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BAND III 1912 HEFT 6

Die Rohrzucker- und Milchzuckerbestimmung in kondensierter Milch.
Von Dr. Th. v. FELLENBERG.

(Mitteilung aus dem Laboratorium des schweizerischen Gesundheitsamtes.
Vorstand : Prof. Dr. Schaffer.)

Es wurde schon von verschiedenen Seiten’') darauf hingewiesen, dass
die gebriduchlichen Methoden der Zuckerbestimmung in kondensierter Milch
keine sehr genauen Werte liefern. Dies gilt auch von der in der 2. Auf-
lage des schweizerischen Lebensmittelbuches enthaltenen Methode. Diese
Vorschrift lautet:

«Von gezuckerter kondensierter Milech werden nach inniger Mischung
der Probe 50 g in einem kleinen Beckerglas abgewogen und in einen Mess-
kolben von 200 cm? Inhalt gespiilt, in destilliertem Wasser gelost, bis zur
Marke aufgefiillt und durch Umschiitteln gemischt. Diese Losung A dient
zu den einzelnen Bestimmungen.

a) Zur Milchzuckerbestimmung werden 25 cm?® der Losung A verwendet.
Es wird gleich verfahren wie bei frischer Milch (d. h. 25 e¢m? der Milch
sind mit 10 em?® Fehling’scher Kupfersulfatlisung und 1,6 —1,9 em?® n-Natron-
lauge zu versetzen und auf 500 em?® zu bringen. Vom sofort entstandenen
Niederschlage wird abfiltriert, Das Filtrat darf schwach sauer oder neu-
tral, nicht aber alkalisch sein. 100 cm? des Filtrates und 50 em?® Fehling’sche
Losung werden 6 Minuten lang im Sieden erhalten und weiter behandelt
nach der Allihn’schen Methode).

b) Fir die Rohrzuckerbestimmung werden 50 em?® des nach dem Aus-
fillen mit Fehling’scher Kupfersulfatlosung erhaltenen Filtrates durch Er-
wirmen mit 1 e¢m?® konzentrierter Salzsiure wiihrend einer halben Stunde

) Vergl. H. Nowak, Zeitschr. f. analyt. Chemie, 1912, 51, 610.
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im Wasserbade invertiert. Hierauf wird abgekiihlt, neutralisiert, auf 200 ¢m?®
gebracht und davon 50 em? nach Allihn weiterbehandelt, wie bei der Invert-
zuckerbestimmung des Weines (d. h. es werden 50 cm?® Fehling’sche Liosung
zusammen mit der Zuckerlosung erhitzt, 2 Minuten im Sieden erhalten und
durch ein- Allihn’sches Asbestfilter filtriert). Da dabei auch der Milchzucker
in Invertzucker iibergefiihrt worden 1st, so muss der auf denselben ent-
fallende Anteil vorerst berechnet und dann vom Gesamtinvertzucker abge-
zogen werden (Milchzucker: Invertzucker = 134 : 100). Der Rest wird
durch Multiplikation mit 0,95 in Rohrzucker umgerechnet. »

Eine allgemeine Fehlerquelle, welche bei gravimetrischen Zuckerbe-
stimmungen ofters in Betracht fallen mag, liegt darin, dass die verwendete
Fehling’sche Losung schon beim Erhitzen fiir sich allein gelegentlich etwas
Kupferoxydul abscheiden kann. Die reduzierenden Stoffe kéinnen dem Seignette-
salz oder dem Kupfersulfat entstammen. Im Handel findet man gelegentlich
gepulvertes Seignettesalz von sehr geringer Qualitit, welches sich triibe
lost, mit der Natronlauge zusammen eine gelbliche Férbung gibt und Kupfer-
losung beim Erhitzen reduziert. Ein solches Produkt ist nur nach dem Um-
kristallisieren verwendbar. Als tadellos wurde Kuhlbaum’s weinsaures Kalium-
Natrium D. A. B.5 befunden. Wenn aber auch eine reine Seignettesalzlosung
verwendet wird, so scheidet doch das meiste Kupfersulfat des Handels
etwas Oxydul ab, weil es beinahe stets durch Spuren von Ferrosulfat ver-
unreinigt ist. Durch Umkristallisieren ldsst sich dieser Nebenbestandteil
nicht leicht quantitativ entfernen. Dies gelingt aber, falls die Verunreinigung
nur gering ist, durch Stehenlassen der Losung. Eine frisch bereitete Losung
zeigt beinahe stets eine mehr oder weniger leichte Triibung, welche zum
Teil durch das Filter geht. Man sieht sie oft nur beim Vergleichen mit
einer alten Liosung. Nach einigen Tagen oder Wochen hat sich ein geringer
heller Bodensatz gebildet. Die iiberstehende Lisung wird sorgfiltig abge-
gossen und filtriert und ist nun gebrauchsfertig. Der Bodensatz gibt Eisen-
reaktion und reduziert stark Fehling'sche Losung. KEr scheint ein durch
Hydrolyse entstandenes basisches Ferrosulfat zu enthalten. Am bestem
hdlt man im Laboratorium stets zwei Flaschen mit Kupferlosung vorritig,
um stets mit alter Losung versehen zu sein. Sehr gut brauchbar ist Kahi-
baum’s Kupfersulfat I krist. Bei Verwendung dieses Produktes und vier-
zehntiigicem Lagern der Losung erhdlt man auch bei 6 Minuten langem
Kochen der Fehling'schen Liosung nicht die geringste Reduktion.

Es sei hier gleich bemerkt, dass wir bei allen in dieser Arbeit ausge-
fiihrten Bestimmungen das Kupferoxydul als solches zur Wigung brachten.

Um auf die angefiithrte Methode des Lebensmittelbuches zuriickzu-
kommen, so ist es vor allem unvorteilhaft, zuerst eine konzentriertere
Losung A der kondensierten Milch herzustellen und davon einen Teil weiter
zu verdiinnen. Salkowski ') macht darauf aufmerksam, dass das Abmessen

1) Zeitschr. f. physiol. Chemie, 1912, 78, 94,
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der Milch iiberhaupt unrichtig sei, wegen der Unmoglichkeit, den untern Menis-
kus abzulesen und wegen der hohen Viskositit der Milch. Hs ist also vor-
zuziehen, eine abgewogene Menge der kondensierten Milch gleich auf das
gewiinschte Volumen zu verdiinnen. Ferner ist die Verdiinnungsart nicht
sehr praktisch gewiihlt, denn danach bestimmt man den Milchzucker in
1,25 g, den Rohrzucker in 0,15625 g der kondensierten Milch. Die Berech-
nung ist daher, speziell beim Rohrzucker, unnitig kompliziert, auch kommt
etwas zu wenig Zucker zur Reaktion.

Den weiter unten angefithrten Versuchen wurde deshallh folgende Ver-
diinnungsart zu Grunde gelegt.

10 g kondensierte Milch werden in Wasser gelist, in einen 500 em?
Kolben gespiilt, mit 15 em? Fehling’scher Kupfersulfatlosung und 2,4—2,9 ¢m?
n-Natronlauge versetzt, so dass die Losung neutral oder schwach sauer
ist, und auf 500 em?® aufgefiillt.

a) Fiir den Milchzucker werden 100 em3? der Lisung — 2 g konden-
sierter Milch verwendet.

b) Fir den Rohrzucker werden 50 ecm?® der Losung invertiert, nach
dem Neutralisieren auf 200 ecm?® gebracht, davon 50 em?® = 0,25 ¢ konden-
sierte Milch verwendet.

Wenn wir den durchschnittlichen Fall annehmen, dass eine kondensierte
Milch 12 9, Milchzucker und 40 %, Rohrzucker enthilt, so berechnet sich
die Menge des zur Wigung kommenden Kupferoxyduls folgendermassen:

Bei der Milchzuckerbestimmung '

2 X 0,12 = 0,24 g Milchzucker = 0,3604 g Cuz0
2X0,4 = 0,8 g Rohrzucker.

Bei der Rohrzuckerbestimmung
0,25 X 0,12 = 0,08 g Milchzucker = 0,0224 g Invertzucker — 0,0481 g
0,25 X 0,4 = 0,1 g Rohrzucker = 0,1053 g > = (),2934 g

0,2715 g Cuz0

Unsern Versuchen haben wir somit fiir die Milchzuckerbestimmungen
Mengen von 0,24 g Milchzucker und 0,8 g Rohrzucker, fiir die Rohrzucker-
bestimmungen 0,03 g Milchzucker und 0,1 g Rohrzucker zu Grunde zu legen.
Um bei unsern Versuchen gleich die Fehlergrisse kennen zu lernen, welche
den Verhiltnissen der kondensierten Milch entspricht, berechnen wir alle
unsere Zahlen bei Milchzucker auf 12 9, bei Rohrzucker auf 40 Y.

Die verwendeten Zucker sind beide schion kristallisiert. Der Milch-
zucker ist das Hydrat Ci2He2011 -+ H20; der Rohrzucker ergibt, wihrend
zwei Stunden auf 105° erhitzt, einen Gewichtsverlust von 0,19, ist also’
praktisch wasserfrei.

Um den Fehlern der bisherigen Methode auf die Spur zu kommen,
wurde der Analysengang gleichsam in einzelne Phasen zerlegt, indem die
in Betracht kommenden Operationen fiir sich alleine vorgenommen wurden
und zwar:
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I. Zur Milchzuckerbestimmung.

@) Reduktion der Fehling'schen Lisung durch Rohrzucker bei 6 Minuten
langer Kochdauer.

b) Mischung von Milch- und Rohrzucker, Zuckerbestimmung vor der
Inversion.

II. Zur Rohrzuckerbestimmung.

@) Bestimmung des Rohrzuckers allein nach der vorgeschriebenen In-
versionsmethode.

6) Milchzuckerbestimmung nach der Inversion, Ablesen in der Invert-
zuckertabelle und Umrechnen in Milchzucker.

¢) Mischung von Rohr- und Milchzucker, Bestimmung nach der Inversion.

1. Milchzuckerbestimmunyg.

Rohrzucker reduziert etwas Fehling’sche Losung.!) Die ausgeschiedene
Menge Kupferoxydul ist so gering, dass sie in den meisten Féllen der
Lebensmittelanalyse wohl vernachlissigt werden kann, nidmlich iiberall da,
wo neben kleinen Mengen Rohrzucker bedeutendere Mengen stark redu-
zierender Zuckerarten, wie Invertzucker oder Traubenzucker vorkommen.
In unserm Falle haben wir aber neben dem verhiiltnismissig schwach redu-
zierenden Milchzucker eine ungefihr dreimal so grosse Menge Rohrzucker
und zudem wird die Mischung mit Fehling’scher Lisung 6 Minuten lang
erhitzt, beides Umstiinde, welche die Wirkung des Rohrzuckers deutlich
hervortreten lassen. Desshalb muss in Mischungen von Rohr- und Milch-
zucker die Milchzuckerbestimmung etwas zu hoch ausfallen.

Es wurden je 0,45 g Rohrzucker in 100 em?® Wasser gelost, mit 50 em?®
Fehling'scher Liosung zum Sieden erhitzt und 6 Minuten im Sieden erhalten.

ar Soen ; 8’81;; z 4ho im Mittel 0,0120 g Cu20.

Diese Menge Kupferoxydul entspricht 0,08 g Milchzucker. Da aber
auf jede Milchzuckerbestimmung 0,8 g Rohrzucker fallen, so haben wir ein
Plus von 0,012 g Milchzucker zu erwarten. Dadurch sollten statt 12 Y
Milchzucker 12,6 9, gefunden werden. In Wirklichkeit betrigt aber der
durch den Rohrzucker bewirkte Fehler nur halb so viel, da die Fehling’sche
Losung withrend der Erhitzung grossenteils durch den Milchzucker bean-
sprucht wird und daher weniger stark auf den Rohrzucker einwirken kann.

Folgende Tabelle zeigt den Mehrgehalt an Milchzucker, welcher bei
steigendem Rohrzuckergehalt gefunden wurde.

Verwendet : Gefunden :
Milchzucker Rohrzucker Milchzucker Mittel
12,01 %\

129 0 1212 J 12,06 9,
12,16 9%\

o/ 0 ’ 0 - 0

12 ‘0 15 /() 12,18 O/UI 12?]‘ /0

) Ueber diesen Gegenstand wurden im hiesigen Laboratorium zahlreiche Versuche
durch Dr. O. Allemann vorgenommen.
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Verwendet : Gefunden:
Milchzucker Rohrzucker Milchzucker Mittel
12,20 %\

2 0 € 0 ) 0 2 20 0/
1 /0 30 0 12.38 O/OJ 1 ,Z) /0

; 12,36 % | ;
12.9% 40 Y, o 0/2 | 12,39 %,

b

Fir je 10 9, zugesetzten Rohrzucker erhdlt man 0,1 % Milchzucker
zu viel. Da fiir kondensierte Milch vor allem 40 9, Rohrzucker in Betracht
kommen, ergibt sich folgende Korrektur:

Vom gefundenen Milchzucker muss 0,4 % subtrahiert werden.

I1. Rohrzuckerbestimmung.

Unser Rohrzucker wurde nun nach der vorgeschriebenen Inversions-
methode mit 1 em?® konzentrierter Salzsiure (= 11,8 em?® n-HCl) auf 50 cm?
invertiert und nach Allihn bestimmt. Ks wurden gefunden:

1. 0,2220 g Cuz0 = 0,9944 g Rohrzucker, auf 40 %, berechnet = 39,77 %,
2. 022158 » =0,9919g > > > » = 39,687

Man findet also 0,3 % zu wenig. Dieser Fehler rithrt offenbar daher,
dass bei der starken Inversion ein Teil der Laevulose zu Oxymethylfurol
kondensiert wird. Dieser Korper lisst sich in der Losung auch nachweisen.
Wird die Inversion mit nur 5 em?® n-HCI, also etwas weniger als der Hiilfte
der Salzsiiure vorgenommen, so betrigt der Fehler nur 0,1 9% auf 40 9
berechnet, wie folgende Zahlen zeigen. 0,1 g Rohrzucker ergab:

1. 0,2225 g Cu20 = 0,9961 g Rohrzucker, auf 409, berechnet = 39,84,
2. 0;2280g  » = (,0985¢g » B0 » = 3904 %

Um nun zu erfahren, ob wir die Salzsduremenge verringern diirfen,
miissen wir ihren Einfluss auf den Milchzucker studieren. Wenn wir den
Milchzucker invertieren, ist auch bei der Bestimmung und Berechnung so
zuverfahren, wie bei der Rohrzuckerbestimmung, d. h.,, wir miissen die
Mischung mit Fehling’scher Losung zwei Minuten lang kochen; ferner ist
der Zuckergehalt in der Invertzuckertabelle abzulesen und durch Multipli-
kation mit 1,34 (denn nach der Vorschrift des Lebensmittelbuches verhélt
sich Invertzucker : Milchzucker = 100 : 134) in Milchzucker umzurechnen.
Auf diese Weise erhalten wir aus 0,2 g Milchzucker

1. durch Inversion mit 1 e¢m?® konzentrierter HCl (= 11,8 em® n-HCl):
0,3082 g Cuz0 == 0,2737 g Cu = 0,1482 g Invertzucker = 0,1986 g Milchzucker

= 11,92 %, Milchzucker

2. Durch Inversion mit 5 cm® n-HCl:

0,2908 g CuzO == 0,2582 g Cu = 0,1393 g Invertzucker = 0,1867 g Milchzucker
= 11,20 9, Milchzucker

Daraus geht hervor, dass die Salzsiiuremenge bei der Inversion nicht
verringert werden darf, weil sonst fiir Milchzucker zu geringe Werte
erhalten wiirden, unter der Voraussetzung, dass wir die vorgeschriebene
Umrechnung des Invertzuckers in Milchzucker beibehalten. Wir miissen
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uns also damit behelfen, auch fiir den Rohrzucker eine Korrektur ein-
zufithren.

Zw dem gefundenen Rohrzucker muss 0,3 % addiert werden.

Die beiden vorgeschlagenen Korrekturen haben selbstverstindlich ihre
Giltigkeit nur fiir Rohrzuckergehalte um 40 9, herum, wir konnen sagen,
fiir 30—50 % Rohrzucker. Wie die Berechnung in extremen F#llen vor-
zunehmen ist, lisst sich aus dem vorliegenden Material leicht ersehen.

Analyse von gezuckerter Milch.

Es war nun noch erforderlich, die Methode an mit Rohrzucker ver-
setzter Milch nachzupriifen. Eine kondensierte Milch des Handels dazu zu
verwenden, war natiirlich nicht moglich, da der genaue Gehalt ja von vorne
herein nicht bekannt ist. Deshalb wurde je 30 g Milch mit 4 g Rohrzucker
versetzt, nach dem Fillen mit Kupfersulfat und Natronlauge auf 500 cm?
gebracht und analysiert. Bei der Berechnung wurde so verfahren, als ob
Mileh und Zucker zusammen auf 10 g kondensiert worden wiiren, als ob also

10 g einer kondensierten Milch mit 40 I, Rohrzucker verwendet worden
wéren.

Milch 1.
) Milchzucker. Je 100 ecm?® des Filtrates = 2 g kondensierte Milch,
werden verwendet. Man erhilt folgende Zahlen:
1. 0,4399 g Cuz0 = 0,3906 g Cu = 0,2982 g Milchzucker = 14,919, Milchzucker
Nach Abzug von 0,4 9, = 14,51 9,
2. 0,4404 g Cu20 = 0,3911 g Cu = 0,2985 g Milchzucker = 14,929, Milchzucker
Nach Abzug von 0,4'% = 14,52 Y
14,52 %, Milchzucker entsprechen 114:;12 = 10,84 Y, Invertzucker.
b) Rohrzucker. 50 ecm?® der Losung werden invertiert, nach dem Neu-
tralisieren auf 200 cm® gebracht und davon je 50 em?® = 0,25 g konden-
sierte Milch verwendet.

1. 0,2753 g CuzO = 0,2446 g Cu = 0,13815 g Invertzucker = 52,617, Invertzucker
2. 0,2753 Milchzucker, als Invertzucker ausgedriickt = 10,847,
3. 0,2754 = 41,77 X 0,95
4. 0,2754 = 39,689, Rohrzucker
Nach Addition von 0,3 9, == 39,98 %,
Milch I1.

) Milchzucker. Bei 1. und 2. werden je 100, bei 3. und 4. je 50 ¢cm?
der vorbereiteten Liosung verwendet.
1. 0,4878 g Cu20 = 0,3888 g Cu = 0,2966 g
2. 0,4368 g Cuz0 =0,3879 g Cu =0,2959 g J
Nach Abzug von 0,4 9 = 14,42 Y,

Milchzucker = 14,82 %, Milchzucker



3. 0,2293 g Cuz0 = 0,2086 g Cu = 0,1497 g |
4. 0,2284 g Cuz0 = 0,2028 g Cu = 0,1491 g J
Nach Abzug von 0,4 % = 14,54 9,

14,42 %, Milchzucker entsprechen 10,76 9 Invertzucker.

14,54 % » » 10,85 9%, »

b) Rohrzucker.
1. 0,2753 g Cu2 O = 0,2445 g Cu = 0,1315g Invertzucker = 52,59 Y, Invertzucker
2. 0,2753 g

Nach Abzug des Milchzuckers als Invertzucker

- Milchzucker = 14,949, Milchzucker

52,59 52,59
10,76 10,85
41,83 X 0,95 41,74 X 0,95
=394 = 39,65 9, Rohrzucker
Nach Additionv. 0,3 % = 40,04 9, = 39,95 %, Rohrzucker.

Bei Verwendung von nur 50 ¢m?® der Lisung wurde eine um 0,1 9,
hohere Zahl fiir Milchzucker erhalten, weil hier mehr unverbrauchte Feh-
ling’sche Lésung vorhanden ist und somit die Wirkung des Rohrzuckers
darauf etwas grosser ist, als bei Verwendung von 100 cm?®

Die beiden Korrekturen finden also ihre Bestiitigung durch die Analysen
der gezuckerten Milch.

1. Substraktion von 0,4 %, vom Milchzucker (wegen der Reduktion des
Rohrzuckers),

2. Addition von 0,3 Y%, zum Rohrzucker (wegen der schiidlichen Wirkung
der starken Salzsiure bei der Inversion auf den Invertzucker, bezw. auf
die Laevulose).

Bis zu diesem Punkte war die vorliegende Arbeit gediehen, als ich
anliisslich einer Besprechung mit Herrn Dr. Buacke, Chemiker der Fabrik
H. Nestlé in Vevey, von ihm angeregt wurde, die Bestimmung des Rohr-
zuckers noch weiter auszuarbeiten durch Versuche mit schwacher Inversion.
BEs war vorauszusehen, dass dadurch die Korrektur von 0,3 % in Wegfall
komme, jedoch musste ein neuer Umrechnungsfaktor fiir den Milchzucker
empyrisch festgestellt werden.

In der Vorschrift des schweizerischen Lebensmittelbuches (siehe oben)
heisst es irrtiimlicherweise: «Da dabei (bei der Inversion) auch der Milch-
zucker in Invertzucker iibergefithrt worden ist,...». Um eine wirkliche
Umwandlung in Invertzucker, d. h. in ein Gemisch von gleichen Teilen
Dextrose und Laevulose, kann es sich selbstverstidndlich nicht handeln;
man konnte aber glauben, der Milchzucker werde durch die vorgeschriebene
Erhitzung mit Salzséiure quantitativ in Dextrose und Galaktose iibergefiihrt.
Priifen wir diese Annahme an Hand der Rechnung nach.

100 Teile Milchzucker zerfallen durch Hydrolyse in 50 Teile Dextrose
und 50 Teile Galaktose nach der Gleichung: '

C12H22011 + H20 = CsH1206 + CoeHi2011.



Nach Kjelduhl’s Tabellen liefern:

100 mg Dextrose = 212,5 mg Cu
100 mg Galaktose = 194,6 mg Cu,
somit 100 mg der Mischung = 203,6 mg Cu

: 100 mg Laktose = 188,72 mg Cu.

Durch vollstéindige Hydrolyse wiirde folglich der Wirkungswert des
Milchzuckers von 138,7 in 203,6 iibergehen, d. h. 100 mg Milchzucker wiirden
nun 203,6 mg Kupfer liefern. Wenn wir nach der Vorschrift des Lebens-
mittelbuches die dieser Kupfermenge entsprechende Menge Invertzucker auf-
suchen und mit 1,34 multiplizieren, so erhalten wir 108,2 mg Invertzucker
= 145,0 mg Milchzucker statt der 100 mg, von welchen wir ausgegangen
sind, Folglich kann die Vorschrift des Lebensmittelbuches fiir eine voll-
stindige Hydrolyse des Milchzuckers keine Anwendung finden.

Die Rechnung zeigt uns, dass die vorgeschriebene Siurekonzentration
und Zeit noch liangst nicht geniigt, um den Milchzucker quantitativ zu
hydrolysieren. Wie viel davon umgewandelt wird, zeigt uns folgende
Ueberlegung:

Wenn der Milchzucker bei der Inversion nicht verindert wiirde, so
wiirden 134 Teile Milchzucker, wie unmittelbar durch Vergleichung der
Milchzucker- mit der Invertzuckertabelle hervorgeht, 96,85 Teilen Invert-
zucker entsprechen. Nun finden aber zwei entgegengesetzte Wirkungen
statt, von denen die eine die Menge des ausgeschiedenen Kupferoxyduls
verringert, die andere vermehrt. Nach der Inversion erhitzen wir nur zwei
Minuten lang mit Fehling’scher Losung, wihrend die normale Kochdauer
fir Milchzucker — und unveréinderter Milchzucker ist ja noch vorhanden —
6 Minuten betrigt; dadurch wird die Reduktion vermindert. Andernseits
wurde durch die Inversion ein Teil des Milchzuckers gespalten, wodurch
das Reduktionsvermogen vermehrt wird. Die Verminderung durch die
geringere Kochdauer betrigt, wie ich durch Versuche festgestellt habe, 89 .
Im ganzen findet aber eine Vermehrung um 3,15 Y, statt, denn statt der
berechneten 96,35 Invertzucker auf 134 Milchzucker findet man 100 Teile.
Folglich kommt auf Rechnung der Inversion die Vermehrung von 8 - 3,15
== 11,15 %,. Die theoretische Vermehrung bei vollstindiger Hydrolyse ergibt
sich aus Folgendem :

100 mg Milchzucker entsprechen 138,2 Cu = 72,8 mg Invertzucker
100 mg Mischung v. Dextrose u. Galaktose 203,6 Cu = 108,4 mg »
Die Vermehrung von 72,8 auf 108,4 betrigt 48,9 Y.

Die wirkliche Vermehrung durch die Hydrolyse um 11,15 % wmacht
nur 23 % der theoretischen aus.

Unsere Versuche mit der schwachen Inversion wurden folgendermassen
ausgefithrt: 50 em?® der Zuckerlosung wurden in einem 200 cm?® Masskolben
mit 1 em? n-HCI versetzt und in ein Gefiiss mit siedendem Wasser gestellt
(unsere bisherigen Versuche waren «uf und nicht i» dem Wasserbade vor-
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genommen worden). Nach 30 Minuten wurde abgekiihlt, mit 1 cm® n-NaOH
neutralisiert, zur Marke aufgefiillt und zu jeder Bestimmung 50 e¢m? der
Losung verwendet. Die Bestimmungen wurden nicht wie bisher in Becher-
glisern, sondern in Porzellanschalen mit Stielhiilsen von 300 e¢m? Inhalt
vorgenommen, welche withrend der Operation mit einer Glasplatte bedeckt
gehalten wurden. Ferner wurde von nun an die Zuckerlosung zu der sieden-
den Fehling’schen Losung gegeben, withrend bisher die Mischung von beidem
zusammen erhitzt worden war.

Es wurde zuerst Rohrzucker und Milchzucker fiir sich und daranf eine
Mischung beider Zuckerarten analysiert.

L. Rohrzucker. 0,4 g Rohrzucker wurden wie angegeben invertiert;
auf jede Bestimmung kamen somit 0,1 g. Ks wurden erhalten:
1. 0,2240 g Cu20 = 0,1989 g Cu == 0,10564 g Invertzucker = 0,10036 g Rohrzucker
2. 0,2232 g Cue0 = 0,1987g Cu=0,10555 g » = (,10027 g »

Auf 40 % berechnet im Mittel = 40,12 9.

Das Resultat fallt also nicht mehr zu tief, sondern eher eine Spur zu

hoch aus.

2. Milchzucker. 0,12 g werden invertiert; auf jede Bestimmung werden
somit 0,03 g verwendet. Die Kochdauer betrigt 2 Minuten. Man erhélt:
1. 0,0426 g CuzO = 0,0878 g Cu
2. 0,0424 g CuzO = 0,0377 g Cu

3. Mischung von Rohrzucker und Milchzucker. 04 g Rohrzucker und
0,12 g Milchzucker werden zusammen invertiert; auf jede Bestimmung fallen
0,1 g Rohrzucker und 0,08 g Milchzucker.

1. 0,2658 g CueO = 0,2860 g Cu
2. 0,2657 g Cuz0

Wenn wir davon das dem Milchzucker entsprechende Kupfer sub-
trahieren, so erhalten wir:
0,2360—0,0378 = 0,1982 g Cu = 0,10522 g Invertzucker = 0,9996 g Rohrzucker

Auf 40 %, berechnet = 39,98 9.

Die Resultate der Versuche 2 und 3 bestiitigen sich gegenseitig. Wir
konnen nun unsern Umrechnungsfaktor fiir den Milchzucker folgendermassen
berechnen. Bei Versuch 3 rechnen wir das Kupfer in 9, Invertzucker um;
davon subtrahieren wir die den verwendeten 40 %, Rohrzucker entsprechende

Menge Invertzucker = 42,11 %,. Die Differenz gibt uns den Milchzucker,
als Invertzucker ausgedriickt. ;
0,2360 g Cu = 0,1266 g Invertzucker = 50,64 Y,
40 %, Rohrzucker = 42,11 %, Invertzucker
Es bleiben fiir den Milchzucker = 8,58 % »

12 % Milchzucker entsprechen somit nach der Inversion mit I cm?
n-HCl auf 50 em? bei 2 Minuten Kochdauer und bei Verwendung der Invert-

ra 0/

zuckertabelle 8,55 Y, Invertzucker,
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12
— = 1,40

L ——

Wenn wir nun zur Kontrolle mit dem Faktor dieselbe Rechnung riick-
wirts ausfithren, erhalten wir:
0,2360g Cu==0,1266 g Invertzucker =>50,64 %, Invertzucker

Der Umrechnungsfaktor ist somit -

129, Milchzucker entsprechen —::21 —WsaT »
; 42,079, Invertzucker==2359,97%, Rohrzucker
Zur weitern Kontrolle wurde nun noch eine gezuckerte Milch untersucht.
Gezuckerte Milch.

24 g Milch und 4 g Rohrzucker werden mit 15 cm?® Fehling'scher
Kupfelsulfdtlosung und 2,-) em?® n-Natronlauge gefillt, auf 500 cm?® gebracht
und filtriert. Bei der Berechnung wird wieder so verfahren, als ob Milch
und Rohrzucker zusammen auf 10 g kondensiert worden wiiren.

a) Milchzuckerbestimmung. Je 1()0 em?® der Losung = 2 g kondensierte
Milch werden verwendet.
1. 0,3713 g Cu2O = 0,3297 g Cu = 0,2475 g Milchzucker = 12,38 %, Milchzucker
2. 0,3704 g Cu20 = 0,3289 g Cu = 0,2469 g » =12 35" »
Nach Abzug von 0,4 % = 11,97 % Milchzucker.

b) Rolrzuckerbestimmung. 50 cm® der Losung werden invertiert, nach
dem Neutralisieren auf 200 cm?® gebracht und davon 50 em? == 0,25 g
kondensierte Milch verwendet.

1. 0,2664 g Cuz0 =0,23656 g Cu= 0,12694g Invertzucker = 50,78, Invertzucker
2. 0,2665g Cuz0  Der Milchzucker entspricht 11,97 8,559, )

I 42,239, »
X 0,95 =40,12% Rohrzucker

Auch hier kann das Resultat als ein befriedigendes betrachtet werden.
Durch die schwache Inversion und die Verwendung des neuen Umrechnungs-
faktors fillt die Korrektur fiir den Rohrzucker dahin und nur diejenige fiir
den Milchzucker bleibt bestehen.

Die Vorschrift der Zuckerbestimmung in kondensierter Milch kann
folgendermassen formuliert werden:

10 g kondensierte Milch werden in ungefihr 50 em?® Wasser gelost, in
einen 500 em® Messkolben gespiilt, mit 15 ¢m?® Fehling’scher Kupfersulfat-
losung und 2,5 em® n-Natronlauge versetzt, bei 15° bis zur Marke aufge-
fillt, geschiittelt und filtriert.

a) Zur Milchzuckerbestimmung werden 50 em?® Fehling’scher Losung in einer
mit einer Glasscheibe bedeckten Porzellanschale von 300 e¢m? Inhalt mit
Stielhiilse und Ausguss zumm Sieden erhitzt, mit 100 cm? des Filtrats = 2 g
kondensierter Milch versetzt, nach dem Bedecken wieder zum Sieden erhitzt,
6 Minuten im Sieden erhalten, sofort durch ein Asbestrohrchen filtriert,
mehrmals mit heissem Wasser, dann mit Alkohol und zum Schluss mit
Aether nachgewaschen, wihrend 25 Minuten in einem Dampftrockenschrank
getrocknet und gewogen. Das Kupferoxydul wird durch Multiplikation mit

|
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0,888 in Kupfer umgerechnet und daraus in der Milchzuckertabelle der Milch-
zucker bestimmt, Durch Multiplikation mit 50 erhélt man 9 Milchzucker.
Davon werden noch 0,4 subtrahiert, um den durch die Gegenwart des Rohr-
zuckers bedingten Fehler zu korrigieren.

b) Fiir die Rohrzuckerbestimmung werden 50 em? des Filtrats mit 1 cm®
n-Salzsiiure versetzt, in ein Gefiss mit siedendem Wasser gebracht und
genau 30 Minuten bei Siedehitze gehalten. Hierauf wird die Lésung abge-
kiihlt, durch Zusatz von 1 em® n-Natronlauge neutralisiert, bei 15¢ auf 200 ¢cm?®
gebracht und 50 ¢em?® davon = 0,25 g kondensierte Milch mit 50 ¢cm?® Feh-
ling’scher Lisung in gleicher Weise wie bei Milchzucker in Reaktion gebrachf.
Die Kochdauer betrigt hier 2 Minuten. Das gefundene Kupfer wird in der
Invertzuckertabelle abgelesen und durch Multiplikation mit 400 in %, Invert-
zucker umgerechnet. Nun wird der gefundene Milchzucker durch Division
durch 1,4 in Invertzucker umgerechnet und von dem Gesamtinvertzucker
subtrahiert. Die Differenz gibt nach Multiplikation mit 0,95 den Rohr-
zucker in %, an,

Die Bestimmung der ldslichen Kohlehydrate und des Rohrzuckers

in Kindermehlen, Back- und Konditoreiwaren.
von Dr. Th. v. FELLENBERG.

(Mitteilung aus dem Laboratorium des schweizerischen Gesundheitsamtes,
Vorstand : Prof. Dr. Schaffer.)

Bei den Vorarbeiten fiir die Herausgabe der dritten Auflage des
schweizerischen Lebensmittelbuches stellte sich das Bediirfnis nach einer
Methode zur Bestimmung des Rohrzuckers in Kindermehl ein.

Unter den loslichen Kohlehydraten der Kindermehle und verwandter
Produkte konnen eine Reihe verschiedener Korper vorkommen, wie losliche
Stirke, Dextrine, Dextrose, Laevulose, Laktose, Maltose und schliesslich
Rohrzucker. Nach A. Jolles ') lassen sich verschiedene Zuckerarten, wie
Arabinose, Rhamnose, Dextrose, Laevulose, Galaktose, Mannose, Maltose
und Lactose durch Behandeln mit verdiinntem Alkali in der Wirme in
Korper umwandeln, welche die Polarisationsebene nicht mehr drehen. Die
Einwirkung geschieht durch j; Natronlauge entweder bei 37° wiihrend
24 Stunden, oder aber im Lininer’schen Druckflischchen oder am Riick-
flusskiihler durch 2s-stiindiges Einstellen in siedendes Wasser. Es entstehen .
dabei unter anderm Sduren, welche durch Bleiessig féllbar sind. Beim
Arbeiten im siedenden Wasserbad entstehen mehr dunkel gefirbte Produkte,
als bei 37°. Jolles fillt die Losungen nach der Laugenbehandlung mit
Bleiessig und polarisiert sie.

1) Zeitschr. Unt. Nahr. u. Gen. 1910, 20, 631.



	Die Rohrzucker- und Milchzuckerbestimmung in kondensierter Milch

