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Mikro-Elernentaranalyse nach. Pregl *). 
Neue Form des Druckreglers und der Mariotteschen Flasche. 

Von A. SCHOELLER. Mikrochemischea Laboratorium, Tiibingen. 
Pregl  selbst hat 1917 in ausfiihrlicher Weise seine Methoden be. 

griindet und erlautertl). Kiinlich erschien ein erschtipfender Auszug, 
durch neuere Erfahrungen ergiinzt von H. Lieb*). Nach dem heutigen 
Stand des Verfahrens lassen sich rnit 2-5 mg Substanz Analysen aus- 
fiihren, die an Genauigkeit die iibliche Makroanalyse nicht nur er- 
reichen, sondern in manchen Fiillen (bei schwer verbrennlichen Kbrpern) 
iibertreffen. Hier sol1 nur ein kuner oberblick darilber gegeben wer- 
den, f t i r  alle Einzelheiten sei auf die angefiihrten Ver6Pfentlichungen 
verwiesen. 

Zur Kohlenwasserstoffbestimmung wird die Substanz im Sauer- 
stoffstrom verbrannt; als oxydierende Schicht dient eine Mischung von 
Kupferoxyd und Bleichromat, die durch einen besonderen ,,Langbrenner" 
erhitzt wird. Zur Zurtickhaltung der Halogene kommt vor und hinter 
die Mischung eine Schicht Silberwolle ; zum Schlui3, um die Oxyde des 
Stickstoffs zu binden, eine geringe Menge Bleisuperoxyd, durch sieden- 
des Cymol in einer ,,HoMgranate" auf konstanter Temperatur gehalten. 
Die Vergasung der Substanz erfolgt durch einen gewtihnlichen Bunsen- 
brenner. Das Rohr liegt auf einem mit vier FiiBen versehenen Blech- 
Restell; der vom Langbrenner erhitzte Teil des Rohres wird durch eine 
Drahtnetzrolle oder Blechschiene geschiitzt, die Wiirme durch einen 
,,Drahtnetztuunel" auf dem Gestell zusammengehalten. Die Granate 
ist auf ein besonderes Gestell mit Mikrobrenner montiert. 

Zur vollsttindigen Verbrennung ist eine gleichmafiige Stromgeschwin- 
digkeit der Gase im Rohr von 3-4 ccm in der Minute von grtiBter 
Wichtigkeit. Sie wird durch einen ,,Bremsp€ropfen" vor dem Blei- 
superoxyd und einen ,,Druckregler" fur den Sauerstoff erreicht. Der 
Pfropfen wird aus zusammengedriicktem Asbest gebildet, der so ge- 
stopft wird, dai3 bei einem Druck von etwa 70 mm die erwahnte 
Sauerstoffmenge das Rohr passieren kann. Der Regler besteht aus 
einem kleinen, rnit verdiinnter Natronlauge gefiilltem, verstellbarem 
Glockengasometer. Bei der Verbrennung mu6  der Druck auf etwa 
100 mm gesteigert werden. Der einem Gasometer entnommene Sauer- 
stoff wird durch Quetschhahn geregelt, der Uberschui3 entweicht durch 
die SperrlUsung des Druckreglers. Auf den Druckregler folgt ein 
Blasenziihler, der einmal geeicht, jederzeit gestattet, die Stromgeschwin- 
digkeit zu iiberwachen. An den Zahler ist ein kleines Trocken-U-Rohr, 
mit Natronkalk und Chlorcalciuh gefiillt, angeschmolzen. Das Ver- 
brennungsrohr wird durch einen Kautschukstopfen verschlossen, durch 
dessen Bohrung eine mit dem U-Rohr verbundene Kapillare gesteckt 
wird. Das andere Ende des Rohres ist zu einem Schnabel verjiingt, 
an dem durch besonders behandelte Kautschukschlauchstiicke die Ab- 
sorptionsapparate befestigt werden. 

Diese sind rtihrenf6rmig und wie iiblich mit Chlorcalcium oder 
Natronkalk und Chlorcalcium gefullt. Da die Apparate offen gewogen 
werden, mu8 nach jeder Verbrennung der Sauerstoff durch' Luft ver- 
driingt werden. Hierfiir ist ein besonderer Gasometer und Druckregler 
erforderlich. Ein zwischen den beiden Druckreglern und dem U-Rohr 
befindlicher Dreiweghahn gestattet jederzeit, Sauerstoff oder Luft durch 
das Rohr zu leiten. Um Gewichtskonstanz der Apparate zu erreichen, 
sind die Offnungeii in besonderer Weise kapillar verengt, sie bieten 
dadurch dem Gasstrom einen gewissen Widerstand. Um diesen aus- 
zugleichen, da sonst M'asser- und Kohlensiiureverluste in den Kaut- 
schukverbindungen entstehen, dient die Mwriottesche Flasche. Sie ist 
auf einem besonderen DreifuB aufgestellt und iibt eine schwach sau- 
gende Wirkung aus, die durch einen verstellbaren ,,Hebel" geregelt, 
so eingestellt wird, da8 nach Anbringen der Apparate die urspriing- 
liche Blasenzahl im Zahler wieder erreicht wird. 

Die Apparate miissen nach dem Abnehmen sorgfaltigt gereinigt 
werden. Die eigentliche Verbrennung dauert 20-25 Minuten, das Ab- 
kiihlen der Apparate 15, YO da8 in Zwischenraumen von 45-50Minuten 
die Verbrennunyen reihenweise ausgefiihrt werden ktinnen. 

Neue Kautschukschlauche miissen fiir die Sauerstoffleitung einer 
kiinstlichen ,,Alterung" unterzogen werden, da sie sonst kohlenwasser- 
stoffhal tige DHmpfe abgeben klinnten. 

Da wahrend des Krieges die fur das geschilderte Verfahren un- 
bedingt erforderlichen guten Kautschukschlauche nicht mehr zu haben 

*) Herr Dr.-lug. A. S c h o e l l e r  sandte iins einige Mitteilungen iiber 
Verbesserung der Apparatur fur die Mikroanalyse zur Veroffentlichung. Wir 
baten den Verfasser. uus bei der Gelegenheit eine kurze Darstellung des 
gegenwartigen Standes dieser so wichtigen analytischen Methode zn geben. 
Der hier vorliegende Anfsatz ist somit erst n a c h  Abfassung der spater ab- 
zudruckenden Einzelaufsatze niedergeschrieben M orden. 

I) Die quantitative organische Mikroanalyse. 
") Mikroanalyse nach P r e g l .  A b d e r h a l d t ' n s  Handbuch der biologischen 

Arbeitsmethoden, Lieferung 16. Urban h Schn arzenberg, Berlin -Wien 1921. 
In der gleichen Lieferung, einzeln im Buchbandel zu haben, berichlet 

J. V. D u b s  k y  iiber seine noch zu erwahuende Halb-Mikroelementaranalyse 
und A. F o d o r iiber die Mikro-Kjeldahl-Stickstoffbestimmung. 

Die Schriftleitung. 
Springer, Berlin 1917. 
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waren, stellten E. Miiller und H. Willenbergs) eine Apparatur zu- 
sammen, bei der nur Glasschliffe verwendet werden. Der:Sauerstoff 
wird durch Einwirkung von verdiinnter Schwefelsaure und Perhydrol 
auf Kaliumbichromat entwickelt4). Die dwch Hahusttipsel verschlieB- 
baren Absorptionsapparate werden wie beim Dennstedtschen Ver- 
fabreh nur mit Sauerstoff gefiillt verschloesen gewogen. 

Bei der ersten Ausftihrung wird der Sauerstoffentwickler-- mit 
Druckregler und Trockenrohr auf ein Brett montiert, das auf drei 
Kugellagern leicht beweglich ist, dem Trockenrohr folgt ein Schliff, der 
auf das Verbrennungsrohr p a t ,  durch Verschieben des Brettes kann 
es geBffnet und verschlossen werden. Die Mariottesche Flasche ist 
beibehalten. 

Bei der zweiten Ausfiihrung wird auf Druckregler und Mariottesche 
Flasche verzichtet. Der Sauerstoff, durch Glashahn geregelt,a wird 
durch ein eingeschmolzenes Rohr in daS Verbrennungsrohr geleitet 
und dieses durch eine aufgescbliffene Kappe verschlossen. Das Ganze 
kann somit fest montiert werden, an die Absorptionsapparate schlieBt 
sich ein kleiner Blasenztihler an. 

Um die geringere Dichte des Sauerstoffs in den nach der Ver- 
brennuug erwiirmten Apparaten auszugleichen, wird vor dem Abnehmen 
deF letzte Hahn geschlossen und kurze Zeit der volle Sauerstoffdruck 
von etwa 30 cm auf die Apparate einwirken lassen. Aui3erdem werden 
sie wlihrend der Verbrennung durch feuchte Lappen gekiihlt. Vor 
der W2gung hui3 zum Druckausgleich ein Hahn kurz geoffnet werden. 

Das Verbrennungsgestell fiillt fort, das Rohr wird durch die Granate 
und einfache, mit Dtichern versehene Halter auf den Brennern ge- 
stiitzt. Da fur die genannten Forscher schwefelhaltige Verbindungen 
nicht in Frage kommen, verwendeten sie Quarzrohre und eine Fiillung 
ohne Bleichromat. 

Da seit einiger Zeit -wieder einwandfreie Schlauche zur Verfiigung 
stehen, hat F. W r ed e ') vorgeschlagen, auch bei Verwendung der sich 
so sehr gut bewahrenden angeschliffenen Absorptionsapparate mit 
dem sehr vie1 billigeren und bequemeren Bombensauerstoff zu ver- 
brennen und das Rohr nach P reg l  mit einem Kautschukstopfen zu 
verschliefien. Wrede regelt den Sauerstoff, einem Gasometer ohne 
Druckregler entnommen, durch Quetschhahn, der nach der Verbrennung 
zum Ausgleich des erwahnten Dichteunterschiedes voll aufgedreht wird. 

Nach meinen Erfahrungen ist aber auch unter diesen Urnsttinden 
eine Regelung des Druckes zur Erreichung gleichmuig zuverlassiger 
Werte wichtig, erleichtert auch, besonders bei fliichtigen oder sonst 
schwer verbrennlichen Ktirpern mit hohem Kohlenstoffgehalt die Arbeit. 
Ich verwende als Gasometer (nach Hempel) fur den Sauerstoff zwei 
Rundkolben von 750 ccm, die rnit den aus der Skizze ersichtlichen 
Ansatzen versehen und durch einen weiten Gummischlauch verbunden 
sind. Die Druckregelung erfolgt sehr einfach durch Einstellen des 
oberen Kolbens auf den gewiinschten Htihenunterschied. Da es auf 
den Millimeter nicht ankommt, braucht wtihrend der Verbrennung der 
Kolben htichstens einmal verstellt zu werden. Fiir das ,,Durchspiilen" 
wird er 1-2 cm htiher eingestellt, zum Dichteausgleich vor dem Ab- 
nehmen der Absorptionsapparate etwa 50 cm hoch. Der Ausgleich 
wird so sicher erreicht, eine Kiihlung der Apparate ist nicht erforder- 
lich. Als Sperrfliissigkeit dient 50 O/,, Kalilauge, die den Natronkalk 
im Trockenrohr entlastet und deren geringe Dampfspannung eine 
achnelle Erschlipfung des Chlorcalciums verhindert. Der obere Kolben 
wird durch ein Natronkalkrohr verschlossen. Die Kolben werden in 
Zew6hnliche Stativklammern eingespannt, die Wulste an den Hasen 
verhindern ein Durchrutschen. Das Gasableitungsrohr wird so ge- 
bogen, daB es in Hohe des Verbrennungsrohres endigt, es wird Glas 
an Glas durch Kautschukschlauch mit dem an das Trockenrohr an- 
Teschmolzenen Blasenzahler verbunden. Das Rohr in der aus der 
3kizze ersichtlichen Form ist leicht zu fiillen, der angewiirmte Schliff 
wird mit Wachs gedichtet. Das Ende des Rohres ist zu einer feinen 
3pitze ausgezogen, die in die Bohrung des VerschluBstopfens des Ver- 
wennungsrohres paBt. Das Stativ fur die Gasometerkolben und ein 
deineres fur das..Trockenrohr werden auf ein Brettchen geschraubt. 
3m dieses :zum Offnen und SchlieBen des Rohres leicht beweglich 
zu machen (ahnlich der ersten Miiller-Willenbergschen Ausfiihrung), 
uird es auf zwei parallele Glasrlihren von etwa 12 mm Durchmesser 

3, J. pr. Ch. 99, 34 [1919]. 
4, Diese Art der Sauerstoffentwicklung ergibt leicht zu hohe Wasser- 

itoffwerte. Die Apparatur wird daher jetzt mit einer ,,Fangvorrichtung" fiir 
nitgerissene Wasserstoffsuperoxyddlmpfe versehen. Bei der Entwicklung des 
Sauerstoffs aus Kaliumpermanganat und Wasserstoffsuperoxyd (nahere An- 
taben in einer folgenden Mitteilung iiber Mikro - Kippapparate), wird diese 
Wderquelle sicher vermieden, da der feuchte Sauerstoff durch eine mebrere 
:entimeter dicke Schicht des Permanganats hindurch muB. Bei hohen AuBen- 
emperatnren wird bei beiden Entwicklungsmethoden das Chlorcalcium im 
'rockenrobr schnell erschopft und muB nach einigen Analpsen erneuert 
verden. 

Fur einige Mitteilungen iiber seine Er- 
ahrungen, die er demnachst an anderer Stelle veroffentlichen will, mtiehte 
ch Herrn Dr. F. W r e d e  auch hier meinen besten Dank aussprechen. 

') Chem. Ztg. 44, 603 [1920]. 
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gelegt, die senkrecht zur Verliingerung des Rohres auf der aschplatte 
liegen. Das Zuleitungsrohr flir den Sauerstoff wird so angebracht, 
wie es zur Aufstellwg der Bombe am bequemsten ist und kann mit 
dem Druckreduzierventil durch _:eine Glasrohrleitung - durch kurze 
Schlauchstticke beweglich gemacht - dauernd verbunden werden. - 
Der Sauerstoff kommt so kaum mit Kautschuk in Beriihrung. Eine 
Fiillung genligt flir 4-5 Verbrennungen. W&end der Verbrennung 
wird der Glashahn des Ableitungsrohres voll gellffnet und wie schon 
erw&hnt, die Stromgeschwindigkeit lediglich durch Einstellen der 
oberen Kugel geregelt. Die Regelung ist sehr einfaqh und schlieSt eine 
nckweise hioderung, wie sie bei Glas- oder Quetschhlihnen kaum zu 
vermeiden ist, vollstandig aus. 

Genauer und bequemer, aber etwas umstandlicher i n  der Aufstel- 
lung ist ein besonderes, neben das Brettchen aufgeschraubtes Stativ 

fur den oberen Kolben. Es ist bis 30 cm H6he 
mit einem Gewinde versehen. Die Hiiheneinstellung 
erfolgt durch Drehen t:iner entsprechend geformten 
Mutter, eine Nute verhindert das Mitdrehen der 
Klammer, die mit einer Hiilse uber dem Gewinde 
beweglich ist, die Einstellung auf volle HBhe zum 
Dichteausgleich erfolg t unabhangig vom Gewinde. 
. Die angeschliffenen Absorptionsapparate bieten 
dem Gasstrom einen geringeren Widerstand wie 
die Preglschen, der Widerstand des folgenden 

Klasenzahlers ist schon merklicher, daher fallen bei seiner An- 
wendung die Kohlenstoffzahlen leicht etwas zu niedrig aus. .. Um 
die sebr nutzliche Uberwachung der Bhenzahlen ohne diesen Ubel- 
stand zu ermtiglichen, dient am besten die Mariottesche Flasche, 
deren schwach saugende Wirkung auch hier von Vorteil ist')). Die 
Handhabung des abgebildeten' Modells -- aus einem 750 ccm Kolben 
hergestellt - ist auch mindestens so einfach wie die. des Blasen- 
zahlers. Das Glasrohr wird in der verengten mittleren Offnung durch 
ein Schlauchstiickchen, der ,,Hebela durch einen Korken in  der 
unteren Offnung befestigt. Das abgelaufene Wasser wird durch die 
seitliche, rnit Kautwhukstopfen verschliefibare Offnung wieder ein- 
gegossen. Die Flasche wird in ein gewtihnliches Stativ eingespannt, 
ein Stab kann als Anschlag fur den ,,Hebel" dienen, damit die einrnal 
ermittelte Saugwirkung sich nicht veraudert und imrner wieder ein- 
gestellt werden kann. An Stelle des besonderen ,,Halters" werden 
die Absorptionsapparate durch zwei mit einer Spiralfeder verbundene 
Messingdrahthaken zusanimengehalten. Das sich anschlieflende Chlor- 
calciumrohr wird durch eine Klammer an .dem Stativ fur die Mariotte- 
sche Flasche gestiitzt. 

Wie schon erwiihnt, bewahren sicli die angeschliffenen Absorp- 
tionsapparate st:hr gut. Die Ausfuhrung der Schliffe, auch die der 
Stapselchen mu6 sehr sorgfiil tig sein. Leider fallen sie nicht immer 
gleichmiflig aus. 

Die Wagvngen wertlen sehr erleichtert durch Benutzung eines 
genau gleichen Apparates als Tara. Dies sonst allgemein bei genauen 
Wiigungen iibliche Hilfsmittel scheint bisher bei der Mikroanalyse 
nirht angewendet worden zu sein. Fur diesen Zweck muB auch der 
Kiigel der rechten Wageschale mit den iiblichen Haken versehen wer- 
den '), Aufhaugen mittels eines Aluminiumdrahts ist nicht empfehlens- 
ner t .  Pa  es hei dom Natronkalkrohr auf die grofiere Genauigkeit 

") Fiir die gefetteten Scbliffo gelteu, n:itiirlicb in geringerem Malle, die 
Preglschen Ausfiibruugen iiber die Kautscliukverbindungen : bei Uberdruck 
;n deli Apparateti zu iliedrige U'orte durch Ihtweicben vou Gasen, bei Unter- 
drucli zu hohe Werte durch Einsaugrn von Luft. 

Lanolin ist ZUI' Fettung dei. Stijpsel dlirch seine stark hygroskopiscben 
Eigenschaften glinzlicli uugeeignet (F. W I' e d e, Privatmitteilung). Reines, 
nicht zu diinnfliissiges Vaseiin bewahrt sich sehr gut. 

:) Die Fa. Kuhlmtinn lidert auf Wunscli die Wage in dieser Ausfuhrung. 

ankommt, wird ein solches (ohne FUllung) als Tara verwendet, welche 
auch fur  das Chlorcaloiumrohr rnit benutzt wid, der geringe Gewichts- 
unterschied wird durch Qewichte oder eine besondere Metalltara aus- 
geglichen. Den Taraapparat wie die tinderen mit Sauerstoff zu ftillen 
ist nicht erforderlich. Beim Abktihlen werden die Apparate in die 
Niihe der Wage nebeneinandergestelt und einige Minuten vor der 
Wiigung bei jedem in gleicher Weise ein Hahn zum Druckausgleich 
kurz gellffnet. Bei Temperaturhderungen zwischen den Wiiguogen 
b d e r n  sich auch in geringer Weise die relativen Gewichte. Die Ver- 
k d e r u n g  kann aus den Gewichtstabellen fur Luft und Sauerstoff 
ersehen werden. Das in Betracht kommende Volurnen ist leicht durch 
den Gewichtsunterschied des rnit Sauerstoff oder Luft gefiillten Appa- 
rates zu ermitteln. Nur bei einer Bnderung von mehreren Graden 
muS sie berticksichtigt werden. Die Apparate werden am sichersten 

Bleisuptkxyd und die Hohlgranate nicht angewendet , dann aber als 
eine A r t  Neuerung wieder eingeftihrt. Ob aus den angefiihrten Griin- 
den die VergrSSerung der Substanzmenge vorteilhaf t ist, scheint mir 
sehr fraglich, das Weglassen des Bremspfropfens und des Druck- 
reglers ist sicher ein Fehler, da sie die Arbeit nicht erschweren, 
sondern wesentlich erleichtern. Bei Verwendung des Bremspfropfens 
ist es auch vollstandig ausgeschlossen, daB in das Rohr, in  dem die 
Gase unter einem Druck von etwa 100 min Wasser stehen, Luft von 
aui3en eingesogen werden kann, diese Mtiglichkeit und ihre Verhinde- 
rung werden ausfiihrlich von D u b s k y  erortert. Wenn der VerschIuB 
an d i e s e r  S t e l l e  nicht absolut dicht sein sollte, kann aus den an- 
geftihrten Grtinden bei Verwendung des Bremspfropfens nur etwas 
Sauerstoff entweichen, daher kann auch ein Kdutschukstopfen, wenn 
er nicht zu hoch erhitzt oder zu stark mit Glycerin eingeschmiert 
wird, niemals zu Fehlern Veranlassung geben, ein Schliff ist daher 
vollstandig iibertlussig. Schlagen die Substanzdarnpfe so weit zuriick, 
ist die Analyse in jedem Fall verloren. Dies wird aber am sichersten 
durch den Druckregler verhindert , da bei seiner Verwendung sich 
jede zu pltitzliche Dampfentwicklung durch eine Verminderung der 
Blasenzahl sofort bemerkbar ma(-ht. DaB sich mit der Dubskyschen 
Anordnung brauchbare Resultate erzielen lassen, sol1 nicht abgestritten 
werden, nur scheint es mir sehr zweifelhaft, ob das Arbeiten tatsiiich- 
lich eintacher und leichter ist als nach den bewahrten Preglschen 
Vorschriften oder nach ihrer sinngemafien Anpassung an die an- 
geschliffenen Absorptionsapparate. 

Die mikrogasometrische Stickstoffbestimrnung nach P r e g l  erfolgt 
im wesentlichen nach der ublichen Dumasschen Methode, nur wird 
die reduzierende Kupferschicht nicht am Ende, sondern in der Mitte, 
an der heidesten Stelle des Rohres zwischen dem Kupferoxyd an- 
gebracht. So wird sich mtigliclierweise bildendes Kohlenoxyd durch 
das folgende Kupferoxyd sicher oxydiert, auch ktinnen sebr schwer 
verbrennliche Substanzen unbedenklich rnit etwas Kaliumchlorat ver- 
mischt werden, da der uberschiissige Sauerstoff durch die verhaltnis- 
ma6ig groBe gluhende Kupfermenge sicher zuriickgehalten wird. Bei 
Verwendung geniigend reiner Kohlensaure (naheres dariiber in einer 
folgenden Mitteilung) sind die Resultate sehr genau. Bei Tempera- 
turen iiber 20' ist es empfehlenswert, statt der ublichen 2" (, des ab- 
gelesenen Volumens den genauen Wert der raumbeschrankenden 
Wirkung der Kalilauge, 1,7O/, abzuziehen und die Tension der 50"1,, 
Kalilauge zu berucksichtigen, deren Werte B r u  n n  e r  erinittelt hat '). 

Auch bei der Stickstoffbestimrnung gilt fiir die Dubskyschen ,,Ver- 
einfachungen" : grtifiere Snbstanzmenge und endstandige Kupferspirale 
das vorhin Gesagte. 

Zur Halogen- und Schwefelbestimmung werden die Substanzen 
im Sauerstoffstrom iiber zwei Platinkontaktsternen verbrannt und 
die Verbrennungsgase iiber in der Verlangerung des gleichen Rohres 
befindliche Porzellariperlen geleitet, die fur Halogen mit sodaalka- 
lischer SulfitlBsung zur Reduzierung der Halogenoxyde, fur Scliwefel 
rnit verdiinntern Perhydrol zur Oxydation der schwefligen Saure be- 

8, Inauguraldissertation, Freiburg i. B. 1914. 
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netzt sind. In dem Sptilwasser wird Halogen und Schwefel unter 
besonderen VorsichtsmaBregeln gravimetrisch bestimmt. Bei stick- 
stoff- 'und halogenfreien Substanzen kann der Schwefel 4irekt als 
Schwefelsaure titrimetrisch bestimmt werden. Das letztere Verfahren 
ist von F. W r e d e  auch auf die Selenbestimmung ausgedehnt 
wordeng). 

Auf die Mikrobestimmungen des Phosphors, Arsens, der Methoxyl- 
und Methylimidgruppen sowie des Molekulargewichts sei nur hin- 
gewiesen. 

Die Anforderunn an die Reinheit der Substanzen ist bei der 
Mikroanalyse natiirl'kh grbBer als bei den sonst tiblichen -Methoden, 
die erforderlichen kleinen Mengen sind aber leichter und einfacher 
zu reinigen. Die Mikroanalyse bietet auch den Vorteil, Gemische 
leichter als solche erkennen zu kbnnen, E. Mi i l le r  und H. W i l l e n -  
b e r g  machen hierauf besonders aufmerksam. 

Zum Trocknen von Substanzen bei gewbhnlichem Druck verwendet 
P r e g l  einen runden Kupferblock, der auf einem kleinen Gestell durch 
passenden Mikrobrenner geheizt wird. Zum Trocknen bei verminder- 
tem Druck im schwachen Luft- oder Gasstrom im ,,Mikroexsikkator", 
ein an einer Stelle kapillar verengtes Glasrohr, dient der kupferne 
,,Regenerierungsblock', der aus zwei aufeinandergeschliffenen Teilen 
mit zwei durchgehenden Bohrungen verschiedener Weite zum Ein- 
legen von Rohren besteht. Durch Abheben des oberen Teiles kann 
der durch ein kleines Chlorcalciumrohr verschlossene Exsikkator leicht 
ohne Erschutterung herausgehoben werden. Auch dieser Block ist 
auf eiri besonderes , mit Mikrobrenner versehenes Gestell montiert. 
Zur Messung der sehr leicht konstant zu haltenden Temperatur dient 
bei beiden Blijcken :ein in  eine Bohrung eingestecktes Thermometer. 

Auch zur Vakuumsublimation geringer Substanzmengen , im ge- 
schlossenen Rohr oder im schwachen Ciasstrom, ist der Regenerie- 
rungsblock sehr geeignet. [A. 230a.l 

~- ~~ _ _  

Aus anderen Vereinen und Versammlungen. 
Verein ,,Versuchs- und Lehranstalt fur Brauerei in 

Berlin". 
(SchluW von Seite 679.) 

Dr. 0. N e u m a n n  sprach dann ubei ,,Winfergersfenbau und 
Wintergersten verwendung zur Braumalzhers fellung". 

Prof. W i n d i s c h ,  Berlin, hielt dann einen Vortrag: ,, Vergangenes 
und Zukiinftiges im Braugewerbe im Lichte unserer heutigen Er- 
kennfnisse". Der Vortragende blickt zuruck auf die letzten 30 bis 
35 Jahre, in denen er mitwirkte im Braugewerbe und a n  der V. L. B. 
Beginnend mit der Malzerei verweist er aiif die Luft-Wasserreinigung, 
die anfangs bekiintpft, heute Allgemeingut samtlicher Brauereien und 
Malzfabrikanten ist. Hei der Aufgabe, die Arbeitsweise rationell zu 
gestalten, muote der Mllzungsschwand besonders berucksichtigt werden. 
Vor dem Kriege wurden schon - bei den damaligen Preisen - fur 
50-60 Millionen Mark Starkemehl in Form von Kohlensaure und 
Wasser durch die Atntungsverluste an der Luft verloren. Man hat 
dann gelernt, auch bei der Herstellung von Normalmalz rnit einer 
Verringerung des Miilziingsschwandes z u  arbeiien, die Herstellung von 
Kurzmalz verringerte den Miilzungsschwand rioch mehr. Eines Tages 
hat dann der Vortragende den Gedanken der Zweiphasenmllzerei in 
die Diskussion geworfen, d. h. die Malzerci so zu fuhren, daB in der 
ersten Phase die Ehzyme erzeugt werden, und die zweite Phase dazu 
bestimmt ist, die Enzyme wirken zu lassen, um im Malzkorn die Ar- 
beit zn verrichten, die uotwendig ist, die Abbauarbeit. Dieser Gedanke 
war rein tlieoretische Spekulation, wurde aber von Technikern und 
Praktikern aufgegriffen und bald konnte nach diesem System Malz 
hergestellt werderi und es entstanden Anlagen, die nach diesem Prinzip 
arbeiteten. Die erhaltenen Mahe waren giLt und fielen nicht aus der 
Reihe. Der Vortragende hat dieses Verfahwn, das sogenannte Kohlen- 
siiurerastverfahren untersucht, aber nichts dariiber veroffentlicht, weil 
die datnaligen Metlioden zur Untersuchung des Malzes unzullnglich 
w a r m  Auch in Suddeutschland hat man sich mit dieser Frage be- 
faDt. (iegen den Einuand, da6 nach dent Kohlensaurerastaerfahren 
hergestelltes Malz den Hieren einen esterartigen Geschmack verleihen 
kann, ltonnte der Vortragende nichts vorbringen; nicht berechtigt aber 
war der Einwaud, daB bei diesem Verfahren auf der Darre eine Ver- 
farbung eintritt. Ganz kiirzlich hat Professor L u e r s ,  Munchen, uber 
vergleichende Untersucahungen an Tannen-, Trommel- und Kohlen- 
slurerastmalzen bixichtet und erhebliche Unterschiede im Sauregrad 
feststellen k6nnen. Nach L u e r s  wurde beim Kohlensaurerastver- 
fahren eine M;izuiigsschwandersparnis von 3--6°/0 festgestellt. 

Im Studiuin bat iin letzten Lebensalter reges Leben geherrscht. 
Vor 25 Jahren war das Dreirnaischverfaliren allgemein ublich. Es ist 
in Bayern entstanden zur Verarbeitung einer besonderen Sorte Malz 
und war dort berechtigt. Fur die weit gelosten Make taugte es aber 
nicht. Trotz vieler Proteste gelang es dem Vortragenden, das Hoch- 
kurmaischverfahren durchzusetzen. Es folgte dann das EiweiBrast- 
verfahren, welches darauf hinzielte, die Vorgange, die in der Malzerei 
abgekurzt waren, im Siidhaus nachzuholen. Daraus entstand das Ver- 
maisch-EiweiBrastverfahren, das uns im Kriege besonders gute Dienste 
geleistet hat. Hand in Hand mit den verschiedenen Maischverfahren 
gingen die technischen Verlnderungen ini Sudhaus vor sich. Die 
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letzte h d e r u n g  war der Ersatz des Llluterbottichs durch die Maische- 
filter. Das moderne Sudhaus besteht nur aus Universalpfannen und 
Maischefiltern. Die Ausbeute im Sudhaus wurde verbessert und die 
Berechnungen der Ausbeute auf eine richtige Basis gestellt. Es gipfelten 
diese Arbeiten in der Schaffung des Ausbeuteschiebers, der es ge- 
stattet, schnell und richtig die Ausbeuten zu berechnen. 

Stellt man sich nun die Frage, ob wir mit dem, was wir erreicht 
haben, zufrieden sein kSnnen, so wird der Praktiker wohl rnit einem 
Ja antworten. Der Vortragende aber gibt sich mit dem bisher Er- 
reichten noch nicht zufrieden. Der Vortragende zeigt nun, wie wir 
auf so vielen Gebieten des Brauwesens noch der wissenschaftlichen 
Unterlagen entbehren. Denken wir z. B. an die Gerstenbonitierung. 
Wohl bedeutete die Einfiihrung der 0bjektiven.Bonitierung nach H a a s e  
einen Fortschritt, aber auch heute, noch sind wir nicht in der Lage, 
einen Gerstenkorn richtig zu bewerten. Das Bonitierungssystem ist 
gut, um die Gerste als Handelsware zu bewerten, aber die Gerste 
selbst kennen wir nicht. Um die innere Beschaffenheit der Gerste 
zu erforschen, dazu fehlen uns heute noch die Mittel. Der EiweiB- 
gehalt der Gerste hat die Brauer schon sehr lange beschaftigt. Man 
hat die eiweii3reichen Gersten immer als schlechte Braugersten be- 
zeichnet und gesucht, den EiweiBgehalt herabzudrucken. Wir h6ren 
immer die Redensart, der hbhere Enzymegehalt hange mit dem EiweiB- 
gehalt zusammen. Wie aber dieser Zusammenhang besteht, daruber 
wissen wir noch nichts. Man hat den EiweiBgehalt der Gersten unter- 
sucht, den Stickstoffgehalt nach K j  e l d a h l  bestimmt, rnit 6,5 multipli- 
ziert und diese Zahl als EiweiBgehalt angesprochen. Der Vortragende hat 
sich mit dem Eiweiijgehalt der Gerste beschaftigt, und zwar kam er 
indirekt dazu durch die Beobachtung der Entwicklung der Aziditat 
wahrend des Keimens. Das Malz wird beim Keimen immer saurer. 
Woher aber kommt diese Zunahme der Aziditat? Interessant war die 
Beobachtung, daB ein Teil des EiweiB, der Schwefel, beim Keimen 
eine Veranderung erleidet und in Schwefelsiiure iiberging. Bei Durch- 
sicht der Literatur fand der Vortragende, dai3 diese Entdeckung schon 
vor 45 Jahren von Prof. S c h u l  t z e ,  Zurich, an Lupinen gemacht wurde, 
aber nicht weiter erforscht war. Der Ubergang des EiweiBschwefels 
in Schwefelslure war der erste Fall, wo man imstande war, die Slure- 
bildung in der Zelle zu konstatieren; die Kolle des eigentlicben hoch- 
molekularen, schwefelhaltigen EiweiDes mu13 noch naher erforscht 
werden. Zwei Gersten mtt gleichem EiweiBgehalt kBnnen sich beim 
Brauen verschieden verhalten. Die eine Gerste init wenig hochrnole- 
kularem EiweiB und viel Abbaustufen verhiilt sich schlecht, die andere 
gut ausgereifte hat die Stickstoffkijrper aufgebaut zu hochmolekulareni 
EiweiB. Auch uber die Mineralsalze der Gerste wissen wir nichts, und 
wir mussen diese noch einer Untersuchung unterziehen. Vortragender 
halt die Gersten init mehr Kalium und wenig Magnesium fur die 
besseren, doch sind diese Fragen noch nicht gelost. Hesonderes Inter- 
esse erweckte der Schwefel. In  einer aiiierikanischen Zeitschrift waren 
Schwefeldungungsversuche angefuhrt. Der Vortragende veranlaBte 
nun Gerstendungungsversuche mit Schwefel und konnte hierbei fest- 
stellen, daB der Ei weiagehalt bei den schwefelgediingten Gersten hiiher 
war. Merkwurdig war die Beobachtung, d;iD der Kornkiifer die schwefel- 
gedungte Gerste nicht angriff, worauf das zuriickzufuhren ist, l i i t  
sich noch nicht sagen. Auch uber die Gerstenspelze wissen wir noch 
nicht viel. Der durch groBeren Spelzengehalt dem Bier verliehene 
Geschmack ist wahrscheinlich zuruckzufuhren auf die aul den Spelzen 
sitzenden Stoffe. 

Uber den EinfluS des Hlrtegrades des Wassers auf den Vorgang 
des Weichens wissen wir auch noch nichts. Neuere Versuche nach 
elektroosmotischem Verfahren scbeinen darauf hinzudeuten, daB die 
Ansicliten von der Seniipermeabilitiit der Gerste nicht ganz richtig 
sind. Friiher war man der Meinung, da6 man durch Einweichen i n  
Saure dns Innere der Gerste nicht beeinflussen k6nne. Hei der elektro- 
osmotischen Untersuchung konnte aber die Gerste so sauer gemacht 
werden, wie niiin nur wollte. Uher die Miilzungsvorginge iiberhaupt 
wissen wir nicht viel, wir sind nicht in der Lage, in der Miilzerei die 
wissenschaf tliche Betriebskontrolle auszufuhren, zu aber daliin 
kommen. Unsere Aufgabe muB es sein, aus jedern gr6iBeren Gersten- 
haufen in der Tenne die Gerste genau ZU kennen und inussen wissen, 
was wir zu machen haben. Mirlze, die eine gute Aullosung zeiyten, 
gaben oft eine schlechte Verniaischbarkeit. Es war also trotz der 
guten Aufliisung die Zusaminensetzung niclit die richtige. Die che- 
mische Untersuchung mit den modernen Hilfsmitteln kann da Licht 
bringen. Die beim Darren vor sich gehenden reversiblen Vorgiinge sind 
auch noch nicht erforscht. Die Frage, was ist ein gutes Malz, wird 
gewbhnlich dahin beantwortet, ein gutes Mnlz ist ein solches, das ein 
gutes Bier in reichlicher Menge liefert. Darnit ist aber niclits gesagt. 
Die Extraktbestirnmung und Malzbestimmung reiclien nicht aus. Auch 
auf diesem Gebiete iat jetzt schon vie1 gearbeitet, es sei verwiesen 
auf die AziditRtsbestimtnungen, die Hestimmung der  Wasserstoffionen- 
konzentrationen usw., die aber noch nivht abgesdilossen sind. Wenn 
vor .Jahren an dieser Stelle eininal gesagt wnrde, das Sprichwort 
,,Backen und Hrauen perat nicht immer" habe keine Geltung mehr, 
so stimmt das nicht. Auch heute noch ger l t  das Brauen nicht irnmer. 
Es fehlen uns noch die wissenschaftlichen Unterlagen, und erst wenn 
wir alle Vorglnge wissenschaftlich erklaren und erforschen und die 
Vorglnge wissenschaftlich beeinflussen kijnnen, wird uas Hraiien 
immer geraten. 

Vor allem miissen wir erst wissen, was die normalen Verhiilt- 
nisse sind. Im Sudhaus stellen wir zwar fest, ob die Stiirke abge- 
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