8
8 do. ... ... ... 25 do. do. 23,6 23,1
9, Marga.rme 25 do. do. 11,6 u, 11,6 | 11,2
10. do. ... ... 25 do. do. 13,2 u. 13,2 | 13,5
11. Zervelatwurst . . ., . . 10 |Bimssteinstiickchen 33,0 u. 32,2 | 32,2
12, Leberwurst. . . . . . . . . 10 do. 38,0 38,1
13. Blutwurst 10 do. 47,5 49,0
14, Fleischwurst . . . . . . . . 10 do. 20,5 21,2
15, Leberwurst. . . . . . . . . . 10 do. 42,5 41,7
16. do. ... ... 10 do. 36,0 37,1
17. Mettwurst . . . . . . . .. .. 10 do. 442 43,7
18, Mileh . . . . .. .. 10 do. u. Gerbstoff 88,3 38,4
19. do. . .. ... ... .. .. 10 do. do. 87,5 87,3
20. Rahm . . . . . ... ... .. 10 do. do. 68,5 68,2
21. Weizenbrot. . . . . . . .. .. 10 do. 43,0 42,3
22, Pumpernickel. . . , . . . . .. 10 do. 48,5 48,3
23, Hefe I. . . . .. .. ... .. 10 do. 67,8 67,96
24, Hefe IT . . ., . . . ... .. 10 do. 69,5 68,9
25. Weizenmehl . . . ., , ., . .. 10 do. 14,1 13,9
26. do. e e e e e .. 10 do. 13,0 12,6
27. Roggenmehl . . , . . . . . .. 10 do. 14,5 12,7
28. Weizenmehl . . . . . . . . .. 10 .do. 15,5 12,8
29. Reisfuttermehl . . . . . . . . . 10 do. 11,5 9,8
30. Baumwollsaatmehl . . . . ., . . 10 do. 15,5 11,6
31l. ErdnuBmehl . . . . . . .. .. 10 do. 13,0 10,5
32. Baumwollsaatmehl . . . . . . . 10 do. 13,0 11,4
33. Kakao. , . . . . . .. 10 do. 9,56 6,4
34, Zimt, gepulvert. . . . . . . . . 10 do. 14,5 12,0
35. Schwarzer Pfeffer, gepulvert 10 do. 12,0 11,6
36. Schwarzer Pfeffer, heil . . . . . 10 13,0 u. 12,8 | 12,1
37. Weiler Pfeffer, heil . . . . . . . 10 145 u. 14,2 | 12,8
38. Gewiirznelken, heil . . . . . . . 10 14,0 u. 13,9 | 12,7
39. Piment, heil . . . . . . . . . . 10 14,5 u. 14,4 13,3
40. Knochenfett . . . . . . . . . . 10 | Bimssteinstiickchen 5,5 5,8
41. Natronseife . . . . . e e e 10 do. u. Gerbstoff 6,6 6,8
42, Schmierseife . . e 10 do. do. 48,5 48,6
43. Cellulose fiir Paplerfabrlken P 10 60,8 61,1
44. Knochenkohle . . . . . . . . . 10 48,6 48,4
45. Steinkohle . . . . . . . . . .. 10 25,3 25,4
46. Superphosphat . . . . . . . . . 10 14,8 15,0
47. Soda, krystallisiert . . . . . . . 10 62,1 62,3
48. Schwefelsaures Natrium . 10 48,5 48,6
49. Schwefelsaures Ammonium . . . . 20 3,0 3,1
50. Kupfervitriol . . . . . . . . .. 10 28,7 28,8
51. Phosphorsaures Natrlum e e 10 59,8 60,1
52, Benzoesaures Natrium . . . . . . 10 11,0 10,8
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der ersteren ganz wesentlich groBere Gewichts-
mengen der Butter — némlich 25 g statt hochstens
5 g bei der Gewichtsmethode — in Arbeit genom-
men werden.

Eine #hnliche Erscheinung tritt bei der Wasser-
bestimmung in den Wurstproben auf, und zwar
vornehmlich bei den Wurst- -und Fleischwaren, die
aus groBen Stiicken bestehen, oder in welchen groBe
Speckflocken enthalten sind, denn auch bei diesen
hilt es naturgemiB oft recht schwer, gleichwertige
Proben fiir die Bestimmung des Wassergehaltes ab-
zuwigen.

Bei der Untersuchung von Mehlproben und
Futtermitteln, wie auch von Gewiirz- und Kakao-
proben wurden nach der neuen Methode vielfach
etwas héhere Wasserwerte, als nach dem gewichts-
analytischen Verfahren erhalten. Vielleicht tritt
hierbei in dhnlicher Weise, wie bei den zuckerhal-
tigen Produkten eine weitérgehende Zersetzung
unter Abspaltung von Wasser ein. Ausgeschlossen
ist es aber auch nicht, daB diese Stoffe die letzten
Wasserreste sehr energisch festzuhalten vermégen
und beim Erhitzen auf 100° noch nicht entweichen
lassen. Denn unter sich geben die Wasserbestim-
mungen nach der Destillationsmethode z. B. bei
den Gewiirzen, wie die Zusammenstellung zeigt,
gut iibereinstimmende Resultate.

Die anderen in der Zusammenstellung aufge-
fiilhrten Stoffe und Produkte ergeben, nach beiden
Methoden untersucht, gut iibereinstimmende Was-
serwerte.

Es liegt mir nun durchaus fern, diese Methode
der Wasserbestimmung als eine solche hinstellen
zu wollen, die in allen Fillen absolut genaue Re-
sultate ergibt. Es kann dies auch umso weniger
mein Wille sein, da bekanntlich die genaue Bestim-
mung des Wassergehaltes in vielen Nahrungs- und
GenuBmitteln, z. B. in den Gewiirzen, noch sehr im
Argen liegt.

Die neue Methode soll nur dem Chemiker und
besonders dem Nahrungsmittelchemiker ein Mittel
an die Hand geben, sich schnell iiber den Wasser-
gehalt der zu untersuchenden Ware zu orientieren.
Findet er hierbei einen so hohen Wassergehalt, dafl
der Handelswert des Produktes dadurch beeinfluBt
wird, oder eine Filschung durch absichtlichen Was-
serzusatz vorzuliegen scheint, so wird er schon zu
seiner eigenen Sicherheit das Ergebnis ganz selbst-
verstindlich noch durch eine gewichtsanalytische
Methode zu bestitigen suchen. Zum Zweck der
orientierenden Vorpriiffung kann ich aber schon
jetzt diese sehr schnell und bequem auszufithrende
Methode der Wasserbestimmung meinen Kollegen
zur Nachpriifung nur sehr empfehlen, zumal die-
selbe in vielen Fillen, wie die Zusammenstellung
zeigt, fiir die Praxis vollstindig geniigende Resul-
tate zu ergeben scheint?).

2) Ich verweise bel dieser Gelegenheit auch
noch auf meine sehr schnell auszufithrende und
bereits in der Chemiker-Zoitung 1892 Nr. 62 kurz
beschriebene Centrifugiermethode, welche ich geit
dieger Zeit zur Vorpriifung bei der Bestimmung
des Wassergehalts besonders in Butter und Marga-
rine mit Vorteil in Anwendung bringe! Nur ver-
mische ich jetzt zur besseren und vollstindigeren
Abscheidung des Wassers das schmelzende Fett mit
10 ccm Petroleum.

Vorldufige Mitteilung,

Eine verbesserte Methode
zur Bestimmung der Aciditdt von
Béden.

Von Dr. H. Stcearive.

Mitteilung aus dem Laboratorium der Moorversuchs-
station in Bremen.

(Eingeg. d. 28/11. 1907.)

Die von T a c k e 1) vor einer Reihe von Jahren
ausgearbeitete Methode zur Bestimmung von Siu-
ren in sauren Moorbdden mittels kohlensauren
Kalkes hat in den beteiligten Kreisen lebhafte Auf-
nahme gefunden. Wihrend sie von vielen Seiten als
brauchbare Methode angenommen worden ist, sind
von anderer Seite Bedenken dagegen erhoben wor-
den, daB sie nicht in allen Fillen, namentlich nicht
bei anderen Bodenarten, fiir die sie zunichst aller-
dings auch nicht empfohlen worden ist, anwendbar
sei. Einige Forscher haben sich damit begniigt, die
Methode nachzupriifen und zu kritisieren, ohne
etwas Besseres an ihre Stelle setzen zu konnen,
Andere haben versucht, neue Methoden auszu-
arbeiten. In der letzten Zeit haben sich besonders
H. I Wheeler und dessen Mitarbeiter, ferner
F. P. Veitch, dann Hopkins, Pettit
und Knox, sowie auch van Daalen, van
Schermbeck, ebenso Berthelot und an-
dere Forscher mit diesem Gegenstand befaft.

Die Wichtigkeit dieser Methode als Grundlage
zur Bearbeitung einer ganzen Reihe der bedeutsam-
sten Probleme in der Agrikulturchemie und be-
sonders der Moorkultur ist nun die Veranlassung
gewesen, erneut in eine Behandlung dieses Gegen-
standes einzutreten. Herr Professor T acke hat
mir die Bearbeitung und die Mitteilung dieser Ver-
suche iibertragen, und ich verfehle nicht, auch an
dieser Stelle meinem hochverehrten Chef hierfiir
sowie fiir weitgehende Unterstiitzung mit Rat und
Tat meinen herzlichsten Dank auszusprechen.

Es ist mir nun gelungen, nach mehrfachen Vor-
versuchen die Methode zur Bestimmung der Boden-
aciditidt so zu verbessern, daf} die mit der alten Me-
thode verbundene Fehlerquelle, die allerdings je
nach Art und Beschaffenheit des Bodens in ihrem
Betrage schwankte, vermieden ist, und gleichzeitig
die Methode fiir alle Bodenarten anwendbar wird.
Ich will mich indessen heute mit der inzwischen
recht umfangreich gewordenen Literatur, die mir
vielfach zu schwerwiegenden Bedenken AnlaBl ge-
geben hat, nicht niher beschiftigen. In kiirzester
¥rist werde ich in einer ausfithrlichen Abhandlung
den (egenstand unter kritischer Wiirdigung der
vorhandenen Literatur erortern. Meine heutige
Absicht ist nur, die neue Methode kurz anzugeben,
um Gelegenheit zur Nachpriifung und weiteren Be-
nutzung zu geben.

Ich habe, wie bei der alten Methode, das koh-
lensaure Calcium als Bestimmungsmittel beibe-
halten und den Sauregehalt des Bodens durch die aus
der Zersetzung des Calciumcarbonats freiwerdende

1) Tacke, Uber die Bestimmung der freien
Humussiduren im Moorboden, Chem.-Ztg 21, 174
(1897).



