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gefiillt. Natiirlich war nach Beendigung des Ver-
suches dieses Gemisch zu einer porgsen Masse zu-
sammengeschmolzen. An anderer Stelle werde ich
tiber die Herstellung hochst feuerfester Massen be-
richten. Nach beendigtem Versuch liBt man den
Ofen abkiihlen und nimmt dann am besten in einem
im Freien stehenden Kasten den Ofen auseinander,
wobei natiirlich sich massenhafter Staub entwickelt.
Das Gemisch von Schamotte und Holzkohlenpulver
bringt man sofort in Glaszylinder mit eingeschlif-
fenen Stdpseln und hebt es fiir spiitere Versuche
auf. Man kann hierin gar nicht vorsichtig genug
sein, da natiirlich alle Feuchtigkeit, die in der Scha-
motte oder Holzkohle ist, bei der hohen Tempe-
ratur des Ofens unbedingt die Zerstérung der Wider-
standsstibe hervorruft. [A. 5]

Die Betriebskontrolle der Spiritus-
fabrikation mit dem Saccharometer
und Eintauchrefraktometer.

Von

Dr. A. Frank-Kauenerzey, Wilna (Rulland).
(Eingeg. 20.12. 1909.)

Die Einfilhrung des Saccharometers durch
Balling in die Praxis der Brennerei, welches die
Bestimmung des spez. Gew. einer Maische mit der-
selben Leichtigkeit ermoglicht, wie die Messung der
Temperatur mit einem Thermometer, war fiir den
Brennereibetrieb epochemachend. Ist doch die
Kenntnis des spez. Gew. — des ,,Ballings*‘ — einer
Maische, Hefe usw., trotz des nur relativen Wertes
der bei dieser Bestimmung erhaltenen Zahlen, von
der groBten Wichtigkeit fiir die Beurteilung des
richtigen Verlaufes der Prozesse eines Brennerei-
betriebes, und kann man sich heute einen auch
nur einigermafen rationell geleiteten Betrieb ohne
die ausgedehnteste Anwendung des Saccharo-
meters nur schlecht denken. Der weitere Schritt
Ballings, den er mit der sog. Attenuations-
lehre bezweckt hat, so sinnreich und verlockend
sie auch ist, hat mit der Zeit an Wichtigkeit we-
sentlich eingebiit und ist heute nicht mehr popu-
lir. Bekanntlich besteht die Attenuationslehre im
wesentlichen in der Moglichkeit, allein aus dem
spez. Gew. einer Maische, ausgedriickt in Saccharo-
metergraden, den Verlauf der Girung auf Grund
der von Balling aufgesteliten Regeln zu beur-
teilen, den aus der urspriinglichen siilen Maische
von bestimmter Konzentration zu erwartenden
Alkoholgehalt vorausbestimmen wund die wur.
spriingliche Konzentration einer vergorenen Maische
berechnen zu konnen. Nun verlaufen aber die Pro-
zesse wihrend der Girung niemals in der Weise,
wie sie theoretisch verlaufen sollen. Es entsteht
vielmehr eine Reihe von Nebenprodukten, welche
die Genauigkeit der durch ahnliche Berechnungen
erhaltenen Resultate wesentlich beeinflussen. Des
weiteren ist der Begriff ,,urspriingliche sii8e Maische*
nichts weniger als genau, denn geht man von der
mit Hefe versetzten Maische aus, so liegt ja schon
eine zum Teil vergorene Maische mit 0,5—0,6 Vol.-%,
Alkohol vor, nimmt man dagegen die Saccharo-
meteranzeige der siilen Maische vor dem Hefen-

zusatz als Ausgangspunkt, so hiitte man noch das
Hefengut zu beriicksichtigen. Ohne hier auf Einzel-
heiten einzugehen, méchten wir ganz allgemein be-
merken, daB die Resultate, die man zu Zeiten Ba 1 -
lings in der Brennerei erzielt hat, weit entfernt
waren von denjenigen, die man in einer modernen
Brennerei erhidlt, Fir die heutigen Verhiltnisse .
sind die von Ballin g in seiner Attenuationslehre
gegebenen Formeln zur Vorausbestimmung des zu
erwartenden Ertrages an Alkohol usw. zu ungenau,
um bei der Betriebskontrolle mit Erfolg angewendet
zu werden.

Bei der Kontrolle eines Brennereibetriebes
kann man in zweierlei Weise zur Losung der ge-

“stellten Aufgabe schreiten. Einmal geht man da-

von aus, zu bestimmen, wieviel Alkohol kann unter
gegebenen Verhiltnissen aus vorliegenden Roh-
materialien gewonnen werden. Im anderen Falle
wird man bestrebt sein, die einzelnen bei der Fabri-
kation vorkommenden Prozesse genau zu unter-
suchen und aus dieser Untersuchung die nétigen
Schliisse zu ziehen, denn, sind die einzelnen Pro-
zesse richtig durchgefiihrt, so miissen dement-
sprechend auch die Resultate ausfallen. Bei dem
heutigen Stande der Untersuchungsmethoden fiihrt
unseres Erachtens der letztere Weg viel eher zum
richtigen Ziele.

Bei diesen Untersuchungen kommt es in erster
Linie auf die jeweilige Saccharometeranzeige und den
Alkoholgehalt der Maischen an. So einfach und
schnell durchfithrbar die Ermittlung der Saccharo-
meteranzeige ist, so umstidndlich und zeitraubend
gestaltet sich aber die Bestimmung des Alkohol-
gehaltes durch Destillation, und es unterliegt kei-
nem Zweifel, da8 nur das Fehlen einer einfachen
Methode der Alkoliolbestimmung in Maischen dazu
gefiihrt hat, daB diese Bestimmung bei der Betriebs-
kontrolle nur selten herangezogen wird. Es hat
auch nicht an Vorschligen gefehlt, die Destilla-
tionsmethode durch andere rasch und leicht durch-
fiihrbare Methoden zu ersetzen, und wenn diese Me-
thoden bis jetzt nicht imstande waren, die Destilla-
tionsmethode zu verdréingen, so ist die Ursache nicht
etwa in den zum Teil kostspieligen Apparaten,
welche zu ihrer Durchfithrung notwendig sind,”zu
suchen — es sei hier an das Ebullioskop, Vapori-
meter, Dilatometer, Stalagmometer erinnert —
sondern einzig und allein in dem Umstande, daf
alle diese Methoden sich fiir die Ermittlung des Al-
kohols in Maischen nicht gut eignen.

Seit einigen Jahren besitzen wir im ZeiB -
schen Eintauchrefraktometer ein Instrument, wel-
ches die Messung des Lichtbrechungsvermogens
einer Flissigkeit in ebenso einfacher Weise ermdg-
licht, wie etwa die Ermittelung der Temperatur mit
dem Thermometer und des spez. Gew. mit dem Ario-
meter. Bestimmt man nun in einer Maische neben
dem spez. Gew. auch das Lichtbrechungsvermégen,
so laBt sich, wie ich das schon an anderer Stelle
ausfiibrlich dargetan habel), der Alkohol- und
gleichzeitig der Extraktgehalt derselben mit groBer
Genauigkeit ermitteln. Die ganze Untersuchung
beansprucht zu ihrer Ausfiihrung nur wenige Mi-
nuten.

Seit einigen Jahren hatte ich Gelegenheit, die

1) Chem.-Ztg. 1907, 257 u. 791. Ref. d. Z. 21,415.
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gleichzeitige Alkohol- und Extraktbestimmung aus
der Saccharometeranzeige und Refraktion mit dem
Z e i B schen Eintauchrefraktometer in Hunderten
von Maischen auszufiihren und mich von der
Brauchbarkeit und vorteilhaften Verwendbarkeit
dieser Methode bei der Betriebskontrolle einer Reilie
von Brennereien iiberzcugen zu kdnnen.

Die Grundlage dieser ariometrisch-refraktome-
trischen Methode der Maischuntersuchung habe ich
bereits in den oben angefiihrten Untersuchungen
gegeben, die Vorziige dieser Methode eingehend aus-
einandergesetzt, und zwar fiir Kartoffelmaischen,
hergestellt nach dem Hochdruckverfahren. Von
der Verdffentlichung von Tabellen zur Auffindung
der jeweiligen Alkohol- und Extraktmengen habe
ich damals Abstand genommen, dies aus Bequem-
lichkeitsgriinden, da ich den Gebrauch des Rechen-
schiebers, welcher die Tabellen vollstindig ersetzt,
fiir die breite Praxis fiir zweckméBiger und hand-
licher halte. Um die Methode auf alle andere in
Betracht kommende Maischen zu iibertragen, mufite
das Lichtbrechungsvermdgen der Extrakte von
Maischen, hergestellt aus den verschiedensten Ma-
terialien, einem genauen Studium unterzogen wer-
den, denn im System Wasser, Alkohol, Extrakt,
aus welchen Bestandteilen jede Maische zusammen-
gesetzt ist, ist nur das Lichtbrechungsvermdogen
des Extraktes verinderlich, beim Alkohol und Was-
ser bleibt diese Eigenschaft konstant genug, um
eine analytische Methode aufbauen zu lassen. AuBer
den Kartoffeln kommen noch die verschiedensten
Getreidearten, wie Mais, Roggen, Gerste usw. in

Betracht, wobei auch die Arbeitsweise, insbesondere
ob mit oder ohne Hochdruck gearbeitet wird, be-
riicksichtigt werden mufite. Die eingehende Unter-
suchung aller dieser Verhiltnisse hat zum erfreu-
lichen Resultate gefiihrt, daB nicht jede Getreide-
art eine eigene Tabelle verlangt. Es lieBen sich viel-
mehr unter Beriicksichtigung der in Brennereien,
sowie PreBhefefabriken vorkommenden Mischungs-
verhiltnisse und Arbeitsweisen die erhaltenen Ex-
trakte in drei Gruppen einteilen, wie dies in der
folgenden Tabelle I zum Ausdruck gebracht
worden ist. Wie aus der Tabelle ersichtlich, ist das
Lichtbrechungsvermdgen der Extrakte von Mai-
schen, hergestellt aus verschiedenen Materialien, sehr
verschieden. Wihrend z. B. dem Refraktometer-
grade 35,0 einer etwa zur Hilfte aus Kartoffeln
und Mais hergestellten Maische oder einer Roggen-,
Mais- und Gerstenmalzmaische einer Preflhefefabrik
ein Extraktgehalt von 5,28° Bal. entspricht, fillt
auf denselben Refraktometergrad einer nach dem
Hochdruckverfahren hergestellten Kartoffelmaische
der Extraktgehalt von 5,68° Bal. und einer nach
demselben Verfahren hergestellten Maismaische —
4,83° Bal. Auf den Wert dieser Extrakttabellen
zur Beurteilung der Znsammensetzung der verschie-
denen Maischextrakte werde ich weiter unten ein-
gehender zuriickkommen.

Die Zuverldssigkeit der Extrakttabellen ergibt
sich zur Geniige aus den von mir an eben erwahnter
Stelle mitgeteilten Untersuchungsresultaten von
etwa 100 Kartoffelmaischen, sowie aus der Zusam-
menstellung auf Seite 300.

TabelleI

zur Bestimmung des Prozentgehaltes (° Balling) wisseriger Losungen von Maischextrakten
mit dem Zei B schen Eintauchrefraktometer bei 14°R (17,6° C.).

s Sl | K S | Ko o
g1 toffel- Mals- x;r{;)is‘e 5 toffel- B.Ims- Ma?s-e 1§ toffel- Mals- :ﬁais-e
£ Imaischen maischen maischen | % | maischen maischen| majschen ! £ | maischen maischen| maischen
CE UBw. S usw. B f-: usw.
E ° Balling 3 ° Balling E

a b ¢ a1 e a b | ¢

25| 2,80 2,40 260 34| 538 4,61 499 [43] 802 | 658 7,28
26 3,08 2,65 2,85 |35 5,68 4,83 5,28 |44 8,33 6,80 7,55
27| 3,37 2,90 314 136 598 5,05 553 |45 863 | 7,02 7,82
28 3,66 3,15 3,45 :‘ 371 6,27 5,27 5,717 ! 46 8,93 7,24 8,08
29 3,95 3,40 3,67 38 6,56 5,49 6,02 47 9,23 7,46 8,33
30 4,23 3,65 3,91 i 39} 6,84 5,71 6,28 |48 9,53 7,68 8,58
31 4,52 3,90 4,19 40 7,13 5,92 6,52 49 9,83 7,90 8,86
32 4,81 4,15 | 448 41 742 6,13 6,71 ‘. 50| 1013 1 8,12 9,12
33| 510 438 | 474 420 772 6,36 702 |

Unter Zugrundelegung dieser drei Extrakt-
tabellen und der Alkoholtabelle von Wagner2)
wurden nun folgende Tabellen zur gleichzeitigen
Alkohol- sowie Extrakt (wirkliche Vergirung)-be-
stimmung in Maischen, hergestellt aus Kartoffeln,
Mais oder aus einem Gemische von diesen beiden
Rohprodukten, wie dies in den landwirtschaftlichen
Brennereien des 6fteren der Fall ist, und zwar nach
dem Hochdruckverfahren, sowie in Maischen aus

?2) ,,Tabellen zum Eintauchrefraktometer*,
Sondershausen 1907, S. 42.

Roggen, Gerste, Darrmalz und Mais, wie sie in der
PreBhefefabrikation vorkommen, allein aus den
zwei physikalischen Eigenschaften, dem spez. Gew.
(Saccharometeranzeige) und Lichtbrechungsverms-
gen (Refraktion), ermittelt mit dem Zei B schen
Eintauchrefraktometer. Die Methode besteht darin,
daB man im vollstindig klaren Filtrate der Maische
die Saccharometeranzeige und Refraktion, beide bei
14° R., ermittelt. Die gesuchten Werte fiir die je-
weiligen Alkohol- und Extraktmengen sind aus den
nebenstehenden Tabellen zu entnehmen. Fiir die
in Tausenden von landwirtschaftlichen Brenne-
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reien vorkommenden Kartoffelmaischen lassen sich
die Resultate aullerdem auf einem von mir konstru-
ierten, sehr handlichen Rechenschieber ohne weiteres
ablesen.

Was die Ausfithrung der Bestimmung selbst
betrifft, so habe ich mich, wie bemerkt, dariiber
wiederholt gedufBlert und kann mich hier somit
kurz fassen. Uber die Ermittlung der Saccharo-
meteranzeigc mit der Ballingschen Spindel
mochte ich hier kein Wort verlieren, sie ist auBer-
ordentlich einfach, und, die Benutzung einer richtig
anzeigenden Spindel vorausgesetzt, sehr genau.
Nicht weniger einfach ist die Bestimmung des Liclit-
brechungsvermigens (Refraktion) einer Maische

mit dem Z e i schen Kintauchrefraktometer, und -

von jedem auch Nichtchemiker, oder sonst geschul-
ten Analytiker mit Leichtigkeit ausfithrbar. Die
Handhabung des Refraktometers, welche noch we-

Aus der Interpolationstafel entnimmt man ferner
fir 0,6 Refraktometergrade .
fir 0,55 Bal.4).

Die Maische enthilt somit 10,17 Vol.-9, Alko-
hol, ihr Extraktgehalt (wirkliche Vergirung) ent-
spricht 4,96° Bal. Die Interpolationstafel behilt
ihre Giiltigkeit fur alle drei Tabellen., Die etwaigen
Differenzen sind so unbedeutend, daB sie unberiick-
sichtigt bleiben konnen, ohne die Genauigkeit der
Resultate auch im geringsten zu beeinflussen.

Reihe a (bei 1 wie bei II) ist fiir Kartoffel-
maischen (Hochdruckverfahren) berechnet. Die in
derselben aufzufindenden Werte entsprechen voll-
stindig den Angaben des Rechenschiebers. Tabelle b
ist fiir Maismaischen (Hochdruckverfahren) be-
stimmt. Was Tabelle ¢ betrifft, so ist sie als Mittel
von a und b vor allem fiir gemischte Maischen auf
Kartoffeln und Mais (Hochdruckverfahren) anzu-
wenden. Weitere Untersuchungen haben ergeben,
daB sie auch fiir Maischen aus Roggen, Darrmalz
oder Grinmalz, Mais, Buchweizen, Gerste, wie sie
in den PreBhefefabriken vorkommen, ohne Be-
denken Anwendung finden kann, und zwar sei es,
daB der geschrotene Mais mehrere Stunden ge-
kocht oder aber im ganzen Korn bei niederem
Drucke gedimpft wird.

In der Zusammenstellung von Untersuchungs-
resultaten wurde von Anfiihrung weiterer Belege
fiir die Zuverlissigkeit der ardometrisch -refrakto-
metrischen Methode fiir Kartoffelmaischen Abstand
genommen, nachdem ich dies schon an etwa 100
aus 42 verschiedenen Brennereien stammenden
Maischen bewiesen habe. In der Zusammenstellung
ist eine Anzahl von Maismaischen, aus 17 verschie-
denen Brennereien stammend, ferner einige ge-
mischte Maischen aus Kartoffeln und Mais, sowie
Maischen von PreBhefefabriken angefiihrt. Zur
Herstellung der Maismaischen wurden die verschie-
densten und wichtigsten Reprisentanten der euro-

3} Chem.-Ztg. 1906, 685.

4) Bei Vergarungen unter O sind die auf die
Saccharometeranzeige sich beziehenden Angaben
der Interpolationstafel selbstverstindlich in um-
gekehrtem Sinne zu entnehmen, d. h. mit + beim
Alkohol und — beim Extrakt.

niger Rutine verlangt, wie z. B. das Mikroskop, ist
schon in der einschliagigen Literatur wiederholt be-
schrieben; es sei hier vor allem auf die dem In-
strumente beigelegte, eine genaue Beschreibung
enthaltende Broschiire verwiesen. Die sinnreiche
und elegante L 6 w e sche Temperiervorrichtung3)
eignet sich ganz besonders auch fiir Untersuchun-
gen an Ort und Stelle.

Die Benutzung der Tabellen moge hier an
einem Beispiele erlautert werden. Die Untersuchung

einer Kartoffelmaische habe ergeben: t
Saccharometeranzeige bei 14° R.. . 1,55° Bal.
Refraktion bei 14° R. . 46,60°

Aus der Tabelle entnimmt man zunichst den Al-
kohol-, sowie Extraktwert, welcher der Refraktion
46 und der Saccharometeranzeige 1,0 entspricht,
also:

Alkohol 10,74 Vol. Y, Extrakt -+ 4,56° Bal.
* + 0)20 Y] 06’ 29 + 0’07 iE)
" - 0777 »» (3/0 ’ EE] + 0933 i3]
10,17 ,, %, »» 4,96

péischen und auBereuropiischen Maise verwendet.
Auch der Qualitit und dem Stirkewerte nach waren
die Maise sehr verschiedens).

Die Ubereinstimmung der Alkohol- und Ex-
traktwerte, erhalten durch Destillation und durch
Spindelung der auf das urspriingliche Volumen ge-
brachten Destillationsriickstinde mit denjenigen
auf ardometrisch-refraktometrischem Wege erhal-
tenen, ist bei simtlichen Maischen eine durchaus
befriedigende.

In einer groBeren Anzahl von Maischen wurden
auch die einzelnen Bestandteile derselben, der Al-
kohol und Extrakt, der refraktometrischen Unter-
suchung unterzogen, und die Resultate mitgeteilt
(Spalte 7 und 11). Vergleicht man die angefiihrten
Refraktometerwerte der Alkoholdestillate mit der
Alkoholtabelle nach W a gn er und diejenigen der
Extrakte mit den entsprechenden Zahlen der Tab. I,
so wird man hier eine weniger gute Ubereinstim-
mung wahrnehmen konnen. Diese Erscheinung
findet ihre Erklirung in den unvermeidlichen Feh-
lern sowohl bei der Gewinnung der einzelnen Be-
standteile, als auch beim Refraktometeriren der-
selben, was sich insbesondere auf den Alkohol be-
zieht. Die Differenzen sind auch beim Alkohol
grofer als beim Extrakt.

Wir haben bis jetzt die ardometrisch-refrakto-
metrische Methode vorwiegend als eine analytische
Methode kennen gelernt, welche den Alkohol- und
Extraktgehalt in Maischen schnell und sicher er-
mitteln l&Bt. Im folgenden soll nun auf andere
nicht weniger wichtige Momente hingewiesen wer-
den, welche sich aus der XKenntnis des Licht-
brechungsvermdogens der einzelnen Bestandteile, aus
welchen jede Maische zusammengesetzt ist — des
Extraktes und des Alkohols — fiir die Betriebs-
kontrolle ergeben.

Die Saccharometeranzeige gibt bekanntlich an,
wieviel Gewichtsteile Rohrzucker in 100 Gewichts-

5) Vgl. hierzu die von mir mitgeteilten Unter-
suchungsresultate von 30 Maisen, Chem.-Ztg. 1908,
176.
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teilen Fliissigkeit enthaltensind. Da wiresin Maischen
nicht mit reinen Zuckerlésungen zu tun haben, son-
dern mit Gemischen von Maltose, Dextrinen, un-
vergirbaren Extraktivstoffen, so entspricht auch nie-
mals ein Grad des Ba ] 1lin gschen Saccharometers
einem Prozent Trockensubstanz in 100 Gewichts-
teilen der Losung. Die saccharometrische Unter-
suchung, die nur als eine vereinfachte, fiir tech-
nische Zwecke geniigend genaue Bestimmung des
spez. Gew. zu betrachten ist, kann uns nie und nie-
mals iiber die Verschiedenheit in der Zusammen-
setzung des Extraktes, welcher in jeder Maische,

sei es siile, giarende oder vergorene, enthalten ist,.

Aufschlufl geben.

Wie Tabelle I lehrt, kann das Lichtbrechungs-
vermdgen von aus verschiedenen Maischen gewon-
nenen Extraktresten bei gleichem spez. Gew. ganz
bedeutende Differenzen aufweisen, verursacht zu-
nichst durch die Verschiedenheit der Ausgangsmate-
rialien, aus welchen die betreffenden Maischen her-
gestellt sind. Die Refraktion der alkohol-
freien ,Maische (des Extraktrestes)
l1aBt somit ganz sichere Schliisse auf
die Rohmaterialien, aus welchen die
Maische hergestellt ist, ziehen und ge-
stattet die Beantwortung der Frage, ob eine Kar-
toffel-, Mais- oder andere Maische vorliegt. Wir
sind somit, solange eine treberfreie Maische vor-
liegt, nicht mehr gezwungen, nur etwa den Geruch
und Geschmack derselben als ausschlaggebend bei
der Beantwortung dieser Frage geltend machen
zu lassen.

Zur Untersuchung des Extraktrestes wird in
einem bestimmten Volumen der betreffenden
Maische der Alkohol in iiblicher Weise durch Ver-
dampfen verjagt, uad der Rest auf das urspriing-
liche Volumen aufgefiillt. Das zur Herstellung der
Maische verwendete Rohmaterial ergibt sich aus
dem Vergleiche der Saccharometeranzeige und Re-
fraktion des eben erhaltenen Extraktrestes (alkohol-
freie ,,Maische*) mit den Zahlen der Tabelle 1.

Des weiteren ist der Extrakt einer reifen
Maische anders zusammengesetzt, als einer in G-
rung befindlichen, welche noch grofere Mengen von
Umwandlungsprodukten der Stirke — Maltose und
Dextrine — enthilt. Dasselbe gilt von einer Maische,
bei deren Herstellung ein fehlerhafter Dampf- oder
Maischprozel stattgefunden hat.

Auch in diesen Fillen la8t sich der Umstand,
dafl das Lichtbrechungsvermdgen der Extrakte je
nach der Zusammensetzung derselben sehr ver-
schieden ist, mit Vorteil zur qualitativen Unter-
suchung der Extraktreste von Maischen nach der
eben angedeuteten Richtung verwerten. Bekannt-
lich wird die Bestimmung der zuriickgebliebenen
girungsfihigen Stoffe in den Extraktresten von
reifen Maischen, abgesehen von einer noch umstind-
licheren eingehenden chemischen Untersuchung, in
der Weise ausgefiiirt, da ein Teil der entgeisteten
Maische mit Hefe und Diastase der Girung liber-
lassen wird, und aus dem Gewichtsverluste die géi-
rungsfihigen Stoffe annahernd berechnet. Das Re-
sultat der umstidndlichen Untersuchung kann erst
nach etwa 24 Stunden erhalten werden. Auch die
Beantwortung der Frage, ob die abnorme Zusam-
mensetzung des Maischextraktes auf einen Fehler
beim Dampfen oder Maischen zuriickzufiihren ist,

148t sich nur durch eine eingehende chemische Unter-
suchung beantworten.

Bestimmt man nun die Saccharometeranzeige
und Refraktion des Extraktrestes einer Maische,
so konnen folgende Fille in Betracht kommen:

a) Es liegt kein Grund vor, einen fehlerhaft
durchgefitbrten Dampf- oder Maischproze anzu-
nehmen. Ein Vergleich der Saccharometeranzeige
und Refraktion des Extraktrestes mit den Zahlen
der Tabelle I ergibt eine volle Ubereinstimmung:
die Maische ist gut, vollstindig vergoren, der Ex-
trakt besteht nur aus Nichtzuckerstoffen, welche
withrend der Géirung unverandert bleiben. Der
Saccharometeranzeige entspricht eine andere, und

" zwar eine niedrigere, als die in Wirklichkeit gefun-

dene Refraktion: in diesem Falle enthilt die Maische
noch giarungsfahige Stoffe, und zwar in je groBeren
Mengen, je groBer der aus dem Vergleiche der Re-
fraktometergrade sich ergebende Unterschied ist.
b) Man hat sich auf dem einen oder anderen
Wege von der Abwesenheit girungsfihiger Stoffe
im Extraktreste iiberzeugt oder es legt kein Ver-
dacht auf das Vorhandensein derselben vor. Zeigt
auch in diesem Falle ein Vergleich der Saccharo-
meteranzeige und Refraktion des Extraktrestes mit
den Zahlen der Tabelle I keine Ubereinstimmung,
entspricht also auch hier der Saccharometeran-
zeige eine andere, ebenfalls niedrigere Refraktion,
so laBt dieser Umstand auf einen fehlerhaften
Dimpf- oder Maischproze8 schlieBen. Eine Uber-
einstimmung der Zahlen spricht dagegen dalfiir,
daB die schlechte Vergirung nur auf einen hohen
Quotienten der Maische zuriickzufiihren ist.

Saccharometeranz., 1 2 3 4 5

der Maische . . 5,10 5,85 4,55 3,00 1,60
Refrakt. d. Maische 60,60 67,70 60,90 55,40 50,10
Saccharometeranz.

d. Extraktrestes 8,40 9,05 8,00 6,45 5,05
Refraktion d. Ex-

traktrestes . . . 45,30 48,565 44,4 39,25 34,00

In den angefiihrten Beispielen riihren die ersten
drei Extraktreste von Kartoffelmaischen her,
welche einem zweitagigen Girbottich entnommen
wurden. Die Maischen befanden sich somit nur
etwa 24 Stunden in Garung. Nach Tabelle Ia wiir-
den den Saccharometeranzeigen 8,40, 9,05 und 8,00
die Refraktometergrade 44,2, 46,4 und 43,0 ent-
sprechen, sie sind also niedriger als die in Wirklich-
keit gefundenen und weisen die erheblichen Diffe-
renzen von 1,1, 2,15 und 1,4 Skalenteilen avf. Bei
der Herstellung der Maischen wurden keine Fehler
weder beim Dimpfen, noch beim Maischen begangen.
Die Differenz ist einzig und allein auf di€ in nicht
unwesentlichen Mengen noch vorhandenen giirungs-
fahigen Stoffe zuriickzufiihren. Die Maischen sind
auch nach weiteren 48 Stunden vollstindig ver-
goren; ihre Untersuchung ergab folgende Re-
sultate:

1 2 3
Saccharometeranzeige d. Maische 1,70 1,80 1,30
Refraktion der Maische . . .. 52,30 62,30 52,0
Saccharometeranzeige * des Ex-
traktrestes. . . . . . . . .
Refraktion des Extraktrestes .

565 5,70 5,40
34,8 34,70 33,6

Hier 185t sich die vollige Ubereinstimmung der
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Saccharometeranzeige und Refraktion der Extrakt-
reste mit den Zahlen der Tabelle Ia wahrnehmen.

Anders liegen die Verhiltnisse bei den letzten
zwei Beispielen. Daf die Saccharometeranzeige und
Refraktion der Extraktreste hier keine Uberein-
stimmung mit den Zahlen der Tabelle Ia aufzu-
weisen imstande sind, muf3 eine andere Ursache
haben, denn weder in der Brennerei, noch im Labo-
ratorium (Gérversuch) konnte eine weitere Girung
der Extrakte nachgewiesen werden. Die Schuld
der schlechten Vergirung ist denn auch in dem
einen oder anderen Betriebsfehler zu suchen, aber
nicht etwa in einem hohen Quotienten der Maische,
~was durchaus irrtiimlich wire, denn in diesem Falle
hitte sich zwischen der Saccharometeranzeige und
Refraktion des Extraktrestes einerseits und den
Zahlen der Tabelle Ia andererseits eine ivollige
oder fast vollige Ubereinstimmung nachweisen
Jassen. Eine nihere Untersuchung der Verhiltnisse

in den betreffenden Brennereien hat auch ergeben,
daB in beiden Fillen ein Dimpfen der Kartoffeln
bei zu hohem Drucke, wobei verschiedene unvergir-
bare Umwandlungsprodukte der Stirke entstehen,
die Ursache der schlechten Vergirung war. §
Es bleibt mir noch die erfolgreiche Anwendbar-
keit der ardometrisch-refraktometrischen Methode
zur Untersuchung auch des Endproduktes der Spi-
ritusfabrikation — des Rohsprits — zu zeigen. Man
verfahrt genau, wie oben bei der Untersuchung der
Extraktrestedargelegt wurde, bestimmt alsodasspez.
Gew. und die Refraktion des zur Untersuchung vor-
liegenden Rohsprits, liest in der Alkoholtabelle
nach Windisch den entsprechenden Alkohol-
wert in Volumprozenten ab, und sucht den auf
denselben fallenden Refraktometergrad in der Al-
koholtabelle nach W a gn e r?). Der Grad der Ver-
unreinigung des Rohsprits ergibt sich aus dem Ver-
gleiche beider Refraktometerzahlen.

i ,,s.u

0 1 T pem |

. Alkohol Alkohol
. Spez. Vol. : ent- Diffe-
Spritsorte Gewicht % Refraktion sprechende| renz

| (Windisch) Refraktion

_‘ (Wagner)
Rohsprit einer Kartoffelbrennerei. . . . . . . . \ 0,8261 92,41 102,25 ’| 101,70 0,66
Rohsprit einer Kartoffelbrennerei. . . . . . . . 0,8273 92,08 102,20 } 101,90 0,30
Zwetschgenbranntwein. . . . . . . . . . . .. 0,9333 50,73 86,35 , 86,40 0,06
»Alkohol* . . . . . . . ... .o | 0,8124 96,03 | 99,45 \ 99,00 0,45
SJFeinsprit. . . . . . . .. ... L. .. . 08098 | 96,66 ' 98,55 98,40 | 0,15
»Weinsprit™ . . . . .. ... ... L. 0,8281 @ 91,84 ] 102,00 ‘ 102,00 | 0,00
,Feinsprit“ (Ilges) . . . . . . . . « . . . .. - 0,8349 : 89,82 \ 102,86 ‘ 102,85 0,00

In der Zusammenstellung der Untersuchungs-
resultate®) von Spriten verschiedener Herkunft und
Qualitit enthilt Spalte 4 die Refraktometergrade,
welche den Alkoholgehalten entsprechen wiirde,
wenn die Sprite absolut rein wiren. Die Differenz
zwischen den wirklich errmittelten Refraktometer-
werten (Spalte 3) und denjenigen absolut reiner
Sprite ist geringer, je reiner das vorliegende Pro-
dukt ist, und steigt mit der Verunreinigung des-
selben, sei es durch Nebenprodukte der Gérung,
die sich nur sehr schwer vom Athylalkohol bei der
Destillation und Rektifikation trennen lassen (Fusel-
6le, Aldehyde, Furfurol), sei es durch zufillige Ver-
unreinigungen organischer oder anorganischerNatur.

So betrigt die Differenz beim Rohprodukt einer
Kartoffelbrennerei, erzeugt mit einem halbkonti-
nuierlichen Destillierapparat primitiver Konstruk-
tion in einem Falle 0,55, in einem anderen 0,30;
bei einem verd. Zwetschgenbranntweine 0,05. Die
nichstfolgenden drei Proben bilden die Produkte
der Rektifikation eines der vollkommensten Ap-
parate. Beim ,,Alkohol*, der als Abfallprodukt zu
betrachten ist, betrigt die Differenz 0,45, ist also
groB. Wesentlich niedriger ist sie beim ,,Feinsprit®,
und verschwindet beim ,,Weinsprit. Auch bei
einem ,,Feinsprit® eines Rektifizierapparates von
11ges hat sich keine Differenz wahrnehmen lassen.

Die von mir vorgeschlagene Voruntersuchung
von Rohspriten wird in den iiberaus meisten Fillen

) Die spez. Gew. wurden mit dem Pyknometer
ermittelt.

Ch. 1910.

Anhaltspunkte zur Beurteilung des vorliegenden
Produktes geben, und den Charakter der weiteren
Untersuchung bestimmen. Liegt die Differenz
innerhalb weniger Zehntelgrade an Refraktometer,
80 ist sie mit aller Wahrscheinlichkeit nur auf Ver-
unreinigung des Sprites mit Fuseldlen usw. zuriick-
zufithren, welche stdrkere lichtbrechende FKigen-
schaften besitzen als Athylalkohol und somit die
Refraktion nicht unwesentlich beeinflussen. Eine
groBere Differenz deutet auBerdem auf die An-
wesenheit auch anderer Verunreinigungen. Ob sich
auf der hier angedeuteten Grundlage eine Methode
zur quantitativen Bestimmung der Fuselsle in
Spriten und Branntweinen aufbauen lassen wird,
mufl ich bis auf weiteres dahingestellt lassen, da
ich bis jetzt nicht in der Lage war, meine in
dieser Richtung angestrebten Untersuchungen zu
einem gewiinschten Abschlusse zu bringen.

Zum Schlusse sei es mir gestattet, die Haupt-
ergebnisse und Erfahrungen, die ich bei der kom-
binierten Anwendung des Saccharometers und Re-
figktometers zur Untersuchung sowohl der Zwi-
schenprodukte als auch der Roh- und Endprodulkte
der Spiritusfabrikation gemacht habe, hier zusam-
menfassend kurz zu wiederholen.

1. Die Kenntnis der Saccharometeranzeige und
Refraktion einer girenden oder ,reifen‘‘ Maische
liBt ganz sichere Schliisse auf ihre Zusammenset-
zung ziehen. Von zwei Maischen, welche dasselbe

?) ,,Tabellen zum . Eintauchrefraktometer,
Sondershausen 1907, 42.

33
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Tabelle II,

Zu¢s ardiometrisch-refraktometrischen Bestimmung des Alkohols und
Extraktes (wirkliche Vergédrung)in Maischen aus der Saccharometer-
anzeige und Refraktion bei 14°R. (17,5°C.).

| —2,000 Bal. | —-1,00° Bal. 0,000 Balling 1,000 Balling
T oo | aei | Gemischte o . Gemischte
= ’ Ma:s- Ma:s- Kax:toﬁ‘el- | Mans- | Kartoffel Mais- Kat:toﬂ'el- ! B{Iaxs- | Kartoffel-Mais-
) | maischen maischen maischen maischen | maischen usw.| Maischen ‘ maischen | maischen usw
pe] | : .
Mo [ I, N - _ )
,_:: b b a i b,w. i c NN __} »ﬁb { ¢
g | = = — - = IS PR P = e = le | -
ERIEF AN 842X |51 4R E4 S¥ | 54 2% Ez[éﬁﬁé SR 443
I RSl EICHE-Tl Il Lol i S - e iC 1 R0 |22 #2923 58] 23 | =7
|25 tade 2% @ | Z» jm° '2% |de | T+ | 3 =% |de° |Z% |de, 7% | S°
j ' | | |
25| 5,96 0,65| 4,56 1,00 4,06 1,33 | 3,16 1,50’ 3,61 | 1,41 | 2,66! 1,95 1,76( 1, 2,21 1 1,92

(3]
-

EREEBS88
-3
(=
[
(3]

85| 5,33 22| 83| 60| 93 72| 4,38 | 66 43) 25| 53
28| 7,11] 95{ 72| 33|52l 74 431‘ 83| 76| 178 81| 40 9
29| 50/1,05| 6,10| 44| 60| 87 701 94| 515 90 | 4,20 2,52| 3,30

© 5,08 2,05 53 ‘ 2,02 58 64 68

!
61 99) 56 | 3,04; 2,10 2,14

31 827 25 87| 66} 6,37) 14 J 471 16 92 14 97| 76] 4,07
32 65, 35| 7,25! 77 75, 27 27 | 6,30 | 26 | 535, 88 45
331 9,04/ 45 64 881 7,14! 40 6,24I 38 69 : 38 74| 3,00/ 84| 76 5,29 88
34 42, 55 8,02, 99 52| b2 62f 49| 7,07 ¢ 50 | 6,12] 12| 5,22| 88 67 99
35 81| 65 412,10 91| 64/ 7,01/ 60 46 62 51| 24| 61{3,00| 6,06 | 3,10

36 10,19, 75 79, 201 8,291 76 39 71 84 74 89, 36, 99| 12 44 21

37 58| 85} 9,18| 30 68| 88 78 82| 8,23 | 86 | 7,28 48| 6,38) 24 83 32
38 96; 95 56| 40{ 9,06(3,00| 8,16/ 93 61 98 66| 60/ 76/ 36| 7,21 43
39 11,35| 2,05 95, 50 45 12 55| 3,04 99 | 3,10 | 8,04| 72| 7,14 48 59 54

N

|

\

|

40| 73/ 15010,33! 60| 83| 24| 93 15 9,38:‘ 21 | 43| 84/ 530 60| 98| 65

411212 25 72‘ 701021/ 36| 931 25! 76| 32| 81| 96 91 70| 836| 76

42| 50| 35[11,10{ 80| 60| 48| 70| 35|10,15: 44 | 9,20 4,08 830| 80| 75| 87

43| 88/ 45| 48/ 90f 98! 60(1008 45 53| 55| 58 201 68 90! 913 o8

44 13,270 65| 87/300[11,37] 72| 47] 55| 92, 66| 97 32 9,07/400| 524,00
|
|

45| 65 65012,25) 10{ 75 84| 85 651,30 77 |10,35 44| 45/ 10| 90| 20
46 (14,04 75| 64| 20|12,14] 96 |11,24 7BJ 69| 88 | 74/ 56 84 20|1020| 31
47| . 42| 85[13,02) 30| 52|408| 62| 85[12,07; 99 [11,12] 68|10,22| 30| 67| 42
48! 81| 95| 41| 40| 91| 20(1201' 95! 46/ 410 | 51| 80l 61| 40|11,06! 53
4915,19/3,05] 79| 50[13,29! 32| 39/405 84| 20| 89 92 99| 50 4| 6s
50| 58 15(14,18! 60| 68 44| 78 15:13,23 | 30 12,28/ 5,0411,38| 60| 83| 75
51 56/ 70]14,06/ 56(13,16! 24' 61' 40 | 6| 16/ 76/ 701221 | 86
52 95/ 80| 45| 68, 55 33 99 50 [13,04 28'12,141 80| 59, 97
53 ‘ 1533 90| 84' 80| 93] 42:14381 60 | 43| 40 53] 90| 98| 508
54 724,00 |15,21| 92 14,31} 51 76| 70| 81 52| 9150001336 19
55 ‘504 70| 60 15,15’l 80 14,20/ 641330 09| 75| 30
56 16 {1508, ,69| 53: 90 | 58 76] 68 18)14,13) 41
57 \ 47, 718, 921500 | 97| 88 14,o7| 271 52| 52
58 ‘ 85 87! ! 15,35/ 6,00 45 36 90 63
59 | l ‘ 74 12| 84] 451529 | 74
60 | ! | ! 1522 54| 67! 85
Interpolationstafel /

/

Refraktometergrade: lo 050, 100 150,200, 250, 300 350, 400 450 50{0 550,600,650, 700 750,800, 8.)0 900,95

|
¢ | \ i | L [
! ! i [ I
Alkohol + | — 0,05 — 0, 10— 0 10; 0 15 — ;0 20/ — 20’ — 25’ ~ 0, 30 — 035 —
Rofraktion \ Bxtralct + | — 0,01 — 0,02 — 0,04 — 0,05 — 0,06 — 071 — lo,08] — 0,09 — 0. 10, —
Saccharome- {Alkohol — 0,070,140,210,280. 350, 420,490,560, 630,700 ,770,840,910,981,051,121,191,261,33
teranzeige

Extrakt + |0 030, 060, 090 120, 150 180 210,240,270, 300 330,360, 390 420,450,480,51 0,54 0,57
|

O I e e R L e I A I I R NN

spez. Gew., also dieselbe Saccharometeéranzeige auf- l Vergiirang und Refraktion besitzen. Bei gleicher

weisen, wird diejenige mehr Alkohol und Extrakt | Refraktion geht eine hdhere Saccharometeranzeige
enthalten, die eine hohere Refraktion besitzt, und | Hand in Hand mit einer Verminderung des Alkohol-
beide Maischen miissen denselben Alkohol- und ' gehaltes, eine niedrige mit einer Erhdhung.

Extraktgehalt haben, falls sie eine iund dieselbe 2. Aus derSaccharometeranzeige und
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Tabelle 1I (Fortsetzung).

Zur ardometrisch-refraktometrischen Bestimmung des Alkohols und
Extraktes (wirkliche Vergidrung) in Maischen aus der Sacchometer-

anzeige und Refraktion bei 14° R (17,5 C).

2,.000 Balling 3,000 Balling 4,00° Balling

& Kartoffel- Mais- Ka?f(?;:;::dt:is- Kartoffel- Mais- K:g'(zt?fil':lc-l}]vit:is- Kartoffel-| Mais- Kg-?:t;:(l:-r;v:eais-
;9_, maischen | maischen maischen usw. maischen | maischen maischen nsw. maischen | maischen maischen usw.
EE a _! b c a b ¢ 8 i b c
“5285|3%(8g B 85 (3% |35 3ridgl 37| dg |S%HganEs Iz

2T IEA RS |0 =0 | g9 1ES(£9 23588 x5 | g0 |23 §9 =23 |59 =35 | 572

IR TP |k %% [ m® 3R |k 2P R°] 2% (kR |SP R 2P E ] %% [\
25| 1,26/2,48| 0,36/2,30! 0,81 | 2,39 { l |
26/ 64 62| T4 44! 1,19 53 | 0,25 3,02 ! :
27(203 76 1,13 58] 58, 67| 63 16 . 0,18 | 3,09 ‘
281 41j 90: 51 71 96 80 | 1,01 30| 0,123,13, 56 22 ‘
291 80:3,04! 90 83| 2,35 93 40| 44| 50 27 ' 95 35 1 0,00/3,95
30| 3,18 18| 2,28 95 73| 3,06 78 58| 88 40 1,33 48 384,09
31| 57 32| 673,07 3,12 19 | 2,17 72| 1,273,520 72 61 77 23 l 0,32 | 4,06
32| 953,46 3,05 19 50 31 55 861 65 64 2,10 74 | L,15| 37 0,254,02 70 20
33| 4,34 60| 43| 31 89 43 934,00 2,04 76 49 87 54| 51 63\ 16| 1,09 34
34 72’ 72 82 43] 4,27 55 ]3,32 14 4% 88i 87 | 4,00 92| 65 1,02I 30 47 48
35| 5,111 84 4,20, 55 66 67 70, 28| 814,00 3,26 13 | 2,30 79 40 44 86 62
36, 49 96] 59 67| 5,04 79 | 4,09 42| 3,19 12 64 26 69] 93 79 58 2,24 76
37 88}4,08 97| 79 43 91 47 56| 58 241 4,03 39 | 3,07(5,07| 2,17, 73 63 90
38/ 6,26, 20: 5,36 91 81 | 4,03 86 70, 96 36 41 52 46) 21 56‘ 87| 3,01 | 5,04
39, 64 32| 74/4,03] 6,19 14 | 5,24) 84| 4,35 48& 79 65 84| 35 945,01 39 16
401 7,031 44! 6,13 15 58 25 63 98| 73 60 5,18 78 | 4,23| 49! 3,33 15 78 28
41 41} 56 51| 25 96 36 | 6,01 512} 512 70 56 91 61| 63 71 24/ 4,16 40
42| 80 68| 90| 35 17,35 47 40 26| 50, 80 95| 5,04 | 5,00{ 77 4,10 33 55 52
43| 8,18/ 80, 7,28 45 73 58 78| 40| 88 90 6,33 17 38| 911 48 42 93 €4
44| 57| 92| 67 55| 8,12 69 | 7,17, 52| 6,27)5,000 72 30 7716,05 87/ 51| 5,32 i
451 955,04 8,0q 65 50 80 550 641 65 10) 7,10 43 1 6,15/ 19| 5,25/ 60 70 £8 .
46| 9,34 16 \ 43 75 89 91 93| 76| 7,04 200 49 54 54| 34/ 63 69| 6,09 | 6,00
47 72 28: 82 85| 9,271 5,02 | 832 88: 42 30 87 65 92| 48| 6,02 78 47 11
48 10,11 40| 9,20, 95 66 12 7016,00| 81| 40| 8,26 76 | 7,30| 60| 40, 87 86 22
49| 49 52} 595,05 10,04 24 19,09 12| 819 50, 64 87 69, 72 79| 96 7,24 b
50, 88 64 97 15 43 33 47| 24! 58 60; 9,03 95 | 8,07! 84| 7,17/6,05 63 44
51311,26/ 76 /10,36 24 81| 44 86 36, 96 70| 41 | 6,09 46) 96, 56/ 14| 8,01 55
52| 64 88, 74/ 331119 54 110,24 48| 9,35 80| 79 20 847,08 94| 23 39 66
53(12,03/6,00 |11,13| 42 58 65 63, 60 73 90/10,18 31 | 9,23, 20| 8,33] 32 78 77
54 41 12 51 51 96 75 11,01‘ 72 10,12‘6,00 56 41 61| 32 71 41 9,16 88
55| 80 24| 90 60|12,35 86 40] 84| 50 09 95 52 110,00; 44 9,10, 50 55 99
56(13,18 36(12,28 69 73 96 78 96| 88 1811,33 62 38| 56, 48 59 93| 7,10
571 57| 48| 67, 78|13,12 6,07 [12,177,0811,27] 27¢ 72 73 77| 68 87 68 10,32 21
58| 95 60(13,05 87 50 17 55] 20| 65/ 36/12,10 84 {11,15| 8010,25 77 70 32,
59|14,34] 72, 43 96 89 28 93 32(12,04, 45 49 94 54| 92| 63 86| 11,09 43
60; 72/ 84| 826,05 14,27 | 39 13,32 44| 42 54 87705 9218,0411,02. 95 47 54
61 (15,11 96 14,20, 14 66; 50 70 56! 81 63/13,26 15 [12,30{ 16} 407,04] 86 65
62 497,08 59 22|15,04 61 114,09 68|13,19) 72; 64 25 69 28 79 13| 12,24 76
63, 88 20 97 3l 43 71 47/ 80| 58 81|14,03 35 |13,07| 4012,17, 22 63 87
64 115,36 39 81 82 86; 92 96 90| 41 45 46| 520 56, 30/ 13,01 98
65 .14 48 15,24‘ 8,04 14,35 99 79 55 84| 64 94 39 39| 8,09
66 P 63 16| 737,08/1518, | 66 |14,23) 7613,33 47, 78| 20

Refraktion einer ganz oder noch nicht
vollstindig vergorenen Maische lafBt
sich sofort, rasch,sicherund geniigend
genau der Alkoholgehalt und die wirk-
liche Vergirung (Extrakt) ermitteln. Die
ganze Bestimmung erfordert zu ihrer Ausfiihrung
nur wenige Minuten, ist somit nicht nur im Labo-
ratorium, sondern auch an Ort und Stelle, also in
der Brennerei selbst mit Leichtigkeit auszufithren.

Neben ihrer Zuverlissigkeit ist die ardometrisch-

refraktometrische Methode der Maischuntersuchung
als die einfachste und schnellste unter den bis jetzt
verfiigbaren zur Bestimmung der Zusammensetzung
‘einer Maische, zur Ermittlung ihres Alkohol- und
Extraktgehaltes, zu bezeichnen.

3. Bei Untersuchung von Maischen im Betriebe
selbst bietet die Bestimmung der Refraktion allein
gute Dienste, insbesondere zur Verfolgung des Fort-
schreitens der Vergirung. Die Refraktion einer gi-
renden Maische befindet sich in steter Abnahme.

88e
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Zusa.mmens'tellung von Untersuchungsresultaten.

3 ; . | . rak ! ! '
i ;‘S'wcharo‘ R:lf;zk- 4;1(1)1'(‘)1;21 Alknhol } ! :f::;rzlzs J (v::i:;:(ll?l‘l:e (fxxr']'dwlge Refrak- ] Refraktion
= meter- (Zei8) | Destil Vol.-% iDifferenz Alkohol. (Vergarung) Vergirung) Dxﬂ’elenzl tion des der Maische
& § anzeige | g5 lations. |  Dach in % destil- geﬁpmdelt nach in % |Eytraktes Perechnet
Zm (Balling) | 175 C ‘ methode [T2belle L lates : (Balling) Tabelle 11 ‘R (r+ri-16
=g, | i (Balliug) .
A. Maismaischen.
1| —1,05 | 48,75 { 13,80 | 13,76 | —0,05| 34,70 3,30 3,45 +0,15{ 28,65 48,35
2| +0,35 | 46,90 ; 11,20 | 11,20 | +0,00 | 30,70 3,95 4,07 40,12 | 30,70 46,40
3! 40,10 | 46,20 ; 11,40 ; 11,20 | —0,20 | 30,75 3,85 3,83 —0,02 | 30,10 45,85
.3 +1,30 | 53,00 | 12,10 | 12,10 |+ 0,00 | 32,20 5,20 5,08 —0,12 | 35,30 52,50
3, +0,05 | 51,40 | 13,20 | 13,25 | 0,05 33,25 4,25 4,32 +0,07 | 32,70 50,95
3: 40,50 | 47,20 | 11,10 | 11,00 | —0,10| — — 4,17 — — —
3 +0,05 | 51,90 | 13,30 | 13,45 ! +0,15| 33,40 4,50 4,37 -—0,13 | 33,00 51,40
3] —0,05| 47,60 | 11,80 { 11,90 ;40,00 31,45 3,85 3,89 +0,04 | 30,60 47,05
3, —0,20 | 47,00 | 12,00 | 11,90 | —0,10| 31,75 3,65 3,713 +0,08 | 29,70 46,45
3 —0,25 ]| 46,20 | 11,70 | 11,70 | +0,00 | 31,00 3,56 3,55 10,00} 29,70 45,70
4. 40,40 | 47,80 | 11,50 | 11,35 —0,l5| 31,50 — 4,18 — — —
5! 40,15 | 48,60 | 12,10 | 12,00 | —0,10| — — 4,11 — — —
6 —0,40 | 43,60 | 11,00 | 10,85 | —0,15 30,60 3,30 3,28 —0,02 | 27,80 43,40
7' 40,60 | 47,20 | 11,10 | 11,00 | —0,00| — — 4,17 — — —
8| +2,40 | 54,30 | 10,90 | 11,05 | 40,15 30,10 — 5,80 — — —
9 —0,30 | 51,80 | 13,80 | 13,90 | 40,10 | 34,70 4,10 4,15 40,05 31,70 51,40
101 —0,25 | 46,60 | 11,70 | 11,80 | +0,10! 31,75 3,70 3,66 —0,04 | 29,50 46,25
11 ' —0,75 | 45,30 | 12,20 | 12,00 | —0,20 | 32,05 3,20 3,20 + 0,00t 27,90 44,95
12' +1,50 | 49,60 | 10,50 | 10,50 | +0,00| 29,90 4,85 4,85 +0,00 | 34,40 49,30
13- 41,00 | 44,00 9,20 9,10 | —0,10| 27,20 4,00 4,00 +0,00 | 31,30 43,50
14 40,20 | 47,50 | 11,30 | 11,50 | 40,20 31,25 3,90 3,90 +0,00 | 31,00 47,25
15 L 40,90 | 40,80 8,10 ; 8,00 | —0,10; 26,25 3,65 3,65 +0,00: 29,70 | 40,95
16 ° —0,10 | 49,50 | 12,90 J 12,76 ‘—0,15 33,05 4,00 4,05 +0,05! 31,00 | 49,05
17 —0,90 | 44,30.| 11,70 ' 11,80 | +0,10| 31,55 3,10 | 3,10 +0,00]| 27,55 ! 44,10
B. Gemischte Maischen aus Kartoffeln und Mais.
18! 0,30 | 50,20 = 12,90 | 12,90 | +0,00| 33,40 4,40 4,50 +0,10; 31,60 J 50,00
19 1,26 « 52,60 | 12,40 { 1245 | +0,05| — 5,20 — '\‘ _ -
20 0,70 | 46,40 | 10,80 ' 10,85 | 40,05 | 29,90 4,35 +0,15: 31,10 46,00
21 0.65 : 46,40 | 10,60 | 10,40 | —0,20 30,20 ’ 4,32 — 30,80 46,00
22 0,10 ] 41,45 9,80 9,80 | 40,00 28,55 3, 25 P34 +0,19 | 27,50 41,05
C. Maische von PreBhefefabriken.
23, 1,10 29,80 3,90 3,90 | +0,00! 20,00 280 @ 2,59 -—0,21 | 25,20 30,20
24! 1,15 29,45 3,90 3,75 | —0,15 | 20,00 2,80 2,57 —0,23 | 25,00 30,00
25| 1,40 | 30,00 | 3,50 | 3554005 — | — ! 279 | — — —

4. Die ardaometrisch-refraktometrische
Untersuchung der aus den Maischen durch
Verjagen des Alkohols und Auffiillen auf
das urspriingliche Volumen gewonnenen
Extraktes gestattet einen tieferen Ein-
blick in die Zusammensetzung desselben.
Das Vorhandensein von girungsfihigen Stoffen,
ein fehlerhaft durchgefiihrter Dimpf- oder Maisch-
prozeB, die Art des zur Herstellung der Maische
verwendeten Rohmaterials — zur Beantwortung
aller dieser Fragen gibt die ebenso einfache, wie
zuverlissige Untersuchung des Maischextraktes
allein mit dem Saccharometer und Eintauchrefrakto-
meter gewichtige Anhaltspunkte, und macht somit
eine eingehende, viel Zeit und Arbeit raubende
chemisch-mikroskopische Untersuchung, die nur im
Laboratorium, nicht aber im Betriebe selbst aus-
gefiihrt werden kann, in den iiberaus meisten Fillen
uberflissig.

5. Durch die ardometrisch-refrak-

tometrische Untersuchung des End-
produktes der Spiritusfabrikation —
des Rohsprits8)—lgBtsich der Grad der
Verunreinigung derselben in einfach-
ster Weise feststellen. Diese Voruntersuchung
von Rohspriten wird in den iiberaus meisten Fillen
zur Beaptwortung der Frage geniigen, ob das zur
Untersuchung vorliegende Produkt wesentlich ver-
unreinigt ist, ob die Verunreinigung in den bei
der Giarung entstehenden Nebenprodukten ihre
Erklirung findet, oder aber die Ursache sich auf
das Vorhandensein anderer Extraktivstoffe anorga-
nischer oder organischer Natur zuriickfiitbren JaBt.

6. Die grofie Genauigkeit und Zuverlassigkeit

8) Die Ermittelung des Alkohols in Alkohol-
Wassermischungen mit dem Eintauchrefrakto-
meter unter Zugrundelegung der Alkoholtabelle
von Wagner ist nicht weniger einfach und zu-
verlissig als die Gehaltshestimmung mit dem
Alkoholometer.
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der Extraktbestimmung auf optischem Wege mit
dem ZeiBschen Eintauchrefraktometer ist einer
Methode zur Bestimmung des Stérkewertes im Mais
aus der unter ganz bestimmten Voraussetzungen er-
mittelten Extraktausbeute zugrunde gelegt?). Die
Arbeitsweise besteht darin, daB man 5 g des fein-
gemahlenen Maises unter Vermeidung des Hoch-
druckes in angegebener Weise verfliissigt und ver-
zuckert, auf 100 cem auffiillt, filtriert und im Fil-
trate den Extraktgehalt mit dem Eintauchrefrakto-
meter in einfachster Weise ermittelt. Diese Arbeits-
weise macht somit die bei der gegenwirtigen Me-
thode so ldstige Inversion mit Salzsdure und die
nicht weniger umstindliche Bestimmung des Zuckers
mit Fehlin gscher Losung vollstindig tiberfliissig.
Der auf beschriebene Weise erhaltene ,,scheinbare‘
Starkewert,' sowie der ,,wirkliche*, Stirke- und Al-
koholwert sind in einer beigefiigten Tabelle zu
finden. Das Resultat der Untersuchung kann
innerhalb 56 Stunden bekannt gegeben werden!?).

Beitriige zur Siliciumbestimmung

im hochprozentigen Ferrosilicium.

Von Geore Preuss, Gelsenkirchen-Schalke.
(Eingeg. 12./1. 1910.)

In der Zeitschrift Stahl und Eisen vom 15./3.
1905, S. 334, fand ich einen Artikel iiber Silicium-
bestimmung im hochprozentigen Siliciumeisen. Es

handelt sich bei dieser Methode um den AufschluB
eines 50%jigen Ferrosiliciums im’ Nickeltiegel mit-
tels kieselsivrefreien Kaliumhydroxyds. Da am
Schlusse dieses Artikels erwahnt wurde, da sich
leider nur der Versuch beim 509%igen Ferrosilicium
ausfithren lassen konnte, da kein anderes zur Ver-
fiigung stand, auch ich in den weiteren Zeitschriften
von Stahl u. Eisen keine Versuche dieser Methode
mehr vorfand, brachte ich folgende Siliciumbestim-
mungen zur Ausfithrung: Es kamen zur Unter-
suchung 25-, 50-, 75- und 909%iges Ferrosilicium,
sowie ein Siliciumcarbid. Das Material wurde im
Achatmdorser bis zur Mehlfeinheit zerrieben. Als
AufschluBmaterial diente erstens: Eine Mischung
von ca. 10 g Natriumkaliumcarbonat und 0,56 g
Natriumsuperoxyd, untermischtmit 0,5 g Ferro-
silicium im Platintiegel. Zweitens: 0,5 g Silicium-
eisen bedeckt mit ca. 10 g Kaliumhydroxyd (puriss.
SiO, frei), welches in ganz kleinen Stiickchen zer-
stoBen wurde, im ca. 100 ccm fassenden Nickel-
tiegel. Man erwidrmt, um jedes Spritzen zu ver-
meiden, den bedeckten Tiegel mit ganz kleiner
Flamme ca. 20 Minuten, darauf 20 Minuten stark,
und ein guter AufschluB ist erreicht. Nach dem Er-
kalten legt man den Tiegel mit Deckel in eine Kasse-
rolle und iibergieBt denselben mit warmem Wasser,
worauf sich bei weiterem Erwirmen die Schmelze
aus dem Tiegel glatt herauslost. Die Fliissigkeit in
der mit einem Uhrglase bedeckten Kasserolle wird
angesiuert und zu trocken verdampft. Beide
Methoden erfordern ein zweimaliges Eindampfen,
wie aus angefiihrten Resultaten ersichtlich.

Proben | 259, j 50%, F sy, | 90% Siliciumcarbid
ey l |
S48 1 \ 27,29 | 5520 ‘ 76,13 } 89,05 54,18
glEg I ‘ 0,65 0,78 : 0,92 | 1,33 0,65
= Rt ) | i
< P
5| Sigme 27,94% 5598% | 71,05% 90,38% 54,83%
&
2 X 27,57 ! 54,71 [ 75,76 88,45 ( 53,94
@ Bl
z|®g I 0,56 ’ 113 ‘ 1,15 1,57 1 0,94
o =] |
7 | Summa 28,139 } 56,84% | 76,91%, ] 90,02%, 1 54,889

Da die Werte der beiden Methoden eine gute
Ubereinstimmung zeigen, auch der Nickeltiegel bei
zahlreicher Anwendung kaum angegriffen wird, so
wire die AufschlieBung mittels Kaliumhydroxyds
im Nickeltiegel, wo viel hochprozentiges Silicium-

9) Chem.-Ztg. 1908, Nr. 14 u. 15.

10) Vorliegende Untersuchungen wurden zum
groBten Teil im brennereitechnischen Institute fiir
Bayern (Weihenstephan) ausgefiihrt. Ich kann nicht
umhin, dem Vorstande des Institutes, Herrn Prof.
Dr. M. Biicheler, fiir die freundliche Uber-
lassung des umfangreichen, vielseitigen Unter-
suchungsmaterials, fir das Entgegenkommen und
Interesse auch an dieser Stelle meinen innigsten
Dank auszusprechen.

eisen zur Untersuchung gelangt, sehr zu empfehlen
und eine enorme Ersparnis an Platintiegeln erzielt.
Beim 109%igen Ferrosilicium empfiehlt sich
folgende Methode: 0,5 g Siliciumeisen werden in
einem Becherglaskolben unter Zugabe von 10 g
Kaliumchlorat und 100 ccm konz. Salzsiure eine
Stunde auf einer Dampfplatte oder im Sandbade
bei ca. 100° erwirmt, darauf in eine Kasserolle
ibergefiihrt und eingedampft. Da die Kieselsdure
aber, obwohl sie rein weiB3 erscheint, doch stets 0,5
bis 1,59% zu hohe Werte gibt, miiBte danach ein
Aufschlufl mit Kalium-Natriumcarbonat im Platin-
tiegel oder ein solcher mit Kaliumhydroxyd im
Nickeltiegel erfolgen. Ein zweites Eindampfen der
Flissigkeit ist auch hierbei erforderlich. [A. 8.}




