
550. J. Traube. Ueber das Stalagmometer. 
1. Eine neue Methode zur Bestimmung dea Fuse1618 in spiri- 

tuosen Fllissigkeiten. 

(Eingegangen am 5. October; mitgetheilt in der Sitxung von Hrn. A. Pinncr.) 

Vor Kurzem hatte ich in den ,Berichten d. D. chem. Gesell- 
schaft XIX, S. 892< und ,Zeitschr. fiir Spiritusindustrie 1586 No. 368 
eine capillarimetrische Methode zur FuselBlbestimmung veroffentlicht, 
bei welcher mittelst eines kleinen geeigneten Apparatea aus der Steig- 
tiiihe irn capillaren Rohre der Puselgehalt der betreffenden Fliissigkeit 
abgeleitet wird. 

Durch Arbeiten auf physikalisch-chemischem Gebiete hatte ich 
gefunden, daes Isoamylalkohol in Wasser gelBst eine ausserordentlich 
vie1 starkere Steigh6henerniedrigung hervorbringt, als ein enteprechender 
Gehalt an Aethylalkohol, und dass ferner die Steighohenerniedrigung 
der iibrigen im Fuse161 enthaltenen Stoffe, wie Propyl- und Isobutyl- 
alkohol, Acet- und Crotonaldehyd, wie Furfurol grijaser ist als die 
des Aethyl-, kleiner als die des Isoamylalkohole. 

A uf diese Beobachtungcn hin hatte ich meine Methode basirt. 
Der auf Fuseliil zu untersuchende Sprit wurde auf 20 pCt. ver- 

diinnt, die Steighohe bestimmt und dieeelbe verglichen mit der 
Steighiihe eines a u ~  reinem Alkohol hergestellten 20procentigen 
Weingeistes. War Fuselol vorhanden, so war die Steighohe im 
ersteren Falle niedriger, als die des reinen Weingeistes. Mittelet 
einer Tabelle lies8 sich leicht aus der Grosse der Erniedrigung der  
Gehalt a n  Fuselol bestirnmen; - gab sich doch bereits 0.1 pCt. 
Faseliil bei den gebriiuchlichen Rohrenweiten durch eine Erniedrigung 
von etwa 1 mm zu erkennen. 

Da, wie ich feetgestellt hatte I), die Erniedrigungscogfficienten 
der iius den verschiedenen Materialien wie Korn , Kartoffel, blais, 
Melasse gewonnenen Fuselole s e h r  angeniihert gleich gross eind, - 
sowie ferner auch der Einfluss des Fuaeliils auf die Capillaritatscon- 
stante leicht zu unterscheiden war \-on dem der hiiufig in spirituiisen 
Getriinken enthaltenen Aether und atherischen O d e  s), so durfte ich 
ron jener von mir veroffentlichten Metbode sagen, dass sie Lei 
richtiger Ausfiihrung gute und zuverlassige Resultate liefert. 

I )  Diese Berichte XIX, S. S94. 
3, Traube, Repert. fiir anal. Chem. 1886 No. 42 S. 561 untl tlieselbe 
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So hat sich denn auch bei dem Mange1 jeder nur anniihernd 
branchbaren Methode 1) jenes von mir construirte Capillarimeter binnen 
knrzer Zeit in und ausserhalb Deutschlands in sehr erheblichem Grade 
eingefahrt, ja  es wurde jene Methode selbst einfach genug befunden, 
nm neuerdings in der Schweiz dessen Verwendung seitens des Staates 
im Zolldienste zu verfiigen. 

Trotzdem sei hier zugegeben, dass dieser Methode beziiglich der 
praktischen Ausfiihrbarkeit durch Ungei ibtere  gewisse Miingel an- 
haften, welche es zweifelhaft machen, ob jeue Methode fir die posse 
Praxis geeignet ist, zumal eine gute Methode zur Fuselolbestimmung 
einfach genug sein muss, um von jedem im Experimentiren ungeschulten 
Brennereibesitzer gehandhabt zu werden. 

Die Verwendung enger Capillarrohren hat seine Uebelstiinde; 
sollen die Riihren brauchbar erhalten werden, so sind sie sorgf&ltig 
vor Staub und soustigen Unreinheiten zu schiitzen, gerioge Unrein- 
heiten gefiihrden die Benetzbarkeit der Glaswiinde; auch andere 
Fehlerquellen bestehen, deren Vermeidung erst eine gewisse Uebung 
erfordert , sodass, wie geeignet auch gerade die CapillsritStsconstante 
zur Bestimmung des Fuselols ist, die Steighbhenmethode nur in der 
Hand des s i c h e r  en Experimentators a i che re  Resultate liefert. 

I n  Anbetracht jener Uebelstiinde lag nun die Frage nahe, ob 
keine Methode zur Bestimmung der Capillaritiitsconstanten besteht, 
welcbe der Steigbiihenmethode vorzuziehen wiire. 

Auf Grund gewisser von mir verijffentlichter Arbeiten konnte 
ich diese Frage bejahen. 

In der T r o p f e n m e t b o d e  findet sich eine solche einfache 
Methode, welche be i  l e i c h t e s t e r  A u s f i i h r b a r k e i t  alle die 
miiglichen Fehlerquellen ausschliesst, welche bei Beobachtung der 
Steighohen in Betracht kommen, und dabei wen igs t ens  ebenso 
exacte Werthe liefert. 

Bereits H a g e n ,  D u c l a u x  und Q u i n c k e ” ,  welche iiber die 
Beziehungen der Tropfengewichte zu den Capillaritiitsconstanten 
gearbeitet haben, erkannten, dam das Tropfengewicht in sehr naher 
Beziehung stand zu den Capillaritlitsconstanten. Eine genauere Pro- 
portionalitiit beider Grossen fiir verschiedene Fliissigkeiten konnten 
jene Foracher nicht nachweieen aus Griinden, wegen derer ich auf 
meine soeben citirte Arbeit verweisen muss. I n  eben jener Arbeit 
hrtbe ich durch eine groese Zahl von Versuchen nachgewiesen, dam 
eine solche genaue Proportionalitlit zwischen Tropfenvolumen und 

1) Auch die J36se’sche Methode liefert keine branchbaren Werthe, echon 
deehalb nicht , weil die AuedehnnngscoBfficienten der versohiedenen FuselBle 
vemhieden eind. 

1) Traube, Journ. fir pract. Chemie, N. F., Bd. 34, 297 und 7. 
169 * 
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SteighBhen etatdndet ,  wenn man diejenigen Tropfen rerschiedener 
Fliisaigkeiten vergleicht, welche sich bei nicht zu echnellem Ausflusse 
unter anniihernd gleichen Drucken a n  kreisfiirmigen ebenexi Flachen 
Yon bestimmten Dimensionen bilden. Mittlerweile is t  es niir gelungeii, 
den friiher ron  mir benutzten Tropfenapparat durch eine kleine 
Aenderung derart zu verbessern, dam, wenn man die in eineni con- 
stnnten Volumen enthaltene Tropfenzahl feststellt, d e r  h l a x i m a l -  
f e h l e r  n i c h t  m e h r  a l s  h o c h s t e n s  0.2 T r o p f e n  a u f  100 T r o p f e n  
b e t r a S e n  k a n n .  

Nebenstehende Figur bezeichnet den von mir 
construirten Tropfapparat, welcben ich als S t a l  ag- 
m o m e t e r  (azd..nypog der Tropfen) bezeiclinen 
mochte. 

Durch die Marken a und 1 ist ein constantes 
Volumen V abgegrenzt, welches mit der ZII unter- 
suchenden Fliissigkeit durch Aufsaugeii mit I'urnpe 
oder Mund von unten aus angefiillt wird. Man 
bestimmt xiun einfach durch directes Ziihlen die 
im Volumen I' enthaltenen und von der kreis- 

fijrniigen Flache c eich losliisenden Tropfen. Wie man sieht, bildet 
sich der Tropfen an einer in der Mitte durchbohrten nach oben 
konisch zulaufenden Scheibe. Bei dieser Gestalt der Bildungsflache 
wird ein Heraufziehen des Tropfens an dem seitlicben Rande fiir 
bestimmte Dimensionen des Scheibendurchmessers onmBglich gemncht, 
mid hierdurch die ansserordentliche Gleichmiissigkeit der  einzelnen 
'L'ropfen erzielt. 

Demnach braucht man nur anstatt des Capillarimeters dieses 
Stalagrnorneter zu verwenden und' man besitzt eine capillarin~etrisclle 
Jlethode, welche bei leichtester Ausfuhrbarkeit dieselbe Genauigkeit 
\\ ie die Steigbohenmethode liefert. 

Man rerdiinnt den zu untersuchenden Branntwein oder S p i t  auf 
:itiniiliernd 20 Vol. pCt., bringt denselben, nachdem er wie der Appiirat 
~~ti l irzu die Zimmertemperatur angenouimen, in das  Staiagmoiueter, 
z:illlt die Aneahl der im Volumen V enthaltenen Tropfen, und ver- 
gltiicli t diese Tropfenzahl mit der entsprechenden Zahl, welche sich 
I w i  dem bei gleiclier Temperatur ausgefiibrten Versuche mit reineiii 
SO procentigen Weingeist ergiebt I ) .  Ein Plus  von nahezu l , G  Tropfiw 
anf 11)O Tropfen irn ersteren Falle wiirde auf 0.1 pCt. Fuseliil. von 

- _ _  

'; 4ieser Vergleich mird nicht einmal n6thig sein, da die Tcin~"xtur- 
currevtionen auf der dem Apparate beigefiigten Gebrauchsanweisuag augagelvm 
sind uiid auf der Kugel des Apparates durch genaue Adjustirong die Tropfenzalil 
fiir ?Up1 ocentigen reinen \\eingcist bci eiiicr bestininiten Tetnpel:i:nr ein- 
gwvirt ist. 



2647 

ca. 3.5 Tropfen auf 0.2 pCt. Fuse161 u. 8. w. u. 8. w. hindeuten. Da 
der Maximalfehler nicht mehr ale hachstens 0.2 Tropfen auf 100 Tropfen 
betriigt, 80 Ibe t  sich auf diesem Wege 0.1 pCt. und auch 0.05 pCt. 
Fuse161 leicht und sicher bestimmea. 

Obwohl nun, wie mir acheint, die Methode in der soeben be- 
schriebenen Form fiir die Zwecke der Praxis vollkommen auereichen 
wird, so habe ich mich dennoch von vornhewin bemiiht, dem etwaigen 
Einwande zu begegnen, dase 1.6 Tropfen auf 100 fiir je  0.1 pCt. 
Fuse161 eine etwaa zu kleine Differenz seien. In der That ist es mir 
denn auch gelungen, die Metbode derart zu verbessern, dass es miiglich 
ist, erforderlichenfalls noch 0.02 pCt. Fuse161 auch neben bcliebigen 
Mengen SLiureestern und atherischen Oelen mit Sicherheit zu bestimmen. 
Dieses Ziel wurde durch folgende Ueberlegung erreicht. 

Wenn man Fuse161 oder Isoamylalkohol in reinem Wasser Iiist, 
so ist noch 1 Theil in nahezu 100000 Theilen Wasser durch Ver- 
anderung des Tropfengewichts nachweisbar. Dieae Empfindlichkeit 
der Sta~agmometrischen Methode i n  Bezug auf die Bestimmung des 
Fuselble verringert sich aus leicht erkliirlichen Griinden mehr und 
mehr, je  mehr Aethylalkohol dem Wssaer beigemengt ist, derart, 
dass es, wie wir wissen, fur 20procentigen Weingeiet nicht mehr 
gelingt, durch die Tropfenmethode Fuse161 in 100000 Theilen, sondem 
nur noch in 2000 Theilen Fliissigkeit nachzuweisen. Wenn es nun 
geliinge, in fuselhaltigen, weingeistigen Fliissigkeiten den Fuselgehalt im 
Verhiiltniss zum Alkoholgehalt mehr und mehr zu vergriissern, so wiird.de die 
Empfindlichkeit der Tropfenmethode erheblich gesteigert werden konnen. 

Ich suchte dieeea Ziel auf  verschiedenen Wegen zu erreichen. 
1) Glaubte ich auf Grund gewisser Beobachtungen Duc laux’  

(Compt. rend. 101 und Ann. d. Chim. et de Phys. [6] T.VIII August 1886) 
durch fractionirte Destillation v erdiinn t e r  L6sungen zum Ziele zu 
gelangen, aber diese Versuche schlogen febl; das Fuse161 ging zwar 
nahezu, aber nicht vollstiindig mit den ersten Antheilen des Destillats 
iiber - eine immerhin bemerkenswerthe Thatsache. 

2) Versuchte ich daa Ziel dadurch zu erreichen, dass ich die 
betreffenden Fliiseigkeiten mit solchen Stoffen erhitzte, welche, wie 
das Conchinin, Chloral, Cholsiiure etc., mit den verechiedenen Alko- 
holen r-erschieden leich t kryetalliairende Alkoholate bildeten; auch 
diese Versuche echlugen fehl. 

3) Endlich blieb niir noch die Mijglichkeit, zu rersuchen, ob nicht 
durch iluflosen gewisser Salze eine Verdrlngung des Fuselijls aus 
seiner Liisung im Weingeist gelang. Diese Versuche hatten Erfolg. 

Ich erinoerte mich hierbei einer Bemerkung meines Frenndes 
G. Bodliinder,  welcher gelegentlich beobachtet hatte, dass bei der 
Sattigung weingeistiger Flussigkeiten mit Ammoniumsulfat sich zwei 
durch deutliche Meniscen getrennte Flussigkeitsschichten absondern. 



Bei der  Verfolgung dieser Beobachtung fand ich, dam, wenn der Weiii- 
geist mehr als 30 bis 40procentig war, die obere Fliissigkeitsschicht 
nieist weit grosser war als die untere, nach wechselndeii Verhlltiiissen 
znsamniengesetzt war und sowohl Ammoniumsulfat , Wasser, Fuseliil, 
wie aiich die Hauptmenge des Aethylalkohols enthielt. 

Verdiinnt man dagegen den fuselhaltigen Weingeist so, dnss er 
iiur etwa 25 pCt. Alkohol entbalt, und schiittelt diesen Wriiigeist niit 
-- miiglichst nenig Amriioniumsulfat in einem Scheidetrichter, so 
1Jrobachtet man, wie sich bei einem bestimmteii Slittigungspr;idr nach 
eiiiigen Minuten auf der Fliissigkeitsober~liche eine Scliicht ;tbsetzt 
voii anfangs nabezu reinem Fuselol, welche sich aber alsbald bei 
weiterein Auflosen von Ammonium~ulfat mehr und mehr vergriissert 
i1iitc.r Aufnalime yon Aethylalkohol, Wasser und Snlz. D i e s e  A u s -  
s c h e i d u i i g  d e s  F u s e l i i l s  i n  d e r  o b e r e n  S c h i c h t  i s t  so  
b e d e a t e n d ,  d a s s  b e r e i t s  n a c h  e i n m a l i g e m  S c h u t t e l i i  i i i i t  

Ai i I inor i iumsul fa t  s e l b s t  b e i  1 p C t .  F u s e l i i l  el i th: i l te l ie i i  

L h s u n g e n  n u r  n o c h  l / d - - l / ~  d e r  G e s a m m t m e n g e  d e a  IJtisel- 
ijls m i t t e l s t  d e s  C a p i l l a r i r n e t e r s  o d e r  S t i i l a g m o n i e t e r s  i n  
d e n  i n  d e r  i i n t e r e n  S c h i c h t  v o r h a n d e n e n  W e i n p e i s t  j i s c h  
s t ii t t g e h a b  t e r  D e s t i  11 a t  i o n n a c h  z u w e i s e n w a r e  n , w h r e  t i  d 
nirhr  a l s  3/4-5/6 a u f  d e n  k l e i n e n  R a u m  d e r  o h e r e n  S c h i c h t  
vtlrt  h e i l t  w a r e n .  

Heim Abhehen dieser oberen Schicht, Lijsen in W';tsaer und 
Destilliren zeigte sich, dass es  mir ohne Schwierigkeit gelunpir war, 
die in der Flussigkeit enthsltenen Fuselolmengen auf das 3faclie ZLI 

coiiut-ntriren und gleichzeitig den Aetbylalkobolgehalt auf das Ebenso- 
vir1t:iche zu verringern. Ich babe mich rnit dieser Coiicciitriruiig 
bt'gniigt , bemerke aber ,  dass es leicht gelingt, bei Verweiidung eiiies 
feiiier gearbeiteten Scheidetrichters als derjenige, welcher mir zu meinen 
Ywsuchen diente, oder griisserer Mengen von Flussigkeit linter An- 
wciidung einer Standtlasche mit Tubulus oder eines Hebers Pinen noch 
geriiqeren Verlust, sowie grilssere Concentrirungen zu erzielen. 

Jleine Verauche wurden in folgeiider Weise ausgefubrt : 111 

einciii etwa 400 ccm fassenden, rnit Hahn und Stijpsel ver- 
seheiie~i Scheidetrichter wurden 300 ccm eiues etwa 20 procentigen 
V'eingeistes, welcher ron mir mit bestimmten Mengen Fuselijl rersetzt 
war, eingegossen, nachdem vorher eine zur Ausscbeiduug des Fuselols 
liiiireichende Menge r e i n  e n  Ammoniumsulfats hineingethan war. (Fur 
3ilu ccm erwiesen sich 110-120 g des Salzes als binreichend').) 

.~ ~- 
I) Die Anwendung grijsserer Mengen Salz ist nicht rortheilhaft (sicIiC Zeit- 

hrlirift fiir physikalische Chemie 1, 509: T r a u b e  und Neulierg,  U c l w  
Scliiclltenbildung in Gemischen von Alkohol, Wasscr und Salzen.). Vielleicht 
ist es ant vortheilliaftesten, gepittigte aiiswige Salxl6snngeu niit cntsprocliend 
concentrirtercni Sprit zu rerniisclien. 



Es wurde nun so lange geschiittelt, bis sich an der Oberflache 
2 nach entgegengesetzten Seiten gekriimmte Meniscen zeigten; zwar 
tritt  die Abscheidung des reinen Fuselols schon etwas eher ein, wie 
man an dem allmlihlichen Aufhoren der Schaumbildung beim Schiitteln 
erkennen kann, aber es ist zweckmiissig, erst dann absitzen zu lassen, 
wenn eben die 2 Meniscen sichtbar werden, d a  man es dann in der 
oberen Schicht mit einer Auflosung des Fuseliils in wenig Weingeist 
z u  thun hat und hier beim Abheben der Verlust durch Verduiistung 
nicht so gross ist, als beim Abheben von reinem Fuselol. Mali muss 
das Schiitteln von Zeit zu Zeit unterbrechen und durch 1-2 minuten- 
laiiges Stehen priifen, wann die Absonderung der beideii Schichten 
sichtbar wird. Sobald die beiden Meniscen auftreten, liisst man deli 
Trichter etwa 10-15 Minuten stehen und hebt ab, indem man jedocb. 
um Verluste durch Verdunstung zu vermeiden, den Stopsel nur wenig 
luftet. Die abgeholene uiitere Schicht, welche iiur iiusserst wenip 
nach Fuseliil riecht, wird in einem zweiten Trichter mit‘2-3 Tropfen 
Aethylalkohol oder einigen Salzkrystallen versetzt uud abermals die 
miiglichst geringe obere Schicht abgehoben. Die abgehobenen obereii 
Schichten werden in Wasser gelost, unter der zur Vermeidung roii 
Verlusten durch Verdunstung niithigen Vorsicht, und die Liisungen 
dann in einem Destillirkolben zu etwa a/s iiberdestillirt. Das  Destillat 
wurde zu 100 ccm aufgefiillt, mittelst der Westphal ’schen  Waage 
der Alkoholgehalt bestimmt, sodaiin mittelst des Stalagmometers die 
i m  Volumen V enthaltene Tropfenzabl festgestellt und diese Tropferi- 
zahl verglichen mit derjenigen, welche 

1) ein aus  reinem Alkohol hergestellter und 
2) mit bestimmten. Mengen Fuseliil versetzter Weingeist ron 

gleichem spec. Gewichte bei derselben Temperatur ergab. 

Bei der Tropfenbildung is t  nur zu beachten, daes die Bildungs- 
flliche des Tropfens nicht fettig ist und miiglichst horizontal stebt, 
dam wahrend der  Losliisung des Tropfens keine pliitzlichen Erschiitte- 
rungen im Zimmer stattfinden und dass sich keine grossere  Luft- 
blase im Tropfen befindet - wie man sieht, alles leicht zu beachtende 
Maassregeln. Bei der  Destillation selbst geht etwas Ammoniak mit 
iiber, namentlich wenn die Liisung im Destillirkolben zu concentrirt 
ist. Wie  aber besondere Versuche ergeben haben, waren die Ammoniak- 
mengen zu gering, als daas sie einen Fehler in der specifischen 
Gewichtsbestimmung herbeifiihren konnten. Auf das  Tropfengewiclit 
iiben sie keinen messbaren Einfluss BUS. 

In  Folgendcm vertjffentliche ich die Ergebnisse meiner Ver- 
suche : 



300 ccm 20proeentigen 
fuseliil 'Tersetzt, 2 M~II mit 
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V e r e u c h  1. 
Weingeists wurden mit 0.05 pCt. Maia- 
Ammoniumsulfat geschiittelt und die ab- 

gehobene Fliissigkeit zu 100 ccm abdestillirt. Das spec. Gewicht 

dieser Liisung war  0.980 bei 
150 

= 16.1 Vol. p c t .  

Es wurden die im Volumen V meines Apparates enthalteneii 
Tropfenzahlen beatimmt: 1) von obiger Liisung; 2) einer Liisung \-on 
gleichem spec. Gewicht aus  reiuem Alkohol hergestellt; 3) eiiier Lijsung 
von gleichem spec. Gewicht aus reinem Alkohol hergestellt und 
0.15 pCt. Meisfuse161 enthaltend. 

LSsung von gleichem LBsung 'On gleichem Lijsung mit spec. Gewicbt aus 

1:uselijl 
(NKhSOJ spec. Gewkht Alkohol + 0.15 p ~ t .  

behandelt reinem Alkohol 
Tropfenzahl 

Demnach gefunden anstatt 0.05 pCt. Fuseliil: 0.04 pCt. 

bei 17O C. lOG*,, 106' 4 103 103"~ 107 107 

V e r s u c h  2s. 
250 ccm 20procentigen Weingeists wurden mit 0.1 pCt. Korn- 

fuselijl rersetzt. Das aus der Behandlung mit Ammoniumsulfat hervor- 
gehende Destillat, auf 100ccm ausgefiillt, hatte das spec. Gewicht 

160 
0.980 bei K~. Es wurde gefiinden: 

LBsung mit Lbsung von gleichem Lasung '-On ~ l e i c h c l n  
s ec. Gemiclit aus 

(NHr)sSOd spec. Gewicht a~ Al[ohol + 0.2 j p ~ t .  
Fuseliil hehandelt reinem Alkohol 

Tropfenzahl 

Gefunden anstatt 0.10 pCt. Fuselol: 0.07 pCt. Fuseliil. 
Ilei 11OC. 104'4 104 100.0 100.9 105.6 105.7 

V e r s u c h  2b. 
100 ccm 20procentigen Weingeists wurden mit 0.1 pCt. Korn- 

fiiscliil rersetzt; sie ergaben 100 ccm Destillat vom spec. Gewicht 0.9S3 
1 .5 0 

bei ].jO' 

Liisung mit LBsungvon gleichem LSsung gleic'len' 
(NHl)aSO, spec. Gewicht aus Ge'vicht 
behandelt reincm hlkohol hrkohol + 0.7 pCt. 

Fnselol 
Tropfenzahl 105 105.2 94.5 91.5 109.8 I09.S 
Gefunden anstatt 0.10 pCt. Fuseliil: 0.07 pCt. Fiiselijl. 
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Versuch  3. 
300 ccm 20 procentigen Weingeists, welche 0.2 pCt. Maisfuselo1 

enthielten, wurden mit Ammoniumsulfat behandelt. Destillat = 100 ccm 

spec. Gewicht 150 = 0.979 = 17.1 Vol. pCt. 
1 5 0  

Tropfenzahl 113.7 113.8 105.8 105.8 115 113.1 
Gefunden anstatt 0.2 pCt. FuselBl: 0.18 pCt. Fuseliil. 

, 
Versuch  4. 

300 ccm 2Oprocentjgen Weingeists, 0.3 pCt. Kornfuselol ent- 
haltend, wurden mit Amrnoninmsulfat ausgeschiittelt. Destillat 100 ccm 

spec. Gewicht ~6 = 0.978 pCt. = 17.6 Vol. pCt. 
160 

LBsung mit LBsnngvon gleichem L6snngvon deichem spec. Gewicht aus (HN3aSOA spec. Gewicht aus Alkohol + o.9 pCt. 
Fuselul behandelt reinern Alkohol 

Tropfenzahl 116.2 11 6 102.8 102.5 118.5 111.7 
Gefunden anstatt 0.3 pCt. FuselBl: 0.26 pCt. Fuseliil. 

Indem ich hervorhebe, dass ich slimmtliche von mir ausgefiihrteri 
Versuche veriiffentlicht habe, glaube ich mit den erhaltenen Zahlen 
mich begniigen zu konnen. 

Bei den zuerst angestellten Versuchen 2 a  und 2 b  hatte ich den 
Stapse1 vom Trichter wahrend des Abhebens losgeliist, sodass sich 
wohl die etwas griisseren Verluste bier theilweise durch die Ver- 
dunstung erkliiren. Es ist kein Zweifel, dass man durch mehr fach  
wiederholtes vorsichtiges Abheben die Verluste noch weit geringer 
machen kann, doch wird fur die Zwecke der Praxis ein 1 bis 2maliges 
Abheben vollauf geniigen, indem man beriicksichtigt, dass der so 
erhalterie Werth um 20 bis 25 pCt. eu klein ausfallen muss. 

Bei der Untersuchung eines Branntweins wird man am zweck- 
miissigsten denselben auf etwa 20 bis 25 pCt. verdiinnen, das 
Fuse161 in der angegebenen Weise abscheiden, und das Destillat, 
welches je nachdem mit wenig reinem Alkohol oder Wasser auf 
100 ccm aufgefiillt ist, mittelst einer den Apparnten beigefugten Ver- 
diirinungstabelle so verdiinnen, dass sein spec. Gewicht das des 20 Vol. 
procentigeii Weingeistes ist. Stellt man die Zimmertsmperatur fest, 
SO kann man unter Beriicksichtigung der Temperaturcorrection I) mit 

1) Der Einfluss der Temperatur auf die CapilIaritHtsconstante ist n u r  sehr 
gering, er betrigt niir etwa 0.1 Tropfen auf je 30 Tropfen fir 1 0  C. 



I l i l fe  der  auf dem Apparate fiir reinen 20procentigen Weingeist fiir 
20° C. verzeichneten Tropfenzahl leicht den Fuselgehalt ableiten. 

So ausgefiihrt , dauert eine vollstlndige Branntweinnntersuchung 
incl. Destillation nicht langer als h t i c h s t e n s  11/2 S t u n d c ,  wiihrend 
sie ohiie die Abscheidung mit Anmouiumsulfat in e t w a 15 h.1 i n i i  t e n  
zu Iwwirken ist. 

Bemerkt sei noch, dass ebenso wie das Ammoniumsulfat, eine 
griissere Reihe anderer Salze ond Basen die Schichtenbildung utid AL- 
sc~heiduiig des Fuselijls hervorbringen, von denen vielleicht das Xatron, 
wile auch die Potasclie der Anwendung des Ammoniumsulfats bei obiger 
Mletliode vorzuzieheii sein diirfte, aber nur vielleicht, denn bestin~tntc~'I'hat- 
s ichel l  schienen mir dafiir zu sprechen, dass die Potasche wenigstens in 
den siinimtlichen Verunreiniguugen des Rohsprits btstimnite Zersetzoiigen 
h m w r u f t ,  welche mit einer Verminderung der Capillarit~itsc.oiistatite 
bez. Vergrosserurig der Tropfenzahl verbunden waren. Die Ix*treflcw- 
den Vcrsuche waren aber noch nicht ausreichend. 

ES handelt sich hier noch um einen wichtigen Punkt, welclier bei 
Auf*tellung einrr l"iise1bestimmungsniethode nicht unberiickaichtigt 
l h i b e n  darf. 

Hekanntlich finden sich in rielen Branntweineu gewisse Slure- 
eater und atherische Oele, welche wohl zu unterscheiden siiid ron 
den Bestandtheilen des Puselols, und deren Vorhandeaseiri iiicht nur 
nicht als schadlich, sondern meist als die Giite des betreffvriden alko- 
linlischen Getrankes bedingend angesehen wird. 

Sollte daher  die von mir verijffentlichte Methode brauchbar sein, 
so durften die Ester und atherischen Oele entweder die Tropfengriisse 
gar  nicht beeinflussen, oder ilir Einfluss musste sich aul' einfacliem 
Wegv eliminiren lassen. 

lch habe nun Lereits in friiheren Versuchen festgestellt (siehe 
Repert. anal. Chem. 1886, No. 42, pag. 5F2), durch Versetzcn yoti 

weingeistigen Liimngen mit bestimmten hlengen verschietleiier Ester, 
d:iss diese, wie ich voraussehen korinte, die Capillarit~tscoiistatitle 
etwx ebenso beeinflussen, wie gleiche Mengen Fuselcl, dass aber ibr  
Eintluse durch eine Destillation rnit hinreichenden Mengen Katron 
oder Kali v o l l s t a n d i g  zerstort wurde, und zwar wurde bei gleich- 
zeitigem Versetzen mit bestimmten Mengen Fuse161 nur der Einfluss 
der Ester auf die Capillaritataconstante vernichtet. Versuche mit 
Cognec sowie mehreren iiber Wacbholder u. 8. w. deetillirten Brunnt- 
weinen fiihrten mich zu gleichen Resultaten. 

Dass die aus Kiirpern der aromatischen Reihe bestehendett, durch 
ICali nicht zerstijrbaren atherischen Oele die Capillaritatsconstante 
nicht Ibeeinflussen wiirden , liabe ich gleichfalls schon friiher (siehe 
liepert. anal. Chetn. 1886, No. 49, G59) mitgetheilt. Mir blieb daher 
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iiur noch iibrig, durch 
Stoffen reicher Liqueure 
die iitherischen Oele das 
die das Tropfengewicht 

C’ntersuchung verschiedeuer an iitherischen 
den Nachweis zu fiihren, dass thatsiichlich 
Tropfengewicht nicht beeinflussen, und dass 
beeinflussenden Ester u. s. w. durch Kali 

rollstandig zerstort wurden. 
I n  folgendem reriiffentliche ich die von mir ausgefiihrten Versuche : 
Es wurden stets 100 ccm des Liqueurs mit und ohne ICali uber- 

destillirt, und das Destillat mit Wasser derart verdiinnt, dass das 
spec. Gewicht gleich war dem des reines 20procentigen Wcingeistes. 
Der Rhum war 45 Volumenprocentig, der Vanilleliqueur 33 procentig, 
der Ingwer 42 procentig und der Gilkaliqueur 35.2 procentig. Tempe- 
ratur 18.5O C. 

ohne Kali mit Kali Reiner n’eingeist von 
destillirt destillirt Weingeist 20 Yol. - pet. 

Tropfenzahl Tropfenzahl 20 VoL-pet. + 0.1 1Ct. Fuse1 
Vaiiilleliqueur 11 1 111 111 113.1 

-- - Ingwerliqueur 11 1.8 I l l  
Gilkaliqueur 112.2 111 
Rhum 111.2 111 

- - 
- - 

Man sieht, die Estermengen sind da, wo sie vorhandeii, so gering, 
dass man dieselben kaum bei der Untersuchung der Brniintweine zu 
bcriicksichtigen braucht; kann man anstatt des Ammoniumsulfats das 
Kali oder Kaliumcarbonat bei der Abscheidung des Fuselijls anwenden, 
so ist ihre Gegenwart ja  ohnedies ausgeschlossen. Auf die Itherischeii 
O d e  braucht, wie aus obigen Versuchen hervorgeht, selbst bei den 
Liqueuren keine Ricksicht genommen eu werden. 

Schliesslich wire hier noch eine Frage zu besprechen, deren 
Entscheidung fiir die Untersuchung der Spritsorten von hochster Be- 
deutung ist. 

Ueben die Producte des Vorlaufs auf das Tropfengewicht iiber- 
haupt einen Einfluss aus, wenn ja, wie gross ist ihr Einflnss im Ver- 
hiiltniss zu den Producten des Nachlaufs? 

Ich habe bereits i n  friiheren Arbeiten angedeutet , dass voraus- 
sichtlich die Vorlaufproducte auch einen erniedrigenden Einfluss auf  
das Tropfengewicht .aueibten, der aber weit geringer sein wirde als 
der Einfluss der Nachlaufproducte. Diese Vermuthungen finde ich 
vollauf bestltigt. 

Der Freundlichkeit des Hrn. Dr. Bend i x, technischer Director 
der E i s e n  mann’schen Fabrik in Berlin, verdanke ich verschiedene 
Prsparate aua genannter Fabrik , welche nach der vereinfachten 
stalagmometriachen Methode auf 20 pCt. rerdiinnt ohne Anwendung 
ron Salz auf die Tropfenzahl untersucht wurde. 



2654 

Es zeigte: 

1. Ein 
2. Ein 
3. Ein 
4. Ein 
5. Ein 
6. Ein 

- 
Im 1OOprocentigen 

an Unreinheiten nls 
PuselGI berechnet 

Tropfenzahl Sprit maren enthalten 

Primafeinsprit . . . . 163.8 163.8 - pct. 
Secundasprit . . . . 164.2 164.3 0.1 
sogenannter Branntwein 164.9 164.7 0.2 )) 

Vorlauf . . . . . . 165.0 165.1 0.25 B 

Nachlauf. . . . . . 199.0 199.0 ca. 10.0 )) 

Robspri t .  . . . . . 165.5 165.5 0.35 B 

Der betreffende Secundasprit war  im Savalle destillirt ohne ror- 
ausgegangene Kohlenfiltration, wahrend die a ls  Branntwein bezeichnete 
Waare die Kohlenfiltration durchgemacht hatte , ohne nachhtxrige 
Destillation im Savalle. 

Die Differenz von 0.5 Tropfen beim Prima- und Sectindasprit 
durfte nicht auf Fehlerquellen zuriickzufiihren sein, zumal in 2 ver- 
schiedenen Versuchen unter erneuter Herstellung der Lijsungen ganz 
dieselben Resultate erlangt warden. Da sich jene Prima- und Secnnda- 
w a x e n  nur um sehr weniges in ihrer Giite unterschieden, so ist es  daher 
niiiglich, besonders wenn man die Abscheidung mittelst Salz zii Hiilfe 
nimmt, s e l b s t  d i e  g e r i n g s t e n  U n r e i n h e i t e n  i m  S p r i t  zu e r -  
k e n n e n. 

Wie viel Vorlaufproducte in jenem untersuchten Vorlauf entbalten 
waren, wurde nicht naher bestimmt. Soviel aber steht fest, dass die 
Meiige w e i t a u s  griisser sein musste als die berechneten 0.25 pCt., 
und gewiss nicht viel weniger als die Fuseliilmenge im Nachlauf be- 
trug. Es geht hieraus hervor, dass in einem Sprit, d e r  g l e i c h z e i t i g  
V o r -  u n d  N a c h l a u f  e n t h a l t ,  d e r  E i n f l u s s  der  V o r l a u f -  
p r o d u c t e  a u f  d i e  T r o p f e n z a h l  g e g e n i i b e r  d e n  P r o d u c t e n  
d e s  N a c h l a u f s  z u  v e r n a c h l a s s i g e n  i s t ,  d a s s  a b e r  i n  e i n e m  
S p r i t ,  d e r  n u r  V o r l a u f p r o d u c t e  e n t h i i l t ,  d i e  T r o p f e n z a h l  a l s  
q u  a n t i t a t i v e s  M a a s s  d e r  V o r l a u f m e n g e  d i e n e n  k n n n .  

Wiinschenswerth ware es, dass auch fiir die Producte des Yor- 
laufs, namentlich die Aldehyde, ahnliche Tabellen iiber die Griisse 
der Beeinflussung des Tropfengewichts angestellt wiirden, wie dies 
von mir fir die Fuselole geschehen ist. Bernerkenswerth ist schliess- 
lich der geringe Fuselijlgehalt in obigem Rohsprit. Derselbe wlrdp, 
auf die Concentration der Branntweine verdiinnt, nur 0.1 pCt. Fuseliil 
ergehen. Es is dies gewiss zu beachten, wenn man eine Grenze der  
fur den zu gestattenden Maximalfuselgehalt festsetzt. 

AUS obigen Versuchen geht herror, dass die von mir aufgestellte 
stalagmoinetrische Methode zur Bestimmung des Fuselols fiir alle 
spirituiisen Fllssigkeiten und Getranke anwendbar ist, und eine genaue 
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Bestimmong minimalster Uengen Fuseliils neben Aethern und atherischen 
Oelen zulliaet, und dass die Methode bei Abwesenheit von Fuselijl 
auch Schliisse anf die Vorlaufmenge zu ziehen gestattet. Den Gebrauch 
des Capillarimeters empfehle ich zur Controle, oder auch dann, wenn 
es sich um eine grosae Anzahl von Untersuchungen handelt, da eine 
Steighiihenbeobachtnng 1 bis 2 Minuten, eine Tropfenbeobachtung aber 
4 bis 5 Minuten Zeit kostet. Doch, wie bereits erwiihnt, erfordert 
der richtige Gebrauch des Capillarimetera mehr Uebung als derjenige 
des Stalagmometers. Tch selbst wende meist die vereinfachte stalagmo- 
metrische Methode an ohne voraufgehende Abscheidung durch Salz, 
und glaube, dass diese Methode bei einiger Uebung jedem ausreichend 
genaue Resultate ergiebt. 

Die Stalagmometer (D. R. P. No. 39442) sind gleich wie die 
Capillarimeter nur zu beziehen durch C. O e r h a r d t ,  Marquart’s  
L a g e r  chemieche r  Utensi l ien in  Bonn  a. R h e i n ,  in dessen 
eigener Olasblberei die Apparate in den richtigen dimensionalen Ver- 
haltnisaen sowie adjustirt auf das Vorziiglichste angefertigt werden. 

H a n n o v e r ,  den 1. Juni 1887. 

661. H. v. Peohmann: Zar Conatitution den Gllutaeins. 
[hus dem chem. Labor. der kbnigl. Akademie der Wissenschaften zu Miinchen.] 

(Eingegangen am 12. October.) 

Vor einiger Zeit’) wurde als Glutazin, Cs &NaOs, eine Substarm 
beschrieben, welche aus @ - Oxyamidoglutaminsiiureiither durch Austritt 
ron Wasser und Alkohol enteteht und ale das Phloramin der Pyridin- 
reihe charakterisirt werden konnte. Obwohl die Eutetehungsweise des 
Korpers, welche durch die Gleichung 

C : NHa . OH C : N H  
/\ 

H2C CH2 
I I  oc c o  
I I  

NH2 OC2H5 
reranschaulicht wurde , 

I) H. N. Stokes und 

/\ 
HaC CHa 

oc co 
\ /  

N H  

= I I + H ~ O + C ~ H G O  

am nPchsten dazu fihrt ,  denselben als Imid 

H. r. Pechmann, diese Bericlite XIS, 2694. 




