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Uber die neueren 
Wasserbestimmungsverf ahren rnit 

Hilfe der Destillation. 
Von J. F. HOFFMANN, Berlin. 

(Eingeg. d. 28.17. 1908.) 

1. Unter dem 22. Juni 1901 wurden dem Ver- 
ein der Spiritusfabrikanten in Deutschland in bezug 
auf das von mir am Institut fur Garungsgewerbe 
ausgearbeitete ,,Verfahren zur Bestimmung des 
Wassergehalts in festen Korpern und Flussigkeiten" 
folgcnde Patentanspruche genehmigt : 

1. Verfahren zur Bestimmung des Wasser- 
gehalts in festen Korpern und Flussigkeiten, darin 
bcstehend, daO der zu untersuchende Stoff in einer 
mit Wasser nicht mischbaren Flussigkeit, die einen 
hoheren Siedepunkt als Wasser hat, der Destillation 
unterworfen wird, und daO das ubergegangene 
Destillat gemessen wird. 

2. Verfahren wie 1. mit der Abanderung, daB der 
zu untersuchende Stoff mit einer Flussigkeit, welche 
einen hohen Siedepunkt hat, zunaclist erhitzt, und 
daB dann der Wasserrest mittels einer anderen 
Flussigkeit, welche mit Wasser ebenfalls nicht 
mischbar ist, aber einen niedrigen Siedepunkt hat, 
iibergetrieben wird. 

Das Verfahren war zunachst fur die Wasser- 
bestimmung im Getreide ausersehen; bis es die end- 
giiltige Form annahm, haben viele vergebliche Ver- 
suche stattgefunden. Der Grundgedanke war, 
durch Zusatz einer hochsiedenden Flussigkeit das 
Anbrennen des Getreides beim Destillieren des 
Wasscrs zu verhindern. Ich richtete mein Augen- 
merk zunachst auf moglichst schwere Flussigkeiten. 

Das Ergebnis der Versuche war jedoch sehr 
entmutigend, weil die Flussigkeiten im MeBrohr 
eine vollig ungenugende Trennung ergaben, so daB 
ich auf schwere Flussigkeiten verzichtete. Ich griff 
nun zu den Kohlenwasserstoffen, von welchen als 
erstes Petroleum Verwendung fand. Aber auch die- 
ses versagte ganzlich, weil das Getreide mit seiner 
wie Leder undurchdringlichen Schale das Wasser 
zuriickhielt. Der groOte Teil des Petroleums ging 
bei den Versuchen uber, das Wasser wurde aber 
trotz der verhaltnismaOig hohen Destillationstem- 
peratur durchaus nicht quantitativ gewonnen. 
Beziiglich des Getreides muate ich also auf Petro- 
leum verzichten, wahrend es sich fur andere Stoffe, 
z. B. Malz, Mehl, Starke usw. gut verwenden la&. 
Fur Getreide wahlte ich endlich Schmierol als Ar- 
beitsflussigkeit und ein Gemisch von Terpentin und 
Toluol zum Ubertreiben der im Kochkolben befind- 
lichen Wasserdampfe. I n  dem MeBrohr, welches 
das Destillat aufnimmt, trennt sich die Terpentin- 
Toluolmischungl) vom Wasser, und das letztere 
kann direkt in Prozenten abgelesen werden, falls 
100 g Getreide m r  Verwendung gelangen. Das Ver- 
fahren hat in der Praxis rasch Anklang gefunden, 
da bisher vom Institut fur Garungsqewerbe allein 
verschiedenc Hunderte von Apparaten verkauft 
worden sind. 

1) Nach neueren Versuchen, die noch nicht 
abgeschlossen sind, scheint Toluol allein auszu- 
reichen. 

Auch in den Kreisen der den technischen Ge- 
werben und den Nahrungsmitteluntersnchungen 
nahestehenden Chemiker hat  das Verfahren eine 
gunstige Aufnahme gefunden, was sich daraus ergibt, 
daO eine ganze Reihe von Vorschriften fiir die 
Wasserbestimmung in verschiedenen KGrpern auf- 
gestellt worden ist, wahrend auch der Apparat selbst 
A banderungen erfahren hat, welche zum Teil, wie es 
scheint, zweckmaOig sind, worauf ich noch zuruck- 
kommen werde. 

Die zu untersuchenden festen und flussigen 
Stoffe erfordern je nach ihren Eigenschaften eine 
verschiedene Behandlung. Wahrend aber die festen 
Korper vielfsch Schwierigkeiten verursachen, indem 
sie entweder cine schwer durchlassige Schale be- 
sitzen oder, wie Mehl, die Neigung haben, zusammen- 
zubacken und anzubrennen, oder auOerordentlich 
voluminos sind wie Hopfen und 'aus diesem Grunde 
zu einer ungleichmaRigen Warmeaufnahme neigen. 
liefern Flussigkeiten und leicht schmelzbare Korper, 
welche erst bei ziemlich hohen Temperaturen wasser- 
abspaltende Zersetzunzen zeigen, selten Schwirrig- 
keiten. Darsus erklart sich die gegenwiirtig recht 
haiifige Anwendung der Methode auf diesem Ge- 
biete. 

2. Der erste, welcher nach dieser Methode 
gearbeitet hat, scheint Dr. M a r k  u s s o n  am 
Koniglichen Materialpriifungsamt gewesen zu sein, 
welcher in den Mitteilungen dieser Anstalt 1904, 
S. 48, die Wasserbestimmung in Fetten mit Hilfe 
von Xyloldestillation beschreibt. Die Methode er- 
wies sich als allgemein anwendbar bei der Unter- 
suchung von Oen, Seifen usw. I n  dem Berichte 
uber die Tatigkcit des Amtes im Betriebsjahre 1905, 
S. 35 erwahnt M a r k u s s o n noch folgendes : 

,,Das Verfahren ist besonders dann am Platze, 
wenn in einer Probe auBer Wasser noch fluchtige 
oder beim Erhitzen veranderliche Stoffe zugegen 
sind, ferner bei Gemischen von Olen mit Seifen, die 
das Wasser bei dem ublichen Verfahren (mehr- 
maliges Abdampfen mit absolutem Alkohol) hart- 
nackig zuriicklialten. 

Ein auf Destillation des Stoffs mit hochsieden- 
den Flussigkeiten beruhendes Verfahren zur Wasser- 
bestimmung ist ubrigens, was hier entgangen war, 
schon friiher von H o f f  m e i s  t e r  fur Unter- 
suchung von Getreidearten angegeben worden. Das 
H o f f m e i s t e r sche Vcrfahren ist indessen um- 
stindlich und erfordert eine kostspielige Apparatur, 
wahrend das hier ausgearbeitete Verfahren mit den 
einfachsten Mitteln eines jeden Laboratoriunis in 
kurzer Zeit auszufiihren ist." 

Unter H o f f m e i s t e r ist 4er Verf. der vor- 
liegenden Abhmdlung gemeint Was die Bemer- 
kung der Umstindlichkeit des I I rspriingliclien Ver- 
fahrens anbetrifft, so ist bereits bemerkt worden, 
daB Getreide und Fette sich ganz verschieden ver- 
halten. Die lederartige Schale des Getreides setzt 
dem Austritt des Wassers einen'auRerordentlichen 
Wiclerstand entgegen, wodurch recht hohe Tempera- 
turen erforderlich sind, wenn die Wasserbestimmung 
in kurzer Zeit erledigt sein SOW), was fur die Praxis 
von besonderern Werte ist. Aus diesem Grunde darf 
das Nittel, welches zum ubertreiben des Wassers 

2)  iiber die hierdurch verursachte Fehlerquelle 
vergleiche man weiter unten. 
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dient, nicht sogleich zugesetzt werden, sondern erst 
dann, wenn das Wasser aus dem Korne durch die 
Arbeitsfliissigkeit in Preiheit gesetzt worden ist. 
Daher sind Trichtcr und Thermometcr erforderlich. 
Ferner sollcn die Wasserbestimmungen in der 
Praxis nicht von Chemikern ausgefiihrt werden, 
sondern von Laien, welchen man nicht zumuten 
kann, einen Glasapparat zusammenzustellen, was 
allerdings ,,mit den einfachsten Mitt& eines jeden 
Laboratoriums" geschehen kann. Der Apparat 
muBtc alsc den Anforderungen gemaB gut und so- 
lide ails hletall gebaut werden, wodurch er natiirlich 
teurer wird als ein Laboratoriumsapparat aus Glas. 
Wie wichtig die Verwendunq van Metall ist, geht 
z. B. aus einer Abhandlung yon C a r l  G. 
S c h w a 1 b e  hervor, welchc ich spater noch zu 
crwiihnen habe, und in welcher er einen heftigen 
Laboratoriumsbrand erwahnt, der ihn veranlaate, 
bei der Wasserbestimmung an Stelle der GlasgefaBe 
solchc von Metall anzuwenden. 

Die Kritik von M a r k  u s s o n  ist alRo nach 
den vorstehenden Erorterungen nicht gercchtfertigt. 

3. S j o 1 I e rn  a hat  gleichfalls mit Xylol ge- 
arbeitet, um den Wassergehalt in Butter zu be- 
stimmen. Er berichtete hieriiber in einer Sitzung 
der intcrnationalen Versammlung von Agrikultur- 
chemikern in I~memburg. Da S j o 11 e m a seine 
hlethodo nicht beschreibt, so haben sichProf. C. 
A s c h m a n n und J. I'. A r e n d t mit dieser An- 
gelegenheit befaBt und in der Cliemiker-Zeitung 
1906, Nr. 78, unter dcm Titrl: ,,Direkte Bestimmung 
des Wassers in Butter und anderen Fetten", ihre Me- 
thode veroffentlicht. Sie ist sorgfa1t.ig durchge- 
arbeitet und liefert alleni Anschein nach zuver- 
lasRige Ergebnisse. Von Einzelheiten sei folgendes 
erwahnt : 20-25 g Butter werden in ein Kolbchen 
von etwa 300 ccm getan und mit 76 g Xylol ver- 
setzt. Man erhitzt langsam, um eine Emulsion zu 
verhindern. Das MeBrohr ist in ccm geteilt. 
Nach 20-25 Minuten ist die Bestimmung fertig. 
Als recht zweckm5Big ist, die Verwendung von Feder- 
posen zum Abstreichen der Wassertropfen von der 
Waiidung des MeUgefSBes zu betrachten. Uber 
weitere Einzelheiten, z. B. iiber die Korrektur, ist 
im Original nachzulesen. L)a es sich um kleine Mcn- 
gen und Laboratoriumsuntersuchungen handelt, so 
ist diese Methode nur fur den Cheniiker geeignet, 
wolchor GlasgefiiiBe verwenden w i d  

4. C'. A. G r a y :  verijffentlicht ,,Eine schnelle 
Methode zur Wasserbestimmung in Butter", wor- 
iiber in dieser Zeitschrifb 1908, 8. 890, berichtet ist. 
An  Stelle des Xylols verwendet er Amylacetat, was 
kaum vorteilhaft sein diirfte. Dagegen ist sein Appa- 
rat in einer eigenartigen nnd bemerkenswerten 
Weise zusammcngesetzt. G r r? y destilliert namlich 
in einem Erlenrneyerkolben, dem ein RuckfluB- 
kiihler senkrecht aufgesctzt iet, dessen Innenrohr 
rnit einer Einteilung versehen und nach beendeter 
Destilhtion oben geschlossen, umgekehrt und als 
1ZeBrohr verwendet wird. Durch eine bekannte 
Anordnung sorgt er dafiir, daD die Destillations- 
fliissigkeit nicht in den Kolben zuriicklaufen kann, 
sondern sich in einer birnenfiirmigen Erweiterung 
dicht iiber dem Pfropfen des Kochkolbens an- 
sammelt. G r a y arbeitet offenbar mit sehr kleinen 
Mengen, denn der Kochkolben enthalt nur etwa 
70 ccm. Die Bestimmung gehf dabei allerdings 

rasch von statten (in 5-8 Winutcn), aber die Fehlcr 
sind dafur desto groBer. 

Natiirlich ist dieses Verfahren nicht fur den 
Praktiker, sondern nur fur den Chemiker geeignet. 

Ich habe ernstlich in Erwiigung gezogen, ob 
ich nicht G r a y s Verfahren ubernehmen sol1 fur 
die Bestimmung dcs Wassers in den fiir mich wich- 
tigen Korpern. Aber abgesehen davon, daW man 
den Verlauf dcr Wasserdestillation nicht SO gut ver- 
folgen kann, wie bei dem hisherigen Verfahren. 
scheint mir der Apparat fiir den Praktiker auch bei 
der Verwendung eines metallenen KochgefaBes zu 
empfindlich, besonders wenn bei der Vorrichtung 
darauf Rucksicht genomrnen wird, daR 100 g, eines 
wasserreichen Materials zur Verwendung kommen. 
Auch die Fliissigkeitsansammlung clicht iiber dem 
heiBen Kolben sclirint mir nicht unbedenklich; 
dcsgl. die bestandige Bcruhrung des hejRen Destil- 
lationsstutzens mit Wasser und 01, denn heiOe Ole 
losen reichlich Wasser auf. Dieser Fehler wird zwar 
eum Teil kompensicrt durch die Temperatur dcs 
Wassers im MeOrohr, welche um so hoher sein wird, 
je h6hcr die Ole erhitzt werden. Aber ist denn diese 
Kompensation immer die gleiche? Sie wird schon 
von cler Temperatur des Kiihlwassers beeinflunt. 
Jcdcnfalls liegen mdir Fchlerqucllen vor als 
bci dcr gewohnlichen Mcthode. 

5. R r o w n und I1 u v e 1 haben sich mit der 
Wasserbestimmung im Getreide3) beschaftigt. Sie 
arbeiten mit Glasflaschen von 1 1 lnhalt und er- 
hitzen das Gctreide ini Schmierol bis zu 200". 
Hierauf lassen sie einfach abkuhlen, bis kein Wasser 
mehr abtropft, und lesendann ab. Zur Verhinderung 
des Uberschlumens verwenden sie Paraffin, wah- 
rend nach meiner Erfahrung der Zusatz von einigen 
ccm Petroleum, Terpentiniil oder Toluol das Uber- 
schlumen wirksani verhindert, weil die Flussigkeit 
leichter in Bewegung kommt,. Das Neuc bei ihrem 
Verfahren ist, daB sie nachtraglich kcine iiber- 
treibende J!"liissiglieit verwenden. Die tiberein- 
stimmung der von ihnen erhaltencn Zahlenwerte 
niit der analytischen Bestimmung ist tadellos. 

Die Verff. haben das urspriingliche Verfahrcn 
gleichfalls als umstandlich bezeichnet,, und in der Tat 
ist das ihrige einfacher und wurde einen erheblichen 
Fortschritt bedeuten, wcnn sich die Vorschrift auch 
bei weiteren Versuchen nls xuvcrliissig erweisen 
wiirde. H ier sollen nur zwei Punkte hervorgeho ben 
werdcn: ZunLchst ist die Verwedung von Glas 
gemaB den oben auseinandergesetzten Grunden 
unzwcckmaBig. Ferner habe ich mich nicht ent- 
schlieBen konnen auf die Vereinfachung einzu- 
gehen, weil zu befiirchten stand, daB die Fehler 
groBer werden wurden als bisher. Es ist anzu- 
nehmen, daB bei jeder Bestimmung wahrend des 
Abkiihlens Tropfen verschiedener GroBe und Anzahl 
im Kuhlrohr sitzen bleiben und das Ergebnis ver- 
schieden beeinflussen. Urn diesen Fehler zu beseiti- 
gen habe ich eben nachtraglich eine leichter siedende 
Fliissigkeit angewendet, welche die im Kochkolben 
befindlichen WasserdLmpfe mit Gewalt iibertreibt 
und eine Verdichtung an den Kuhlerwanden mag- 
lichst verhindert. 

3) Man vergleiche die kritische Besprechung 
dieses Verfalirens, Wochenschrift fur Brauerei Nr. 31 
1907: Eine schnelle Methodc fur die Bestimmung 
der Feuchtigkeit im Getreide. 

Man vergl. weiter unten. 
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6. Hier ist wohl der Ort, mit einigen Worten 
auf einen Vorwurf einzugehen, den man meinem 
Verfahren der Wasserbestimmung im Getreide und 
im Mehl gemacht hat, da13 namlich bei den ange- 
wendeten Temperaturen bereits Bine Zersetzung von 
EiweiBstoffen erfolgt. Die Tatsache an sich ist 
richtig; aber es ergibt sich bei der Verwendung einer 
niedrigen Temperatur, daD die Wasserbestimmung 
entweder iiberhaupt nicht auszufuhren ist oder 
so vie1 Zeit in Anspruch nimmt, daO die Methode 
jeden Wert fur die Praxis verliert. Getreide mit 
12,37% Wassergehalt gab, bei 150' in Petroleum 
erhitzt, in rnehreren Fallen 

nach 1 Stunde 7,3% 
,, 2 Stundeu 8,6% 
9 9  3 >, 932% 

Also selbst nach 3 Stunden sind bei einer Tem- 
peratur, welche bereits Zersetzungen der EiweiB- 
stoffe verursacht, noch ca. 3% Wasser zu wenig iiber- 
gegangen. Die Schnelligkeit der Bestimmung bei aus- 
reichender Richtigkeit war aber gerade die Aufgabe, 
welche sich mir immer wieder bei meiner Tatigkeit 
als Vorsteher des Versuchs-Kornhauses aufdrangte, 
und diese Aufgabe 1aBt sich nur durch Anwendung 
hoher Temperaturen und zuverlassige Festtegung 
geeigneter Vorschriften durchfuhren. Die letzteren 
muaten so ausgearbeitet werden, daB die erhaltenen 
Wassermengen genau den analytischen Bestimmun- 
gen entsprechen; ebensoviel Wasser wie durch Zer- 
setzung entsteht, bleibt nach Beendigung des Ver- 
suches im Kochkolben und im Kiihler zuruck. 

Dieser Standpunkt ist allcrdings, rein ana- 
lytisch betrachtet, nicht zufriedenstellend; fur den 
Praktiker, und auch in viclen Fallen im Laborato- 
rium, ist man jedoch zufrieden, wenn auf irgend 
eine Weise schnell ein geniigend richtiges Ergebnis 
erhalten wird. Diesen Standpunkt haben auch 
B r o w n und D u v e 1 vertreten und unbekiimmert 
urn die etwaige Zersetzung des Materials die Tempe- 
raturen so,, hoch gesteigert, daD auch ohne nach- 
folgendes Ubertreiben der Wasserreste durch eine 
leichtsiedende Fliissigkeit ein richtiges Ergebnis er- 
halten wird. Besser ware es natiirlich, wenn man 
eine Fliissigkeit fande, welche bei 180-190" siedet, 
billig ist und keine chemische Einwirkung auf das 
Getreide ausiibt. 

7. Dr. W i l h .  T h i i r n e r  hat  in seiner Ab- 
handlung : ,,Schnell auszufiihrende Bestimmungen 
des Wassergehaltes in Nahrungs- und Genu Smitteln 
und vielen anderen Stoffen" (diese Z. 21,148[1908]) 
eine ganze Reihe von Versuchen angestellt mit sehr 
verschiedenen Materialien, und zum grol3ten Teile 
eine gute ubercinstimrnung mit der analytischen 
Methode erhalten. Er  erhitzt in Petroleum bei 
16&180°. Wenn abweichende Werte gefunden 
wurden, handelte es sich meistens um eine Zer- 
setzung des Materials, wobei neues Wasser gebildet 
wird. I n  diescn Blillen bleibt natiirlich nichts ande- 
res iibrig, als die geeigneten Temperaturen und die 
Zeitdauer ihrer Einwirkung genau ~ zu bestimmen 
und in Vorschriften festzulegen. In der von T h 6 r - 
n e r gegebenen Abbildung steht iibrigens das 
QuecksilbergefaD des Thermometers dicht unter der 
Einmiindung in das Ubergangsrohr. Die oben an- 
gegebenen Temperaturen werden sich aber doch 
wohl auf die Temperatur in der Fliissigkeit be- 
ziehen ! 

Ch. 1908. 

Eine wichtige Neuerung hat  T h S r n e r  in- 
sofern eingefuhrt, daD er den Kiihler fortlal3t und 
das MeDgefaD selbst kuhlt. Die Abkuhlung istp nicht 
so wirkungsvoll wie beirn gewohnlichen Verfahren, 
infolgedessen mu13 flieBendes Wasser verwendet 
werden. Dadurch verliert der Apparat aber eine 
besonders fur Versuche in Fabrikbetrieben sehr 
schatzbare Eigenschaft, namlich seiee Beweglich- 
keit ! 

Bei diesem Verfahren, welches spater auch von 
G r a y auf die in 0 4 erwshnte eigenartige Weise 
verwendet worden ist, fallen die Fehler wenigstens 
zum Teil fort, welche durch das Anhaften von 
Wassertropfen im Kiihler auftreten. 

Diese Neuerung war fur mich deshalb von 
Wichtigkeit, weil die Bedenken, welche ich oben 
beziiglich der Methode von B r o w n und D u v e 1 
auBerte, weniger schwer ins Gewicht fallen mu Bten. 
Infolgedessen habe ich die Methode fur Gerstc und 
Malz probiert. Zu meinem groBen Bedauern habe 
ich bisher keine zufriedenstellenden Zahlen er- 
halten. AuBerdem setzte sich in den oberen Teilen 
des Kochkolbens und im Ubergangsrohr ziemlich 
reichlich Wasser ab, wodurch einerseits die Ergeb- 
nisse beeinflul3t werden, andererseits eine gute 
Reinigung, besonders der inneren Deckelseite er- 
forderlich wird, was beim alten Verfahren nicht. 
notig ist. Aber das Verfahren sol1 noch weiter gc- 
priift werden. 

6. C a r 1 G.. S c h w a 1 b e hat  in dieser Zeit- 
schrift (21, 1321 [1908]) eine ,,Bestimmung des 
Wassergehalts von Cellulosematerialien" beschrie- 
ben. Infolge ungiinstiger Erfahrungen mit Glasge- 
faBen verwendete er, wie oben erwahnt, Metall, und 
zwar eine kupferne Retorte init Helm und fiber- 
gangsrohr, welches wie bei T h 6 r n e r ohne Ver- 
wendung eines Kuhlers in das illeDgefA13 reicht; 
dieses wird gekuhlt. S c h w a 1 b e macht in seiner 
Abhandiung u. a. folgende Remerkung : ,,Versuche 
zur Wasserbestimmung durch Destillation mit 
Kohlenwasserstoffen sind schon ijfters beschrieben 
worden. 60 habe icb zuf%llig in Dresden das H o f - 
m a n n ~ S c h u 1 t z e sche4) Verfahren der Wasser- 
bestimmung in Getreide in Anwendung gesehen. 
Die fur diesen Zweck erforderliche komplizierte 
Apparatur konnte mich zu einer Hnderung der unten 
beschriebenen einfachen Versuchsanordnung nicht, 
veranlassen." Insofern die T h 6 r n e r sche Kiihl- 
methode verwendet wird, hat  S G h w a 1 b e recht, 
wenn er sein Verfahren als einfacher erkllrt. Aber 
der ApFarat wird unbeweglich, wie bereits erwiihnt, 
wodurch er fiir die Praxis an Wcrt, crheblich ein- 
buBt. Im ubrigen gelten die Remcrkungen bcziig- 
lich M a r k u s s o n .  

Als Arbeitsfliissigkeit wird Petroleum vcrwen- 
det; die Mengen desselben sind sehr groB, weil die 
Cellulose sehr voluminos ist. 

9. Wclche Unannehrnlichkeiten voluminose und 
lcicht zersetzliche Materialien verursachen, habe 
ich beim Hopfen erfahren, welcher der Wasserbe- 
stimmung uberhaupt gro13e Schwierigkeiten ent- 
gegensetzt. Infolge seiner leichten Zersetdichkeit 
muBte der wirklichc Wassergehalt durch Trocknung 
im Vakuum bei gewohnlicher Temperatur festge- 

4) Hiermit ist der Verfasser und einer seiner 
friiheren Assistenten gemeint. 
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stellt werden, was iibrigens auch nicht ganz ein- 
wandsfrei ist, aber doch brauchbare Ergebnisse 
liefcrt. Diese Bestimmung dauerte bei Verwendung 
von Schwefelsaure fast drei Wochen, bei Verwen- 
dung von Phosphorpentoxyd langer als zwei 
Wochen. Naturlich muljten die Trockenmittel 
wahrend des Versuchs mehrmals erneuert werden. 
Dann wurdc festgestellt, daB diese Bestimmung mit 
drrjenigen im Trockenschrank ubereinstimmt, wenn 
10 g Hopfen 4 Stunden bei 80" erwlrmt werden. 

Nun war man in der Lage, die Ermittlung des 
Wassergehalts niit dem neuen Wasserbestimmer 
durch diejeniqe im Trockenschrank zu kontrollieren. 
Thr Hopfcn kt so voluminos, dal3 rnit den bisher 
vcrwcndeten GcfaBen, deren Inhalt 1 1 betragt, 
nur 25 g angewendet wrrden konnen. Die hierbei 
auftretenden Fehlerprozente vervicrfachen sich also, 
und damit erlangt man keine genugende Genauig- 
keit. Verwendct man zerrissenen Hopfen, der rnit 
einer Art Fleischhackmaschine zerkleinert worden 
ist, dann lassen sich bequem 50 g verwenden. Herr 
Dr. H i n r i c h s hat hier folgende Methode aus- 
gearbeitet : 50 g zerrissener Hopfen werden rnit 
400 ccm Terpentinol und 100 ccm Toluol versetzt 
und mit rnaiaiger Flamme eines Bunsenbrenners auf 
145-188' crhitzt, wobei die Birne des MeBgefaBes 
sich ungefilir zu 3/, fiillt. Dabei erhielt man mit 
einem bestimmten Hopfcn folgende Zahlen : 

Wasser 

im Vakuum iiber Phosphorpentoxyd 8,95; 8,80 
im Trockenschrank bei 80" . . . . 8,82; 8,76 
die neue Methode gab 8,s; 8,s; 8.6; 8,s 

In einem angefcuchteten Hopfen wurden ge- 
funden : Nnch der neuen Methode 24,6; 24,4; 24,s; 
24,s; 24,6; 24,4; 24,6y0 Wasser. 

Im Trockenschrank 24,33; 24,40; 24,33; 24,50y0 
Wasser. 

Die Ubereinstimmung der nach den verschie- 
denen Methodcn crhaltenen Werte ist also vollig 
ausrcichcnd. 

Es durfte nicht vie1 Substanzen gcben, welche 
den Wert dcr Destillationsmethode in ein so auoer- 
ordentlich giinstiges Licht stellen. Vergegenwartigt 
man sich, daB die Erhitzung des Hopfens im 
Trockenschrank bei 80" in 4 Stunden auch nur eine 
empirische Methode ist, dalj die eigentliche ana- 
lytischc Methode 2-3 Wochen erfordert, vergegen- 
wiirtigt man sich ferner, daB der Hopfen ein ziemlich 
teures Material ist (1 kg davon kostet bei guter Be- 
schaffenheit 1 M und mehr), so wird man leicht ein- 
sehen, daB die neue Wasserbestimmungsmethode, 
welche von Laien in knapp 15 Minuten ausgefiihrt 
werden kann, f i i r  den Praktiker von einem erheb- 
lichen Werte ist. 

10. Von anderen Stoffen, welche nach dcr 
Destillationsmethode unter Zusatz einer indiffe- 
renten Fliissigkcit auf ihren Wassergehalt unter- 
sucht wurden, ist als einer der wichtigsten, die es 
ubcrhaupt gibt, die Braunkohle zu nennen. Das Ver- 
fahren ist von E. G r *i f e unter Zusatz von Petroleum 
oder Solarol ausgearbeitet und in der Zeitschrift 
,,Braunkohle" 1906, 581, veroffentlicht worden. 

11. Es liegt nahe, Getreide und andere Korper 
in Flussigkeiten xu erhitzen, welche bei den ange- 
wendeten Temperaturen keine Zersetzung zeigen, 
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und das Wasser dnrch den Gewichtsverlust zu be- 
stimmen. Auch hier wird der Grundgedanke ver- 
wertet, das Material nicht direkt in gut leitenden 
GefaDen zu erhitzen, sondern es vor dem Anbrennen 
durch geeignete Flussiglreiten zu schiitzen; die an- 
gewendeten Ole dienen eben als Schutzmittel. Eine 
solche Methode hat  P. P c t i t  ausgearbeitet und 
daruber in einer Sitzung auf dem zwciten inter- 
nationalen Kongrelj fur Zucker- und Garungsindu- 
strie berichtets). Die Einzellieiten der Methode sind 
ails den Auszugsberichten nicht zu erkennen, so 
z. B. nicht ob das angewendete Paraffin fest oder 
flussig ist. Zunachst ist gegen diese Methode einzu- 
wenden, daB Paraffin bei den angewendeten Tem- 
peraturen keineswegs ein unveranderliches Mittel 
ist. Vie1 ehcr wiirde ich empfehlen, Korper wie l'he- 
nanthren u. dgl., violleicht auch leicht schmelzbare 
Legierungcn zu verwenden, welche eine unver- 
anderliche Zusammensetzung haben. Abgesehen 
von dieser in ihrer GrijDe jedenfalls sehr abwechseln- 
den Fehlerquelle felilt der vorliegenden Methode cine 
Annehmlichkeit, welche die Destillationsmethode 
fiir den Praktiker besonders wertvoll macht. Diese 
Annehmlichkeit besteht darin, daB man ganz ein- 
fache 'Hand- oder Kuchenwagen benutzen kann. 
Sobald Wagungsmethoden angewendet werden, ist 
sclbst bei einer Substanzmenge von 100 g eine Pra- 
zisionswage erforderlich. 

Durch eine einfache Rechnung laljt sich zeigen. 
dalj die Wagungen bei der Methode von P e t i t  
30mal genauer ausgefiihrt werden miissen als bei 
dcr Destillationsmethode, wenn der Maximalfehler 
in beiden Fallen gleich grolj scin soll. 

Zwci weitere Ubelstande bestehen darin, daB 
dem die Temperatur des 01s messenden Thcrmo- 
meter 01 anhaftet, welches in Rechnung gezogen 
werden muB, und daB zum Zwecke der Wagung die 
Abkuhlung der heiljen Masse ttbzuwarten ist. Die 
erwahnten 4 Fehlerquellen bilden keino Einpfehlung 
fiir die vorgeschlagene Methode, und man wird also 
wohl vorliiufig bei der Destillationsmethode blciben. 

Zum Schlusse gestatte ich mir nocli folgende 
Bemerkung. Die zahlreichen Stoffe, deren Wasser- 
gehalt mit Hilfe der Destillationsmethodc be- 
stimmt wird, sind von sehr verschiedener Reschaf- 
fenheit, wie wir gesehen haben. Es ist daher durch- 
aus notig, da13 jeder Korper nach einer ganz be- 
stimmten Methode behandelt wird. 

Da nun aber ganze Reillen von Stoffen sich 
ahnlich verhalten, so 1aBt sich gliicklicherweise 
durchfiihren, dafi man den Wassergehalt einer sol- 
chen Reihe von Stoffen nach ein und derselben 
Methode bestimmt. Ich stehe augenblicklich auf dem 
Standpnnkte, daB man unter etws 10 verschiedenen 
Vorschriften immer e i n e finden wird, welche fur 
irgend einen beliebigen Korper geeignet ist. 

Chinas Eisenhutten. 
Von FR. KRULL. 
(Eingeg. d. 11./4. 190%) 

Das einzige bemerkenswerte Hiittenwerk Chi- 
nas, die 1891 vom Gouverncur der Provinz Hupeh 

6 )  Man vgl. Wocheuschrift fur Brauerei IS, 
92 (1908). 




