Bartschat: Die Sieb- und Chloroformprobe bei der mikroskopischen Untersuchung der Mischfutter

groBere Abweichungen zeigen. Die von verschiedenen
Anbaustellen genommenen Proben der MeBreihe Kurmark
ergaben ein uneinheitliches Bild. Die Erscheinung, da
die Olleine bei der Analyse nicht so gut iibereinstimmende
Ergebnisse liefern wie die Faserleine, 148t sich auch bei
Anwendung des Extraktionsverfahrens beobachten. Ob
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diese an Hunderten von Proben gemachte Beobachtung

allgemein giiltig ist und worauf sie gegebenenfalls zurtick-
zufithren ist, dariiber fehlen Angaben in der Literatur.

Innerhalb der MeBreihe Schlesien, nach deren Ergeb-

nissen die in der graphischen Darstellung ausgezogene

Gerade entwickelt ist, zeigen die Nummern 6, 12 und 13

die groBten Abweichungen, namlich (0,75, 0,80 und 0,60 %,.

Ganz unverkennbar ist auch ein gewisser Einflul des

Feuchtigkeitsgehaltes. Da dieser von 4--99, schwanken
kann, ist eine lingere Lagerung der Proben bei einiger-
maBen gleich bleibenden Feuchtigkeitsverhiltnissen oder
eine leichte Vortrocknung bei moglichst niedrigen Tem-
peraturen unerliBliche Vorbedingung fiir die Anwendung
des Refraktometerverfahrens.

Die Differenzwerte der MefBreihe Ostpreullen liegen
in den meisten Fillen um 0,20—0,45 Skalenteile iiber den
betreffenden Werten der Kurve. Diese Abweichungen
scheinen ebenso wie die Unstimmigkeit in der MeBreihe
Kurmark ihre Ursache in einem durch den Anbauort
bedingten Unterschied des Brechungsvermégens der Leinéle
zu haben. Der gleiche Grund mag auch fiir die niedrigen
Werte der hochprozentigen Olleine vorliegen. DaBl das
kidufliche Leinsl noch weit mehr im Brechungsvermégen
abweicht und zur Herstellung einer Eichkurve nicht dienen
kann, ist deutlich aus der Lage der gestrichelten Geraden
zu erkennen, die sich bei einer MeBreihe mit frischem
kiuflichen Leindl ergab. Die Verinderung im Brechungs-
vermégen des handelsiiblichen Oles ist auf die Art seiner
Gewinnung und die Lagerung zuriickzufiihren.

Zusammenfassung.

Bei Untersuchungen von Saatproben des gleichen
Anbauortes werden Ergebnisse mit ausreichender Genauig-
keit fiir Ziichtungszwecke erhalten, dagegen konnen Proben
von Anbaustellen stark verschiedener geographischer Breite
nicht vergleichbare Zahlen liefern. Um eine allgemeine
Anwendung des Refraktometerverfahrens zu ermdéglichen,
ist die Bestimmung des Brechungswertes der Ole in jeden:

Falle oder wenigstens fiir jeden Anbauort zu empfehlen.
[A. 22]

Die Sieb~ und Chloroformprobe beil der mikroskopischen Untersuchung der Mischfutter

Von Dy. FRITZ BARTSCHAT
Mitteilung aus der Futtermiltelableilung

der Landwirtschaftlichen Versuchsstalion Miinster i. W.

RBingeg. 17. Februar 1937

Die schon frither bei der mikroskopischen Untersuchung
von fiir die Viehfiitterung verwendeten Miillerei-
erzeugnissen angewendete Sieb- und Chloroformprobe!) hat
sich auch bei der mikroskopischen Untersuchung der Misch-
futter gut bewihrt. Auch hier ist es kaum moglich, ohne
ein -Trennungsverfahren der groberen von den feineren und
der mineralischen von den organischen Anteilen alle ein-
zelnen Gemengeteile nachweisen zu koénnen. Der iibliche
Saure-Laugen-Aufschlufl gibt auch hier keinerlei Anhalt
dafiir, ob es sich z. B. bei den Getreidearten um Schrot,
Kleie oder Futtermehl oder nur um Schalen usw. handelt.
Dieser AufschluB wird lediglich zur Kontrolle des makro-
skopischen Befundes mikroskopiert und in Zweifelsfillen,
um insbes. SteinnuBabfille, Kaffeeschalen u. a. noch nach-
zuweisen, die bei der makroskopischen Priifung nicht immer
gefunden werden.

Das Verfahren wird wie folgt ausgefiihrt: Iitwa §—10 g der
gut gemischten Handelsprobe werden, wie frither beschrieben, mit
Hilfe des Doppelsiebes in 3 Fraktionen geteilt, von welchen der
grobe Siebanteil fiir die Folge mit I, der mittelfeine Anteil mit I
und der feinste Siebanteil mit 111 bezeichnet werden mdogen.

Bei den auf 3 Petrischalen gebrachten Anteilen erfolgt nun bei
1 die makroskopische Durchmusterung mit der binokularen Lupe
bei 10facher VergroBerung. In Sonderfillen kann auch eine 20- bis
30fache VergroBerung erforderlich sein. Hier ist vor allem zu er-
kennen, ob es sich um Getreideschrote, oder nur um Kleie oder
Puttermehl, oder insbes. beim Hafer nur um Haferschrot, Hafer-
abfille oder um Haferspelzen allein handelt. Weiterhin sind hier

1) Diese Ztschr. 48, 549 [1935].
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Kartoffelflocken, Bohnenschrot, Weizenkleie, Garnelenbestandteile,
Maisschrot, Trockenriibenbestandteile, Malzkeime, Olkuchenbréck-
chen, Stengel- und grébere Blatteile von Heumehl, Holzkohle,
Knochenschrot, Muschelschalenschrot, Dorsch- und Heringsgriten,
oftmals auch Schollen von Trockenhefe und Caseinstiickchen, ohne
groBe Miihe zu erkennen. Da Haferabfille und Haferspelzen zurzeit
in grofer Menge zur Verfidlschung insbes. von Schweinemastmisch-
futtern an Stelle von Haferschrot Verwendung finden, kann man sich
gerade bei dieser Verfilschung durch Herstellen der Fraktion I aus
einem indifferenten Mischfutter, dem man 5, 10 und 15%, von auf
der Laboratoriumsmiihle gemahlenem Ganzhafer zugesetzt hat,
gute Vergleichsmischungen verschaffen, die man dann, gut bezeichnet,
auch spiter immer wieder gebrauchen kann. Die Erkennung der
Kartoffelflocken bereitet keine Schwierigkeiten. Fs sind dies
groBe graue Schollen, deren mikroskopische groBe runde Zellen
vollkommen mit Inhalt angefiillt sind, und welche sich mit Jod-
16sung durch die ganze Zelle hindurch schon blau fiarben. Getrocknete
Kartoffelpiilpe dagegen bildet unregelmi8ig graue Stiickchen, die
im Wasserpriparat mikroskopiert nur sehr vereinzelt vollstdndig
gefiillte Zellen, zumeist aber zerrissenes Zellgewebe, daneben aber
noch in den meisten Fillen gar nicht oder nur wenig gequollene
Kartoffelstirke erkennen lassen. Bemerkt sei noch, daB auf be-
sonders helle Zuckerschnitzel, weiles Knochenschrot und auf aus-
lindische Leguminosensamen zu achten ist; erstere sind vielfach
stark geschwefelt, letztere enthalten vielfach nicht unbetridchtliche
Mengen Blausdure. Beides konnten wir mehrfach in Mischfuttern
feststellen, die deshalb zur Untersuchung eingesandt waren, weil
sie entweder von den Tieren nicht aufgenommen wurden, oder aber,
weil Krankheitserscheinungen aufgetreten waren. Beachtlich ist,
daB Zucker im Bodensatz vom Chloroform erscheint, und dadurch
die Méoglichkeit gegeben ist, Saccharose in Mischfuttermitteln
quantitativ zu bestimmen.

Nach der Durchmusterung wird nun der ganze Anteil von I
in ein 100 cm® Jenaer Becherglas gegeben, mit Chloroform be-
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handelt, der Bodensatz getrocknet und makroskopisch untersucht.
Hier sind Knochenschrot, Fisch- und Dorschgriten, Muschel-,
Krebs- und Hummerschalen, Kalkspat, Kalksteingrit, Zucker-
kristalle usw. zu erkennen.

Die Siebfraktion I1 wird nun zuerst makroskopisch auf lebende
Milben, Haferhaare usw. und dann, nach dem AufschlieBen eines
kleinen Teiles mit Chloralhydrat-Losung, mikroskopisch untersucht.
Hier findet man die friiheren Befunde bestitigt, weiterhin aber auch,
ob es sich im wesentlichen um Roggenkleie oder -futtermehl (spiter
in III) handeln kann. SchlieBlich sind hier Fleischanteile, Blutmehl,
Trockenhefe und fein gemahlene Haferspelzen angehiuft und leicht
nachweisbar. In dem Chloroformabsatz von II ist dann mit Sicher-
heit Fischmehl, Heringsmehl oder Dorschmehl zu erkennen:

Von der Siebfraktion ITI wird ein kleiner Teil im Wasser-
priaparat auf Stirkearten und Schimmel untersucht und dann ein
groBerer Teil in einem Reagensglas mit Chloroform behandelt; die
nach !/,—1 min langem Stehen aufsteigenden Anteile werden ab-
genommen, mit Chloralhydrat-Iosung aufgeschlossen und mikro-
skopisch untersucht. Hier finden sich vor allem tote Milben an-
gereichert, auch kann man sich bei einiger Ubung ein Bild davon
machen, ob neben Getreideschroten noch Futtermehle vorhanden
sein komnen. Der Chloroformbodensatz wird nach vorsichtigem
AbgieBen des Chloroforms getrocknet und bei 30facher VergréBerung
makroskopisch untersucht. WeiBes Pulver mit kleinen weilen
runden Stiickchen, die beim Befeuchten mit verd. Salzsiure stark
aufbrausen, deuten auf kohlemsauren Kalk hin. Phosphorsaurer
Futterkalk, der ebenso aussieht, ist aber, wenn Fischgriten und
Knochengnteile gleichzeitig vorhanden sind, nicht mit Sicherheit
nachweisbar. Hier kann auch Milbenkot, welcher im Chloralhydrat-
Aufschlufl gut sichtbar ist, nachgewiesen werden.

Bei Melassemischfuttern werden etwa 20—30 g
mit kaltem Wasser iibergossen und nach kurzem Stehen-
lassen durch feinste Siebgase abfiltriert und ausgewaschen.
Nach dem Trocknen wird der Riickstand leicht zerrieben
und weiter wie vorstehend behandelt. .

Bei Pref3- und Backmischfuttern, insbes. solchen,
die kohlensauren .Kalk enthalten, ist das Verfahren nicht
ohne weiteres anwendbar, da die Trennung keine voll-
kommene ist. Die Siebung der feinstgemahlenen Substanz
ist dieselbe, doch sind zweckmaBig die Chloralhydrat-
Aufschliissse hinterher mit verd. Salzsiure (109%) zu be-
feuchten und zur vollstindigen Entfernung der Kohlen-
siure zu erwirmen. Dann erhidlt man auch hier ein recht
klares Bild der vorhandenen Gemengeteile. Schwierig ge-
staltet sich der Nachweis von Fischgriten bei Gegenwart
von reichlich Knochenteilen und viel kohlensaurem Kalk.
Durch Behandlung mit stark verdiinnter Salzsdure, wodurch
nur der kohlensaure Kalk beseitigt wird, kann man auch
hier zum Ziele gelangen.

Mit Ausnahme der PreB- und Backmischfutter kann
man sich im iibrigen etwa ein Bild davon machen, ob die
auf dem. Sackanhinger angegebenen mineralischen Ge-

Schuhknecht: Spektralanalytische Bestimmung von Kalium

mengeteile in der richtigen Menge vorhanden sein kénnen
oder nicht. Die Hohe: der Asche gibt hieriiber zumeist
keinen eindeutigen AufschluB. Man kann aber aus einer
bestimmten Menge des Mischfutters die mineralischen An-
teile mittels Chloroform abtrennen und
den Chloroformabsatz nach dem Trock-
nen zur Wagung bringen.

Die Probe wird wie folgt ausgefiihrt:
Der Apparat (s. Abb.) wird bei gedffnetem
Hahn bis etwa !/; des Teils A mit Chloroform
gefiillt, 20 g der zu untersuchenden Probe
werden hineingegeben.  Nach wiederholtem
Umriihren 148t man einige Minuten absitzen,
schlieBt den Hahn, nimmt das Reagensglas
ab, gief3t das Chloroform vorsichtig ab, trocknet
den Riickstand im Wasserbade und wigt.

Diese Bestimmung kann zwar niemals
den Anspruch auf Genauigkeit haben, sie
hat sich aber in vielen Fillen als Hilfs-
mittel bewidhrt, um nachzuweisen, daQ3
wesentlich gréBere Mengen an Knochen-
anteilen, Kalksalzen usw. vorhanden sind,
als sich aus den angegebenen Gemenge-
teilen erwarten lassen. In besonderen
Fillen kann man sich auch verschiedene
Gemische herstellen und die Menge des
Chloroformriickstandes ermitteln. . Auf
vorhandenen Zucker und auf einen hohen Sandgehalt ist
natiirlich Riicksicht zu nehmen.

Der Apparat ist im Handel.

Zusammenfassung,.

Es wird ein Verfahren angegeben, das die Auffindung
und den Nachweis der Einzelbestandteile in Mischfutter-
mitteln wesentlich erleichtert.

Bei dem Analysengang ist folgende Reihenfolge zu empfehlen:

. Siebprobe.

. Makroskopische Durchmusterung der Siebfraktion I.

. Makroskopische Durchmusterung des Chloroformriickstandes
von I.

. Makroskopische und mikroskopische Priifung von II.

. Mikroskopische Priifung des Chloroformriickstandes von II.

. Mikroskopische Priifung von III (Wasserpraparat).

. Mikroskopische Priifung der Chloroformaufschwemnmung und des
Chloroformriickstandes von IIIL.

. Gegebenenfalls Ermittlung der Menge der durch Chloroform ab-
trennbaren mineralischen Gemengeteile.

9. Mikroskopische Priiffung des Saure-Laugen-Aufschlusses.

[A. 38]
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Spektralanalytische Bestimmung von Kalium')

Von Dy W. SCHUHKNECHT

Mitteilung aus dev Chemischen Abteilung des
Physikal-chemischen Instituts der Universitdt Letpzig

Eingeg. 10. Juli 1936 %)

ei der Ausfilhrung spektralanalytischer Kalium-
bestimmungen bedient man sich zurzeit fast aus-
schlieBlich der von Lundegdirdh entwickelten Arbeitsweise.
Die Salzlésung, deren Kaliumgehalt bestimmt werden soll,
wird in ein groBes GlasgefaB, das Zerstaubergefil}, eingefiillt
und mit Hilfe von PreBluft durch eine Spezialdiise fein ver-
stiubt. Durch Zerlegung des von der Flamme emittierten
Lichtes und photographische Aufnahme mit einem Spektro-

1) Vorgetragen in der Fachgruppe fiir Analytische Chemie auf
der 49. Hauptversammlung des V.D.Ch. in Miinchen am 10.Juli1936.

) Anm. d. Redaktion: Der Abdruck dieses Beitrages hat
sich aus verschiedenen Griinden verzbgert, auf welche die Redak-
tion ohne Einflufl war.
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graphen erhilt man ein Spektrogramm der Untersuchungs-
1osung. Der Vergleich der Schwirzung der Kaliumlinien

= 4044,2/47,2 A in diesem Spektrogramm mit der Schwir-
zung der gleichen Linien in den gleichartig mit Testldsungen
aufgenommenen Vergleichsspektrogrammen ergibt den Ka-
liumgehalt der Probe. Zur Schwirzungsmessung wird ein
lichtelektrisches Photometer, z.
photometer der Firma Zeiss, verwendet.

Bei mittlerem Kaliumgehalt der Probe — 0,05% K,0O
und mehr - ist diese Arbeitsweise rasch durchfiihrbar und
recht zuverlissig; zur Bestimmung sehr kleiner Kalium-
mengen aber sind — wegen Abnahme der Intensitdt der
Kaliumlinien — gréBere Belichtungszeiten erforderlich, so
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B. das Spektrallinien-.

} 77¢m

T5¢im





