Prausnitz: Neue Methode zur Ausfdllung von Metallsulfiden durch HsS

Molar- o s
Schmp. |depression Schrifttum iiber
E Darstellung und ihre kryoskopische Anwendung
Campher-chinon ............... 199° 45,7 Liebigs Ann. Chem. 274, 84 [1893) Ber. dtsch. chem. Ges. 66, 815 [1933)]
Campher...................... 178° 40,0 im Handel Ber. dtsch. chem. Ges. §5, 1053 [1922]
2,5-endo-Athylen-cyclohexanon ..] 178° 329 Liebigs Ann. Chem. 478, 144 [1930) Ber. dtsch. chem. Ges. 67, 1303 [1934]
Tetrahydro-a-dicyclopentadien-

on-(3) ... 1010 56.8 Iiebigs Ann. Chem. 504, 210 [1933] Ber. dtsch. chem. Ges. 67, 1115 [1934]
Norcampher................... 930 36,6 |Licbigs Ann. Chem. 470, 76 [1929] Ber. dtsch. chem. Ges. 67, 1303 [1934]
Dihydro-a-dicyclopentadien-on-(3) 530 92,0 Liebigs Ann. Chem. 504, 210 [1933] Ber. dtsch. chem. Ges. 87, 1115 [1934)
Camphenilon .................. 390 64,0 Liebigs Ann. Chem. 899, 249 [1913) Ber. dtsch. chem. Ges. 6, 1694 [1933]

Bull.Soc. chim. France (3) 28,164 [1900)
Bormeol ....................... 2040 35,8 im Handel Ber. dtsch. chem. Ges. 65, 862 [1932]
Tetrahydro-a-dicyclopentadien-

ol-(3) ... 85¢ 49,0 Liebigs Ann. Chem, 504, 210 [1933] Ber. dtsch. chem. Ges. 67, 1115 [1934]
Bornylamin ................... 164° 40,6 Liebigs Ann. Chem. 289, 347 [1892] Ber. dtsch. chem. Ges. 85, 1227 [1932)]
1,4-endo-Azo-cyclohexan ........ 1410 32,2 Ber. dtsch. chem. Ges. 68, 1324 (19351 | Ber. dtsch. chem. Ces. 68, 1324 [1935]
endo-Methylen-dehydropiperidazin] 100° 29,4 Liebigs Ann. Chem. 448, 242 [1925] | Ber. dtsch. chem. Ges. 68, 1324 [1935]
Hexachlordthan................ 1870 47,4 im Handel Ber. dtsch. chem. Ges. 70, 12 [1937]
2,6-Dichlor-camphan ........... 1740 56,2 Chem. Ztrbl. 1918, 11, 952 Ber. dtsch. chem. Ges. 66, 815 [1933]
2,6-Dibrom-camphan ........... 1700 80,9 Liebigs Ann. Chem. 264, 4 1891] Ber. dtsch. chem. Ges. 65, 862 [1932]

Ber. dtsch. chem. Ges. 81, 42 [1928]
Bornylchlorid.................. 131° 46,5 J. Amer. chem. Soc. 28, 1461 [1906] Ber. dtsch. chem. Ges. 68, 506 [1933]
Bommylbromid ................. 90° 67,4 Liebigs Ann. Chem. 289, 7 [1887) Ber. dtsch. chem. Ges. 65, 1839 [{1932]
Tetrabrommethan.............. 940 86,7 Liebigs Ann. Chem. 156, 61 T1870] Ber. dtsch. chem. Ges. 70, 12 [1937)
Camphan ..................... 154° 29,5 Ber. dtsch. chem. Ges. 89, 1131 {1006} Ber. dtsch. chem. Ges. 66, 694 {1933)
Tetrahydro-z-dicyclopentadien. . . 77° 35,0 Liebigs Ann. Chem. 447, 101 11926} Ber. dtsch. chem. Ges. 7, 101 [1934)
Isocamphan ................... 65 44,5 Ber. dtsch. chem. Ges. 45, 3583 11912! Ber. dtsch. chem. Ges. 66, 1694 [1933]
Dihydro-a-dicyclopentadien .. ... 500 45,4 Liebigs Ann. Chem. 488, 241 [1931) Rer. dtsch. chem. Ges. 67, 101 [1934]
Camphen ..................... 490 311 Liebigs Ann. Chemn. 280, 233 {1885) Ber. dtsch. chem. Ges. 85, 862 [1932)

Die molaren Schnielzpunktserniedrigungen sind nach der
M-L-A berechnet (M = Molgewicht, 1. -- Menge

$-1000
des Losungsmittels, S = Substanzmenge, A = gefundene

Schmelzpunktsdepression).

Aln Ausgangsmaterial dient kaufliches Di-cyclopentadien, das nach der Vorachrift
von JI. Stobbe u. F. Reuss®) gereinigt wird; dieses wird Jdurch partielle Reduktion in das
Dihydro-z-dicyclopentadient?) ibergefuhrt. Nach der Vorschrift von K. Alder u. @. Stein®)
wird letzteres mit seleniger Sfare bei Gegenwart von Eemigsfureanhydrid sur Acctylver-
bindung des Dihyd.o-1-dicyclopentadien-ole-(3) oxydiert und diese bierauf verseift. Aus
diesem Alkobol erbklt man durch katalytische Hydricrung das Tetrahydro-s-dicyclo-
pentadien-ol-(3)"), das durch Chromsiureoxydation in essigraurer Loeung in dus Keton
Tetrahydro-s-dicyclopentadien-on-(3)®) iibergefilhrt wird. Durch Reinigung liber dos
Semicarbazon zeigt das Keton den Schmp. von 101° ).

Als Zwischenprodukt erhalt man das vorziigliche Losungs-
mittel Tetrahydro-«-dicyclopentadien-ol-(3) mit dem
fiir einen Alkohol bisher erreichten héchsten Wert der molaren
Schmelzpunktserniedrigung von E = 49,0 (Schmp. 859).

Ein anderes wertvolles Losungsmittel aus derselben Dar-
stellungsreihe ist der Kohlenwasserstoff Dihydro-a-dicyclo-
pentadien mit der Molardepression I - 45,4 (Schmp. 509).

Formel E =

Das a-Dicyclopentadien, die Ausgangssubstanz der eben brten Darstellung
reihe, st als Losungsmittel (E = 44,2, Sclunp. 31,7°) infolge sciner reaktionsafibigen
Doppelbindung in stark gespanntem Ringssstemn nur mit Vorsicht zu gebrauchen und
Uberdies fiir die stiindige BenUtzung nur dann 2u verwenden, wenn tnan sich zu seiner Min-
wange eines Glasspatels bedient. Auffallcuderweise tritt namlich durch einen Nickelspatel,
trotz peinlicher Relnigung, bei der Einstichstelle im Vorratsflischchen eine Verflussigung
der Subetanz unter Gelbfirbung nach einigen Tngen auf. Es geniigen mithin bereits nicht
nachwejsbare Spuren von Nickel, um eine weitere Polymerisation von z-Dicyclopentadien
cinzuleiten.

) Liebigs Ann. Chem. 891, 151 [1912].

1) H. Wieland u. F. Bergel, cbenda 446, 25 [1925).
1) Ebenda 504, 210 1933).

3) Pirsch, Ber. dtsch. chem. Ges. 67, 1115 [1934].

Fiir sehr empfindliche organische Basen ist endo-Methy-
len-dehydropiperidazin

i

vorzuschlagen. E —= 29,4, Schmp. 103¢.
freilich etwas umstandlich3).

Besonders brauchbar hat sich Pinen-dibromid (2,6-Di-
brom-camphen) erwiesen, das sich durch die ungewéhnlich hohe
Molardepression E = 80,9 auszeichnet. Auffallenderweise sind die
beiden Bromatome iiberaus fest gebunden. In diesem L&sungs-
mittel (Schmp. 170° waren u. a. anstandslos die Molekular-
gewichte von Kodeinon und Bromkodein zu bestimmen gewesen.

Fiir tiefschnielzende Substanzen sowie fiir Fliissigkeiten
auch mit hohem Dampfdruck komnien tiefschinelzende Losungs-
uiittel in Betracht, wie etwa das schon erwahnte Dihydro-
a-dicyclopentadien, dann Camphenilon, Isocamphan,
Dihydro-a-dicyclopentadien-on-(3)-camphen.

Fir sehr hochschmelzende Substanzen eignen
sich Campher-chinon (Schmp. 199°) und Borneol
(Schmp. 2049).

In der Tabelle sind noch weitere Lésungsmittel mit ange-
fithrt, soweit sie fiir die Praxis der kryoskopischen Mikro-Mole-
kulargewichtsbestimniungen in Frage kommen. [A. 120.]

Die Darstellung ist

) O. Diels, J. H. Blomm u. W. Koll, Liebigs Ann. Chem. 448,
242 (1925].

Neue Methode zur Ausfillung von Metallsulfiden durch H.S

Von Dr.-Ing. P.H. PRAUSNITZ, Mitteilung aus dem Jenaer Glaswerk Schott & Gen.

Eingeg. 11. November 1937

Hiittig') hat als erster im Gang der qualitativen
Analyse zur Fillung eine kleine Glasfilternutsche ver-
wendet; sie hat sich aber, trotz offenkundiger Vorteile,
nicht allgemein eingefiihrt (Abb. 1).

Neuerdings haben Longinescu und Prundeanu, ohne die
Arbeit Hiittigs zu kennen, Methoden mitgeteilt, um die

1) G. F. Huttig u. M. Nette, Z. analyt. Chem. 85, 385 [1925).
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quantitative Analyse in entsprechender Weise aus-
zugestalten. Die erste Methode Longinescus?) ersetzt das
Becherglas als Fallungsgefa8 durch einen unten mit Gummi-
schlauch und Quetschhahn verschlossenen Trichter, aus

1) Q. Q. Longinescu u. E. I. Prundeanu, Bull. Chim. pure et
appliquée, Soc. Roumaine Chim. 28, 137 [1936); J. chem. Educat.
14, 227 [1937].
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Prausnitz: Neuwe Methode zur Ausfillung von Metallsulfiden durch HS

welchem die Zufithrung in den Filtertiegel bequem erfolgt
(Abb. 2). Spater?) wird die Fillung im Tiegel selbst vor-
genommen, iiber dem sich 2 Biiretten mit der Losung x
bzw. dem Fillungsreagens befinden (Abb. 3; die Sulfid-
fillung wird mit H,S-Wasser ausgefiihrt).

Nun ist aber das Glasfilter ein idealer Gasverteiler.
Ein Filter G 4 im Bereich von 15 bis herab zu 5 y mittlerer
Porenweite, das mit Wasser iiberschichtet ist, verlangt
fiir den Gasdurchtritt von unten nach oben Drucke von
160 bis 470 mm Hg*). SchlieBt man den Wittschen Topf

A
g

Abb. 1. Abb. 2. Abb. 3.

an einen H,S-Entwickler an und saugt oben das Gas mit der
Wasserstrahlpumpe ab, so erhilt man feine Perlen von
H,S-Gas in dem den Tiegelboden bedeckenden Wasser.
Man kann dieses Verfahren daher fiir die quantitative
Fillung von Metallsulfiden benutzen. Im ersten Arbeitsgang
von unten nach oben wird Schwefelwasserstoff in Form
feiner Blasen durch die saure Metallsulfidlésung durch-

Abb. 4.

gesaugt. Im zweiten Arbeitsgang wird die Suspension von
oben nach unten durch den Filtertiegel filtriert, so daf}
nach dem Spiilen und Trocknen die Wigung im Tiegel
unmittelbar erfolgen kann.

Abb. 4 stellt cine zweckmdBige Apparatur dar; der Wittsche
Topf ist durch ein Einkochglas mit Loch im Deckel ersetzt’). Der
Vorsto§ im Deckelstopfen trigt den Filtertiegel (1 G 4, zweckmiBig
einen solchen mit Porenweite unter 7 y, was einer Durchlaufszeit
von 50 ¢m?® Wasser, unter Vakuum, von 50 s oder mehr entspricht).

%) @. G. Longinescu u. E. I. Prundeanu, Bull. Sect. sei. Acad.
roumaine 18, Nr. 6—7 [1936].

4) 8. Halberstadt u. P. H. Prausnitz, diese Ztschr. 48, 970 [1930].

% P. H. Prausniiz, Chem. Fabrik 7, 191 [1934].
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Auf den Filtertlegel ist ein Glaszylinder von 150 mm ILinge mittels
Gummischlauchdichtung aufgesetzt, so da man bis zu 40 cm?® Ana-
lysenfliissigkeit einbringen kann, ohne Verluste durch Verspritzen
wihrend des Gaseinleitens befiirchten zu miissen. Dieser Zylinder
tragt einen doppelt durchbohrten Gummistopfen mit Tropftrichter
(mit Hahn 3) von 50 cm?® Inhalt und dem AnschluBrohr zur Saug-
pumpe.

Durch Einschalten von Glasfilter-Gaswaschflaschen kann dieses
Fillungsverfahren mit H,S offen auf dem Tisch erfolgen. In der
ersten mit Wasser entsteht so gleichzeitig H,S-Wasser zum Aus-
waschen des Metallsulfides, die zweite (zweckmiBig 83 G 3 mit Filter-
platte von 15—40 p Porenweite) fiillt man mit 309 iger NaOH.
Eine solche Fiillung reicht fiir 4—5 Bestimmungen aus. Den Abzug
braucht man nur noch fiir die Zersetzung der Sulfide durch Siure.

Als H,S-Entwickler kann man den iiblichen Kippschen Apparat
oder den Entwickler mit Glasfilterplatte?) verwenden. Resonders
angenehm ist aber der Entwicklervon L. Palasciane”). Ein 100-cm3-
Rundkolben mit gebogenem Hals, Gummistopfen und Hahn wird
mit gleichen Gewichtsteilen einer griindlichen Mischung von Kiesel-
gur, Schwefelblume und geraspeltem Paraffin gefiillt. Erwirmt
man gelinde mit kleiner Flamme, so entwickelt sich sehr ruhig und
gleichférmig reiner H,S; beim Erkalten hort die Entwicklung sofort
aufs).

Das chemische Betriebslaboratorium des Jenaer Glas-
werks hat die oben beschriebene Methodik der H,S-Fillung
mit bestem Erfolg beniitzt, um die sonst unhangenehme
Bestimmung von Sb als S$b,S, auszufithren. Das Sulfid
{allt bei geeignetem Sauregrad nie kolloidal aus, sondern —
eben infolge der guten Verteilung des H,S-Gases — stets
in filtrierbarer. Form, so dal} ein nachtragliches lingeres
Digerieren in der Hitze iiberfliissig
ist. Die Filtration selbst nach be-
endeter Fiallung erfolgt natiirlich
ebenso an der Wasserstrahlpumpe
wie vorher die Gasverteilung. Um
Sb,S; aus dem gefillten Antimon-
sulfid zu erhalten, wird zweckmafig
im Stockschen Aluminiumblock®) im
CO,-Strom auf 240—260° erwarmt.
Abb. 5 zeigt eine Form des Heiz-
blocks, die sich fiir diesen Zweck
im ILaboratoritm des Jenaer Glas-
werks bewdhrt hat und die jeder
Mechaniker leicht bauen kann.

Mit diesem neuen Verfahren
wurden folgende Reaktionen durch-
gepriift: L

P

&\\\\Y

Abb. 5.

1. Ausfillung und Bestimmung von SbyS;.

5 g Sby0; und 8 g Weinsdure werden im 500 cm?®-Meflkolben
aus Jenaer Geriteglas 20 mit 50 cm? konz. HCl zum Sieden erhitzt
und etwa 30 ¢m?® konz. HCl tropfenweise zugefiigt, bis die Losung
klar ist. Nach dem Abkiihlen stumpft man mit etwa 50 cm? NH,
so lange ab, bis die Lésung einen leicht rétlichen Farbton annimmt.
Nach Erreichen der Zimmertemperatur fiillt man mit schwach
weinsaurem Wasser bis zur Marke auf. Von dieser Stammlésung
pipettiert man 20 cm?® in den Tropftrichter der Fillungsapparatur.

Fiir elne gute H,S-Fillung sollte der ganze Apparat eine Atmo-
sphiire von H,S enthalten; die den Tiegelboden bedeckenden etwu
5 cm?® verd. HCI sollten mit H,S gesittigt sein, Dazu ist der H,S-
Strom etwa 5 min lang durchzuleiten, ehe man die zu fillende
Lésung zugibt. Die Hahnstellungen fiir diesen ersten Arbeitsgang
sind in Abb. 4 gezeigt. Der Kolben mit der Entwicklermasse nach
Palasciano wird mit ganz kleiner Flamme vorsichtig und gleich-
miBig erwdrmt, damit der H,S-Strom schén angesaugt werden
kann, Dann &ffnet man den Hahn des Tropftrichters vorsichtig,
so da der erste Tropfen der 5b-Lésung hingen bleibt. Sobald der
Tropfen sich rot fdrbt, stellt man die richtige Zulaufgeschwindig-
keit ein mit 50—60 Tropfen/min. Ist alles abgelaufen, so spiilt
man mehrmals mit kleinen Mengen angeséuerten Wassers mnach,

) Jenaer Glaswerk Schott & Gen., Chem. Fabrik 2, 396 [1929].

%) Z. analyt. Chem. 111, 263 [1937/38].

8) Jeder Praktikant des chemisclien Institutes Bologna be-
sitzt seinen eigenen kleinen H,S-Entwickler.

% A. Stock u. A. Stihler: Praktikum der quantitativen an-
organischen Analyse, Berlin, bei Springer 1909, 8. 20; 0. Brunck,
Quantitative Analyse, Dresden, bel Steinkopif 1936, S. 107.
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laft auch das Spiilwasser jeweils abtropfen und dann bei ge-
schlossenem Hahn noch 10 min H,S durch die Fliissigkeit nachperlen.

Dann 16scht man die Flamme am Gasentwickler und schlieBt
bald nachher den Hahn (der kleine H,S-Uberdruck spielt keine
Rolle). Der Sb,S,-Niederschlag setzt sich ab, die Losung beginnt
abzutropfen. Man stellt jetzt die Hahne um und saugt die ganze
Fliissigkeit aus Filtertiegel und Verlingerungsrohr ab. Der Stopfen
am Tropftrichter wird abgenommen, die Spitze des Trichters ab-
gespritzt und mit Gummifahne abgewischt. Der Niederschlag wird
dreimal mit dem in der 1. Gaswaschflasche bereiteten, schwach
essigsauren H  S-Wasser gewaschen. Nach Abspiilen und Abwischen
des Verldngerungszylinders nimmt man diesen ab. Zuletzt wird
der Tiegel aus dem Vorstol gehoben und 2-—3 h bei 240-—260° im
CO,-Strom im Aluminiumblock getrocknet.

Bestimmungen nach dlesem Verfahren:

getunden benlitate Menge
0,2297 g 8b,8, entaprechend 0,1970 g 6b,0, 0,2 g 8b,0,
0,2202 g Bb,3, entaprechend 0,19¢8 g 8b,0, 0,2 g &§v,0,
0,2296 g 8b,8, entsprechand (,1970 g 85,0, 0,2 g 8b,0,
0,2300 g Sb,8, entaprechend 0,1971 g 85,0, 0,2 g 8b,0,

Kontrallbestimmungen nach dem alten Verfahren:

getunden benltste Menge
0,2298 g Bb,8, entsprechend (,1970 g Bb,0, 0,2 g 8b,0,
0,2300 g 8b,8, entsprechend 0,1971 g 8b,0, 0,2 g 8b,0,

Neu angesetzte Stammldsung, neues Vorfahren:

gelunden beniitzte Menge
0,2310 g 8b,8, entsprechend 0,1080 g 8b,0, 0,2 g 8b,0,
0,2805 g Sb,8, entaprechend 0,1078 g 81,0, 0,2 g 8b,0,

Diese zweite Stammldsung soll weiterhin zu Trennungen
Sb—Cu verwendet werden, Deshalb mufl der Niederschlag von
5b,S, auf dem Tiegel selbst in Ammoniumpolysulfidldsung auf-
genommen und durch Ansiuern gefdllt und nochmals bestimmt

werden.
gefunden

(1,2288 g £bv,8, entsprechend (,1962 g &b,0,

Ausgangemenge
0,1670 g 8b,0,

Bedenkt man die Vielfiltigkeit der Operationen, so ist das
Ergebnis als befrledigend anzusehen.

2. Ausfiillung von CuS und
elektroanalytische Bestimmung als metallisches Kupfer.

Die Arbeitsweise entspricht in allen Handgriffen der Sb,S,-
Fillung.

Der bei der Aufldsung von Metallsulfiden durch Salpetersiure
gebildete klumpige Schwefel 148t sich in warmer konz. Schwefel-
sdure unter Nitratzusatz vollkommen auflésen. Jetzt kann man im
Filtrat die Salpetersdure durcli Eindampfen mit der vorhandenen
Schwefelsiure vertreiben und die schwacl schwefelsaure Ldsung
elektroanalytisch auswerten.

gefunden Ansémgsmenge
0,497 g Cu 0,0488 g Cu
(,0499 g Cu 0,0498 g Cu

Auch diese Werte sind, zumal in Anbetracht der schwierigen
Auflésung des Schwefels, befriedigend. Sie sind fiir uns nur in-
sofern Interessant, als sie als Unterlage dienen fiir die jetzt folgende
Trennuny.

3. Fallung von Sby Sy { CuS. Trennung der Komponenten,
Bestimmung von SbySy und Cu.

In den Tropftrichter der Pallungsapparatur pipettlert man
je 20 cm? der Sb- und Cu-Lésungen. Sollte eine Triibung von SbOCl
auftreten, 8o geniigen einige Tropfem HCl zur Klirung. Die ge-
meinsame Fillung beider Sulfide geht nach 1. vonstatten, ebenso
die Auslaugung von $b,S, aus dem gemeinsamen Niederschlag
durch 8—10malige Behandlung mit Ammonlumpolysulfid. Das
Filtrat wird nach 1. essigsauer gemacht, das Sb,S, als solches ge-
wogen und im Aluminiumblock unter CO,-Durchleiten zur Konstanz
gebracht.

Der auf dem Filter verblelbende CuS-Anteil des Niederschlages
wird nun nach 2. mit heiBer konz. HNO, behandelt, das Filtrat
abgesaugt, der Schwefelklumpen mit H,SO, + NaNO, aufgeschlossen
und wieder auf den Tiegel gebracht. Die vereinigten Filtrate werden
nach Abdampfen der HNO, elektroanalysiert.

gefunden Ausgangsmenge
0,2284 g Bb,8, entsprechend 0,1860 g 8b,0, 0,1070 g Bb,0,
0,2280 g Bb,8, entsprechend 0,1855 g Bb,0, 0,1879 g Bb,0,
0,0496 g Cun 0,0408 g On
0,0494 g Cu 0,0488 g Cu

Man wird selbstverstindlich nur im Notfall Kupfer
auf dem hier beschriebenen Wege ermitteln. Die Beispiele
dienen lediglich zur Klarstellung der Versuchsmethodik,
die z. B. bei der Antimonbestimmung zweifellos von prak-
tischem Wert bleibt. Das Wiederauffinden der Ausgangs-
stoffe scheint in befriedigender, bequemer, sauberer Weise
moglich. Den Analytikern wird die Genauigkeitssteigerung
beim Durcharbeiten der Handgriffe leicht moglich sein.

4. Qualitativer Versuch iiber die gleichzeltige Fillbarkeit
von Arsen und Cadmium.

Bei den bisher geiibten Verfahren ergibt sich leicht eine
Schwierigkeit, weil As oder Sb aus stark salzsaurer Lésung fallt,
Cd dagegen vollstindig nur aus einer schwach sauren Ldsung.
Um festzustellen, ob eine gemeinsame Fallung von As und Cd nach
dem neuen Verfahrem mdoglich ist, wurde folgender qualitativer
Versuch ausgefiihrt:

0.2 g As,0, werden in 5 ccm® konz. HCl durch Kochen geldst;
darauf werden 0,2 g 3CdSO, + 8H,O zugefiigt. Diese Losung wird
mit Wasser auf 40 cm? verdiinnt. Jetzt wird in dem neuen Apparat
mit H,S ausgefdlit. Fs entsteht ein schoner gelber Niederschlag
von As,S,+ CdS. Nach dem Absaugen wird das Filtrat ammonia-
kalisch gemacht und aulerdem Ammoniumsulfid zugefiigt. Die
Losung bleibt vollkommen klar. Waire eine Triibung erfolgt, so
hétte diese den Durchgang von Cd angezeigt. So aber ist einwand-
frei nachgewiesen, dall alles CdS ausgefallen ist unter Bedingungen,
bei denen auch die vollkommene Fillung von As,S, sicher ist.

Herrn Dr. K. Rehm danke ich fiir wertvolle Ratschlage
bei Ausfilhrung der Arbeit, Herrn @. Thetle fiir Ausfithrung
der Analysen. [A. 128.]

Methode zur Bestimmung des verglirbaren Zudkers in Sulfitablaugen

Von Dyr. R. SCHEPP und Dy. G. KRETZSCHMAR

Aus dem Zentrallaboratorium der Aschaffenburger Zellstoffwerke Pirna

Kingeg. 4. Decemnber 1937

ur Bestimmung der garfihigen Zucker in Sulfitablaugen

fehlte es bisher an einer genauen Methode. Die
Kenntnis der Zuckergehalte ist aber zur Betriebsiiber-
wachung der Spiritusfabrikation erforderlich, denn der
Wirkungsgrad einer Anlage kann nur errechnet werden
auf Grund der verarbeiteten Zuckermenge. Auch die
Kontrolle der Garung erfolgt am einfachsten durch Zucker-
bestimmungen vor und nach der Vergirung.

Die Bestimmung des Zuckergehaltes mit Hilfe chemi-
scher Methoden, z. B. der Reduktionsfahigkeit gegeniiber
Fehling-Losung, kommt fiir Sulfitablaugen nicht in Frage,
da mehr reduzierende Stoffe zugegen sind, als dem Hexose-
gehalt entspricht. Man ist infolgedessen auf biologische
Methoden angewiesen und muf} deren typische Nachteile
in Kauf nehmen.

Angewandie Chemie
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Die Zuckergehalte in den Sulfitablaugen sind ver-
haltnismilig gering und schwanken in den meisten Fillen
zwischen 1,0 und 3,0%,. Da grolle Fliissigkeitsmengen zur
Verarbeitung kommnien, wirkt sich ein analytischer Fehler
prozentual sehr stark aus, und an die Genauigkeit der
Methode miissen infolgedessen die allergroten Anforde-
rungen gestellt werden. Ganz besonders wirken sich
Analysenfehler naturgemial bei der fiir die Betriebs-
kontrolle besonders wichtigen Feststellung des FEnd-
vergirungsgrades aus, also bei der Erfassung des Zuckers,
der in der entgeisteten Schlempe noch unvergoren blieb.
Die Werte der anfallenden Zucker- bzw. Alkoholmengen
miissen zumindest auf Zehntel-Pozente genau gefordert
werden. Fiir die Ermittlung von Verlusten spielen sogar
die Hundertstel-Prozente eine ausschlaggebende Rolle, denn
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