0,1 mgfl Calciumcarbonat aus Gips mit nachfolgender Iil-
tration.

Wahrscheinlich werden die Zentren der Impfkristalle, an
denen das weitere Wachstum ansetzt, teilweise durch die
Fremdsubstanzen blockiert und somit inaktiviert.

Zusammenfassung.

Die Abscheidung des Calciumcarbonats in der stabilen
seifenresistenten Calcit-Form aus daran ibessittigten etwa
10 Millimol Soda’ und wenige Millimol Kalk enthaltenden
Losungen, d. h. die Enthdartung von Gebrauchswissern mittels
Soda, unterliegt mannigfachen Hemmungen.

I*s wurde die Wirkung aller in Leitungswassern moglicher-
weise vorhandenen Bestandteile auf -die Enthdrtung unter-
sucht. Die Bedingungen fiir einen moglichst raschen Ablauf
der Enthirtung wurden festgestellt. Theoretisch am besten
verlduft sie bei Verwendung moglichst kieselsdure-freier Soda
unter Zusatz von 0,05—o0,1 g/l feinteiligem, magnesia-freiem,

Analytisch-technische Untersuchungen

als Kristallkeim dicnendem Calciumcarbonat und von 5 bis
10 mg/l Aluminiumoxyd in Form wasserléslichen Salzes.

Der Umsetzung dieser theoretischen Erkenntnisse in die
Praxis stehen noch erhebliche, aullerhalb des Rahmens dieser
Arbeit liegende Widerstinde entgegen.

Eine geeignete Soda erhilt man reproduzierbar
durch Reinigung des technischen Produktes {iiber Trona
(Na,CO,NaHCO,2H,0), ein geeignetes Calciumcarbonat eben-

" so durch Umsetzung von in Wasser suspendiertem magnesia-

freiem Atzkalk oder Gips mit in fester Form eingestreuter Soda.
Durch die genannte Soda -Calciumcarbonat - Aluminiumsalz-
Mischung gelingt es, die durch Magnesia-, Kieselsiure, wenige
Milligramm Mangan oder Zink im Liter und (oder) Olspuren
hervorgerufene Hemmung der Enthirtung zu beseitigen.

Die in einem kombinierten Einweich- und Enthidrtungs-
mittel vorhandene Wasserglas-Kieselsdure stort dann die Ent-
hidrtung nicht, wenn sie als erst nach deren Vollzug in Losung
gehendes Alkalisilicat, z. B. als teilweise entwissertes Natron-

wasserglas etwa der Formel Na,O -3,55i0,-4H,O vorliegt.
Eingeg. 18. August 1944. [A. 46.]

Uber den EinfluB des Eisens bei der Bestimmung von Ascorbinsaure.
Von Dv. M. OTT Reichsuniversitit Posenund E. MEISENBURG,
Mitteilung aus dem Forschungslabovatorium dey Fivma Wilh, Schmitz-Scholl, Milheim-Ruhv

ie schon einmal in dieser Zeitschrift 1) ausgefiihrt wurde,
besteht die Moglichkeit, dal3 das Eisen bei der Bestim-
mung von Ascorbinsiure storend wirkt. Das dreiwertige

Eisen setzt sich mit Ascorbinsiure unter Bildung von zwei-

wertigem Eisen und Dehydro-Ascorbinsiure um. Bei An-
wesenheit von zweiwertigem Eisen neben Ascorbinsidure ergibt
sich ein zu hoher Titrationswert bei der Bestimmung mit
Dichlorphenol-Indophenol, wenn zu gleicher Zeit Oxalsdure zu-
gegen ist; denn in deren Gegenwart entfarbt zweiwertiges
Eisen wie Ascorbinsiure Dichlorphenol-Indophenol-Lésung. Da
man damit rechnen muf3, dal noch andere organische Sduren,
die in Frichten vorkommen, ebenso wirken, wurden einige
Versuchsreihen dariiber angestellt. .

Vorversuche mit einer durch schweflige Sdure konser-
vierten Apfelpiilpe zeigten, daB darin, offenbar aus Verarbei-
tungs- oder Transportgeridten, Eisen in Losung gegangen war,
u. zw. lag das Eisen, wie erwartet werden mulite, ausschlieB3-
lich in zweiwertiger Form vor. Uberraschend war dagegen,
daB auch nach dem Auskochen der schwefligen Sdure und dem
Trocknen der Piilpe im Spriithturm das Eisen noch in zwei-
wertiger Form gefunden wurde. .

Ein solches Apfelsprithpulver diente zu den folgenden
Modellversuchen. Mit 29ig. Metaphosphorsiure wurde ein
Extrakt hergestellt, der bei der Titration einen Verbrauch von
2,0 cm® ™/ 409 Dichlorphenol-Indophenol hatte und diesem Ex-
trakt wurden wechselnde Mengen Eisen (IT)-Salz zugesetzt.
Die Titration ergab die Werte der Tab. 1.

. . . Verbrauch der | Verbrauch fiir Zugesetztes Fe Il
Zugesetztes Fell in Farblésung | zugesetztes Fell wiedergefunden in
ng cm3 cm?® mg I %
|
0,0 2,0 i 0,0 0,0 0,0
0,0558 2.5 ‘ 0,5 0,0387 69,5
0,1674 3,5 i 1,5 0,116 69,3
0,279 5,0 i 3,0 { 0,232 83,2
1,558 8,7 i 6,7 | 0,526 94,3
Tabelle 1.

wurde mit einem meta -
von frischen Ebereschen-

LZin entsprechender Versuch
phosphorsauren Extrakt

beeren durchgefithrt. (Tab. 2.)
Zusatz von i Verbrauch an m/ygg0 Verbrauch fiir Wieder-
1/140 Fell ' Dichlorphenol-Indophenol|  zugesetztes Fe 11 gefunden Fe IT
cm? , cm? cm? %
0,0 5,80 0,0 l 0,0
1,0 6,45 0,65 ! 7,4
3,0 8,10 2,30 ‘ 82,2
5,0 9,70 3,90 i 92,8
10,0 13,40 7,60 | 90,5

Tabelle 2.

Um festzustellen, ob durch Oxalsdure eine bessere
Erfassung des zugesetzten Eisens erfolgt, wurde zur Titration
Oxalsdure beigegeben. (Tab. 3).

Titrationswert von 10 cm?Fe (IT)-Losung mit Oxalsiure: 8,40.
1) Diese Ztschr. 54, 170 [1941].
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Zusatz von Verbrauch von ! Verbrauch fiir
n/1090 Fe Dichlorphenol-Indophenol | zugesetztes Fell
cm? cm? i cm?®
I
0,0 t 5,70 | 0,0
5,0 ] 9,40 ! 8,60
10,0 i 13,30 7,50
Tabelle 3.

Aus diesen Zahlenreihen mdchte man den Schluf3 ziehen,
daBl das zweiwertige Eisen in Anwesenheit der Fruchtsiuren
der verwendeten Friichte genau so mit Dichlorphenol-Indophenol
zur Reaktion gebracht wird wie durch den Zusatz von Oxal-
sdure. Verschiedene Beobachtungen lieen jedoch auch die
Moglichkeit zu, da3 die Metaphosphorsidure an der Miterfassung
des Eisens die Schuld trdgt. Deshalb wurde eine weitere Ver-
suchsreihe in dieser Richtung angesetzt. (Tab. 4).

Verbrauch von
m/; g9 Dichlorphenol-Indophenol

cm?

1. Fiir 20 cm?® 11/59000 Fe in 2%iger HPO ...... ‘ 1,80 sogleich Beginn des

N i Farbumschlages

2. Fiir 20 cm’ n/fy4q9 Fe in 1%iger HC! nach ]

Zusatz von 2 cm?® gesidttigter Oxalsdure-

LOSUNE tivvrnnneeerronnnronroannnnnensn 1,80
3. Fir20 cm?® n/,4900 Ascorbinsiure in 1%iger HCI ! 1,80
4. Fir 20 cm?® n/ 4990 Ascorbinsiure und 20 cm?® |

/10000 Fe in 1%iger HCl ................ | 1,80
5. Fir 20 cm® /900 Ascorbinsdure und 20 cm?® |

/10000 Fe in 2%iger HPO; ..oy cvvunnn.. | 3,60

Tabelle 4.

Dieser Versuch wurde mit dem gleichen Ergebnis wieder-
holt. In Gegenwart von Metaphosphorsiure (29ig. LGsung)
146t sich das zweiwertige Eisen bei der Titration mit Dichlor-
phenolindophenol tatsdchlich nicht von der Ascorbinsiure
unterscheiden. In 19%iger salzsaurer Lésung von zweiwertigem
Eisen dagegen tritt sofort Farbumschlag ein. Der Endpunkt
ist jedoch nicht scharf, sondern ,,zieht** ausgesprochen, so dafl
bei zu langsamer Titration Fehlanalysen entstehen kénnen.
Eine. gegenseitige Beeinflussung von Eisen und Ascorbinsiure,
etwa im Sinne einer Forderung der Reaktion des Eisens mit
Dichlorphenol Indophenol in Gegenwart von Ascorbinsiure,
findet offenbar nicht statt. Somit ist also die Bestimmung
der Ascorbinsdure in metaphosphorsaurer Ldsung bei Unter-
suchungsmaterial, das auch Eisen enthalten kann, zu ver-
werfen. Die Titration muf} in diesen Fillen in salzsaurer Lsung
vorgenommen werden. Die KonzentrationderSalzsiure mufl még-
lichst niedrig gewdhlt werden, weil sonst der Farbstoff zerstdrt
wird. Bedauerlicherweise gibtdie Titration der Ascorbinsiure mit
Dichlorphenol-Indophenol in salzsaurer Lésung keinen so schar-
fen und klaren Endpunkt wie in metaphosphorsaurer Lésung. Es
soll daher in der nichsten Mitteilung {iber eine neue Methode
der Bestimmung der Ascorbinsiure neben Eisen die Rede sein.

Inwieweit nun auchdie Fruchtsiuren, wie Weinsiure, Apfel-
sdure,Citronensiure, in dhnlichem Sinne wie Metaphosphorsidure
und Oxalsdure storend wirken, soll ebenfalls in einerderniachsten
Mitteilungen untersucht werden. Eingeg. 11. April 1944. [A. 21.]
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