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als bei den Tiirmen, die mit einem Geriist versehen sind. Trotzdem
empfiehlt sich die Anwendung dieser Konstruktion nur in solchen
Fillen, wo es sich um die Verarbeitung fluorfreier Gase, die die
Steine wenig angreifen, handelt. Andernfalls wiire bei einem vollen
Ausrdumen des Glovers, das beim Rosten von Zinkblende alle paar
Jahre gemacht werden muB, zunichst jedesmal ein umstindliches
und kostspieliges Abfangen des Bleimantels erforderlich. Der

Glover (d =3m, 2 =9,02m)

machte mit seinem Inhalt
oy von 63 cbm 3,4 9%, des Kam-
y =7 merraumes aus. Das System
besaB zwei Gay-Lussacs;
sie’ sind mit 150 cbm zu
veranschlagen, was 8,19,
des Kammerinhaltes ent-
spricht. Davon entfielen
Seo 3,89, =70 cbm auf den
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Sog0 f ¢ ersten Turm (d = 2,8, &
- : = = 11,4 m); der zweite Gay-
— = Lussac (4 X 5 x 12m)diente

gleichzeitig noch zwei ande-
ren Systemen. Von seinem
Inhalt von 240 cbm wird
daher nur !/; in Anschlag
gebracht. Diese Berech-
nung erscheint um so eher
| zuliissig, als die beiden an-
deren Systeme gut 2%/, der
Gesamtgase in den Zentral-
Gay - Lussac  entsandten.
Da auch die Zusammen-
setzung und Herkunft der
n Gase nicht unwichtig sind,
a4 seien diese ebenfalls niher
bezeichnet. Der groBere
Teil der schwefligen Saure
stammte von einem Maletra-
Feinkiesofen, der tiglich
6000 kg Rio-Tintokies ver-
o arbeitete. Den Rest er-
:l. zeugte ein Stiickkiesofen
mit einer Beschickung von
\ 4500 kg. Ein fiir beide Ofen
' gemeinsamer schmiedeeiser-
! ner Ventilator (von Schiele,
Frankfurt) mit zwei Saug-
stutzen driickte die gegen
7 Vol.-9, schweflige Siure
enthaltenden Gase dem
Glover zu, in den sie mit
500° eintraten. Um den
Zug im System zu verstir-
ken, stellte ich zwischen
demersten und Zentral-Gay-
Lussac noch einen zweiten
Ventilator aus Hartblei auf. Er diente gleichzeitig fiir die beiden
anderen schon genannten Systeme. Die GleichmiBigkeit ist das
A und O jeden Schwefelsiurebetriebes; diese Forderung erstreckt
sich nicht nur auf die Zusammensetzung der Gase und den Zug,
sondern vor allem auch auf den Umlauf der Siure und die Zugabe
von Salpetersiure. Die Kontrolle der zirkulierenden Siuremengen
wurde durch Einrichtung von MeBkisten erleichtert. Obwohl nicht
an diesem System ausprobiert, sei bei dieser Gelegenheit eine Ein-
richtung fiir die Zufilhrung der Salpetersiure beschrieben, wie ich
sie mehrfach mit gutem Erfolg angewandt habe. Im allgemeinen
ist wohl die Verwendung des Mariotteschen Topfes fir den
regelmiBigen Zulauf der Salpetersiure iiblich. Ich ersetzte diesen
durch ein DruckfaBl mit Standglas und MeBskala, das an einer leicht
zugiinglichen Stelle der Druckanlage aufgestellt, und in dessen
Druckleitung neben dem DruckfaB ein Regulierhahn eingeschaltet
wurde. AuBerdem war ein Reduzierventil in der Druckluftleitung
vorgesehen, das den gleichen Druck und damit auch ein gleich-
miBiges AusflieBen der Flissigkeit gewilhrleistete. Man konnte
nun jederzeit, ohne erst auf den Turm steigen zu miissen, bequem
beobachten, ob die Abnahme in dem Fliissigkeitsstandglas der auf-
sugebenden Menge an Salpetersiure entsprach. (Schlug folat.)
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Fig. 2.

Bemerkungen zur Melassebrennerei.

Von Dr.-Ing. ErNsT GALLE.
(Eingeg. 16./11. 1917.)

Durch die zahlreichen Veroffentlichungen der Kriegsjahre iiber
Verwendung der Melasse als Zumaischmaterial fiir landwirtschaft-
liche Brennereien angeregt, sei es mir vergonnt, auf Grund mehr-
jabriger Erfahrungen in einer der groften Melassebrennereien Oster-
reichs (Jahresproduktion 100000 Hektoliter Alkohol), einige Betriebs-
erfahrungen aus dem Gebiete der Melassebrennerei zu veréffent-
lichen.

Bekanntlich versteht man unter Melasse dic Mutterlauge der
Zuckerfabriken und unterscheidet demzufolge Rohzucker- und
Raffineriemelassen; die nach dem Strontianitverfahren sich ergeben-
den, sogenannten Restmelassen sollen hier nicht in den Kreis der
Betrachtungen gezogen werden, da Osterreich keine Entzuckerungs-
anlage besitzt und demgemiB auch mir keinerlei Erfahrungen iiber
die Verarbeitung dieser Restmelassen bekannt sind.

Fiir den Kauf der Melasse sind die Usancen der Zuckerborse
mafBgebend; jedenfalls tut aber der Brenncreileiter gut daran, sich
im Interesse einer geregelten Garfilhrung von der rein polarimetri-
schen Zuckerbestimmung unabhingig zu machen. Wenn nach
Stammer die normale Melasse 509 Zucker, 309, Nichtzucker
und 209, Wasser enthiilt, so besteht doch zwischen den einzelnen Me-
lassen verschiedener Herkunft ein bedeutender Unterschied betreffs
Ausbeute an Alkohol aus polarimetrisch ermitteltem, gekauftem
Zucker. Einen wichtigen Faktor bildet hierbei sowohl der Raffinose-
als auch der Salzgehalt der Melassen.

Die Raffinose (Melitriose), CygHy;044, 5 H;O, findet sich nament-
lich in den Riiben regenreicher Spitsommer und Herbstjahre und
gelangt dann naturgemiB in die Melassen. Die Bestimmung nach
Clerget ergibt oft Gehalte derMelassen von iiber 29, Raffinose; da
nun Raffinose bei Mengen unter 29, als Rohrzucker bezahlt, Raf-
finose aber unter normalen Verhiltnissen nicht vergoren wird,
ergeben sich fiir derartige Melassen schlechte Ausbeuten, wenn man
die Ausbeute nicht auf Clergetzucker rechnet. Die oft empfohlene
Vergirung der Raffinose durch Bierhefe ist in diesem Falle wohl das
einzige der technisch anwendbarcn Hilfsmittel, um die Ausbeute
zu einer normalen zu gestalten. Da bei der Inversion der Raffinose
beim GérprozeB als Endprodukte Galaktosc und d-Glucose entstehen,
tritt bei Verarbeitung derartiger Melasten unter gewissen Bedingungen
leicht Schleimgdrung ein, wobei sich schleimige, dextrinartige Sub-
stanzen bilden.

Wihrend also Raffinose infolge Nichtvergirbarkeit oder Schleim-
garung schlechte Ausbeuten gibt, ist ein allzugroBer Salzgehalt oder
der Gehalt der Melasse an gewissen Salzen mit die Ursache
der Schwergirigkeit der Melassen. Der Quotient der Melassen

(Zuckergehalt x 100) | . . -
mm;d—e) gibt im allgemeinen einen Anhaltspunkt iiber

den Salzgehalt der Melassen: Je griBer der Salzgehalt, desto hohere
Quotienten und umgekehrt. Inwieweit die verschiedenen Salzc
garungshemmend oder gérungsforderndsind, hat Rosenblat t( Angew.
Chem. 30, I, 23 [1917] untersucht. Jedenfalls hat sich in der Praxis er-
geben, daB namentlich salpetrigsaure Salze und Fettsduren selbst sehr
stark girungshemmend, in groSeren Mengen garungsauthaltend wir-
ken. GroBere Salzmengen, welcher Art immer, haben dieselbe Wirkung.
Aus beiden Griinden ist auch, wenn tunlich, ein Zusatz von Natrium-
sulfat, das hiufig iiberdies Salpeter- und salpetrige Siure enthilt,
zur Neutralisation der Melassen zu vermeiden (Angew. Chem. 30, I,
172[1917]). Was nun das vielumstrittene Verfahren des Vereins deut-
scher Spiritusfabrikanten zur Gewinnung von Hefe aus Zucker
und Mineralsalzen anbelangt, sei mir die Bemerkung gestattet, daB
in mehreren mir bekannten Melassebrennereien bereits seit 2 Jahr-
zehnten zur Erzielung kriftiger Hefen den Hefemaischen Am-
monphosphat zugegeben wurde, wobei man allerdings die Wirkung
der Phosphorsiure zuschrieb. Jedenfalls sind deshalb die Priori-
titsangpriche Marbachs nicht unbedingt zu nchmen (Angew.
Chem. 30, II, 49 [1917)]).

Es ist nun fiir den Brennereileiter unumginglich notwendig, sich
gleich beim Eintreffen der Melassen iiber deren Girfihigkeit zu in-
formieren und dementsprechend die Melassen getrennt einzulagern,
nachdem die Vorschlige, Melasse auf Grund von Girproben zu
kaufen und zu bezahlen, leider nicht durchzudringen vermochten.
Sehr gut hat sich hierzu folgendes Verfahren bewihrt: Nach dem
Ergebnis der direkten Polarisation wird des einer Menge von 42 g
Zucker entsprechende Melassequantum abgewogen, mit 300 ccm
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Wasser verdiinnt und mit Normalschwefelsiure neutralisiert; sodann
werden weitere 3 com Normalschwefelsiure zugegeben, sowie 30 ccm
ciner auf 7 Saccharometergrade vergorenen - Laboratoriumshefe.
Dieser Angatz wird in einen Erlenmeyerkolben gegeben, der mit
einem mit konzentrierter Schwefelsiure beschickten Ha yd uckschen
Giraufsatz verschlossen und gewogen wird. Sodann stellt man die
Apparatur in ein auf 24° R. gehaltenes Wasserbad und nimmt sie
nach jc 6 Stunden zur Wigung heraus. Eine gute Melasse muB nach
6 Stunden 0,5 g CO,, nach 12 Stunden 1,5 g CO, und nach 18 Stunden
mindestens 4 g COy entwickelt haben. Gute Melassen diirfen ferner
nicht stark alkalisch und nicht stark schiumend sein. Folgende
Tabelle gibt ein Bild fiir die Klassifikation der Melassen.

Alkalitt Cramm €04 in Melasse fiir
bis 4 ccm 4—6 g Hefe u. Vorgirbott.
5—8 com 3—tg " dor Bottiche.
ither 8 ccm 1{ weniger als 3 g de31: g;ittti;z}le

Unter Alkalitit sind die zur Neutralisation von 100 g Melasse
verbrauchten Kubikzentimeter Normalschwefelsiure verstanden.
Nach dieser Skizze werden die Melassen in 3 verschiedenen Be-
hiltern gelagert und der Verarbeitung zugefithrt. Als erwihnens-
wert sei hier angefiihrt, daB linger lagernde Melassen viel leichter
vergiiren als frische Melassen.

Hat man in einzelnen Melassen Fettsiuren oder salpetrige Saure
durch die entsprechenden analytischcn Reaktionen gefunden, dann
lagere man diese Melassen ganz gesondert und verwende dieselben
nur in kleinen Mengen zum Mitauffilllen des letzten Drittels der
Hauptgirbottiche.

Saure Melassen sind nach den Usancen der Osterreichischen
Zuckerbérse nicht lieferfahig. Leider kommt es hie und da doch
vor, daB in «Zuckerfabriken Melassen in saure Girung iibergehen
(Essigsiiure und Buttersiuregirung), in der Zuckerfabrik mit Soda
oder Kalk alkalisch gemacht und dann geliefert werden. Jedenfalls
geben dicsc Melassen bei der Géarprobe das typische Bild einer schlep-
penden Girung; bei der Destillation der mit Wasser verdiinnten
und mit Schwefelsiure stark sauer gemachten Melasce weist man im
Filtrat leicht die fliichtigen Fettsiuren nach. Derartige Melassen
sind, um Zuckerverluste zu verhindern, tunlichst rasch zu ver-
arbeiten.

Ebenso wie in der Brauerei ist auch fiir die Melassenbrenncrei
cin den Eigenschaften eines guten Trinkwassers entsprechendes
Wasser zum Maischen zu verwenden. Auf alle Fille macht sich bei
Verwendung von FluBwasser die Einrichtung einer Kliranlage
(Kiesfilter) bezahlt, da man sonst hiufig, namentlich nach Regen-
giissen, Stérungen im Giirbetriebe ausgesetzt ist.

Was nun dic Hefe anbetrifft, hat man zu unterscheiden, ob nach
dem Verfahren von Jacquemin oder Effront gearbeitet wird.
Wihrend fiir das niit angesiauerten Melassemaischen arbeitende Ver-
fahren nach Jacque min die Hefefiihrung ganz analog der Kartoffel-
brennerei vor sich geht, beabsichtige ich, hier das Effrontsche Gér-
verfahren zu beschreiben. Nicht nur dadurch, da8 sich bei diesem
die Betriebshefcfithrung wesentlich einfacher gestaltet, unterscheidet
es sich vom Jacqueminschen Verfahren, sondern es gibt auch
héhere Alkohol- und Kaliumcarbonatausbeuten; ferner sind wesent-
liche Dampfersparnis infolge Nichtkochens der Melasse und gute
Vergirung auch mindcrer Melassen charakteristisch fiir dieses
Verfahren.

Bekanntlich arbeitet Effront mit ciner an FluBsdure gewshnten
Hefe und setzt den alkalisch belassenen Melassen Harzseife zu. Da-
durch hat man erstens einc durch die Gewshnung an FluBsiure auch
gegen salpetrige Siure bedeutend widerstandsfihigere Hefe. Zweitens
neutralisiert man durch die alkalische Melasse bei infizierten Me-
lassen wihrend der Garung sich bildende Fettsiuren, die als Kalk-
salze ausgeschieden werden.

Was nun die Heferasse anbelangt, eignet sich zur Gewdhnung
an FluBsiure am besten die Heferasse XTI des Institutes fiir Girungs-
gewerbe in Berlin. Gut tut man daran, neben dieser noch eine
gleichfalls an ¥FluBsiure gewothnte Tokayer Weinhefe zu fithren,

welche beiden Rassen man im Betrieb gemischt verarbeitet. Ver-
suche, als dritte Hefe zur Vergirung raffinosehaltiger Melassen
eine Bierhefe an FluBsiure zu gewdhnen, haben kein besonderes
Resultat gezeitigt. Es empfiehlt sich vielmehr, bei Verarbeitung
stark raffinosehaltiger Melassen Bierhefe einer gut arbeitenden
Brauerei direkt in den Girbottich zuzufiigen.

Die Laboratoriumshefefilhrung gestaltet sich nun wie folgt:
Man wihlt ein groBeres Quantum (etwa 10 kg) einer guten Melasse.
neutralisiert mit Schwefelsiure und verdiinnt mit Wasser auf
38° B&.  Diese in einer Flasche befindliche Melasse wird nun gut
gekocht, abkiihlen gelassen und nach 48 Stunden nochmals auf-
gekocht. Man nimmt nun 170 ccm dieser
Melasse, versetzt mit 70 ccm Normal-
phosphorséure, 10 ccm FlufBséure (von
welcher 10 ccm 2 cem Normalnatron-
lauge entsprechen), sowie 25 ccm einer
Harzseifenlésung des Betriebes!) und
fiillt mit destilliertem Wasser auf 1000 ccm
auf. Dic so erhaltene Maische spindelt
13 Saccharometergrade, und es brauchen
100 ccm derselben zur Neutralisation
4 ccm Normallauge. Zu dieser in einer
2 1-Flasche befindlichen Maische gibt man
60 ccm einer auf 7 Saccharometergrade
abgearbeiteten, an FluBsiure gewohnten
Reinzuchthefe, verschlieBt mit einem
Stopfen, wie nebenstehende Skizze zeigt,
und stellt in ein Wasserbad von 15°R
unter AnschluB an die mittels Koks-
Schwefelsaure-Wattefilter steril gemachte
PreBluft. Man laBt alle 2 Sekunden eine Luftblase durch die
Maische treten. Nach 24 Stunden ist die Maische auf 7 Saccharo-
metergrade vergoren; man stellt nunmehr mit dieser Mutterhefe
nochmals 1 Liter Maische an. Die verbleibende Mutterhefe ver-
mehrt man bis auf 10 Liter im Laboratorium und im Betriebe
weiter auf 500 Liter. Hat man 500 Liter Mutterhefe, teilt man
diese in 3 Teile: Ein Drittel benutzt man zum Anstellen einer
Maischemenge (analoger Zusammensetzung wie die Laboratoriums-
maische) von 5 hl, zwei Drittel zum Anstellen einer Maischemenge
von 7hl. Auf diese Weise erhalt man 7 hl Mutterhefe nach bei-
liufig 72 Stunden vom Anstellen der ersten Mutterhefe an ge-
rechnet und 5 hl nach 76 Stunden; diese beiden Hefemengen
dienen nunmehr zum Anstellen der Vorgirbottiche.

Das Anstellen der Vorgarbottiche (3 Bottiche je 110 hl) geschieht
in der Weise, daBl man am besten durch Mischen der Hefemelasse
mit Wasser iiber eine Mischeprouvette unter ZuflicBenlassen von 85 1
Harziosung (4 Bé.) und 101 NormalfluBsiure unter Beigabe von
80 viel Phosphorsgure (I : 1), daf 100 com der Meische zur Neutra-

" lisation 4 ccm Normallauge brauchen, 45 hl einer 13 Saccharometer-

grade starken, 17°R warmen Maische im Vorgiirbottich Nr.1 herstclit.
Zu dieser Maische 1iBt man nunmehr die 7 hl der auf 7 Saccharo-
metergrade abgearbeiteten Mutterhefe zuflieen und iiberlift das.
Ganze der Garung unter stindigem Liiften. Nach 4 Stunden stellt
man mit der inzwischen reif gewordenen Mutterhefe von 5 hl ganz
analog den Vorgirbottich Nr. 2 an. Nach 10 Stunden ist Nr. 1 auf
7 Saccharometergrade abgegoren; man stellt mit 5 hl dieser Mutter-
hefe Vorgirbottich Nr. 3 an. Die restlichen 45kl fillt man mit
Wasser und Melasse auf 90 hl an, und dieser fertig bemaischte Vor-
giatbottich hat beim Anstellen 10 Saccharometergrade bei 20°R.
Er wird weiter geliiftet, ist nach 3 Stunden auf 8 Saccharometer-
grade abgegoren und dient zum Anstellen des Hauptgirbottichs
(8 Bottiche je 400 hl).

Der Hauptgirbottich selbst wird durch etwa 12 Stunden angefiillt,
durch Zugabe von Maische mit 17, 21, 24, 26 Saccharometcrgraden,
bei einer durch die Temperatur der zuflieBenden Maische regulierten
Gartemperatur von 24 bis26° R. Ein Uberschreiten der Gartemyperatur
ist durch Wasserkiihlung zu vermeiden, da sonst die auch von H. Zik-
kes (Angew. Chem. 30, I, 23[1917]) beobachtete Degenerierung der
Hefe eintritt. Bei gut girenden Melassen ist der Hauptgérbottich nach
weiteren 12—14 Stunden auf rund 6 Saccharometergrade abgegorem
und reif. (Schlu folgt.)

1) Hergestellt durch sechsstiindiges Kochen von 100 kg Harz
mit 20 kg Atzkali in 500 1 Wasser und Verdiinnen mit Wasser auf
4° Bé.
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Die Carbonathéirte des Wassers wird in folgender Weise
ermittelt: 100 ccm Wasser werden mit 2 Tropfen Methylorange-
lésung versctzt und mit 1/,o-n. Schwefelsiure oder Salzsiure titriert,
bis die gelbe Farbe in schwach Rot umgeschlagen ist. Die ver-
brauchten cem an Saure, it 2,8 multipliziert, ergeben die Carbonat-
hirte in deutschen Graden. Da fiir die Bestimmung der Gesamt-
hirte auch 100 ccm Wasser verwendet werden, so empfiehlt es sieh,
zuerst die Carbonathdrte zu bestimmen und dicselbe Probe dann
gleich fir die Bestimmung der Gesamthirte zu benutzen.

Die Magnesiahidrte wird nach e¢inem Verfahren von
Froboesc?), welches von mir modifiziert worden ist, bestimmt:
100 cem Wasser werden mit 2 Tropfen Methylorangelosung ver-
setzt und mit 3/;-n. Salzsiure oder Schwefelsdéure neutralisiert, bis
die Farbe in deutlich Rot umgeschlagen ist, und dann 10 Minuten
gekocht. Dann werden 5 cem eciner gesittigten Natriumoxalat-
lésung (3%, ige Losung) hinzugefiigt und damit noch ganz kurze
Zeit (1—2 Minuten) gekocht. Nach dem Abkithlen wird 1 cem
194 ige Phenolphthaleinlosung zugesetzt, und mit 1/,4-n. Natronlauge
der Phenolphthaleinneutralpunkt cingestellt. Die schwache Rotung
wird mit einem Tropfen 1/ -n. Siure wieder bescitigt und dann die
Titration mit Palmitatlosung vorgenommen, bis cine deutiiche Rot-
farbung eingetreten ist. Die verbrauchten cem an Palmitatlésung,
mit 2,8 multipliziert, ergeben die Magnesiahirte in deutschen Graden.
Ist der Magnesiagehalt des Wassers sehr gering, so empfichlt cs
sich, 200 cem Wasser fiir die Bestimmung zu nehmen. In diesem
Falle ergibt sich dic Magnesiahdrte durch Multiplikation der ver-
brauchten cem mit 1,4. Die Vorschrift nach Froboese unter.
scheidet sich von der von mir vorgeschlagenen Modifikation in der
Hauptsache darin, daB Frobovese an Stelle des von mir vor-
geschlagenen Natriumoxalats dein siedenden Wasser konz. Oxal-
saurelosung im UbersehuB zufigt und dann unter Benutzung von
Methylorange als Indicator so viel 509, ige Kalilauge zutropft, bis
die rote Farbe in Gelb umgesehlagen ist. Nach dem Erkalten der
Flissigkeit wird dann Phenolphthalein zugesetzt und nach Ein-
stellung des Neutralpunktes mit Kaliumpalmitat titriert. Zu dem
Verfahren von Froboese mull folgendes bemerkt werden: Fir
die Titration von Oxalsiiure ist Methylorange nicht brauchbar, weil
durch Lauge der Umschlag in Gelb zu frith eintritt. Immerhin
kénnte, zumal der Umschlag nicht go scharf ist, wie bei Mineral-
sdauren, unter Umstinden durch zu viel zugesetzte Lauge Magnesia
ausgefillt werden, worauf Froboese in sciner Abhandlung be-
sonders hinweist. Diescr Méglichkeit geht man aus dem Wege,
wenn man Natriumoxalat verwendet und vorher das Wasser mit
Mineralsiure neutralisicrt. Auf diese Weise licgen die Verhiltnisse
bei der Magnesiabestimmung genau so, wic bei der Bestimmung der
Gesamthirte, so daB nach dein Kochen zur Einstellung des Phenol-
phthaleinneutralpunktes in der Regel nur einige Tropfen 1/,,-n. Lauge
erforderlich sind.

Bei der Bestimmung der Magnesia mit Palmitatlosung ist der
Umschlag nicht so scharf, wie bei der Bestimmung der Gesamthirte.
Die auftretende Rétung verschwindet zunichst langsam, so dal man
1m Zweifel sein konnte, ob die Bestimmung schon beendet sei. Diese
Unsicherheit verliert sich aber, worin ich Froboese vollig bei-
pflichten mu8, wenn man eine Reihe von Bestimmungen ausgefiihrt
hat, am besten mit Wissern, de¢ren Magnesiagehalt bekannt ist.

Die Niehtcarbonathirte ergibt sich durch Abzug der
Carbonathiarte von der Gesamthirte.

Auf Grundlage der nach den oben beschricbenen Bestimmungen
festgestellten Hartegrade berechnen sich die fiir die Enthirtung des
Wassers erforderlichen Zusitze an Kalk und Soda folgendermaBen.
Vorausgesetzt, ein Wasser hiitte die nachstehende Zusammen-
setzung:

Gesamthiarte. . . . . . . . 12,0°
Carbonathiarte . . . . . 6,0°
Nichtcarbonathirte 6,0°
Magnestahirte . . ... . . . 3,0°

so wiirrden an Chemikalicn erforderlich sein:

1. Fiir die Carbonathirte: 6. 10 = 60 mg CaO auf 1 1 Wasser,

2. fur die Magnesiahirte: 3.10 = 30 mg CaO auf 1 1 Wasser,

3. firr die Nichtcarbonathirte: 6.19 = 114 mg Na,CO; auf 11
Wasser.

Die unter 1. eingetragenen 60 mg CaO dienen dazu, die Bicarbo-
nate in die Monocarbonate iberzufiithren, wohingegen dic unter 2,
ecingetragenen 30 mg (aQ eincrseite das Magnesiummonocarbonat
in Magnesiumoxydhydrat und andererseits etwa vorhandenes

4) Z. anorg. Chem, 89, 370--76 [1914].

Magnesiumchlorid oder Magneeiumsulfat in Chlorcalcium oder
Calciumsulfat umwandeln. Infolgedessen muB fiir den Zusatz des
Kalkes auBer der Carbonathirte die ganze Magnesiahdrte mit in
Rechnung gezogen wreden. Die Nichtearbonathirte, dic durch den
Kalkzusatz nur insofern eine Umwandlung erfahren hat, als an Stelle
der Nichtcarbonathirte der Magnesia Nichtcarbonathirte des
Kalkes getreten ist, wird nun durch dic unter 3. bezeichneten
114 g Na,CO, mit der sonst noch vorhandenen Nichtcarbonathirte
zur Ausfallung gebracht. Der Kalkzusatz muB so hoch bemessen
werden, da anderenfalls beim Zueatz von Soda aus dem vorhandenen
Magnesiumchlorid oder Magnesiumsulfat Magnesiumcarbonat ge-
bildet werden, und dieses infolge seiner leichten Léslichkeit zum
groBen Teile im Wasser verbleiben wiirde.

Hiermit wiirden nun die Vorschriften fir die Ermittlung der zur
Enthirtung eines Wassers erforderiichen Mengen an Kalk und Soda
ihre Erledigung gefunden haben. Nur mochte ich dabei noch auf
cinen Umstand von besonderer Wichtigkeit hinweisen. Beim Zusatz
mnolckularer Mengen an Soda wird die Nichtcarbonathirte infolge
eintretender Gleichgewichtszustiande nicht geniigend bescitigt, so daB,
um cine bessere Enthiartung zu erzielen, ein UberschuB von 10—209,
Soda und mechr auf 1 1 Wasser vielfach zur Anwendung gebracht
wird. Bei dem oben gegebenen Beispiel wiirden also zur Bescitigung
der Nichtearbonathirte an Stelle von 114 mg, 125,4 bzw. 136,8 mg
Na,C0, auf 11 zugesetzt werden miissen. Da sich nun bei Wissern
it sehr geringer Nichtcarbonathirte cin schr geringer UberschuB
an Soda bercchnet, so empfichlt es sich, bei der Berechnung der
Soda fiir cinen Hiirtegrad inehr zuzusetzen, also bei dem vorstehenden
Beispicle nicht 6.19, sondern 7.19 = 133 mg 2zu verwenden.
AuBer der besseren Ausfillung des Gipses wird durch den Sodaiiber-
schuB auch die Léslichkeit des Calciumcarbonats herabgesetzt, so
daB es besser zur Ausscheidung kommt. Die Hohe von 19 mg Na,CO,
auf 1 1 wird in der Regel geniigen. Am besten wird der Sodaiiber-
schuB praktiseh ausprobiert. So werden Zz. B. salarciche Wasser
in der Regel einen geringeren SodaiiberschuB erfordern als salzarme.

(SchluB folgt.)

Bemerkungen zur Melassebrennerei.

Von Dr.-Ing. ERNST GALLE.
(SchluB v. 8, 4.)

An Hand der schematischen Tabelle auf 8. 7, nach welcher
man auch ein Giarbuch anlegen kann, erhilt man ein iibersichtliches
Bild des Betriebes.

Dic reife Maisehe wird nun der Entgeistung unterzogen. Am
besten cignen sich hierfiir die kem:binierten Maiseh-Destillier-Rek-
tifizicrapparate System Barbet cder Guillaume. Der von Foth
(Angew. Chem. 30, 11, 288 [1917]) gemachte Vorschlag, die Bodensatz-
hefe zu gewinnen, wird wohl nur fiir jene Brennercien in Betracht
kommen, die ihre Schlempe nicht an nach dem Buebschen Verfahren
arbeitende Stiekstoffverwertungsanlagen verkaufen. Die vom Destil-
lationsapparat abflicBende Schlempe wird in Vakuumverdampf-
anlagen (System Kestner usw.) auf 42 Bé. eingedampft und nach
Bueb in Kokséfen dhnlichen Apparaten destilliert oder aber nach
einer Konzentration auf 26 Bé. im Porion- oder Gamerofen ohne Ge-
winnung sticksteffhaltiger Korper verbrannt.

Was nun den analytischen Teil der Meclassebrennerci anlangt,
so geht aus allem wohl deutlich hervor, daB derselbe, wie in jedem
andercn gut geleiteten Betricbe, die groBte Wichtigkeit hat. Wéhrend
die Melassekaufanalysen wohl meist der beeidete Handelschemiker
besorgt, crfordert der Betrich sclbst stindige Kontrolle durch den
Analytiker.

Dic Vornahme der Garproben wurde bereits ndher beschricben
und erortert. Ihre genaue Durchfithrung und die damit zusam-
menhéngende Einteilung der Melassen bewahrt vor vielem Schaden.

Bci den Bestimmungen der Sauren ist es am praktischsten, wie
es in folgender Tabelle geschehen, alle Zahlen auf 100 ecm Maisehe
zu bezichen; man bekommt dann mit der in 100 g Melasse bestimmten
Alkalitiit leicht vergleichbare Zahlen. Zum Prinzip mache man es,
alle Zahlen auf ausgekochte, d. h. von Kohlensiure befreite Maischen
zu bezichen, unter Verwendung des Lackmuspapiers als Indicator
und Normalnatronlauge zum Neutralisieren.

Durch dic stindige und genaue Kontrolle der Anfangs- und End-
gduren kann wan reehtzeitig Mabregeln gegen schlechte Girung
treffen. Stcigt die Endsiure schon im Vorgirbottich, so deutet dies
anf schlechte Hefe. Ist die Siurezunahme im Hauptgirbottich gro3,
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wird in den meisten Fillen die mangeclhafte Reinigung der Bottiche,
Leitungen usw. die Ursache sein. Selbstredend kann auch der von
Foth (Angew. Chem. 30, 11, 172 [1917]) angefiihrte Fall infizierter
Melassen Schuld haben. Man iiberzeugt sich leicht davon, indem
man als Vergleichsbottich ¢inen solchen ohne die verddchtige Me-
lasse anstellt.

Gute Reinigung der Bottiche mit warmem Wasser und Biirste,
Verwendung von Montanin (eines Kicselfluorwasserstoffsiure-
priparates) bei Holzbottichen fithren immer zum Zicle.

Zur Bestimmung des Restzuckers in vergorenen Maischen ist
die polarimetrische Bestimmung auf alle Fille wegen der Moglich-
keit der Bildung optisch aktiver Garpredukte sowie dcs Vorhanden-
seing von Raffinose zu verwerfen. Am besten verfihrt man in der
Weise, daB man 50 cem der vergorencn Maische (Schlempe) mit
10 ccm Bleiacetatlésung versetzt, auf 100 ecm auffiillt, gut schiittelt
und filtriert. In 50 cem des Filtrates wird mit Natriumsulfatlésung
das Blei ausgefillt, auf 100 eem aufgefillt und nochmals filtriert.
Im Filtrat bestimmt man nun den Zucker als Lévulose durch Kochen
mit Fehlingscher Losung oder besser noch nach Reischauer-
Kruis auf eolorimetrischem Wege. Zu dicsem Zwecke werden in
cin Eprouvettengestell 6 Eprouvetten mit je 5cem des Filtrates
gestellt und dicselben der Reihe nach mit 0,1, 0,2, 0,3, 0,4 usw. ccm
Fehlingscher Losung versetzt. Dann laBt man kochen und be-
obachtet, in welecher Eprouvette dic Fliissigkeit noch blau erscheint.
Unter Zugrundelegung der oben gemachten Annahme entsprechen
dann in den einzelnen Eprouvetten 0,04, 0,08, 0,11, 0,159, Livulose.

Die Alkoholbestimmung in der Maische geschicht wie gewéhnlich
durch Destillation. Nie versaume man jedoch, das Lutterwasser und
die Kiiblw#sser der Dephlegmatoren und Kondensatoren stindig
auf Alkohol zu kontrollicren. Da cs bei der Schlempekonzentration
infolge starken Schaumens, selbst bei barometrischer Abfiihrung der
im Ubersteiger angesammelten Schaummengen, hiufig vorkommt,
daB Schlempeverluste eintreten, ist eine genaue Kontrolle auch
dieser Kondenswiisser unbedingt notig.

Zum Schlusse meiner Ausfihrungen sei folgende Gegeniiber-
stellung der Ausbeuten beim Jacqueminschen und Effrontschen
Gérverfahren gegeben.

- ! Jacquemin Fffront
crolaients | gy 0001
Gebalt ¢ S cmpe 12,00 % 16,00 %
Gehaltd.Schlempe- t 57,14 % 76,19 %

kohle an K,CO, | i
Zieht man ferner in Betracht, dal beim Effrontschen Verfah-
ren das Anséiuern und Kochen der Melassen fortfillt, so kann man
die Ersparnis an Schwefelsiure und Kohle auch in Rechnung zie-
hen. Sclbst angenommen, daB dic Ersparpis dicser beiden Fak-
toren durch die beim Effrontschen Verfahren nétigen Mengen
an Harz und FluBsiure aufgchoben wird, gibt schon die durch
Betriebsversuche cinwandfrei festgestellte giinstige Ausbeute dem
Jeider viel zu wenig gewiirdigten Effro ntschen Verfahren den
Vorzug. [A. 123.]

Ein Schwefelsdureintensivsystem.

Von Dr. JoHanNEs THEDE, Engis (Belgien).
(8chluB von 8. 8)
Wodurch unterschied sich nun dic Betricbsweise dicses
Systems von der anderer Intensivverfahren?

Vornehmlich in zwei Punkten; einmal in der Menge der iiber
die Tiirme geschickten Berieselungssiure, sodann in deren Tem-
peratur. Wiahrend im allgemeinen das Zwei- bis Vierfache der Pro-
duktion als Umlaufsdure iiblich ist, steigerte ich sie in diesem Falle,
ohnc daB Zugschwicrigkeiten eintraten, fiir den Glover auf 10009,
fiir die beiden Gay-Lussaes auf je 500. Ich zerlegte deshalb die Glover-
siure in zwei gleiche Teile, dic auf die Gay-Lussacs entsprechend
verteilt wurden. Die starke und schwache Nitrose wurden ver-
cinigt und gemeinsam auf den Glover gegcben. Der Zentral-Gay-
Lussac erhielt auBerdem noch die doppelte Menge Siaure von den
beiden anderen schon genannten Systemen, so daB cs berechtigt
ist, ein Drittel der erzeugten schwachen Nitrose fiir das in Frage
stehende System in Rechnung zu sctzen. Durch den hohen Um-
lauf sollte die Produktion des Glovers erhoht, und ein Entweichen
von Stickoxyden auf das geringste MaB beschrinkt werden. In der
Tat wurde denn auch festgestellt, daB in dem Glover 189, der ge-
samten Tagesleistung gewonnen wurden = 3330 kg, wahrend z B.
Theodor Mec y e in scinem Aufsatze: ,,Das Schwefelsaurebildungs-
vermogen des Glovers* (Angew. Chem. 21, 1841 [1909]) zu niedrigeren
Ziffern gelangt, niamlich 7,39, und 10,8%,. Allerdings diirfen diese Zah-
len nicht direkt miteinander verglichen werden, da es sich bei Meyer
um Systeme mit einer Leistung von nur 3,6 und 4,45 kg H,SO,
und auf den cbm handelt. Die Ermittlung der G]overprodukhon ge-
schah nach der von M ¢ y e r in dem soeben a.ngefuhrten Aufsatz vor-
geschlagcnen Methode, indem von der aus dem verbrannten Kiese
zu berechnenden Gesamtproduktion ausgegangen, und hiervon.die
in den Kammern erzeugte Siaure abgezogen wurde. Di¢ Differenz
wurde als die Leistung des Glovers angenommen. Interessant war
der hohe Umlauf von Stickstoffverbindungen, der sich "als Folge
des Gesctzes einstellte, wonach der Prozentgehalt der Nittose dn
36 er Salpetersdure und die auf den cbm wéahrend 24 Stunden in deém
System crzeugte Shuremenge in zwangsliufiger Abhingigkeit von-
einander stchen. Die Summe der Stickoxyde, die im System zir-
kuikrte, wurde folgendermaBen gefunden. Der direkte Verbraueh
an 36 er Salpetersiure betrug 240 kg = 1,39, auf 100 kg 60 er.
Hierzu kamen aus der starken Nitrose mit eincm Gehalt von 1,100,
36 er 1018 kg, aus der schwachen Nitrose, die nur 0,309, enthielt,
nochmals 278 kg, im ganzen also 1536 kg. Das sind rund 89; der
erzeugten Siure (18 500kg 60cr). Es ergibt sich demnach,
daB die Stickoxyde nur rund zwélfmal mit der schwefligen Saure
in Reaktion zu treten brauchten, und daB sie sich ebenso oft rege-
nicren muBten. Der in der Gloversiure infolge ungenfigender De-
nitrierung gelost verbleibende geringe Rest von Stickoxyden von
0,10—0,15%, der an der Reaktion in der Kammer ja nicht teil
nimmt, ist beci der oben angefiibrten Berechnung nicht beriick
sichtigt. Zum Vergleich seien einige Zahlen angefiihrt, dic Peter
sen in ,,Metall u. Erz* 1916, 401 gibt. Dort handelt es sich um
Systeme, die 7kg 50cr und 5kg 50er Siure auf den cbm
machen, Der Umlauf an Stickstoffverbindungen war in diesen
Fillen nur zu 4% und 3%, ermittelt worden.

Die starke Berieselung zcitigte als giinstiges' Nebenergebnis
auch eine verhiltnismaBig arsenireie Kammersiure, Dicse enthielt
bei normaler Beriesclung in der crsten Kammer 0,169, As, in der

2



