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telt man den Riickstand mit 2 cm? Wasser auf und kocht dieses zur
Hauptsache weg, um die Jodstidrke in Stirke umzuwandeln und um den
Alkohol zu vertreiben. Zur Sicherheit fiigt man nochmals 1 em?® Was-
ser zu und kocht nochmals ab. Es dart keine Spur Alkohol zuriickbleiben,
da dieser ebenfalls Chromséiure verbrauchen wiirde.

Die konzentrierte Stirkelésung, die man so erhilt, ist nun bereit
zur Chromsgureverbrennung. Man setzt 10 em?® 0,15-n Kaliumbichromat-
lI6sung hinzu und giesst 20 cm?® konzentrierte Schwefelsiure hinein.
Sollte die Losung einen rein griinen Ton annehmen, so fiigt man sofort
noch 1—2 cm?® Bichromatlosung und etwas Schwefelsdure hinzu. Nach
15 Minuten ist die Verbrennung beendigt und man kann zur Riicktitra-
tion schreiten. Man giesst die Losung in einen 400 ¢m? Stehkolben, spiihlt
mehrmals mit Brunnenwasser nach und verdiinnt weiter auf ca. 350 cm3.
Nach kurzer Zeit, wenn keine Luftblasen mehr sichtbar sind, fiigt man
ca. 0,1 g Kaliumjodid hinzu und titriert das ausgeschiedene Jod mit B-
Natriumthiosulfatlosung zuriick. Ein Blindversuch zeigt, ob und wie viel
Bichromat bereits durch die Schwefelsdure verbraucht wird. Der Betrag
wird in Rechnung gezogen.

Die Verbrennung geschieht nach der Gleichung:

CeH1005 + 6 0, = 6 CO; + 5 Hy0;
somit entsprechen 24 Liter n-K,Cr,0, = 162 g Stirke oder 1 cm?® n
= 6,75 mg Starke.

Kontrollversuche mit Weizenstérke ergaben einen nahezu quan-
titativen Verlauf der Reaktion. Man fand 98—990p wieder.

Beispiel. 0,25 g Kindermehl Nestlé in CaCl, gelost und auf 100 c¢m3
gebracht. Davon 20 cm?® = 0,05 ¢ mit Jod gefillt. '

Verwendete Bichromatmenge: 10 em3 0,15 n = 15,00 cm3 &
Zuriicktitrierte cm3 5 - Na28203-Losung . . = 4,52
Verbrauchte em3 1 KaCreO7. . . . . . 10,48 X 0,675 = 7,09 mg

Stirke in 0,05 g Kindermehl. Somit sind vorhanden 14,18 0% Stirke.

Die Wasserbestimmung in Nauermilehpulver.

Von Dr. TH. von FELLENBERG und Dr. PAULA HONEGGER. ,
(Aus dem Zentrallaboratorium der Nestlé & Anglo Swiss Condensed Milk Co., Vevey.)

Die Wasserbestimmung in Produkten, welche ausser Wasser noch
andere fliichtige Stoffe enthalten, ist bekanntlich mit gewissen Schwie-
rigkeiten verbunden. Der Gewichtsverlust beim FErhitzen im Trocken-
schrank fallt hier hoéher aus, als dem Wassergehalt entspricht. In ge-
wissen Féllen lassen sich diese Schwierigkeiten durch die direkte Was-



serbestimmung durch Destillation mit einer geeigneten, mit Wasser nicht
mischbaren Fliissigkeit, wie etwa Toluol oder Xylol beheben. Diese Wasser-
bestimmung, die von Mai und Rheinbergert) stammt, ist z. B. im
Schweizerischen Lebensmittelbuch fiir die Gewiirze vorgeschrieben, welche
beim Trocknen ausser Wasser noch #therische Oele verlieren. Bei der
Destillationsmethode bleiben die #therischen Oele im Xylol bezw. Ter-
pentinél gelost und die Wasserbestimmung fillt richtig aus,

Schwierigere Verhiltnisse liegen bei den Sauermilchprodukten vor,
mit denen wir uns hier zu beschiftigen haben. Im Trockenschrank nahm
unser Produkt fortdauernd an Gewicht ab. Nach sechstigigem Trocknen
bei 103° wurde' noch keine Gewichtskonstanz erreicht, wie folgende
Zahlen zeigen: 1,2620 g ergaben nach

I Tag 2 Tagen 3 Tagen 4 Tagen 5 Tagen 6 Tagen
Gewicht . . -1,92252¢g 1,2022g 1,1932g 1,182¢g 1,182¢g 1,1752¢
0o Wasser . 2,91 4,74 5,45 5,85 6,09 6,88

Die Destillation nach Mai-Rhcinberger, wobei wir 200 em3 Xylol
(Sdp. 136°) unter Zugabe von 10 g Sauermilchpulver destillierten, bis
100 em? {ibergegangen waren, ergab bis zum Schluss der Destillation ein
triilbes Destillat. Die wissrige Schicht betrug nach dem Absetzen 0,63
cm?®. KEine zweite Destillation nach nochmaligem Zusatz von 100 cm?
Xylol ergab noch 0,19 ¢m3, wobei aber das Ende der Wasserbildung immer
noch nicht erreicht war.

Dies anormale Verhalten riihrt selbstverstindlich von der vorhan-
denen Milchsdure her. Nicht nur ist diese Siure etwas fliichtig und gibt
daher Anlass zu den anhaltenden Gewichtsverlusten im Trockenschrank
und zu der andauernden Zunahme der wissrigen Schicht bei der Xylol-
destillation, sondern, was noch viel mehr ins Gewicht fillt, die Milch-
- séure zersetzt sich in der Hitze unter Bildung von Lacton und Wasser.
Ausser dem urspriinglich im Priparat vorhandenen Wasser bildet sich
bei der Bestimmung nach der einen und andern Methode eine betrécht-
liche weitere Menge Wasser.

Folgende Ueberlegung schien uns eine Moghehkelt zu bieten, das ur-
spriinglich vorhandene Wasser zu bestimmen.

Nach Mai-Rheinberger ~ destilliert erstens das ganze urspriinglich
~ vorhandene Wasser iiber — das wissen wir aus Analogie mit andern, nicht
sauern Milchprodukten — ferner zersetzt sich eine gewisse Menge Milch-
siure und gibt ihr Wasser ab, drittens destilliert eine kleine Menge
Milchsdure und eine Spur Lakton iiber und beides wird ebenfalls mit der
wissrigen Schicht abgeschieden.

Die {iibergangene Milchsiure und das iiberdestillierte Lakton kon-
nenn wir in der wissrigen Schicht des Destillates durch Titration und

1y 7Z.U.N. G., 24, 125, 1912.
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durch nachfolgende 15 Minuten lange Verseifung mit etwas iiberschiissiger
Lauge leicht bestimmen. Rechnen wir beides in ecm? um (V') und sub-
trahieren den Betrag von dem Betrag des wissrigen Destillates (V), so
erhalten wir das Wasser und zwar das vorgebildete samt dem durch
Milchsduresetzung entstandenen.

Das durch Zersetzung entstandene Wasser ergibt sich aus der Ab-
nahme der Milchsdure wihrend der Destillation. Wir subtrahieren von
der urspriinglich im Priparat vorhandenen Milchséure (A), die im Destil-
lationsriickstand verbliebene (B) und die im Destillat gefundene (C).
Da jedes Molekiil zerfallende Milchsdure einem Molekil Wasser ent-
spricht, so ergibt die Milchsduredifferenz A — (B -} C), multipliziert
mit 18/90 die Menge des entstandenen Wassers. Subtrahieren wir dieses
von dem Gesamtwasser, V—V’, so finden wir das urspriinglich vorhan-
dene Wasser. j

Der Wassergehalt des Sauermilchpulvers lasst sich somit nach fol-
gender Formel berechnen:

W= (V—V) — 18/90 |A — (B -+ O)|, wobei

V= Volumen der wissrigen Schicht des Destillats,

V’—= Summe von Milchsiure und Lakton im Destillat, ausgedriickt in em3,
A =g Milchséure vor der Destillation,

B =g Milchsdure im Destillationsriickstand,

C =g Milchsdure im Destillat.

Bei der Titration des Destillationsriickstandes wird am besten ein
verdiinnter wissriger Auszug gemacht und dieser upter Zusatz von
ziemlich viel Phenolphtalein titriert, da der Umschlag wegen der braunen
Farbung der direkten Titration nicht leicht zu erkennen ist.

Die Briunung des Riickstandes weist darauf hin, dass ausser der
Laktonbildung noch andere Zersetzungen vor sich gegangen sind. Hs liess
sich denn auch im Destillat mit ammoniakalischer Silbernitratlosung
Aldehyd nachweisen, wie aus folgender Tabelle hervorgeht.

Tab. 1.
Zusatz von ammoniakalischer Silberlisung; Priifung nach 15 Min. im Dunkeln.
&l ; Destillat
Riickstand s ; YR
Xylolschicht Wissrige Schicht
: Spuren einer  Spuren von klar
Frisches Xylol . : ! :
TINChER. 2 910 | briunl. Masse Silber
harzihnliche, deutlicher leicht griuliche

].—""2 1 3 4 { 7 . .
£ anuomantien i ylo] braune Masse  Silberspiegel Farbung

Die reduzierenden Stoffe sind also in der Xylolschicht vorhanden.

Da bei diesen Zersetzungen mit grosser Wahrscheinlichkeit auch
- Wasser gebildet wird, welches sich nicht durch einen Riickgang der
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Saure zu erkennen gibt, so sind unsere Resultatée vermutlich um eine
Kleinigkeit zu hoch. Wir glauben aber diesen Fehler nicht zu stark ein-
schitzen zu miissen und zwar deshalb, weil ja auch andere Produkte,
welche nachgewiesenermassen nach Mai-Rheinberger dieselben Werte
liefern, wie beim Trocknen im Trockenschrank, sich bei dieser Destilla-
tion dunkel férben.

Wir fiilhrten eine Reihe von Bestimmungen aus nicht nur in ver-
schiedenen Mustern unseres Sauermilchpulvers, sondern auch in kiuf-
licher Milchsédure, in Milchsidure uanter Zusatz von Wasser und in Sauer-
milchpulver unter Zusatz von Wasser. Zur bessern Charakterisierung der
Produkte fithren wir hier auch den Laktongehalt der urspriinglichen Pra-
parate (A’) an, ohne dass wir diese Zahlen zu unserer Berechnung
brauchen. Bei den Bestimmungen in Sauermilchpulver verwendete man
je 10 g, bei denen in Milchsidure ca. 1,5 g Material.

Die folgende Tabelle gibt unsere Zahlen wieder:

Tab. 2.
Mileh- Sauermilchpulver
Kaufliche | Saure Muster |
Milthséure 1_5;3 Muster |+ | yuster 1 Muster Il
Wasser| 1 |T0 Em
Wasser |
g Binwage. . -~ . . . . . |4,5524| 41,7828 1,4609] 10,0 || 10,0 || 10,0 | 10,0 | 10,0 | 10,0
Urspriingliche Menge : |
g Milchsiiure =— A . . . . | 130 1208 | 1,0m3| 0,620 | 0,6a0| 0,695 | 0,695 | 0,607 | 0,607
g Lacton = A'g- . . . . |0,220 | 0,23 | 0,204 0,220 || 0,220/ 0,227 | 0,227 || 0,200 | 0,200
Im Riickstand:
g Milchsiure = B . . . . |0,519 | 0,694 | 0,474| 0,454 | 0,463 0,343 | 0,284 | 0,296 | 0,188
O Milchsiurd. . . . . .| 459 | 53,5 | 44,2| Tl0 | 72,3 | 49,4 | 33,7 | 48,8 | 30,9
Tm Destillat :
g Milchsdare = C . . . . |0,228 | 0,244 [ 0,435| 0,100 || O,111] 0,001 O,nm‘ 0,093 | 0,094
% Milchsdure. . . . . .| 20,2| 18,8 | 40,5/ 15,6 | 17,3 || 13,1 | 13,1 || 15,8 | 15,5
cm? Milchsiiure = ¢ . . . |0,183 | 0,107 | 0,351| 0,081 | 0,090] 0,074 | 0,074 | 0,075 | 0,076
g Lacton == C" . . . . . 10,006 [ 0,000 | 0,009] 0,00 | 0,00 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00
em3 Lacton = ¢ 0,005 0,007 | 0,007| 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00
Ueberdest. Volumen = V . . [0,100 | 0,510 | 1,540| 0,600 || 1,090 0,535 | 0,550 | 0,415 | 0,420
e S TE S 0,188 | 0,204 | 0,858| 0,081 | 0,090( 0,074 | 0,074 | 0,075 | 0,076
g zersetzte Ml](,hsameA (B+C 0,383 | 0,360 | 0,164] 0,086 || 0,066 0,261 | 0,370 || 0,218 | 0,325
Dasselbe i % . . .. . . 33,9 | 27,7 | 15,3 | 134 || 10,4 | 87,5 | 53,2 | 35,9 | 53,6
em3 Wasser aus der Mllch%ame
stammend; 18/90 [A— (B4 C)] | 0,077 | 0,072 | 0,083] 0,017 | 0,013 0,052 | 0,074 | 0,044 | 0,065
Im Produkt vorhandenes Wasser 1,149 0,987
- 1,000 - 0,500/ '
W=(V-V') - 18/90 [A-(B4-C)] | 0,225 | 0,234 | 0,149] 0,502 | 0,4371 0,400 | 0,402 | 0,206 | 0,279
Berechneter Wert . . . . . |0,193 | 0,222 | 0,184
%% Wasser im Produkt . . . 5,02 } 4,87 | 4,09 | 402 || 2,96 | 2,79
i SR




¥l

Die Resultate haben zwar nicht den Grad von Genauigkeit, den man
bei Wasserbestimmungen im allgemeinen erreicht. Sie konnen aber in
Anbetracht der experimentellen Schwierigkeiten als befriedigend betrach-
tet werden.

Drahtnetze mit zentralem Ashesthelag,
Von Dr. TH. von FELLENBERG.

(Aus dem Laboratorium des Eidgentssischen Gesundheitsamtes in Bern,
Vorstand: Dr. J. Werder.)

Asbestdrahtnetze dienen im allgemeinen dazu, die Heizwirkung der
Flamme zu verteilen, um Ueberhitzung und Springen der Glasgefdsse
zu verhiiten. Sie sind vor allem da zu empfehlen, wo etwa Mischungen
fester und flissiger Stoffe erhitzt werden oder solche Fliissigkeiten, die
an den Glaswénden anbrennen kinnen. Zum Erhitzen oder zur Destilla-
tion klarer, hitzebesténdiger Fliissigkeiten sind sie nicht nur unnétig,
sondern direkt unangebracht, weil ihre Anwendung mit einem vermehr-
ten Aufwand an Zeit und Gas verbunden ist. Dass sie trotzdem auch in
diesen Fillen vielfach angewendet werden, hat seinen Grund wohl darin,
dass die ungeschiitzten Drahtnetze gar schnell durchbrennen und einen
hiufigen Ersatz notwendig machen.

Es ist besonders die mittlere Partie, welche rasch durchbrennt.
Ich fragte mich daher, ob es nicht ratsam wire, gerade nur diese mitt-
lere Partie, welche der direkten Flamme des Bunsenbrenners ausge-
setzt ist, durch Asbest zu schiitzen und im ibrigen das Drahtnetz un-
belegt zu lassen, um eine gute Verteilung und Ausniitzung der Warme
zu erreichen und das Drahtnetz weitgehend zu schonen. Kine #hnliche
Wirkung miisste sich auch durch Anheften von Blechscheiben an die
Unterseite des Drahtnetzes erzielen lassen. Man verglich solche und
andere Kombinationen mit dem unbelegten Drahtnetz in bezug auf die
Wirmeausniitzung. Es wurden auch grossere Asbestbelige von verschie-
denem Durchmesser hergestellt, sowie auch Drahtnetze, bei welchen aut
einen zentralen Asbestbelag eine unbelegte Zone folgt, welche den Ver-
brennungsgasen wenigstens teilweise den Durchgang erlaubt. Ausser-
halb dieser Zone ist das Drahtnetz wieder belegt, um die Wandungen
des Kolbens vor Ueberhitzung zu schiitzen. Die Dimensionen der Draht-
netze waren 14:14 cm. Das Belegen mit Asbest geschieht dadurch,
dass man einen diinnen Brei von Asbestkarton — es kann alter, ge-
brauchter sein — unter Zuhilfenahme entsprechender Schablonen aus
Blech oder Karton in das Drahtnetz einstreicht und dieses trocknen
lasst.
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