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fur Kunstseide Erfahrungssatz ist, namlich, daB Zusatze 
vielfach die Festigkeit herabsetzen. 

Neben Filmfallungsversuchen wurden auch Spinn- 
versuche rnit einer einfachen Apparatur ausgefiihrt, die der 
von v. Frank, Kruger und WoZffZ2) fur Acetatseide be- 
schriebenen ahnlich war. Der flussige Faden wurde in eine 
horizontale Rinne gepreBt, die das Fallbad enthielt ; man 
kann dann am Ende der Rinne bequem aufspulen. An den 
Faden lieBen sich die bei den Filmen beobachteten Nachteile 
ebenfalls nicht so weit beseitigen, daB auf einen wesentlichen 
Erfolg gehofft werden konnte. Zudem konnte die Bildung 
von Gasblasen im gefallten Material, die auf der Ent- 
wicklung von Schwefelwasserstoff aus Resten von Sulfid 
herriihren und leicht Fadenbruch herbeifiihren, durch 
Zusatz verschiedenster Oxydationsmittel nicht ganz ver- 
hindert werden. Die Oxydationsmittel, die in moglichst 
konzentrierter Form zugesetzt werden m d t e n ,  um die 
giinstige hohe EiweiBkonzentration aufrechtzuerhalten, 
wirkten meist fallend auf die peptisierende Substanz. 

Da Cystin durch eine Losung von metallischem Natrium 
in verfliissigtem Ammoniak reduzierbar ist z3), hatten wir 
Wolle den gleichen Bedingungen unterworfen. Eine Loslich- 
keit konnte jedoch nicht erzielt werden, auch in anderen 
Mitteln, wie Ameisensaure oder Salzlosungen nicht . 

Bakter ien .  
Gewisse Bakterienarten vermogen ebenfalls das sonst 

auch gegen Fermente so widerstandsfahige Wollkeratin 

stark anzugreifen24). Es tritt bei diesem Angriff, der in 
feuchter Wolle bei Gegenwart geringer Alkalimengen und 
bei etwas erhohter Temperatur leicht von selbst einsetzt, 
insofern ein besonderer Abbau ein, als die Bakterien die 
Kittsubstanz der Rindenschicht bevorzugen. Man kann 
also rnit Hilfe der auf Wolle stets vorhandenen Mikroben, 
wie oben mit HzS04, die spindelformigen Zellen aus dem 
Innern der Faser isolieren. Es diirfte nun die Moglichkeit 
bestehen, aus diesem Material geformte Gebilde herzustellen, 
indem man die langen Zellen in einem fallbaren Medium 
verteilt und die Mischung durch Diisen verspinnt; durch 
ein Strecken im halbfesten Zustand m d t e  sich eine Aus- 
richtung der Zellen und dadurch wahrscheinlich eine Ver- 
festigung des gefallten Produktes erzielen lassen. 

Zusammenfassung . 
Aus der hier gegebenen Zusammenstellung ersieht man, 

daR rnit den Stoffen, die bis heute als Dispergierungsmittel 
fur wasserunlosliche Eiweiljstoffe und hochmolekulare 
Naturstoffe iiberhaupt in Frage kommen, das Problem, 
Keratin in technischem MaSstab schonend aufzulosen, 
nicht zu losen ist. In  allen Fallen scheint, soweit iiberhaupt 
ein Angriff der genannten Chemikalien auf die Wollsubstanz 
stattfindet, die typische Struktur des Eiweiljstoffs sofort 
verlorenzugehen, so daS der wieder abgeschiedene Korper 
sich grundsatzlich vom genuinen Keratin unterscheidet. 

[A. 39.1 

22) Diese Ztschr. 44, 342 [1931]. 
28) V .  du Vigneazcd, Audrieth, Loring, J .  Amer. chem. SOC. 82, 

4500 [1930]. 

8 p )  Vgl. u. a. R. BUTqe88, J. Text. Inst. 19, 315 [1928] ; J. Bartsch, 
Melliands Textilber. 12, 760 [1931] ; 13, 21 [1932] ; Gabriel, J .  Text. 
Inst. 23, 171 [1932]. 

Versuche zur Herstellung von Flieskohle aus Braunkohlenstaub 
und BraunkohlenteeriSl. 

Von Dr. ERICH BuCHHOLZ, Dresden. 
Mitteilung aus dem Institut fur Kolloidchemie an der Technischen Hochschule Dresden. 

(Ehgeg. Q. April 1936.) 

Bereits wahrend des Krieges sind in der amerikanischen 
Marine Versuche unternommen worden, Heizol durch Ver- 
wendung von Gemischen aus 01 und Kohlenstaub zu er- 
setzen bzw. zu strecken. Volkswirtschaftlich ist dieses 
,,Kohlenol" (,,fixated Oil"), heute allgemein unter dem 
Namen ,, FlieBkohle" bekannt, von nicht zu unterschatzender 
Bedeutung, weil es die Moglichkeit bietet, fur bestimmte 
Zwecke 40-60 yo des Heizoles durch Kohle zu ersetzen, und 
aul3erdem der Heizwert der ,,FlieBkohle" - auf den gleichen 
Laderaum bezogen - hoher ist als der des reinen Heizoles 
oder des Kohlenstaubes allein. 

Praktische Erfolge sind bisher fast ausschlieBlich mit 
,,FlieOkohlen" erzielt worden. welche Steinkohlenstaub in 
Mineral- oder Teerolen suspendiert enthalten. Das Problem, 
die Entmischung solcher Systeme zu verhindern, also die 
Steinkohlenstaubteilchen wenigstens fur die von der 
Praxis geforderten Zeitraume mit Hilfe von geeigneten 
Schutzkolloiden (Fixateuren) schwebend zu erhalten, darf 
man heute als gelost betrachten. 

Es lag nahe, diese Untersuchungen auch auf Braun- 
kohlenstaub auszudehnen. Die folgenden Versuche hatten 
den Zweck, die Grenzen der Aufnahmefahigkeit eines 
Braunkohlenteeroles, die Suspendierbarkeit von Braun- 
kohlenstaub und die Stabilitatsbedingungen fur solche 
Gemische zu studieren. 

Verwendet wurde ein mitteldeutscher Rraunkohlen- 
staub : Ruckstand apf 9OOSieb: 1,4% 

Riickstand auf 49OOSieb: 17,4 yo 
Wassergehalt : etwa 12 yo 
Aschegehalt : 7,4 yo 

Braunkohlenteerol : 
spez. Gew. : 0,960-0,990 (200) 
Viscositat bei ZOO: 2,5-3,5 Englergrade 
Wassergehalt : 1-2 yo 

Bereits die ersten Versuche zeigten, daB die Grenze der 
Aufnahmefahigkeit bei einem Zusatz von 40 yo Braun- 
kohlenstaub erreicht ist und daB die Mischungen infolge 
Quellung des Kohlenstaubes rnit der Zeit immer zah- 
fliissiger werden. 

Es wurde deshalb zunachst systematisch der zeitliche 
Verlauf der Viscositatszunahme verschiedener Mischungen 
rnit steigendem Gehalt an Braunkohlenstaub rnit Hilfe des 
Kumpfschen Rotationsviscosimeters (Spindler & Hoyer) 
untersucht. Das Prinzip dieses Viscosimeters besteht darin, 
daS ein in der zu untersuchenden Flussigkeit hangender 
zylindrischer Drehkorper durch ein uber eine Rolle ab- 
laufendes Gewicht in Drehung versetzt und die Fallgeschwin- 
digkeit des Zuggewichtes gemessen wird. Die gemessene 
Fallzeit (bei gleichbleibender Fallstrecke) wurde durch die 
Fallzeit dividiert, die bei der Messung der Viscositat des 
reinen Braunkohlenteeroles beobachtet worden war ; die 
im folgenden angegebenen Viscositatswerte sind demnach 
relative Viscositaten (Braunkohlenteerol = 1). 

Viscositatsmessungen (25O). 

Die Zunahme der Viscositat tritt merkbar erst bei einem 
Gehalt von 30 yo Braunkohlenstaub, daruber in immer 
starkerem MaSe in Erscheinung. 
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Braunkohlen- I ! Fallzeit i Relative 
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1 ,oo 1 1,90 
2,oo 1 3 5  I 2.40 I 1,26 

1 

30 ~ Aufangswert: 1 4,60 ~ 2,42 
I Endwert: ! 4.85 I 2.55 

i nach Eeginn des 1 1 

1 , Versuchs 
I h I 

35 

40 

45 

so 

31, 1 s,36 ' 2,s 

56 1 17,s I 9,2 

I 

i 3 7,06 , 3,7 
10 ~ 11,55 6.1 
25 15, l  8.0 

72 19,2 10,l 
4 x 24 18,6 9.8 
6 x 2 4  19,4 10,2 

24 x 24 23,s 12,5 
80 x 24 25,5 13,4 ' 16,4 8,6 

Z1/, 28,5 15 
9 ' 61,5 32 

24 ' 71,s 38 
55 83,s 44 
72 90 I 47 

4 x 2 4  77.4 41 
5 x 24 90 

24 x 24 130 1 68 

3111 1 76 I 40 
2 ~ 148 78 

70 i 380 200 
20 290 153 

weiter zunehmend, bis nicht mehr menbar 

1 1 550 1 290 
16 1 nichtmeabar !, Q) 

Noch deutlicher geht die starke Zunahme der Viscositat 
mit der Zeit und mit steigendem Gehalt an Braunkohlenstaub 
(uber 30%) aus Abb. 1 und 2 hervor. 

Die praktische Grenze der Aufnahmefahigkeit des 
Teeroles ist bei einem Zusatz von 40 yo Braunkohlenstaub 
erreicht, daruber hinaus werden die Suspensionen teerartig 
zkhfliissig und erstarren schliel3lich zu festen, nicht mehr 
flieflenden, zerbrockelnden Massen. 

Zum Vergleich wurde ferner die Viscositat 35 yo iger 
Suspensionen von Braunkohlenstaub in S t e inkohlen-  
teero l  und in Mineralol  verfolgt: 

Nr, 1 nach Beginn des Versuchs 1 Fallzeit Relative 
~.~ 

h I S l Viscositat 

I 1 
9 Reines Steinkohlenteerol : 1 ' + 35% Braunkohlenstaub 

6 
I 
I 24 1 , 48 

72 I 

.2,3 
2,4 

3.1 

In Abb. 3 sind die zeitlichen Anderungen der Viscositat 
35 yo iger Suspensionen von Braunkohlenstaub in Braun- 
kohlenteerol, Steinkohlenteerol und Mineral01 zusammen- 
gestellt. (Die geringen Abweichungen der Zahigkeiten der 
einzelnen reinen Ole konnten dabei vernachlassigt werden.) 
Aus der Abbildung geht deutlich hervor, dafl der Braun- 
kohlenstaub in Mineral01 gar nicht und in Steinkohlenteerol 
nicht annahernd so stark quillt wie in Braunkohlentewol. 

Abb. 1. Zunahme der relativen Viscositat mit der Zeit. 

Stabilitat der FlieBkohle. 
Die wichtigste Voraussetzung fur die praktische Ver- 

wendbarkeit der ,,Flieflkohlen" ist die Bestandigkeit des 
Verteilungszustandes. Eine merkbare Sedimentation der 
suspendierten Kohleteilchen darf im Verlaufe von einigen 
Monaten nicht eintreten. Nach dem Stokesschen Gesetz ist 
die Absetzgeschwindigkeit um so kleiner, je kleiner die 
schwebenden Teilchen, je geringer der Dichteunterschied 
zwischen disperser Phase und Dispersionsmittel und je 
grofler die Viscositat des letzteren ist. 

Die Entmischung wurde im Wiegnerschen Sedimen- 
tationsapparat verfolgt, dessen Fallrohr mit einer 10 % igen 
Braunkohlensuspension gefullt wurde, wahrend das Ver- 

Abb. 2. Zunahme der relativen Viscositat mit der Konzentration. 

gleichsrohr das reine Teerol enthielt. Die Tabelle enthalt 
die Niveau-Unterschiede zwischen Fallrohr und Ver- 
gleichsrohr. 

Stunden nach Beginn Niveau- Unterschied 
des Versuchs : mm 

0 13.5 
1 11,5 
2 10,o 

16 5,O 

40 2,o 
88 0,o 

24 4,o 
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Nach 4 his hochstens 8 Tagen hatten sich die 10O/igen 
Suspensionen stets vollstandig entmischt. Dabei war es 
gleichgiiltig, oh der Braunkohlenstaub in Braunkohlen- 
teerol, Steinkohlenteerol oder Mineralol dispergiert war. 
Das Volumen der sedimentierten Kohle war aber unter 
Braunkohlenteerol doppelt so groB wie unter Mineralol, 
die Kohle war demnach in Braunkohlenteerol stark gequollen. 
Das Steinkohlenteerol nahm wiederum eine Mittelstellung 
ein (vgl. Abb. 3). 

Wenn man nun - wie es Benthinl) empfiehlt - dem 
Braunkohlenteerol so viel Braunkohlenstaub zusetzt, daB 
ein ,,gewisser maximaler Quellungszustand erreicht" ist, 
daB also das gesamte Teerol von der Kohle gebunden wird, 
dann kann zwar keine merkbare Sedimentation mehr ein- 
treten, die sich durch Ansammlung reinen Oles an der Ober- 
flache zu erkennen gibt, dafiir sind aber solche Systeme 
bereits viel zu zahfliissig und verfestigen sich mit der Zeit 
nach unten zu immer mehr, so daB ihre praktische Verwend- 
barkeit sehr fraglich erscheint. 

Eine f e inere  Mahlung des Braunkohlenstaubes 
(durch 48stiindige Behandlung in der Kugelmiihle) war 
ohne EinfluB auf die Stabilitat der FlieBkohle. Selbst bei 
vorsichtigstem Eintragen des Staubes in das 0 1  ist namlich 
Kliinipchenbildung nicht zu vermeiden, und die suspen- 

Abb. 3. 

dierten Teilchen stellen infolgedessen hiiliere Aggregate 
der urspriinglichen Primarteilchen dar. 

Hingegen 1aBt sich eine Erhohung des Dispersitats- 
grades und damit der Stabilitat dadurch erreichen, dal3 man 
den Braunkohlenstaub zusammen rnit der erforderlichen 
Menge Braunkohlenteerol in der Kugelmulile behandelt. 
Im Gegensatz zu den vorher genannten Systemen zeigtn 
die letzteren unter dem Mikroskop eine ade r s t  gleichmaaige 
feine Verteilung des Kohlenstaubes. Eine so hergestellte 
10 yo ige Suspension zeigte im Wiegnerschen Apparat nach 
4 Wochen noch keine merkbare Sedimentation, erst nach 
einigen Monaten war Entmischung eingetreten. Die Er- 
Iiohung der Stabilitat ist in diesem Falle wohl nicht nur 
auf die Erhohung des Dispersiatsgrades, sondern auch auf die 
stark erhohte Quellungswirkung zuriickzufiihren, die eine 
Verringerung des Dichteunterschiedes zwischen 61 und dis- 
pergierten Kohlepartikeln zur Folge hat. Die starkere 
Quellungswirkung ist auch der Grund dafiir, da0 das ,,Quel- 
lungsmaximum" oder, besser gesagt, die Grenze der Auf- 
nahmefahigkeit bei solchen in der Kugelmiihle hergestellten 
FlieBkohlen mit einem Braunkohlenstaubgehalt von 30 yo 
erreicht ist. 

Auf die gleiche Weise in der Kugelmiihle hergestellte 
Suspensionen von Braunkohlenstaub in Mineralol waren 
bereits nach 4 Tagen vollstandig entmischt. 

1) Benthin, diese Ztschr. 46, 742 [1933]. 

~~ ~ _ _ . ~  ~. ~~ ~. . ~ . .~ - ~ 

Ursachen der Quellung. 
Die oben niitgeteilten Befunde schienen zunachst die 

Auffassung Benthins (1. c.) zu bestatigen, welcher annimmt, 
daB die kreosot ischen Bestandteile des Brannkohlen- 
teeroles fur die Quellung verantwortlich zu machen sind. 
In der Tat geht die Quellung ganz erheblich zuriick, wenn 
man das Braunkohlenteerol vorher durch Behandlung rnit 
Natronlauge, Waschen und Trocknen von den sauren 
Bestandteilen weitgehend befreit. Nach dieser Auffassung 
miiBte es moglich sein, dem Braunkohlenteerol die kreoso- 
tischen Bestandteile durch Behandlung rnit Braun- 
kohlenstaub zu entziehen. Die beiden folgeiiden Versuche 
schienen dies zu bestatigen : 

1. Eine 30 yo ige FlieBkohle wurde mehrere Monate 
sich selbst iiberlassen und nach ihrer vollstandigen Ent- 
mischung das oben schwimmende 01 nochmals zur Her- 
stellung eines 35 % igen Gemisches benutzt.. Die Viscositat 
des neuen Gemisches war anfangs genau so groB wie bei 
Verwendung frischen Teeroles und nahm im Verlauf von 
5 Tagen, in denen sonst die Viscositat auf das 4fache ge- 
stiegen war, nur wenig (auf ungefahr das Doppelte) zu. 

2. In vier Reagensglasern von gleichem Durchniesser 
und Fassungsvermogen wurden 5-, lo-, 20- und 30%ige 
Mischungen sich selbst iiberlassen. Die Schiitthohe des 
Rraunkohlenstaubes betrug (in Millimeter) : 

~ ~._ ~ 

; (5 Y") I (10%) ' (20%) (3010) 

vor der Miscliung mit 

nac~i  vollstziiciiger Ent- ~ 

rnischung . . . . . . . . . . ~ 43 57 8 5 10.5 

Zuiinhme in Millimeter ~ 30 31 1 33 27 

Braunkohlenteerbl. . . , 13 2G 52 7s 

Die Volumenzunahme erfolgt also niclit proportional 
der verwendeten Menge Braunkohlenstaub, sondern jedes- 
ma1 uni den gleichen Betrag. Der Befund besagt, daB ein 
bestimniter Bestandteil des 'I'eeroles, der bereits von 5 yo 
Braunkohlenstaub vollstandig aufgenonimen wird, die 
Quellung verursaclit. nieser Bestandteil ist aber, nie die 
weiteren L'ersuche erwiesen, nicht das ,,Kreosot" allein, 
sondern vor alleni das im Rrannkohlenteerd enthaltene 
Was  se r. 

Fur die folgenden Versuche wurde der lufttrockene 
Braunkohlenstaub vorsichtig im Kohlensaurestrom bei 
1 05-11O0 von jeder Spur Feuchtigkeit befreit. Der Gewichts- 
rerlust betrug 11,4 yo. 

1. Fur Versuch 5 (s. 0.) waren 35 g lufttrockener Braun- 
kohlenstaub (= 31 g Kohle + 4 g Wasser) mit 65 g Teerid ge- 
mischt worden. Im folgenden Versuch wurden 31 g getrocknete 
Kohle mit 65 g Braunkohlenteerol gemischt. Die Atifangs- 
viscositat dieser Mischung war geringer als bei Verwendung 
wasserhaltiger Kohle und nahm im Verlaufe von 18 Tagen nur 

~ Fallzeit 1 Relative riacli Regirin des Versuchs ' 
11 % ~ Viscositit 

1 ' /2  
6 

27 
4s 
80 
98 

123 
170 

1 7 x  24 
1 8 x  24 

nach Zusatz von 4 g Wasser 
' 1 2  

24 
14,7 7,7 
26,3 1 13.8 

weiter zunehniend 
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unwesentlich zu, nach 18 Tagen wurden 4 g Wasser unter gutem 
Umriihren hinzugesetzt, worauf die Viscosittit sprungartig auf 
den fiinffachen Wert anstieg, der ungefahr dem Wert entsprach, 
welchen die mit wasserhaltiger Kohle angesetzte Mischung in 
der gleichen Zeit erreicht hatte. 

2. In einem weiteren Versuch wurden 31 g getrockneter 
Braunkohlenstaub mit 4 g Wasser versetzt (die Aufnahme des 
Wassers erfolgte unter starker Wanneentwicklung) und dann 
rnit 65 g Braunkohlenteerol gemischt. Der Verlauf der Vis- 
cositatszunahme war der gleiche wie in Versuch 5. Nach 
15 Tagen hatte die relative Viscositat den Wert 11,l erreicht 
und stieg nach nochmaliger Zugabe von 4 g Wasser innerhalb 
von 3 Tagen auf den Wert 19,4. 

3. In vier ReagensglCisern von gleichem Durchmesser und 
Fassungsvermogen wurden 10 yo ige Suspensionen hergestellt 
aus : 
1. Kohle (getrocknet) + Braunkohlenteerol (getrocknet) 
2. Kohle (wasserhaltig) + Braunkohlenteerol (getrocknet) 
3. Kohle (getrocknet) + Braunkohlenteerol (wasserhaltig) 
4. Kohle (wasserhaltig) + Braunkohlenteerol (wasserhaltig) 

Die Schiitthohe des Braunkohlenstaubes vor der Mischung 
mit 01 betrug in allen Glasern 20 mm, 

nach vollstiinindiger Ent- 
mischung . . . . . . . . . . 27 35 37 45 mm 

Zunahme in Millimeter 7 15 17 25 mm 

4. Vier Reagensglaser wurden mit je 20 cm8 einer 10 yo igen 
Suspension von lufttrockenem Braunkohlenstaub in Mineral01 
beschickt (Schichthishe 130 mm) und mit folgenden Zusiitzen 
versehen : 

(1.) (2.) (3.) (44 

(2.) (3.) (4.) 
1 cm3 1 cm* 1 cm3 Wasser 

Wasser m-Kresol 1 cms m-Kresol 
Zusatz . . . . . . . . . . . 
Schichthohe der 

Kohle nach Ent- 
mischung ....... 23 39 30 53 mm 

Zunahme im Vergleich zu (1.) 16 7 30 mm 

Wenn man durch Umschiitteln fiir gute Durchmischung 
und feine Verteilung des Wassers sorgt, nimmt der Braun- 
kohlenstaub auch in Mineral01 Wasser auf ; sehr erleichtert wird 
diese Aufnahme durch die Gegenwart von Kresol (Braunkohlen- 
staub schwimmt, wie ein einfacher Versuch lehrt, auf Wasser, 
ohne benetzt zu werden, er wird jedoch sofort benetzt und sinkt 
unter, wenn man dem Wasser einen oberflachenaktiven Stoff 
wie Phenol oder Kresol zusetzt). 

Die Wiederholung des !etzten Versuches mit wasser- 
freiem, getrocknetem Braunkohlenstaub und getrocknetem 
Mineral01 ergab, daI3 andererseits m-Kresol fur sich allein bei 
Abwesenheit von Wasser g a r n i  c h t oder kaum merkbar auf- 
genommen wird. 

Ergebnis . 
Die starke Quellung des Braunkohlenstaubes in Braun- 

kohlenteerol kommt demnach erst durch die kombinierte 
Wirkung des Wassers u n d  der kreosotischen Bestandteile 
des Teeroles zustande. Dabei ist es gleichgultig, ob das 
Wasser als Bestandteil des Oles oder der Kohle in das 
System eingefuhrt wird. Die starke Quellungswirkung 
eines Zusatzes von Alkali in konzentrierter wa5riger Losung, 
wie er zur Erhohung der Stabilitat der Mischungen vor- 
geschlagen wurde (s. Benthin, 1. c.), ist in erster Linie auf 
das damit eingefuhrte Wasser zuruckzufuhren. [A. 40.1 

Analytisch-technische Untersuchwngen 

ober jodometrische Zuckerbestimmung. 
Von Dr. JOSEF BITSKEI. 

Am dun 11. Chemischen Institut der kiiniglich ungarischen PBzmBny-P6ter-Universit&t zu Budapest. 
CEingeg. 2 8 . ~ ~  1936.) 

Die alteste und am allgemeinsten gebrauchte Zucker- 
bestimmung besteht aus zwei voneinander unabhangigen 
Teilen und zwar 1. aus dem OxydationsredubtionsprozeB 
in alkalischem Medium zwischen dem zweiwertigen Kupfer 
und dem Zucker und 2. aus der Bestimmung der Menge 
des entstandenen Cuprooxyds bzw. des verbrauchten zwei- 
wertigen Kupfers. Da ein stochiometrischer Zusammenhang 
nicht vorhanden ist, scheint eine Verbesserung der Methode 
zurzeit nur durch giinstigere Versuchsbedingungen und 
durch eine genauere Bestimmung des Cuprooxyds moglich. 

1. Die R e d u k t i o n  d e r  a lkal ischen Kupfersa lz -  
losung wird am zweckmUigsten im groBen und ganzen 
nach der von SchoorP) empfohlenen, aber von uns etwas 
abgeanderten Artjeitsweise ausgefuhrt. 

Notwendig sind 1. Losung A, die 69,28 g Kupfersulfat 
(CuSO4.5H,O) im Liter enthalt; 2. Losung B, die 346 g 
Seignettesalz und 100 g Natriumhydroxyd im Liter enthalt ; 
3. linsengrooe Marmorstuckchen, um ein gleichmafiiges 
Sieden zu erreichen. 

Zu der abgemessenen Menge Zuckerlosung (5-20 cm3) 
in einem 300-cm3-Erlenmeyerkolben gibt man aus einer 
Burette 10 cm3 Losung A, verdunnt rnit dest. Wasser auf 
40 cm3, fugt einige Marmorstuckchen hinzu und schlieBlich 
10 cm3 Losung B. Dann wird erhitzt ; dazu mu13 der Brenner 
vorher so eingestellt werden, daB die Siedetemperatur in 
genau 3 min erreicht wird. Jetzt wird der Brenner durch 

1) Diese Ztschr. 12, 633 [1899]; 2. analyt. Chem. 56, 191 
[1917]. 

einen zweiten rnit kleinerer Flamme ersetzt, so daB die 
Flussigkeit gerade noch eben siedet. Nach genau 2 min 
bricht man das Erhitzen ab, kiihlt den Kolben mit Wasser, 
schuttelt den Inhalt rnit 20-30 cm3 dest. Wasser gut 
durch und lafit in schrager Lage absitzen. 

2 .  Zur Bes t immung des  Kupfe rgeha l t e s  wurde 
eine kurzlich veroffentlichte Methode gewahlt, die auf der 
Reaktion von Cupri- und Thiosulfationen beruht2). 

AuBer "is oder "/lo Natriumthiosulfatlosung sind 
notwendig n/10 Jodlosung, festes Kaliumjodid, lO%ige Essig- 
saure, 10%ige Kaliumrhodanidlosung und Starkelosung. 

Die gesuchte Zuckermenge kann man nun auf zwei 
Wegen ermitteln. Bei der direkten Bestimmung mu13 man 
zuerst Niederschlag und Losung durch Filtrieren oder Dekan- 
tieren trennen und dann das Cuprooxyd zu Cuprioxyd 
oxydieren. Kurzer ist die i n d i r e k t e  Bestimmung, bei der 
man das nicht reduzierte Kupfer bestimmt und von dem 
urspriinglich vorhandenen abzieht . 

Zuerst mu13 die rnit 10 cm3 der Losung A aquivalente 
Menge Thiosulfat bestimmt werden. Zu diesem Zweck 
werden aus einer Burette 10 cm3 Losung A in einen 300-cm3- 
Erlenmeyerkolben gemessen und zu dieser Losung 30 cms 
dest. Wasser, 5-10 Marmorstuckchen und 10 cm3 Losung B 
gegeben; diese Mischung wird 3 + 2 min lang erwarmt 
bzw. schwach gekocht, gerade so wie bei der Zucker- 
bestimmung selbst (,,leere Probe"). Dann wird die ab- 
gekuhlte Losung rnit 20 cm3 n/s, bzw. 40 cm3 n/10 Natrium- 
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