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Besonders bemerkenswert ist weiter bei diesen Versuchen ohne 
Fettlosungsmittel, daB hier im Gegensatze zu der Irulieren Fest- 
stellung (siehe oben) immer in z i e m 1 i c h e m U m f a  n g e wahrend 
des Versuches sich S a u r e bildet, welcher Umstand einer eingehen- 
den Besprechung vorbehalten wird Is). 

Z u s a m m e n f a  s s u n  g. In  der vorliegenden Studie wurden 
Untersuchungen uber das  Verhalten von Jod in wasserigen Liisungen 
gegen Fette beschrieben. Diesen ist als hauptslchlichstes Ergebnis 
zu entnehrnen, daB wasserige Jodlosungen, z B. Jodjodkaliumlosungen, 
auf Fette in A b w e s e n h e i t  e i n e s  F e t t l o s u n g s m i t t e l s  
bei g e r i n g e r Jodkaliumkonzentrltion der LBsung in gleicher Weise 
einwirken, wie es von uns an anderer Stelle fur alkoholische Losungen 
festgestellt worden ist, also unter einem den H ii b 1 schen Jodzahlen 
nahezu entsprechenden Jodverbrauche; dagegen wird bei VergroBe- 
rung der Jodkaliumkonzentration der Jodverbrauch bedeutend kleiner. 

Bei V o r  h a n  d e n s e i n e i n  e s F e t t 1 o s u n g s  m i t t e l  s ,  
z. B. Tetrachlorkohlenstoff kommen vor allem die von uns gekenn- 
zeichneten Eigenschaften des organivchen Losungamittels in Betmcht, 
indem dann Jod nur zu einem Teil des quantitativen Wertes ver- 
braucht wird. Das Verhaltnis: Jod zu Kaliumjodid beeinflufit bei 
Anwesenheit eines Fettlosungsmittels die Reaktionsfidiigkeit des Jods 
gegen Fette in noch griioerem MaBe als bei Versuchen ohne Losungs- 
mittel. 

Siurebildung findet nur bei Versuchen o h  n e Fettlosungsmittel, 
und zwar in diesem Falle in bedeutendem Umfange statt. [A. 24.1 

Die Bestimmung organischer Dampfe in Gas- 
gemischen mittels akliver Kohle, insbesondere 

die Benzolbestimmung in Leucht- oder 
Kokereigas. 

Von E. BERL und E. WACHENDOHFF. 
(hfittcilung aus dem Chemisch-technischcn und Elektrochemischcn 

lnstitut der Technischen IIochschule Darmstadt.) 
(Empeg. 7 2 iY24.) 

In einer Veroffentlichung 1) geben F r a n z F i s c h e r und 
Z e r b e ein Versuchsprotokoll iiber eine Kontrollierung der .von 
B e r 1,  A n d r e s s und M ii 1 1 e r 2) angegebenen hlethode zur Be- 
stimmung von Benzolen in Leucht- oder Kokereigas, aus welchem 
folgen wiirde, daU diese Methode vollkommen unzuverliissig sei. Diese 
Folgerung wird von den genannten Autoren auch gezogen und eine 
Ablnderung betreff end die Benutzung einer hoheren Temperatur beim 
Austreiben yorgeschlagen. Waren die Ergebnisse von F i s c h e r und 
Z e r b e richtige, dann wiirde die unterdes wohl allgemein eingefuhrte 
Benzolbestimmungsmethode mit aktiver Kohle gegeniiber den alten 
Methoden erheblichen Nachteil besitzen. Die Wichtigkeit des Gegen- 
standes veranlal3te uns zu einer Nachpriifung der  friiher veroffent- 
lichten Ergebnisse, die zeigt, daD die  Resultate der F i s c  h e r -  
Z e r b e schen Arbeit in einer nicht einwandfreien Arbeitsweise ge- 
legen sein mussen (vgl. hierzu besonders Tafel 3 der F i s c h e r - 
Z e r b e schen Abhandlung), da die Kohlenmethode bei richtiger An- 
wendung. tadellose Ergebnisse zeitigt. 

Bei dieser Nachprufung wurde die zu demselben Zweck seinerzcit 
benutzte Apparatur wieder venvendet und wie folgt verfahren: In 
das gefullte und gewogene Rohr wurden mittels einer Pipette in 
den einen Schenkel einige Kubikzentimeter Benzol auf die aktive 
Kohle laufen gelassen. Sodann wurde Luft durch das Hohr gesaugt, 
so daD die frische Luft auf die am meisten niit Renzol gesattigte 
Kohle traf, wodurch das Benzol in die Kohle verteilt wurde. Nach 
erfolgtem Temperaturausgleich wurde das Rohr zuruckgewogen, und 
somit die  darin enthaltene Menge Benzol in Gramm bestimmt; die 
daraus zu erwartenden Kubikzentimeter Benzol ergeben sich ohne 
weiteres aus dem vorher bestimmten spezifischen Gewicht des Benzols. 
Darauf w-urde dieses abgetrieben, und zwar mit Sattdampf bei einer 
AuBenerhitzung des Rohres auf 130 '  in der Anordnung wie Figur 1 
zeigt. 

Die einzelnen Handreichungen sind folgende (soweit ein Experi- 
mentator sie ausfuhren mu@: 

1s) Vgl. R. M. M a r g o s c h e s  und W i l h e l m  H i n n e r :  Uber 
die Reaktiorisfiihigkcit des Jods gegen Fctte 111, Das Auftrcten von 
S!iure bei der Jodcinwirkung euf Fette rind dic Deutung ihrer En t -  
stehungsweise. Ch. Umsch. d. Fette 81, 4 1 4 0  [1924]. Dcr IV. Tcil diescr 
Studie uber die Reaktionsfiih:gk*;it dcs Jods gegen Fettc: Vcrhalten von 
JodJodsiiurel6sungen erscheint 2. f. Unters. d. Nahr. u. GenuOm. 19?4. 

- -  

1) Brennst.-Chem. 4. 355 [1923]. 
2) Z. f. ang. Ch. 34. 125 [1921]. 

1. das Kohlerohr bei geschlossenen Hlhnen in das  aul 130' er- 
hitzte 01- oder Salzbad tauchen, 

2. das dem Kuhler zugekehrte Ansatzstuck des Kohlerohres mit 
dem Kuhler verbinden unter gleichxeitigem dffnen des a n  diesem 
Schenltel befindlichen Hahnes, 

3. AnschlieDen des anderen Schenkels an den Dampftopf und dffnen 
des auf dieser Seite befindlichen Hahnes. 

In Vorversuchen wurde festgestellt, daD bei dieser Arbeitsweise 
das Abtreiben nach einer Stunde praktisch beendet ist. Nach er- 
folgtem Abtreiben wurden unter Belassung des Kohlerohres im IIeiz- 
bade die 'Schlauchverbindungen gelost, einer der IIahne geschlossen 
und durch den anderen mittels einer Wasserstrahlpumpe Vakuum 
angelegt. Der TrocknungsprozeU ist nach einer halben Stunde beendet. 
Nach dem Erkaltenlassen bei geschlossenen Hiihnen wurden dieselhen 
Operationen von neuem vorgenommen. Es wurden dabei in einer 

Fig. 1. 

Versuchsreihe mit aktiver Kohle die in folgender Tabelle zusamrnen- 
gestellten Ergebnisse enielt.  

W i e d e r g e w i n n u n g  v o n  B e n z o l  a u s  a k t i v e r  K o h l e  
m i t  W a s s e r d a m p f  b e i  130". 

0 4,704 

1 8.034 
2 6.049 
3 4,489 
4 M G : !  
5 6,107 
6 2.020 
7 ! 1.G68 
8 7.048 
9 I 3.901) 

5,30 , 2,6 2,7 

0.05 8.6 0.45 
7.50 7.1 1 0.4 
8.07 ~ 4.7 I 0.37 
4.42 I 3.9 0.42 
630 6.5 0.49 

49.0 j 

95.3 100.0 
04.8 100.7 
02.8 101.6 
86.2 98.4 

-- .. -. - -. 

Bemerkuogeo 

- - -I . .. .. 
22 g Sorhoidkohle 

im U-ltohr. 
Spea. Gewicht des 

Benzols = 0.887. 
Dauer der Destilla- 93.7 99.4 

2.28 ' 1.8 Oh8 I 79.0' 98.7 , tion jcweils 1 Stunde. 
1.87 1.4 I 0.47 ' 74.8 1 08.9 1 Dauer der Trocknung 
7.95 7.5 ' 0.45 1 04,4 I 100.0 ~ 

4.41 I 3.9 0.51 , 88.4 98.6 ! 

jeweils '/a Stunde. 

Mittel: 0,45 Mittel: $19.6: 

Aus dieser Versuchsreihe ergibt sich zwischen eingetragenern 
und ausgebrachtem Benzol eine mittlere Differenz von .0,45 ccm, 
wobei der  Wert von Versuch Nr. 0 auaer Betracht gelassen werden 
muB, da, wie bereits in einer Veroffentlichungs) gesagt ist, die 
Kohle bei ihrer erstmaligen Beladung einen wesentlichen Aiiteil 
zuruckbehalt, den sie bei der tiblichen Behandlungsweise nicht wiedcr 
nbgib t. 

Aus der obigen Versuchsreihe geht weiter hervor, daB bei gleich- 
bleibender Arbeitsweise der Verlust, in  Kubikzentimetern ausgedruckt, 
ein fast gleichbleibender ist. Man mua demnach zu der  durch 

3) Z. f .  ang. Ch. 36, 332 [19?2]. 



206 Wolfl: Die Bestimmuog der Starke in  techoischen StBrkeprodukten usw. 
~ . - __ 

I Zrltschrift fiir 
ancrwatiiltr Chemle 

.- . .  . . . . . . . . . . . . . . . . .- . - 

Destillation festgestellten Anzahl Kubikzcntimeter des abgetriebenen 
hlaterials noch den Korrektionsfaktor addieren, um zum richtigen 
Ergebnis zu gelangen. Dieses ist um so starker vom unkorrigierten 
Wert verschieden, je geringer die Beladung der Kohle war. Das 
Korrektionsglied ist nicht fur alle adsorbierbaren Dampfe gleich und 
muB demnach, wenn z. B. lither oder Xiethylalkohol zur Bestimmuhg 
gelangen, fur die angewandte Apparatur und Kohlemenge und Kohlc  
ar t  ermittelt werden. Dieser das  Korrelctionsglied bedingende kon- 
stante Verlust wird durch folgende Umstande verursacht : 

1. Adhasionsverluste im Kuhler und Burette, 
2. Verdampfungsverluste, welche ganz besonders im Anfang auf- 

treten, solange noch durch Dampf zu verdrangende Luft vor- 
handen ist, 

3. ein Teil des adsorbierten Benzols, das nach dem Abtreiben 
noch in der Kohle bleibt'), wird durch den Trocknungsvorgang 
entfernt. 

ad 1. Die Adhasionsverluste sind kaum vollig zu beseitigen, sie 
bilden, wenn immer dieselbe Apparatur ohne Auswaschen des Kuhlers 
benutzt wird, den geringsten Teil des Gesamtverlustes. 

ad 2. Die Verdampfungsverluste konnten dadurch vermindert 
werden, daB man vor dem Abtreiben dio Apparatur evakuiert oder 
erst Dampf einleitet und spater mit der AuBenerhitzung beginnt. 
Mit solcher Arbeitsweise waren aber , namhafte Komplikationen ver- 
knupft. 

ad 3. Der Rlickhaltverlust l a t  sich wohl durch Erhohung der 
Abtreibetemperatur verringern, aber nicht viillig beseitigen. 

Will man also Bestimmungen ndsorbierter Dlmpfe, z. B. Benzol- 
bestimmungen, in Leucht- oder Kokereigas rnit aktiver Kohle vor- 
nehmen, so hat man nach folgenden Gesichtspunkten zu verfahren: 

1. Man arbeite immer mit derselben Apparatur und bei gleich- 
bleibender Temperatur. 

2. Man bestimme das durch mehrfache Umstiinde bedingte Korrek- 
tionsglied. 

3. Man verfahre bei den darauffolgenden Untersuchungen genau so 
wie bei der Bestimmung des Korrektionsgliedes und ' bringe 
dieses in Anrechnung. 

Z u s a m m e n f a s s u n g: 1. Es wurde erneut festgestellt, da8 
bei der Wiedergewinnung von Benzol aus aktiver Kohle mit Dampf 
bei 130 ein dem absoluten Betrage nach gleichbleibender Verlust 
entsteht. 

2. ES wurden die Verlustquellen ltritisch beleuchtet. 
3. Es wurden Richtlinien fur die Restimniung adsorbierter 

Dampfe, z. B. fiir die Benzolbestimmung in Lcucht- oder Kokereigas 
mittels aktiver Kohle aufgestellt. [A. 23.1 

Die Bestimmung der Starke in technischen 
Starkeprodukten und in Pflanzenteilen auf 
optischem Wege rnit Hilfe des  Interferometers. 

Von Dr. OTTOMAR WOLFF'. 
Mitteilung aus dem wisseiischaftlichen Laboratoririrn der Stiirke-Zucker- 

fnbrili-Aliti~ugesellschaft vorm. C .  A. K o e h I111 ii n n & Co. 
in Frankfur t  (Odcr). 

(EllI#P,o. 20. 1. IR?4.) 

Zur Bestimmung der Stiirke sind verschiedene Methoden bekannt 
und in Anwendung. Fur den Techniker und auch fur den Wissen- 
schaftler ist es oft von groBer Bedeutung, den Gehalt eiues bestimm- 
ten Froduktes an SLHrke festzustellen. Bei reinern, starkehaltigem 
Material, wie z. B. Kartoffelmehl, Maisstarke und anderen Stiirke- 
sorten, deren Reinheit ziemlich groB ist, ist diese Bestimmung rnit 
allen bekaunten Methoden leicht ausfiihrbar. Entweder wird die 
Starke durch Reagentien in Maltose Oder, was hiiufiger der Fall ist, 
in Glucose ubergefuhrt, dieselbe nach bekannten cheniischen Ver- 
fahren bestimmt, und darnus der Starkegehalt bereclinet, oder aber 
die Starke wird unter Zuhilfenahme YOU Sluren oder anderen losen- 
den Rengentien in Losung gcbracht, und der Starkegehalt der Losung, 
sei es durch Polarisation oder auf andere Weise, z. R. durch nnch- 
tragliche Ausfiillung, bestimmt. 

Wesentlich schwieriger gestaltet sich die Restimmung der Starke 
im Pflanzenmaterial, das neben der Starke noch Faserbestandteile 
und den Inhalt der Zellen, also EiweiBstoffe enthalt. Es ist bekannt, 
daB die Zellwande der Pflanzen nicht nur aus Cellulose bestehen. 

4) Vgl. B e r I u. S c 11 w e b  e I ,  Z. f .  ang. Ch. 36. 541 [19233. 

ondern da13 sie neben der Cellulose noch Ligninsubstanzen, Hemi- 
ellulose und andere Substanzen in wechselnder hleuge enthalten. 
h c h  die EiweiBstoffe konnen bei der spateren Bestimmung der  
itarlte, sci es auf optischem Wege durch Polarisation, sei es auf 
hemischem Wege, mit Hilfe der F e h 1 i n g schen Losung zu Fehler- 
luellen XnlaD geben. 

Besonders die Hemicellulosen zeigen auBerst geriuge Widerstands- 
ahigkeit gegenuber chemischen Eingriffen. So ist es bekannt, daS 
. B. die Mittellamellen des Kartoffel- und Mohrenparenchyms schon 
lurch Salzsaure von 0,l yo leicht und rasch hydrolysiert werden 1). 

Wichtig war es fur uns, eine Methode zu haben, welche es g e  
#tattet, in Kartoffelmehlen und Starken verschiedenster Reinheit den 
rirklichen Starkegehalt zu bestimmen. Obgleich diese Bestimmung 
nit den bisher bekannten Methoden ohne groi3e Schwierigkeiten aus- 
,ufuhren ist, sind wir doch zur Bestimmung des Starlcegehaltes mit 
Iilfe des Interferometers geschritten, da diese Bestimmung in kurzer 
Seit ohne besondere Reagentien mit einer aufiergewohnlichen Ge- 
iauigkeit moglich ist. AuBerdem wollten wir eine Methode finden, 
welche es ges!attet, in dem zerriebenen und ausgewaschenen Kar- 
offelbrei, der sogenannten Piilpe, den noch vorhandenen Starkegehalt, 
lie ,,gebundene Starke", einwandfrci zu bestimmen. Diese gebundene 
Xarke ist in der Pulpe in den noch unzerrissen gebliebenen Zellen 
ler Kartoffel enthalten. Es handelt sicli also darum, die in den 
Sellen be5ndlichen Starkekbrner in Losung zu bringen und in der 
Josung den Starkegehalt zu bestimmen. 

Von der Beschreibung des Interferometers, welclies von L o w e 
ronstruiert ist und von der Firma C a r 1 Z e i 13, Jena, gebaut wird, 
tlaube ich absehen zu konnen, da dieselbe schon wiederholt erfolgt 
st 2). Da im Interferometer nur der Unterschied in den Brechungs- 
!xponenten zweier Flussigkeiten gemessen wird, und zwar ausgedruckt 
n Trommelteilen, und jedes Interferometer ein Individuum fiir sich 
larstellt, so daB zwei Instrumente ohne weiteres nicht miteinander 
rergleichbar sind, ist es notig, fur jedes Instrument erst eine Eich- 
curve henustellen. 

Zur Bestimmung des Starkegehaltes in Kartoffelmehlen verfiihrt 
man folgendermaBen: In  zwei gleiche MeBkolben von 200 ccm In- 

, Trommelleilc 
Fig. 1 .  

halt wlgt man je 0,1, 0,2, 0,5 usw. bis 2 g einer absolut reinen und 
trocknen Stiirke, fiillt die Kolben etwa bis zur Halfte niit Wasser 
(es ist gleichgiiltig, ob man destilliertes oder gewohnliches Leitungs- 
wasser nnwendet, nur ist es erforderlich, in beiden Kolben das gleiche 
Wasser zu nehmen), kocht den Inhalt des einen Kolbens zur Ver- 
kleisterung der Starke auf, kuhlt ilin sodnnn auf etwa 400 ab und 
versctzt nun beide Iiolben rnit 20 ccm einer ll/,o/uigeu 1)iastaselosung 
(Diastase-Maltin von K a h 1 b a u m). Den Kolben rnit dem unver- 
kleisterten Inhalt 1iBt man bei geaohnlicher Temperntur stehen, der 
Kolben niit der verkleisterten Starke wird fur eine Stunde in einem 
Wasserbad von etwa 42 0 der  Einwirkung der Diastase unterworfen. 
Die Diastase braucht fur  den Vergleichungsversuch nicht abgetotet 
zu werden, da, \vie es bekannt is! und wir uns durch wiederholt 
stundenlange Versuche iiberzeugt haben, die Diastase unverkleisterte 
Slrkek6rner  nicht angreift. Nach Ablnuf einer Stunde werden beide 
Kolben in ein Kiihlbnd gesetzt, um sie auf normale Temperatur ab- 
xukiihlen. Es wird in jeden Kolben je 1 g einer nioglichst reinen 
(durch Schlammen und Rehandeln mit Snlzsaure und naehheriges 
Trocknen gereinigten) Kieselgur gegeben, zur Marke aufgefiillt, und 
der Inhalt beider Kolben durch gleich groi3e trockne Faltenfilter 
filtriert. Beide erhaltenen Losungen werden im Interferometer in 
der 10-mm-Knmmer miteinander verglichen, und die  abgelesenen 
Trommelteile in ein Koordinatensystem eingetragen, wobei auf 

1) It c i n i t z e r . II6ppe-SeyIer. Ztschr. f. physiol. Chem. P. 174. 
2) Cheln. Ztg. 1911, S. 567: 1912. S. 537: 1915, S. 105: 1921, S. 405. 




