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als bei den Tiinnen, die mit einem Geriist versehen sind. Trotzdem 
empfiehlt sich die Anwendung dieser Konstruktion nur in solchen 
Fallen, wo es sich um die Verarbeitung fluorfmier Gase, die die 
Gteine wenig angreifen, handelt. Andernfalls ware bei einem vollen 
Ausriiumen des Glovers, daa be i i  Rijsten von Zinkblende alle paar 
Jahre gemacht werden muB, zuniichst jedesmal ein umstilndliches 
und kostspieliges Abfangen des Bleimantels erforderlich. Der 

Glover (d = 3 m, h = 9,02 m) 
machte rnit seinem Inhalt 
von 03 cbm 3,4 yo des Kam- 
merraumea aus. Daa System 
beaal3 zwei Gay-Lussacs; 
sie' sind mit 150 cbm zu 
veranschlagen, was 8,1% 
des Kammerinhaltes ent- 
spricht. Davon entfielen 
3,8% = 70 cbm auf den 
ersten Turm (d = 2,8, h 
= 11,4 m); der zweite Gay- 
L ~ c ( 4  x 5 x 12m)diente 
gleichzeitig noch zwei ande- 
ren Systemen. Von seinem 
Inhalt von 240 cbm wird 
daher nur 'Is in Anschlag 
gebracht. Diese Berech- 
nung erscheint um so eher 
zuliissig, als die beiden an- 
deren Systeme gut 2/3 der 
Gesanitgase in den Zentral- 
Gay - Lussac entsandten. 
Da auch die Zummmen- 
setzung und Herkunft der 
Gaae nicht unwichtig sind, 
seien diem ebenfalls niiher 
bezeichnet. Der groBere 
Teil der schwefligen s u r e  
stammtevon einemMaletra- 
Feinkiesofen, der tiiglich 
6000 kg Rio-Tintokies ver- 
arbeitete. Den Rest er- 
zeugte ein Stiickkiesofen 
mit einer Beschickung von 
4500 kg. Ein fi i r  beide men 
gemeinsamer schmiedeeiser- 
ner Ventilator (von Schiele, 
Frankfurt) mit zwei Saug- 
stutzen driickte die gegen 
7 V O ~ . - ~ ~  schweflige Siiure 
enthaltenden Gase dem 
Glover zu. in den sie mit 
500" eintraten. Um den 
Zug im System zu verstiir- 
ken, stellto 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 GleichmaDigkeit ist das 
A und 0 jeden Schwefelsiiurebetriebes; diese Forderung erstreckt 
rich nicht nur auf die Zusammensetzung der Gase und den Zug, 
sondern vor allem auch auf den Umlauf der &we und die Zugabe 
von Salpetersiiure. Die Kontrolle der zirkdierenden Siiuremengen 
wurde d m h  Einrichtung von MeDkiisten erleichtert. Obwohl nicht 
an diesem System ausprobiert, sei bei dieser Gelegenheit eine Ein- 
riohtung fiir die Zufuhrung der Salpetersaure beschrieben, wie ich 
sie mehrfach mit gutem Erfolg angewandt habe. Im allgemeinen 
ht wohl die Verwendung des M a r  i o t t e schen Topfes fur den 
regelmiiBigen Zulauf der Salpetersiiure iiblich. Ich ersetzte diesen 
d w h  ein DruckfaB mit Standglas und MeBskala, das a n  einer leicht 
mghglichen Stelle der Druckanlage aufgestellt, und in dessen 
Dmckleitung neben dem DmckfaB ein Regdierhahn eingwhaltet 
wurde. AuBerdem war ein Reduzierventil in der Druckluftleitung 
rorgesehen, daa den gleichen Druck und damit auch ein gleich- 
miiaiges AdlieBen der Fliissigkeit gewiihrleistete. Man konnte 
nun jedeneit, ohne erst auf den !l!urm steigen zu miissen, bequem 
beobachten, ob die Abnahme in dem Fliissigkeitsstandglaa der auf- 
mgebenden Menge an Salpetersiiure entaprach. 

Fig. 2. 
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Durch die zahlreichcn Veriiffentlichungen der Kriegsjahre uber 
Verwendung der Melaase als Zumaischmaterial fiir landwirtschaft- 
liche Brennereien angeregt, sei es mir vergonnt, auf Grund mehr- 
jiihriger Erfahrungen in einer der groDten Melaasebrennereien Oster- 
reichs (Jahresproduktion 100000 Hektoliter Alkohol), einige Betriebs- 
erfahrungen aus dem Gebiete der Melassebrennerei zu veroffent- 
lichen. 

Bekanntlich versteht man unter M e h s e  dic Mutterlauge der  
Zuckedabriken 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 demgemiiB auch mir keinerlei Erfahrungen uber 
die Verarbeitung dieser Restmelaasen bekannt sind. 

Fur  den Kauf der Melaase sind die Usancen der Zuckerborsc 
maBgebend; jedenfalle t u t  aber der Brennereileiter gut b r a n ,  sich 
im Interesse einer geregelten Giirfiihrung von der rein polarimctri- 
schen Zuckerbestimmung unabhiingig zu machen. Wenn nach 
S t a m m e  r die normde Melasse 50% Zucker, 30% Nichtzucker 
und 20% Wasser enthalt, so besteht doch zwischen den einzelnen Mc- 
lassen verschiedener Herkunft ein bedeutender Unterschied betrtffs 
Ausbeute an Alkohol aus polarimetrisch ermitteltem, gekaufteni 
Zuckcr. Einen wichtigen Faktor bildet hierbei sowohl der Raffinose- 
als auch der Salzgehalt dcr Melassen. 

Die Raffinose (Melitriose), C,,H,O,,, 5 H,O, findet sich nament- 
lich in den Ruben regenreicher Spiitsonimcr und Herbstjahre und 
gelangt dann naturgemM3 in die Melassen. Die Bestimmung nach 
C 1 e r g e t ergibt oft Gehalte derMelassen von iiber 2% Raffinose; da  
nun Raffinose bei Mengen unter 2% als Rohrzucker bezahlt, Raf- 
finose aber unter normalen Verhiiltnissen nicht vergoren wird, 
ergeben sich fur derartige Melassen schlechte Ausbeuten, wenn man 
die Ausbeute nicht auf Clergetzucker rechnet. Die oft empfohlenc 
Vergarung der Raffinose durch Bierhefe ist in diesem Falle wohl das 
einzigc der technisch anwendbaren Hilfsmittel, um die Ausbeutt. 
zu einer normalen zu gestalten. Da bei der Inversion der Raffinose 
beim GtirprozeD ah Endprodulite Galaktosc und d-Glucose entstehen, 
tritt  bei Verarbeitung derartiger Melasren u n k r  gewissen Bedingungen 
Ieicht Schleimgarung ein, wobci sich schleimige, dextrinartige Sub- 
stanzen bilden. 

Withrend also Raffinose infolge Nichtvergarbarkeit oder fkhleiiii- 
garung schlechte Ausbeuten gibt, ist ein allzugrol3er Salzgehalt odcr 
der Gehalt der Melaase a n  gewissen Salzen mit die Ursachc 
der Bchwergarigkeit der Melassen. Der Quotient der Melaseen 
(Zuckergehalt x 100) . 
(Saccharometergrade) gibt im allgemeinen einen Anhaltspunkt ubw 

den Salzgehalt der Melassen: J e  grijhr der Salzgehalt, desto hoherc 
Quotienten und umgekehrt. Inwieweit die verschiedencn Salze 
garungshemrnend odergarungsfordernd sind, hat R o s e n b 1 a t  t( Angcvi- 
Chem. 30, I, 23 [1917] untersucht. Jedenfalls hat  sich in derPraxis cr- 
geben, daB namentlich salpetrigsaure Salze und Fetttiauren Eelbst s thr  
stark garungshemmend, in grohren Mengen garung~aufhaltend wir . 
ken. GroDere Salzmengcn, welcher Art immer, haben dieselbe Wirkung. 
Aus beiden Griinden ist auch, wenn tunlich, ein Zusatz von Natrium- 
sulfat, daa haufig uberdies Salpeter- und sa!petrige Saure enthalt, 
zur Neutralisation der Melassen zu vermeiden (Angew. Chem. 30, 11, 
172 [1917]. Was nun daa vielumstrittene Verfahren des Vereins deut- 
scher Spiritusfabrikanten zur Gewinnung von Hefe aus Zucker 
und Mineralsalzen anbelangt, sei niir die Bemerkung gestattct, da13 
in mehreren mir bekannt.cn MelnsEebrennereien bereits seit 2 Jahr- 
zehnt.cn zur Erzielung kraftiger Hefen den Hefemaischen 8ni- 
monphosphat zugegeben wurde, wobei man allerdings die Wirkung 
der Phosphorsaure zuschrieb. Jedenfalls sind deshalb die F'riori - 
tiitsanspriiche M a r b a c h s nicht unbedingt zu nehmen (Angew. 
Chem. 30, 11, 49 [1917]). 
ES ist nun fiir den Brennereileiter unumgangljch notwendig, sich 

gleich beim Eintreffen der Melassen uber deren Garfahigkeit zu in- 
formieren und demcntsprechend die Melassen getrennt einzulagern, 
nachdem die Vorschlagc, Melase auf Grund von Garproben zu 
kaufen und zu bezahlen, leider nicht durchzudringen vermochten. 
Sehr gut hat  sich hierzu folgendes Verfahren bewiihrt: Nach dcni 
Ergebnis der direkten Polarisation wird daa einer Menge von 42g 
Zucker entsprechende Melaasequantum abgewogen, mit 300 ccm 
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Wasser verdiinnt und mit Normalschwefelsiiure neutralisiert; sodann 
werden weitere 3 ccm Normalschwefelsiiure zugegeben, sowie 30 ccm 
ciner auf 7 Saccharometergrade vergorenen Laboratoriumshefe. 
Dieser Ansrttz wird in einen Erlenmeyerkolben gegeben, der mit 
einem mit konzentrierter Schwefelsiiure beschickten Ha y d  uc kschen 
Garaufsatz verschlosscn und gewogen wird. Sodann stellt man die 
Apparatur in ein auf 24"R. gehaltenes Wasserbad und nimmt sie 
nach je 6 Stunden zur Wiigung heraus. Eine gute Melasse mu0 nach 
6 Stunden 0,5 g CO,, nach 12 Stunden 1,5 g C02 und nach 18 Stunden 
mindestens 4 g CO, entwickelt haben. Gute Melassen diirfen ferner 
nicht stark alkalisch und nicht stark schiiumend sein. Folgende 
Tabelle gibt ein Bild fiir die Klassifikation der Melassen. 

lelaaae fur Gramm CO, in 
1s Stunden Alkalitit 

-~ 

bis 4 ccm I 4-6 g I Hefe u. Vorggrbott. 

1 1. und 2. Drittel 
der Bottiche 5-8 ccm 

3. Drittel 
der Bottiche Uber 8 ccm 1 weniger als 3 g 1 

I 

Unter Alkalitat sind die zur Neutralisation von 1OOg Mclasse 
verbrauchten Kubikzentimeter Normalschwefelsiiure verstanden. 
Nach dieser Skizze werden die .Melassen in 3 verschiedenen Be- 
hiiltern gelagert und der Verarbeitung zugef i r t .  Als erwiihnena- 
wert sei hier angefiihrt, daD langer lagernde Melassen vie1 leichter 
v e r g h n  als frische Melassen. 

Hat man in einzelnen Melassen Fettaauren oder salpetrige Saure 
durch die entsprechenden analytischcn Reaktionen gefunden, dann 
lagere man diese Melassen ganz gesondert und venvende dieselben 
nur in  kleinen Mengen zum Mitauffullen des lctzteii Drittels der 
Hauptgarbottiche. 

Saure Melassen sind nach den Usancen der Osterreichischen 
Zuckerborsc nicht lieferfiihig. h i d e r  kommt es hie und da doch 
vor, daB in I Zuckerfabriken Melassen in saure Garung ubergehen 
(Essigsiiure und Buttersauregiirung), in der Zuckerfabrik rnit Soda 
oder Kalk nlkalisch gemacht und dann geliefert werden. Jedenfalls 
geben diesc Alelassen bei dcr Garprobe das typische Bill einer schlep- 
penden Garung; bci der Destillation der mit Wasser verdiinnten 
und niit SchwefelsLure stark sauer gemachtcn Melasm weist man im 
Filtrat leicht die fluchtigen Fettsauren nach. Derartige Melassen 
aind, um Zuckerrerluste zu verhindern, tunlichst rascb zu ver- 
arbeitcn. 

Ebenso wie in der Brauerei ist auch fur die Melassenbrenncrci 
cin den Eigenschaften einea y t e n  Trinkwassers entaprechendee 
Wasser zuni Maischen zu verwenden. Auf alle Fiille macht sich bei 
Verwendung von FluBwasser die Einrichtung einer Kliiranlage 
(Kiesfilter) bezahlt, da man sonst haufig, namentlich nach Regen- 
giissen, Storungen im Garbetriebe ausgesetzt ist. 

Was nun dic: Hefe anbetrifft, hat man zu unterscheiden, ob nach 
deni Verfahren von J a c q u e m i n  oder E f f r o n t  gearbeitet wird. 
Waihrend fur das niit angesiiuerten Melavsemaischen arbeitende Ver- 
fahren nach J a c  q u e  mi  n die Hcfefiihrung ganz analogder Kartoffel- 
brennerei vor sich geht, beabsichtige ich, hier das Ef f r o n t  ache Giir- 
verfahren zu beschreiben. Nicht nur dadurch, daB sich bei diesem 
die Betriebshefcfiihrung wesentlich einfacher gestaltet, unterscheidet 
a sich vom Jacqueminschen Verfahren, aondern es gibt auch 
hohere Alkohol- und Kaliumcarbonatausbeuten; ferner sind wesent- 
liche Dampfersparnis infolge Nichtkochens der Melasse und gute 
Vcrgarung auch niindcrer Melasscn charakteristisch fur dicses 
Verfahren. 

Bekaniitlich arbcikt Ef f r o n t  rnit einer an FluIJsaure gewohnten 
Hefe und setzt den alkalisch belassenen Melassen Harzseife zu. Da- 
durch hat man erstens einc durch die Gewohnung an FluBiiure auch 
gegen salpetrige Saure bedeutend widerstandsfahigere Hefe. Zweitens 
neutralisiert man durch die alkalische Melasse bei infizierten Mr. 
lassen wahrend der Garung sich bildende Fettsauren, die ah Kalk. 
salze susgeschieden werden. 

Was nun die Heferasse anbelangt, eignet sich zur Gewohnung 
an FluUsiiure am besten die Hefcrasse XI1 des Institutes fur Girungs. 
gewerbe in Berlin. Gut tu t  man daran, neben dieser noch einc 
gleichfalls an FluI3s"ure gewohnte Tokaycr Weinhefe zu fiihren 

welche beiden Rassen man im Betrieb gemischt verarbeitet. Ver- 
mche, als dritte Hefe zur Vergiirung raffinosehaltiger Melassen 
?ine Bierhefe an Fluhiiure zu gewohnen, haben kein besonderes 
Resultat gezeitigt. Es empfiehlt sich vielmehr, bei Verarbeitung 
3tark raffinosehaltiger Melassen Bierhefe einer gut  arbeitenden 
Bmuerei direkt in den Giirbottich zuzufugen. 

Die Laboratoriumshefefirung gestaltet sich nun wie folgt : 
Man aiihlt ein grokres Quantum (etwa 10 kg) einer guten Melasse. 
neutralisiert mit Schwefelsiiure und verdiinnt mit Wasser auf 
38" B. Diese in einer Flasche befindliche Melasse wird nun gut 
zekocht, abkiihlen gelassen und nach 48Stunden nochmals auf- 
gekocht. Man nimmt nun 170 ccm dieser 
Melasse, versetzt mit 70ccm Normal- 
phosphoraiiure, 10 ccm F l u M u r e  (von 
welcher 10 ccm 2 ccm Normalnatron- 
huge entsprechen), sowie 25ccm einer 
Harzseifenlijsung des Betriebes') und 
Eiillt mit destilliertem Wasser auf lo00 ccm 
suf. Die so erhaltene Maische spindelt 
13 Saccharometergradc, und es brauchen 
100 ccm derselben zur Neutralisation 
4 ccm Normallauge. Zu dieser in einer 
2 1-Flasche befindlichen Maische gibt man 
60ccm einer auf 7 Saccharoaetergrade 
abgearbeiteten, an FluDsiiurc gewohnten 
Reinzuchthefe, verschlieBt rnit einem 
Stopfen, wie nebenstehende Skizm zeigt, 
und stellt in ein Wasscrbad von 15"R 
unter AnschluB an die mittels Koks- 
Schwefelsiiure-Wattef ilter steril gemachte 
h B l u f t .  Man laat al!e 2 Sekunden eine Luftblasc durch db 
Maische treten. Nach 24 Stunden ist die Maische auf 7 Saccharo- 
metergrade vergoren; man stellt nunmehr rnit dieser Mutterhefe 
nochmala 1 Liter Maische an. Die verbleibende Mutterhefc 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 
Maischenienge (analoger Zusammensetzung wie die Laboratoriums- 
maische) von 5 hl, zwei Drittel Zuni Anstellen einer Maischemcnge 
von 7 hl. Auf diese Weise erhalt man 7 hl Mutterhefe nach bei- 
Iaufig 72 Stunden vom Anstellen der ersten Mutterhefe an ge- 
rechnet und 5 hl nach 76 Stunden; diem beiden Hefemengen 
dienen nunmehr zum Anstellen der Vorgarbottiche. 

Das Anstellen der Vorgarbottiche (3 Bottiche j e  110 hl) geschieht 
in der Weise, daB man am besten durch Mischen der Hefemelassc 
mit Wasser ubcr eine Mischeprouvette unter Zufliehnlassen von 85 1 
Harzlijsung (4136.) und 101 NormalfluBsiiure unter Ekigabe von 
80 vie) Phosphorsaure (1 : 11, daO 100 ccm der Maische zur &utra- 
lisation 4 ccm Normallauge brauchen, 45 hl einer 13 Saccharometer- 
grade starken, 17 OR warnicnMaische imVorgarbottich Nr. 1 herstcllt. 
Zu diescr Maische 1aDt man nunmehr die 7 hl der auf 7 Saccharo- 
metergrade abgearbeiteten Mutterhefe zuflieDen und UberliiBt das 
Ganze der Garung untcr stiindigcni Liiften. Nach 4 Stunden stellt 
man niit der inzwischen reif gewordenen Mutterhefe von 5 hl ganz 
analog den Vorgiirbottich Nr. 2 an. Nach 10 Stunden ist Nr. 1 auf 
7 Saccharometergrade abgegoren; man stellt mit 5 hl dieser Mutter- 
hefe Vorgarbottich Nr. 3 an. Die restlichen 45 hl fiillt man niit 
Wasser und Melasse auf 90 hl an, und dieser fertig bemaischte Vor- 
garbottich 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 Hauptgiirbottichs 
(8 Bottiche je 400 hl). 

Der Hauptgarbottich selbst wird durch etwa 12 Stunden angefullt, 
durch Zugabe von Maische mit 17, 21, 24, 26 Saccharometcrgraden, 
bei einer durch die Temperatur der zufliehnden Maische regulierten 
Gartemperatur von 2.4 bis26" It. Einmerschreiten dcr Girtemperatur 
ist durch Wasserkiihlung zu vermeiden, da sonst die auch von H. Zi k - 
k e s  (Angcw. Chem. 30, I, 23 [1917]) beobachtete Degenerierung der 
Hefe eintritt. Bei gut giirenden Melassen ist der Hauptgarbottich nach 
weiteren 12-14 Stunden auf rund 6 Saccharometergrade abgegoren 
und reif. (SchluQ folgtl 

1) Hergestellt durch sechsstundiges Kochen von 100 kg Hark 
mit 20 kg Atzkali in 500 1 Wasser und Verdunnen rnit Wasser auf 
4" BB. 

P - 
Verlag von 0 t t o S p a m e r , Lelpdg. - Vercrntwortliaher Bedalrteur ProL Dr. B. B a I I o w , Leipa .  - Spamenohe Buobdrnakerel in Leipxig. 



6 Galle: Bemerkungen zur Melassebrennuei. [*ng:::n,ELe. 
P 

Die C a r b  o n a t h (i r t e dea Wassers wird in folgender Weise 
crmittelt: 100 ccm Wasser werden mit 2 Tropfen hlethylorangc- 
l & ~ g  versctzt und mit l/lo-n. Schwefelvaure oder Salzsaurc titriert, 
bis die gclbe Farbe in schwach Rot umgeschlagen ist. Die ver- 
brauchten ccni an Saure, mit 2,8 niultipliziert, ergeben die Carbonat- 
hiirte in dcutschen Graden. Ila fur dic Bcstimniung cler Gesunit- 
htirte auch 100 ccni Wasser verweiidet werdcn, so empfiehlt ee sich, 
zuerst die Carboiiathartc zu bcstimmen und dicselbe Probe dann 
glcich fur die Restiinmung der Gcsamthiirte zu benutzen. 

Die 31 a g n e R i n h ii r t e wirtl nach csincni Verfahren von 
F r o b o e s e welchev von niir modifizicrt worden ist, bcstiinnit: 
100 ccin Wasser werden niit 2 Tropfen Methylorangelosung ver- 
setzt und mit l/,o-n. Salzsaurc odcr Schwefclsaure neutralisiert. bis 
die F a r h  in deutlich Rot unigcschlagen ist, urid dam 10 Minuten 
gekocht. Dann werden 5 ccin einer gesattigtm Satriuniosalat- 
losung (5"" igc Losung) hinzugcfiigt uiid damit iioch ginz kuree 
Zeit (1-2 JIinuten) gekocht. Sach dcm Abkuhlen r i r d  1 ccm 
lob igr Phenoly)hthaleirilosuiia zugesetzt, und niit l/lo-n. Xatmnlaugc 
der Phenolphthaleitineutralpuukt cingestcllt. Die schwache Riitung 
wird mit cinein Tropfen l/,o-n. Saure wicder brscitigt uncl dnna die 
Titration iitit Palniitatliisurig vorgeitotnntcn, bis cline deutiichc Rot- 
farbuiig eingetreten ist. Die verhrauclitrn ccni nn PalmitotlBsut~g, 
niit 2.8 niultipliziert, ergebeii dir  JIagneFiuhartc in dcutschcn Crradrn. 
1st dcr 3lagnrsiagehalt dcs Wassrrs schr gering, so cmpfielilt C>Y 

sich, 200 cem Wasser fiir die Bestimmung zu nehmen. In diescm 
Falle ergibt sich die Jlagnesiaharte dnrch ?tIultiplikation dcr vw- 
braucliten ccin mit 1,4. Die Vorschrift nach F r o b  o c  s e untcr- 
scheidct sich ron der von inir vorgeschlagcnen Modifikation in der 
Hauptsache c h i n ,  da5 1.' r o b  o e s e tin Stelle des yon mir vor- 
grsch1agenc.n S a t  riuntoxolats dcin sirdenden Wasscr konz. Oxal- 
siiurelijsung irri ~bcrscl tu5 zufugt und dnnn unter Benutzuiig von 
Methylorange ale Indicator so vicl 5OyO igc Kalilauge zutropft, bis 
(lie rote Farbe in Gelb unigcschlagen ist. Kuch dem Erkalten tler 
Ylussigkcit wird dann Phenolphthalein zugcwtzt und nach Ein- 
stellung des Scutralpunktrs mit Kaliumpalmitat titriert. Zu drm 
Verfahrcn von F r o b o e s e mu5 folgendes bemerkt werdcn: Fur 
die Titration von Oxalsiiure ist Methylorange iucht brauchbar, writ 
durch h u g e  der Umschlag in Gelb zu friih rintritt. Immcrliin 
konnte, zumal der Umschlag nicht 60 schnrf ist, wic bei hlincml- 
sauren, unter Umstiinden durch zu vicl zugcsetztc h u g e  Magnesia 
ausgefallt werden, wornuf F r o b o e s e in scincr -4bhandlung be- 
sondere hinweist. Dieser Moglichkeit geht mail aus dcm Wegr, 
wenn man Katriumoxalot rerwendet und vorher das Rassrr niit 
Mineralsnure neutralisicrt. Auf dicse Wcise licgen die Verhliltnissc 
bei der hlagncsiabestimmiing gennu so, wic bci der Bestimmung dcr 
Oesamtharte, so daU nach dem Kochen zur Einstellung dcs Phenol. 
phthalcinneutralpunktes in der Hcgel nur einigc Tropfen l/lo-n. Laugc 
erfordcrlich sind. 

Bei dcr Bestinimung d1.r JIagnesia rnit Yalmitatliisung ist dri 
Umschlag nicht so wharf, wic bci dor Bestimmung der Gcsanitharte. 
Die auftretende Rotung vtmchwindct zunachst langsam, so daD man 
im Zwcifel win kiinntc, ob die Bcsiimniiirig schon bcendct sei. fiest 
l'nsichcrhcit verliert sich aber, worin ich P r o b o e s e vBllig bei, 
pflichten muU, wenn man cine Heihc von Rcstimmungen ausgefiihrl 
hat, am besten init Wasscrn, dkrcn Magnesiagchnlt bekannt ist 

Die S i c h t c a r b o n a t h ii r t e ergibt eich durch Abzup dt:i 
C a r b o n a t h a r t e von der Gesamthiirte. 

Auf Grundlhge dcr nach den oben beschricbcncn Bestimmunger 
festgestelltcii Hhrtegrade berechnen sich die fur die Enthartung dci 
Wassers erfordcrlichen Zusiitzc. an Kalk und Soda foJgendcrtnaOcn 
Vorausgcsctzt, ein Wasser hiitte die nachetehende Zusantmm 

Gcsamthiirte. . . . . . . . 12,o" sctzung: 

Carbonathhrte . . . . . . . 6,O" 
Sichtcarbonatharte . . . . 6,0° 
hfagnesiahiirtt: . . . . . . 3,O" 

SO wurdcn an Chemiknlicn crfordtrlich win: 

1. Fur die Carbonatharte: G . 10 = 60 mg CaO auf 1 1 Wasser 
2. fur die Mugnesiaharte: 3 .  10 = 30 nig CILO auf 1 1 Wasser 
3. fiir dir Sichtcarbonatharte: 6 .  19 = 114 mg Sa,CO, a d  1 

Wasser. 
Die unter 1. eingctragencn 60 mg CaO dienen dazu, die Bicarbo 

nate in die Blonocarbonatr ubenufuhrcn, wohingegen dic unter 2 
Pingetragenen 30' mg CaO eincrscits das Ma@esiummonocarbona 
in ~lagncsiuniosvdhytlrat und anderemeits ctwa vorhandenc 

') Z. anorg. Chcm. 89, 370--76 [1914]. 

[agncsiumchlorid oder Magneeiumsulfat in Chlorcalcium oder 
alciumsulfat umwandeln. Infolgedessen mu0 fiir den Zuaatz des 
d k c s  au5er der Carbonatharte die ganze Magnesiaharte rnit in 
'cchnung gezogen wreden. Die Kichtcarbonatharte, die durch den 
Lalkzusatz nur insofern cine Umwaiidlung erfahren hat, als an Stelle 
er Sichtcarbonatharte dcr Magnesia Nichtcarbonatharte des 
;alkcs getreten ist. wird nun durch die unter 3. bezeichneten 
14 tng &,CO, rnit der sonst noch vorhnntlencn XichtcarbonathLrte 
ur Ausfallung gebrncht. Der Kalkzusatz mu5 so hoch bemessen 
,erden, da andcrenfalls beim Zueatz von Soda BUS den1 vorhandenen 
[agncsiumchlorid oder 3Iagnesiumsulfnt Jlsgnesiumcarbonat ge- 
ildet wcrden, und dieses infolge seiner lcichten Liislichkcit zum 
roBcn Tfde im Warner vcrbleiben wiirde. 

Hierniit wiirden nun die Vorschriftcn fur die Ermittlung der zur 
hthartiing cines Wassem crforderiichcn hiengen an Kalk und Soda 
ire Erledigung gefunden haben. Xur niochtc ich dabei noch auf 
incn Umstand von besondcrer Wichtigkeit hinweisen. Beim Zusatz 
iolckularcr hlengen an Soda wird die Xichtcarbonatharte infolge 
iiitretcnder Oleichgewichtszustande niclit grnugend bescitigt, so daB. 
in cinr brsserc Enthartung zu erzielen, ein UberschuB von 10-20'3, 
bda und mchr auf 1 1 Wasser viclfach zur Anwendung gcbracht 
; id .  I3c.i tlcm oben gegebcncn Beispiel wiirden also zur Bescitigung 
cr Sichtcnrbonatharte an Stelle von 114 mg, 125,4 bzw. 136,8 mg 
r'a2C0, auf 1 I zugevetzt werden mussen. Da sich nun bei Wassern 
nit sehr geringer Xichtcarbonatharte cin sehr geringer ubcrschu0 
n Soda bcrcchnct, so empfichlt cs sich, bei der Bercchnung der 
:oda fiir einen Hartegrad mehr zuzusetzen, also bei dem voratchcnden 
3eispiclc nicht 6, 19, sondcrn 7 .  19 = 133 mg zu verwenden. 
\uDer drr besveren Ausfallung des Gipses wird durch den Sodauber- 
cliu5 auch die Loslichkcit des Calciumcarbonats herabgesetzt, 80 

lab cs bcsscsr zur Ausscheidung komint. Dic Hohe von 19 mg Xan,CO, 
luf 1 1 wird in der Regel gcnugen. Am bcsten wird dcr Sodauber- 
chill3 praktisch ausprobicrt. So rcrden k. B. salzrciche Wasser 
n drr Rrgcl eiiien gcringercn SodaiilJerschiiB erfodern als salzarme. 

(SchluE folgt.) 

Bemerkungen zur Melassebrennerei. 
Von Dr.-Ing. ERNST G u .  

(Schluo I. 9. 4.) 

.41i Hand der scheniatischcn Tabellc auf S. 7, nach welchcr 
nan auch ein Garbuch anlcgcn knnn, erhiilt nian ein ubersichtliches 
Bild dcs Betriebes. 

Die wife Mairehe wird nun dcr Entgcistung untemgen. Aiii 

bestcn cignvn sich hicrfiir die kombinic-rttn Maisch-Dcstillier-Ik- 
tifizicrapparatc System B a r b e t  oder Gui l laume.  Der von F o t h  
;Angcw. Clicm. 30,IL, 288 [ 19171) geitiachtc Vorschlag, die BodcnFatz- 
hefc zu gcwinnen, wird wolil nur fur jcne Brcnnercien in Bctracht 
komnwi, die ihre Schlcmpe nicht an nach dem Buebschen Verfahren 
arbcitcndc Sticlrstoffve~crtungganla~eii vcrkaufen. Die vom Dcstil- 
lationrapparat abfliebnde Schleinpe wird in Vakuumvcrdampf- 
nnlapcn (System K e s t  ner  usw.) nuf 42 B6. eingedampft und nach 
B uc b in Kokriifcn iihnlichcn Apparaten dcstilliert odcr aber nach 
riner Konzeritration auf 36 Bb. im Porion- oder Gemerofcn ohne Ge- 
winnung stichtcffhaltigcr Kiirper verbrannt.. 

W a s  nun den analj-tischen Teil der JIelassebrennerci anhngt, 
so geht aus allcni wohl deutlich hervor, daU derselbe, wic in jcdem 
andcmn gut gcleitetcn ktr iebe,  die groDte Wichtigkeit hat. Wtihrend 
die hI&ssekaufanalyscn wohl meist der beeidete Handelschemiker 
besorgt, erfordert der Betrieb selbst standige Kontrolle durch den 
Ana1ytikr.r. 

Die Vornahnie dcr Giirproben wurde bcreita naher beschricben 
und erortert. Ihre qenaue Durchfiihrung und die damit zusam- 
menbiingende Eintcilung dcr Melasscn bcwahrt vor viclcm Schaden. 

BI i den Bertimmungen dcr Sauren ist cs am praktiac hsten, wie 
cs in folgsndcr Tabelle geschchen, alle Zalhlen auf 100 ccrn Maische 
zu bc zichen; man bekomnit dann mit der in 100 g Xelasee bestimmten 
Alkalitat lcicht vergleichbare Zahkn. Zum Prinzip machc man es, 
alle Zahlen tluf ausgekochte, d. h. von Kohlensaure befreite Maischen 
zit tczicbm, unkr  Verwendung des Latkmuspapiers als Indicator 
und Normnlnatronlaugc zum Neutralisieren. 

Durch dic stiindige und gcnaue Kontrolle der Anfangs- und End- 
eaurm kann r a n  rechtzeitig MaOregeln gegcn schlechte Garung 
trrffen. Steigt die Endeaum schon im Vogarbottich, 80 dcutet dies 
aiif schlechte Hefe. 1st die Siurezunahme im Hauptgarbottich groD, 
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wird in den nieisten Fallen die nianpelhafte Reinigung dcr Bottiche, 
Leitungen usw. die Ureache sein. Selbrtrcdend kann auch der von 
F o t h  (Anpew. Chem. 30, 11, 172 [1917]) angefuhrte Fall infizicrtcr 
Melassen Schuld haben. Man iibemugt sich leicht davon, indem 
man als Vergleichsbottich einen solchen ohne die verdiichtige Mc- 
lasse amtellt. 

Gute Reinigung der Bottiche rnit warmcm Wmwr ur.d Bur&, 
Vexwendung von Montanin (eines Kieselfluoxwmserstoff~&ure- 
praparates) bei Holzbottichcn fiihren immer Zuni Ziele. 

Zur Bestimniung des Rcstzuckers in vergorencn Maischen ist 
die polarimetrische Bwtinimung auf alle Falle wegcn der Moglich- 
keit der Bildung optisch akt,iver Garprcdukte sowie dcs Vorhanden- 
wins von Raffinose zu vcrwerfcn. Am besten verfahrt man in der 
Weise, daB man 50 ccm der vergorrnen Maische (Schlemp) rnit 
10 ccm Bleiacetatliisung versetzt, auf 100 ccm auffullt, gut schuttelt 
und filtriert. In 50 cein des Filtrates wird rnit Natnumsulfatlosung 
das Rlei ausgefiillt, auf 100 ccm aufgcfiillt und nochmals filtricrt. 
Im Filtrat bestimmt man nun den Zucker aL9 Lavulofie durch Kochen 
mit Fehlingecher Liisung oder hsser noch nach R e i s c h a u e r -  
K r u i s  auf colorimetrifichem Wegc. Zu diesem Zwecke werden in 
ein Eprouvettengestell 6 Eprouvetten m i t  je 5ccm des Filtrates 
gefitdlt und die~elben der Reihe nach rnit 0.1, 0,2, 0.3, 0,4 usw. ccm 
Fehlingsclier Liisung verwtzt. Dann laBt man kochen und be- 
obachtet, in welcher Eprouvctte die Fliissigkeit noch blau erscheint. 
Unter Zugrundelegung der oben gemachten Annahme cntnpreclien 
dann in den einzelnen Eprouvetten 0,OJ. 0,08,0,11,0,15% Ltivulosc. 

Die Alkoholbcstimmung in der Maische gcschicht wie gewohnlich 
durch Dcstillation. Nie versaume man jedoch, das Lutterwasser und 
die Kiihlwher  der Dephlegmatoren und Kondensatoren standig 
auf Alkohol zu kontrollieren. Da cs bei der Schlempekonzentration 
infolge starken Schaumens, eelbst bei barometrischer Xbfiihrung der 
im ubemteiger angesammelten Scliaummcngen, haufig vorkommt, 
daB Schlempcverlustc eintreten. ist eine genaue Kontrolle auch 
dicscr Kondenswiisser unbedingt notig. 

Zum Sehlusse nieincr Ausfiihmngen sei folgcnde Gcgeniiber- 
stellung der Ausbeuten bcirn Jacqueminschen und Effrontschen 
Giirverfahren gegebcn. 

. . ... ~ 

57,80 1 I 59,Oo 1 Alkoholauhbeute 
auR 100 kg Melasso I 

I 12,00% I 16,00% Gehalt d. Schlempe 
an K&O, 

Zieht man ferner in Betracht, daB beim Effrontschen Verfah- 
ren dau Ansauern und Kochen der Melassen fortflillt, so kann man 
die Enpalais a n  Schwefelsaure und Kohle auch in Rechnung zie- 
hen. Selbst angenommen, daB die Ersparnis dieser beiden Fak- 
toren durch die h i m  E f f r o n tschen Verfahren niitigen Mengen 
an Harz und FluDFaure aufgehoben wird, gibt schon die durch 
Bctriebsversuchc einwandfrei fcstge:tcllte giint tige Ausbeute dem 
leider vie1 zu wenig gewiirdigten E f f r o ntsohen Verfahren den 
Vorzug. [A. 123.1 

B a u p  t g i l r b o t t l r h  
400 111 Naische 

- ---I- 

4 ioo I 11,01 26 I I , d F  

5 lM1I1,0 26 0,9 3.11 

7 i E ~ 1 1 , ? 2 6 ~ U l ~ ~ 3 . , 1  I 1  

6 I 1E111,0,26 1,0~3./1 

Reif Bell 

Ein Schwefelsaureintensivsystem. 
Von Dr. JOHANNES THEDE, Engis (Belgkn). 

(8chlu0 von 9. 3) 
Wodurch unterschied sich nun die Betriebsweise dieses 

Syetems von der anderer Intensivverfahren 9 
Vornehmlich in zwei Punkten; einmal in der Menge der uber 

die T h e  geschickten Berieselungeaaure. sodann in deren Tcm- 
peratur. Wahrend im allgemeinen das Zwei- bis Vierfache der Pro- 
duktion als Umlaufsaure ublich ist, steigerte ich sie in diesem Falle, 
ohne daB Zugschwierigkeiten eintraten, fur den Glover auf lOOOo/b, 
fur die beiden Gay-Luwacs auf jc 500. Ich zerlegtc deshalb die Glover- 
saure in zwei gleiche Teile, die auf die Gay-Lussacs entsprechend 
verteilt d e n .  Die starke und schwache Nitrose wurden ver- 
einigt und gemeinsam auf den Glover gegeben. Der Zentral-Gay 
Lussac erhiclt auBerdem noch die doppelte Menge Saure von den 
beiden anderen schon genannten Systemen, so dnB es berechtigt 
ist, ein Drittel der erzeugten schwnchen Nitrose fur dae in Fragc 
stehende System in Rechnung zu setzen. Durch den hohen Um- 
lauf sollte die Produktion des Glovers erhoht, und ein Entwcichen 
von Stickoxyden auf das geringste MaB beschrankt werden. In der 
Tat wurde denu auch festgestellt, daB in dcm Glover 18% der ge- 
samten Tagesleistung gewonnen wurden = 3330 kg, wahrend z B. 
T h e o d o r  M e y e r in seinem Aufsatze: ,,Dm Schwefelsaurebildungs- 
vermogen dcs Glovers" (Angew. Chem. 21, 1841 [1909]) zu niedrigeren 
Ziffern gelangt, namlich 7.3% und l0,8%. Allerdings durfen diese Zah- 
len nicht direkt miteinander verglichen werden, da es sich bei hleyer  
urn Systeme mit eincr Leistung von nur 3,6 und 4.45 kg H,SO, 
und auf den cbm handelt. Die Ermittlung der G1ov:rproduktion ge- 
schali nach der von M e y e r in d e n  soeben angefuhrten Aufsatz V 6 r -  
gefichligenen Methode, indem von der aus dem verbranntrn Riwe 
zu berechnenden Gesamtproduktion ausgegnngen, und hiervon-.die 
in den Kammern eneugte Saure abgezogen wurde. Die Differen2 
wurde als die Leistung des Glovers angenommen. Intereasant war 
der hohe Umlauf von Stickstoffverbindungen, der sich -ah Poke 
des Gesctzes einstellte, wonach der Prozentgehalt der Kitrose an 
36 er Salpetcrsaure und die auf den cbm wiihrend 24 Stmdeh in dem 
System eneugte Skuremenge in zwangslaufiger Abhilngigkeit von- 
einander stehen. Die Summe der Stickoxydc, die im SybZem d r -  
kdierte, wvrde folgcndermaBen gefunden. Der direkte Verbrauch 
an 36er  Salpetersiure betrug 240 kg = 1,3o/b auf 100 kg 60er. 
Hierzu kamen aus der starken Kitrose mit einem Gehalt von I , l O O &  
36 er 1018 kg, a m  der scbwachen Nitrose, die nur 0,300,b enthielt, 
nochmals 278 kg, im ganzen also 1536 kg. Das sind rund 8"; der 
erzeugten Saure (18 500 kg 60 er). Es ergibt sieh demnach, 
daB die Stickoxyde nur rund zwolfmal mit der schwcfligen Saure 
in Reaktion zu trcten brauchten, und daI3 sie sich ebenso oft rege- 
nieren mul3ten. Der in  der Gloven&ure infolge ungenbgender De- 
nitrierung gelijst verblcibendc geringe Rest von Stickoxyden von 
0,10-0,15~0, der an der Hcaktion in der Kammer ja nicht teil 
nimmt, ist bei der oben angcfiihrten Berechnung nicht beriick 
sichtigt. Zum Vergleich seien einige Zahlen angefuhrt, die P c t e r 
s e n  in ,,Metall u. Erz" 1916, 401 gibt. Dort handelt es sich um 
Systeme, die 7 kg 50cr und 5 kg 50er Silure auf den cbm 
machcn. Der Umlauf an Stickst offverbindungen war in diesen 
Fallen-nur zu 4% und 3% ermittelt worden. 

Die starke Berieselung zeitigte als gunstigee: Nebenergebnis 
auch eine verhaltnismaBig arsenfreie Kammcreaure. Diese enthielt 
bei normaler Berieselung in der ereten Kammer 0,16% As, in der 

(L. 


