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1. Sitzung

Freitag, den 6.Juni 1930, 15 Uhr,
im Gemeinderatsaale.

Anwesend: 56 Mitglieder und Géste.

Kantonschemiker Arragon begriisst als Vereinspriasident die An-
wesenden und verliest folgenden Jahreshericht:

Messieurs et honorés Collegues,

I’année derniére, lors des inoubliables journées passées a (enéeve,
I’Assemblée se rallie avec enthousiasme & la proposition faite par M. le
Dr. Verda, et désigne Lugano comme lieu de réunion pour 1930.

Votre Comité s’est incliné devant votre vote avec une double sa-
tisfaction, soit:

La perspective des plus agréable de savoir que nous allions de
nouveau siéger dans une des plus belles contrées de notre pays, et l'as-
surance que nous avions que lorganisation de cette prochaine assemblée
ne pouvait 8tre counfiée en de meilleures mains que celles de notre col-
legue Verda.

Aidé de son Comité local, il a non seulement fait pour le mieux, mais
il g’est encore surpassé, et nous lui présentons ici, ainsi qu’a ses dé-
voués collaborateurs, le témoignage de notre vive gratitude.

Votre nombreuse présence, Messieurs, est pour votre Comité un
gage précieux de sympathie et de fidélité, et c’est en regardant vers
Pavenir avec le plus joyeux optimisme que nous vous saluons et que
nous vous souhaitons la bienvenue.
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Le proces-verbal de 'Assemblée de Genéve vous a été transmis et
n’a donné lieu & aucune observation. Sauf avis contraire de votre part,
je le déclarerai donc comme adopté? Il est adopté, avec remerciements a
notre secrétaire, M. le Dr. Mqiiller.

Nous pensions, Messieurs, n’avoir pas de mauvaises nouvelles a
vous annoncer concernant l’exercice qui vient de s’écouler, et pourtant
deux nouveaux déces viennent de nous frapper: ceux de M. le Dr.
Netscher a Zurich et de M. J. Chautems a Genéve.

Le Dr. Netscher, né en 1879, est fils d’un brasseur de Wiesbaden,
et a passé sa premiére jeunesse dans cette ville ainsi que plus tard a
Mannheim ou sa famille s’était transportée.

L’exemple de son pere, doublé d’un goit réel pour toutes les
questions intéressant l'industrie de la biere, 'engage & faire des études
spéciales. C’est & Munich et & Leipzig qu’il §’initie d’une maniére com-
pléte 4 la chimie de la biére.

Il entre plus tard dans des brasseries importantes de Dortmund et
de Berlin, puis, lorsqu’en 1927 M. le Dr. Fries présente sa démission,
Netscher est appelé a lul succéder en qualité de directeur de la Station
d’essais des Brasseries suisses & Zurich.

Netlscher n’a jamais aimé les «bruits du monde»; il se consacrait
tout entier & la tdche qui lui avait été confiée. Par ses nombreux tra-
vaux et sa solide expérience, il rend des services que savaient apprécier
a leur haute valeur les industries intéressées.

Trois ans a peine aprés son entrée en fonctions & Zurich, la mort
le surprend en pleine carriére, le lendemain de Noél 1929, enlevé par
une maladie foudroyante, alors qu’il venait trois mois auparavant de féter
son cinquantenaire, et que paraissait son dernier travail: «Die Zufarbung
der Wiirze und deren Ursachen» présenté a l'occasion de la 37éme As-
semblée générale de la Station d’essais.

C’est avec le plus vif regret, Messieurs, que je me vois dans l'im-
possibilité de consacrer un article nécrologique & notre collegue Chau-
tems, décédé a Genéve en septembre 1929. Malgré tous mes efforts,
je n’ai pu obtenir aucun renseignement sur sa vie, ses études et sa fin.

Si je rappelle mes souvenirs personnels, je vois Chautems a la téte
d’'un laboratoire privé & Genéve. Il s’était surtout spécialisé dans l’ana-
lyse des vins et était devenu un conseiller écouté des négociants de la
place. Ceux-ci avalent recours & ses bons offices pour savoir surtout si
leur marchandise était conforme aux prescriptions fédérales sur la ma-
tiere, ou si au contraire ils risquaient les foudres des chimistes cantonaux.

Chautems n’avait cependant aucune sympathie pour les fraudeurs.
S’il g’en tenait par principe aux normes du Manuel, il ne refusait pas de
discuter et le faisait toujours loyalement. Dans les cas de surexpertises,
il ne se considérait pas nécessairement comme lavocat de celui qui
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lavait choisi; il restait chimiste avant tout, et c’est en cette qualité
qu’il défendait sa cause, mais jamais avec l'idée fermement arrétée de
présenter un rapport de minorité en faveur de son client.

A plusieurs reprises, et convaincu par les arguments présentés par
ses colléegues, il a passé contravention.

Le geste mérite d’étre relevé et prouve son honnéteté profes-
sionnelle.

[’année dernieére encore, il était des notres & I’Assemblée de Genéve,
et je me rappelle avec quel entrain il avait participé a nos travaux
et & nos joies.

Chautems reste une figure sympathique; la mort 1’a enlevé et c’est
sans bruit et sans cérémonie qu’il a été conduit & sa derniere demeure.

Mesgsieurs, je vous prie de vous lever pour honorer la mémoire de
nos deux membres décédés, le Dr. Netscher et Chautems.

Messieurs,

Durant le dernier exercice, votre Comité s’est réuni deux fois et le
bureau 1 fois, pour mettre au point et liquider les affaires courantes.

Nous avons eu la satisfaction d’enregistrer 8 nouveaux membres ac-
tifs, qui sont présentés par ordre alphabétique:

MM, Dr. Adam, Chimiste au Laboratoire cantonal, Lucerne;
Dr. Farine, Inspecteur des denrées, Bienne;
Dr. A. Ferrero, Konolfingen-Stalden;
S. Gay, Chimiste au Laboratoire cantonal, Lausanne;

Dr. Kuliter, Directeur de la Station d’essais des Brasseries
suisses, Zurich;

Dr. Werner, Station d’essais, Oerlikon-Ziirich;

M. Wiiffli, Chimiste au Laboratoire cantonal, Lausanne;

Dr. Zdch, Chimiste au Service fédéral de I'Hygiéne publique,
Berne.

Notre effectif se trouve ainsi porté a 220 membres, soit:

8 membres d’honneur
144 membres actifs
68 membres associés

220

C’est avec le plus grand plaisir que je souhaite la bienvenue a nos
nouveaux membres, auxquels nous ne demandons qu'une chose: Travailler
avec entrain pour réaliser le but que notre société, qui est en méme
temps notre grande famille, s’est fixé.



Messieurs,

Le 7 mai de cette année, M. le Prof. Walter, notre membre d’hon-
neur, retiré dans son domaine de Miihledorf prés Soleure, fétait son 80e
anniversaire.

Au nom de la société, nous lui avons envoyé un télégramme de féli-
citations et de bons veeux. Cette preuve que nous n’oublions pas les
notres dans les bons comme dans les mauvais jours a vivement touché
le jubilaire, qui nous a répondu par une charmante lettre.

M. le Dr. Neubauer, 3 Dresde, nous envoie également ses remercie-
ments pour les procés-verbaux que nous ne manquons pas de lui faire
parvenir.

Conseil de la chimie suisse.

C’est M. le Dr. Tschumi qui a été chargé de présenter & cette
assemblée un rapport sur lactivité du Conseil.

Je n’insiste donc pas, mais je tiens cependant & dire que c’est avec
un vif regret que nous avons enregistré la démission comme membre du
Conseil de M. le Prof. Kreis, qui avec le Dr. Tschumi représentaient la
délégation de notre société.

Nous avons remplacé M. le Prof. Dr. Areis par M. le Prof. Dr. Waser,
chimiste cantonal & Zurich, qui a bien voulu accepter cette mission.

Révision du Manuel suisse des denrées alimentaires.

Le rapport concernant cet objet vous sera présenté tout & I'heure
par M. le Dr. Werder, qui a bien voulu se charger de ce travail.

Je me borne donc a constater que la révision bat son plein et que
toutes les commissions se sont occupées a des degrés d’intensité variables
de la tache qui leur était dévolue.

Quoique les travaux de quelques-unes de nos 14 Commissions solent
loin d’étre terminés, nous espérons cependant étre & méme de présen-
ter le projet complet vers la fin de 1931,

Le record de la célérité est détenu par la 3¢ Commission, qui avait
a s’occuper des chapitres «Graisses et huiles» et qui a déja déposé son
rapport, ce dont nous la félicitons. D’autres seront prétes incessamment.

Quelques mutations sont intervenues pendant l'année: M. le Dr.
Viollier a remplacé dans la 13¢ Commission M. le Prof. Besson, grave-
ment malade, et M. le Dr. Kutter son prédécesseur M. le Dr. Nelscher
dans la 10¢ Commission.

Enfin, Messieurs, nous avons recu une invitation de la part du « Ver-
ein Deutscher Nahrungsmittelchemiker» & assister a ses assises, qul se
sont tenues les 26—28 mai dernier & Goslar. Nous y avons délégué M.
le Dr. von Weber.
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J’al maintenant terminé le rapport que j’avais & vous présenter sur
I'exercice qui vient de s’écouler, et vous remercie de lavoir écouté sans
détfaillance. ‘

Messieurs, je déclare ouverte la 42me Agsemblée de la Société Suisse
des Chimistes analystes.

Wie iiblich, erstattet 4. FEvéquoz-Freiburg Bericht iiber die Titig-
keit der «Schweiz. Milchkommission» im verflossenen Jahre.

La Commission suisse du lait a tenu sa derniére assemblée générale
le 29 juin 1929, et a réelu pour une année, le Comité sortant de charge.
C’est ce qui me vaut I'honneur de vous entretenir aujourd’hui de lacti-
vité de lassociation & laquelle nous avons adhéré.

Dans le court rapport que jai eu I’avantage de vous présenter l’an-
née derniere a l'occasion de l’assemblée annuelle, je vous disais que la
Commission suisse du lait, devait compter sur I'appui non seulement mo-
ral, mais aussi matériel des pouvoirs publics pour pouvoir continuer sa
marche en avant vers le but qu’elle s’est proposé lors de sa création. Ce
but peut se résumer en quelques mots: Amélioration et relevement de
notre industrie laitiére fortement atteinte et méme compromise par la
grande crise d’apres guerre.

L’appui matériel sur lequel nous comptions, nous a été accordé
généreusement et avec les 40000 francs mis a disposition de la Commis-
sion du lait, celle-ci est certainement & méme de fournir un travail plus
intense et plus Ifructueux que cela n’a été le cas jusqu’a présent.

Les différentes commissions spéciales, également confirmées lors
de l'assemblée générale de 1929, ont poursuivi avec zele, la tache qui
leur est dévolue par les statuts.

La premiére Commission de statistique (Président M. Peter) a
continué la publication de la statistique laitiére suisse. Ce travail de
longue haleine est d’un grand intérét pour quiconque veut se rendre
compte de I'importance d’une des principales branches de notre économie
nationale, et mérite notre attention. La deuxiéme Commission de propa-
gande (Président M. Badoux) s’est occupée tout spécialement de la pro-
pagande par le film. Un film d’instruction destiné aux producteurs, et
un autre plus récent destiné aux consommateurs, sont la propriété de
la Commission suisse du lait. L’un et 'autre ont été présentés dans dif-
férentes localités et ont attiré un nombreux public: Le premier film desti-
né aux agriculteurs, aux vachers, aux éléves des écoles d’agriculture,
releve tout ce qui a trait & la production rationnelle du lait, faisant
ressortir la mauvaise influence du lait malpropre, du lait malade etc. Le
second film destiné aux consommateurs montre tous les avantages au
point de vue de l'alimentation, de la consommation du lait et des produits
laitiers.
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La Commission du controle du lait et des produits laitiers (Prési-
dent M. v. Weber) s’est occupée du produit Ice-Cream et particuliére-
ment d’étudier la question de la réduction de la teneur en graisse, de
maniére que celle-ci, fixée & 120/ par l'ordonnance fédérale, fut ramenée
a 109. La Commission s’est déclarée d’accord avec cette maniére de
voir, mais demande par contre que la créme soit homogénisée et pasten-
risée. |

La quatrieme Commission pour lamélioration du ravitaillement en
lait (Président M. Félix) a voué son attention sur les concours de laits
de consommation entre les Sociétés de producteurs et les producteurs
eux-mémes. Les quelques chiffres qui suivent donnent une idée de lat-
trait toujours croissant des concours.

En 1925, le nombre des Sociétés concourantes était de 219 pour
passer a 380 en 1929. Les laits sont classés au point de vue qualité,
en trés bons, bons, passables. En 1925 on comptait 1,4 0% de trés bons
laits, 75,8 de bong laits, 22,8 .de passables. En 1929 23,4 de trés bons
laits, 69,8 de bons laits, 6,8 de passables.

La cinquiéme Commigsion pour la transformation technique du lait
(Président M. Koestler) a publié d’entente avec le Département de
I’économie publique, un réglement uniforme de livraison du lait. Ce régle-
ment qui traite de la question des fourrages, du service des étables, de
la traite, du traitement du lait, du contrdle du lait etc. a été discuté
dans les assemblées de la Riiti et Fribourg en 1929. Sa mise a exécution
constituera un progrés considérable sur ce qui existe actuellement,
progrés qui doit nécessairement se traduire par une augmentation de la
qualité du lait.

La sixieme Commission spéciale des relations internationales (Pré-
sident M. Burri) a continué a s’occuper de la question non encore ré-
solue de la dénomination des fromages selon leur origine. Espérons que
la trés prochaine conférence qui doit se tenir & Rome, mettra un point
final & cette discussion depuis longtemps engagée et toujours renvoyée.

J. Werder-Bern berichtet kurz iiber den derzeitigen Stand der
Revision des Lebensmittelbuches. Wihrend einige der 14 Kommissionen
ihre Arbeiten ganz oder zum grossten Teil abgeschlossen haben, sind
andere noch weit vom Ziel entfernt, so dass man den Abschluss des
Revisionswerkes nicht vor dem Jahre 1931 erwarten darf. Die Kommis-
sionen, die mit ihrer Arbeit noch im Riickstande sind, werden zur Be-
schleunigung ermahnt.

Hierauf verliest L. 7Tschumi-Lausanne den letzten, in Vol. XIIIL,
Fase. tert. der Helv. Chim. Acta erschienenen Sitzungsbericht des
«Conseil de la chimie suisse» («Verband der schweiz. chem. Gesell-
schaften »).
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Der Vereinskassier L. Tschumi legt den Kassabericht ab, der fiir
den Verein sehr erfreulich ist, indem sich das Vermogen vermehrt hat.
Auf Antrag der beiden Revisoren Burdel und Ruffy wird dem Kassier
sowie dem Gesamt-Vorstand Décharge erteilt.

Der Jahresheitrag (Einzelmitglieder Fr. 6.—, Firmen Fr. 20.—)
bleibt bestehen.

Es erfolgen nun 2 Ehrungen von Vereinsmitgliedern:

C. Duserre, Vorstand der Schweiz. agrikulturchemischen Anstalt
Lausanne, wird wegen seiner mannigfachen Verdienste um den Verein,
zu dessen dltesten Mitgliedern er gehért, sowie in Anbetracht seiner
wertvollen Leistungen auf dem Gebiete der Agrikulturchemie zum Ehren-
mitglied des Vereins ernannt.

Th. von Fellenberg, Chemiker am Laboratorium des Eidg. Gesund-
heitsamtes in Bern, wird in Anerkennung seiner ausgezeichneten wis-
senschaftlichen Arbeiten, namentlich auf dem Gebiete der Jodforschung,
durch Verleihung einer Urkunde mit Geldpreis geehrt. Kreis-Basel ver-
liest den Text dieser von ihm und Jeanprétre-Neuchatel verfassten und
unterzeichneten Urkunde, mit welcher diese wohlverdiente Auszeichnung
begriindet wird, Die Untersuchungen iiber das Vorkommen von Jod in
der Natur und die Methoden zum Nachweis kleinster Jodmengen bilden,
wie Kreis austithrt, das unbestrittene und klassische Spezialgebiet die-
ses Forschers, Daneben gibt es aber kaum ein Gebiet der Nahrungsmittel-
chemie, zu dem v. Fellenberg nicht auch Beitrdge geliefert hitte. Beson-
ders wertvoll erwiesen sich auf diesem Gebiete die von ihm stammende
Bearbeitung der Komarowsky-Reaktion zur Bestimmung der hoheren Al-
kohole und die aufklirende Pionierarbeit auf dem bisher sozusagen
brachliegenden Feld der Pektinstoffe. Seine Arbeiten haben die Zahl
von 100 bereits {iberschritten. KEine Ehrung dieses hervorragenden,
rastlos tdtigen und dabei so bescheidenen Forschers erscheint als eine
unserer Gesellschaft wiirdige Pflicht.

Mit lebhaftem Beifall bekundet die Versammlung ihr Einverstind-
nis mit dieser sinnigen Ehrung, die der Gefeierte herzlich verdankt.

Leider sieht sich Préasident Arragon aus Gesundheitsriicksichten
gezwungen, den Vorgitz des Vereins niederzulegen. Kwvéquoz dankt dem
scheidenden Prisidenten, der weiterhin im Vorstande verbleibt, fiir seine
ausgezeichnete Geschéftstiihrung und schligt den dermalizen Vizeprasi-
denten Kantonschemiker Rehsteiner als Nachfolger vor.

Mit Akklamation wird Rehsteiner zum Préasidenten gew#hlt; er er-
klirt Annahme der Wahl und {ibernimmt gleich die Leitung der Sitzung.
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Herr (. Besuchet, Laboratoriumschet der Fédération laitiére du
Léman, unterbreitet der Versammlung folgenden Antrag:

Monsieur le Président et Messieurs,

Il est une question qui préoccupe nos organisations laitieres et
que nous désirons soulever devant l'assemblée de la Société Suisse des
Chimistes analystes.

Vous le savez, notre Industrie laitiére traverse une crise pénible,
d’autant plus pénible qu’elle est chronique et quon ne peut attendre
sa résolution des seules circonstances économiques. La solution doit étre
recherchée plus dans une modification de lorientation de 1'utilisation
des laits que dans la vente forcée de nos fromages & 1’étranger: c’est
ainsi que ces derniéres années nos fédérations laitieres et I’Union cen-
trale des Producteurs suisses de lait ont fait des efforts considérables
pour développer la fabrication du beurre autant en quantité qu’en qua-
lité. On recherche aussi a développer la consommation du lait frais et
surtout et par tous les moyens, une amélioration de la qualité des laits
et des produits laitiers, sentant que notre seule sauvegarde économique
c’est de favoriser I'écoulement de nos produits par leur qualité et non
par leur prix.

La question se pose et elle est & I'étude du paiement du lait & la
qualité.

Pendant 2 ans la Fédération laitiere du Léman a payé le lait de 10
sociétés de laiterie sur la base de la matiére grasse.

Cette année nous appliquons a une laiterie le paiement sur la base
de la qualité hygiénique.

Ces études ont attiré notre attention sur un point, le lait standard,
c’est ce point qui peut intéresser tout spécialement les chimistes ana-
lystes, les chimistes cantonaux et c’est cette question que nous vou-
lons soulever.

Nous ne voulons pas vous présenter une étude sur les laits stan-
dards, ni proposer des méthodes d’application; ce n’est pas notre role
ici; nous voulons seulement soulever la question et vous demander de
Iétudier.

Vous me permettrez de citer quelques arguments qui militent en
faveur de cette innovation, arguments que nous pouvons avancer comme
producteurs de lait et praticiens.

Nous sommes actuellement régis par ’'Ordonnance Fédérale qui pré-
voit que le lait doit avoir 306 de matiére grasse au minimum et qu’il
doit étre fourni aux consommateurs tel qu’il est produit par une traite
compléte et ininterrompue des vaches saines et bien nourries. Mais les
conditions de ravitaillement en lait d’une grande ville se sont passable-
ment modifiées avec l'urbanisme. Les laits doivent étre actuellement
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centralisés pour étre traités hygiéniquement avant d’étre mis en vente.
Les laits vendus en ville sont des laits de mélange provenant de milliers
de producteurs, comment retrouver dans les laits que détaille le laitier
son origine, la vache qui la produit, pour appliquer la seconde partie
de I'Ordonnance Fédérale?

Au point de vue controle c’est une énorme difficulté. Ensuite, le
lait est vendu chez nous & un prix unique, mais a-t-il tout la méme va-
leur? Un lait de 3 & 3,500 de graisse vaut-il autant qu’un lait de 4 &
4,507 La technique moderne de nos Centrales laitieres impose les me-
langes, elle permettrait aussi la mise en vente d’un lait standard, un
lait qui aurait a peu prés la moyenne de graisse du lait fourni par le
producteur, le consommateur aurait la garantie pour un certain prix
d’avoir un lait correspondant & une richesse donnée et les services de
controle n’auraient qu’a vérifier si le lait mis en vente correspond au
type adopté.

Nous voyons dansg ce mode de faire des avantages pratiques impor-
tants et surtout la vente dans les grandes villes d’un lait standard per-
mettrait une amélioration qui pour nous s’impose pour notre industrie
laitiere si elle doit s’orienter toujours plus vers la production du beurre.
Le paiement du lait aux producteurs serait effectué sur la base de la
matiere grasse. Comment concevoir qu’actuellement nous payons au
méme prix des laits qui présentent des différences de rentabilité jusqu’a
12 ct. par kg? |

Si le lait était payé sur la base de la matiére grasse son améliora-
tion ferait des pas de géants en quelques années, plus qu’en des décades
de conseils par conférence ou presse.

Mais pour que nous puissions payer le lait d’apres sa valeur il faut
aussi que nous puissions l'utiliser d’aprés sa valeur.

Je propose qu'une commigsion soit désignée pour 1’étude de la
question.

Diese Anregung verdient ernsthafte Priifung, Kommission 2, welche
den Abschnitt «Milch» des Lebensmittelbuches zu revidieren hat, soll
die Frage studieren und wird zu diesem Zwecke durch die Herren Be-
suchet und Werder erweitert.

Nach ca. 1/2-stiindiger Pause beginnen die wissenschaftlichen Mitteilungen.

L. A. Deshusses-Genf hilt als erster einen Vortrag iiber:

Détermination des pyréthrines dans les insecticides a hase de pyréthre.
, Par Ls. A. DESHUSSES ot J. DESHUSSES

Laboratoire de Chimie agricole, Chitelaine-Geneve.

Le commerce offre aujourd’hui les principes actifs du pyrethre sous
différentes formes: poudre de pyrethre, extraits de pyrethre émulsionnés
ou non, émulsions diverses.
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L’industrie qui a mis au point la technique de l'extraction avec I'al-
cool, les hydrocarbures ou les dérivés chlorés des hydrocarbures étudie
encore l'émulsionnement des extraits en vue de les rendre aussi stables
que possible et il existe actuellement des insecticides pyréthrés de haute
valeur.

Cependant, cet insecticide puissant et inoffensif pour 'homme n’a pas
conquis la place qui semble lui revenir; le cultivateur, le viticulteur sur-
tout recule devant le prix élevé de l'ingrédient, craint encore des échecs
et adopte de préférence la nicotine moins couteuse mais aussi plus dange-
reuse a manipuler.

Il est hors de conteste que des échecs dans les traitements contre les
vers de la vigne se sont produits et c’est cette circonstance qui nous a
engagés a étudier la méthode de dosage des pyrethrines dans les insecti-
cides d’usage courant. La présente note a pour but d’exposer la technique
que nous appliquons pour l'analyse des poudres de pyrethre, des extraits
fluides de pyrethre et des savons pyréthre. KEn outre, nous signalons les
résultats analytiques relatifs a quelques produits utilisés en Suisse et en
France.

La détermination de la toxicité du pyrethre s’est d’abord effectuée selon
des méthodes empiriques, la méthode de dosage de pyrethrines ne date que
de cinq a six ans et découle des belles recherches de Staudinger et Ruzicka.

Apercu des méthodes empiriques.

Les méthodes n'ont pas toutes la prétention de fixer la valeur insec-
ticide des poudres, elles visent surtout a déceler les fraudes.

Lorsque l'on est en possession d'une poudre de fleurs type, rien n’est
plus simple que de la comparer & des échantillons commerciaux en mettant
des mouches en contact avec diverses poudres et en observant le temps
nécessaire pour- produire la paralysie puis la mort. C’est le principe de la
méthode physiologique, appliquée des 1874 par Kalbruner, perfectionnée par
Unger et plus connue sous le nom de méthode de Slaus-Kantschieder. Au-
jourd’hui on suit encore la technique signalée par l'auteur en 1913: 1 g
de poudre est mis dans une éprouvette de 25 e¢m3. On introduit les mou-
ches apres avoir vigoureusement agité le flacon fermé. Avec une poudre de
bonne qualité la paralysie a lieu apres 12 minute et la mort en moins de
5 minutes.

Il existe d’autres méthodes physiologiques plus précises, celle de Tat-
tersfield et de ses collaborateurs notamment, mais elles comportent des
difficultés et de multiples restrictions.

Les méthodes microscopiques permettent de reconnaitre la présence d’im-
puretés dans la poudre de fleurs. Mais le procédé qui consiste & compter
le nombre de grains de pollen par milligramme de poudre (Trottner) est
sans intérét.
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Les méthodes chimiques, si I'on entend sous ce nom celles qui proposent
le dosage des extraits éthérés, de l'azote, des cendres, du manganese, de
la potasse, de l'acide phosphorique, etc., ont completement échoué en ce
sens qu elles ne donnent aucun renseignement sur la toxicité de l'insecticide.

Détermination des pyréthrines.

La publication des mémoires de Staudinger et Ruzicka en 1924 a ap-
porté la lumiere complete sur la constitution des principes actifs du pyrethre.
Ceux-ci sont des éthers-sels typiques:

La pyréthrine 1 résulte de 1'éthérification d'un alcool, la pyrethrolone
avec l'acide chrysanthéme monocarbonique.

La pyréthrine 2 est formée du méme alcool, éthérifié par I'acide chry-
santheme monométhyldicarbonique.

Les propriétés chimiques de ces corps, susceptibles d’applications ana-
lytiques sont les suivantes:

En tant qu’éthers-sels, les pyrethrines sont saponifiables par les alcalis.
La pyrethrolone est un alcool cétonique non saturé et peut donc étre pré-
cipitée par 1'un ou l'autre des réactifs du groupe cétonique; la semicarba-
zone notamment se prépare sans difficulté. Le chlorhydrate de semicarba-
zide précipite également les deux pyrethrines de leur solution alcoolique.
La séparation parfaite des deux éthers a partir du mélange de semicarba-
zones n'est cependant pas possible. Des deux acides chrysanthémiques,
I'acide chrysantheme monocarbonique est seul volatil & la vapeur d’eau.

Le dosage des pyrethrines a été réalisé par Staudinger et Harder?)
selon une méthode qui s’inspirait strictement de la technique des chimistes
organiciens. Se basant sur le méme principe, Tattersfield et Hobson?2) dosent
les deux pyrethrines selon une méthode tres facile & appliquer et inspirée
de la technique des laboratoires de chimie analytique.

C’est cette méthode que nous avons appliquée & I'analyse des poudres
suisses et dalmates ainsi qu'aux émulsions et solutions de pyrethre.

Description de la méthode.

On pese 10 g de poudre de fleurs ou 50 g de poudre de tiges. On
extrait la matiére dans un Soxhlet pendani 1 journée avec de 1'éther de
pétrole rectifié a bas point d’ébullition (E == 35—45°). Il faut utiliser une
quantité suffisante d’éther pour que la solution de pyréthrines dans le ballon
soit assez diluée et que l'extrait ne soit jamais soumis a une température
excessive. Nous adaptons un petit tube de chlorure de calcium & I'extré-
mité du réfrigérant afin d’éviter une condensation de 1'’humidité ambiante
dans le réfrigérant.

Lorsque 1'épuisement est achevé, on évapore prudemment 1’éther de
pétrole au B. M. dans wn courant de CO2,

1) These Ziirich 1927,

2) J. Agr. Sc. 19, avril et juillet 1929.
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On seche l'extrait pendant une nuit dans un dessicateur & vide garni
d’acide sulfurique.

Le résidu est alors extrait 5 fois au méthanol anhydre et sans acétone.
(Le méthanol pur du commerce est porté a 1'’ébullition en présence de soude
caustique en morceaux puis rectifié). L’épuisement du résidu par le mé-
thanol se fait en versant chaque fois 2,5 em3 d’alcool dans le ballon que
I'on plonge quelques minutes dans un bain d’eau tiede: on refroidit et on
décante I'alcool sur un petit entonnoir garni d’un tampon de coton. La so-
lution méthylique des pyrethrines est recueillie directement dans le ballon
a distiller d'un appareil microkjeldahl selon Pregl.

La saponification des 2 éthers se fait en chauffant la solution méthy-
lique avec 4 ecm3 d’une solution méthylique de soude caustique N. pendant
5 a 6 heures au B. M. bouillant.

On chasse ensuite le méthanol sous le vide, on ajoute quelques cm3
d’eau puis 6 cm3 d’acide sulfurique N.

On adapte le ballon a long col au reste du microkjeldahl et I'on dis-
tille & la vapeur d’eau.

A. Dosage de la pyréthrine 1.

Les 50 premiers ¢m3 de distillat introduits dans un entonnoir & robinet
sont extraits 4 fois avec de I'éther du pétrole. On agite chaque fois vi-
goureusement le distillat avec 15 em3 d’éther de pétrole, on élimine la phase
aqueuse, lave 1'éther avec un peu d’eau, que 'on évacue et qui s’ajoute a
la masse aqueuse principale. L’éther est transvasé dans une petite capsule
de porcelaine. L’opération est répétée 4 fois. On laisse alors l'éther de
pétrole s’évaporer lentement en présence de quelques cm3 d’eau et, des
que le solvant organique a disparu, on titre I’acide chrysanthéme-monocar-
bonique avec de la soude caustique ;; en présence de phénolphtaléine. Pen-
dant que coule la soude caustique titrée, on agite avec une baguette de verre.

On continue a distiller et, lorsque l'on a recueilli encore 50 cm3, on
les extrait et procede au titrage de la méme maniere que précédemment.

Le calcul s'effectue de la fagon suivante:

em3 de soude caustique 5 X 6,6 mg = Pyréthrine 1.

Remarque. I acide chrysanthemique adhere facilement aux parois de

verre ou de porcelaine contre lesquelles il tend & monter. Il est donc

prudent de les laver avec un peu d’alcool neutre. Nous avons considéré
que le titrage est terminé lorsque la teinte rose persiste pendant 1 minute.

B. Dosage de la pyréthrine 2.

Le résidu encore chaud du ballon de Kjeldahl présente un volume de
quelque 40 e¢m3. On lui ajoute 0,2 g de sulfate de calcium pur et on laisse
reposer pendant 1 nuit. On filtre la solution ainsi clarifiée dans le corps
d'un extracteur & liquide et on I'extrait a 1'éther pendant 1 jour.
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L’éther est transféré dans un petit verre et on le laisse s’évaporer en
présence d’'un peu d’eau. On filtre sur un tampon de coton et on titre la
solution aqueuse de l'acide chrysanthéme dicarbonique avec de la soude
caustique 55 en présence de phénolphtaléine. Le facteur pour le calcul de
la pyrethrine 2 est ici de 3,74 mg.

; Résultat lyti -
A. Pyréthre suisse. ésultats analytiques

1o Fleurs récoltées par les Drogueries Réunies, Lausanne.
Lieu de culture: Yvorne (Vaud)

Pyrethrine 1 Pyréthrine 2
Récolte 1928 0,35 % 0,42 %
Réeolte 1929 0,37 %% 0,42 %o

Les 2 poudres examinées selon Slaus-Kantschieder tuent les mouches
domestiques en une minute et demie, elle sont donc d’excellente qualité.

20 Fleurs de pyrethre, cultures particulieres,
Lieu de culture: Troinex (Genéve), Conches (Geneve)

Pyréthrine 1 Pyrethrine 2
Troinex 0,38 0o 0,45 %o
Conches 0,36 %o 0,42 %o

méme observation concernant l'effet physiologique et la qualité.

3° Poudre suisse «Fleurs et tiges» Siegfried S. A.
Pyrethrine 1 0,06 %0
Pyrethrine 2 0,08 0o

Il faut 15 & 20 minutes pour que cette poudre tue les mouches do-
mestiques.

B. Insecticides commerciau.

Les droguistes offrent la poudre de pyréthre sous divers noms de fan-
taisie (ex. Poudre de pyrethre «Garantie pure additionnée de 1% de jaune
colorant de 190 de matiere piquante insecticide»; « La Dalmatienne», poudre
contre les punaises, etc....). La valeur de ces poudres est trés inégale,
soit en raison de leur composition, soit en raison de leur état de conver-
sation. Voici quelques analyses.

Echantillon Pyréthrine 1 .Pyréthrine 2
No 0/o /o
11 0,27 0,32
23 0,06 ' 0,08
27 0,29 0,33
28 0,08 0,11

Les échantillons 23 et 28 ont une valeur tres faible.



Précision de la méthode.

Afin de nous rendre compte des erreurs expérimentales afférentes a
la longue série d’'opérations analytiques exigée par la méthode des auteurs
anglais, nous avons fait plusieurs fois I'analyse de la méme poudre. Voici
par exemple les chiffres obtenus avec la poudre «Fleurs suisses 1928, Dro-
gueries Réunies, Lausanne».

Série N° 2.
Expérience Pyréthrine 1 Pyréthrine 2 Total
0/o 0/o 0/
1 0,369 0,449 0,818
2 0,359 0,454 0,813
3 0,337 0,391 0,728
4 0,358 0,389 0,747
5 0,346 0,411 0,757
Moyenne 0,354 0,419 0,772

La méthode ne comporte donc pas une grande précision. En effet,
Verreur moyenne d'une détermination atteint, sur la somme des pyrethrines,
0,040 g % soit, en valeur relative, 5% environ. Il serait donc utile de
creuser le probléme et de rechercher la source des erreurs les plus grandes
au cours des multiples opérations analytiques.

D’emblée observons que 'erreur moyenne d’'une dosage de pyrethrine 1
est de 300 environ; l'erreur atteint le double, 790 environ pour la pyre-
thrine 2. La détermination de la pyréthrine 2 apparait donc plus incertaine
que celle de la pyréthrine 1.

Analyse des savons-pyréthre.

La méthode précédemment exposée s’appliquant aux poudres de py-
rethre rend de signalés services aux fabriquants d’extraits et.d’émulsions
en ce sens qu'elle leur permet de controler les pyrethres qui doivent étre
mis en ceuvre. :

Mais les laboratoires agricoles ont & examiner surtout les émulsions
de pyrethre destinées a la lutte contre les vers de la vigne et autres in-
sectes nuisibles.

C'est la raison qui nous a poussés a chercher une méthode pour le
dosage des pyrethrines dans les émulsions de pyréthre. Il est d’autant plus
nécessaire de disposer d'une méthode d’analyse que le nombre des émul-
sions offertes au praticien augmente d’année en année.

Une émulsion pyrethrée est généralement constituée par le systéme
ternaire: eau — émulseur — extrait de pyrethre.

Parfois on y trouve encore un dissolvant en quantité appréciable. L’a-
gent émulsionnant est le plus souvent un savon de potasse, un résinate
neutre ou un sulforicinate.

Nous pensions pouvoir extraire les pyréthrines en phase aqueuse, &
l'aide de I'éther de pétrole, aprés précipitation de I’émulseur. Nous n’avons
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pas tardé a constater que les «savons» insolubles dans l'eau sont ou de-
viennent visqueux et entravent complétement I'extraction.

Finalement, nous nous sommes arrétés a la technique suivante dont

nous poursuivons l'étude:

10

20

30

4o

50

Pesée d'une quantité donnée de Iémulsion concentrée, 40 g suffisent dans
la plupart des cas et, pour les produits trés concentrés, un poids plus
faible de 25 a 30 g facilite les opérations.

Coagulation de Uémulseur au moyen de MgCl2 ou CaClz, MgCl2 de pré-
férence. L’émulsion est mise dans une petite capsule a fond rond de
100 & 150 cm3 de capacité. On pese 2 g de MgCl2 cristallisé et on
I’ajoute par portion dans la capsule. On breie les grumeaux qui se
forment avec un petit pistil d’agate. La masse qui s’épaissit et devient
tres pateuse redevient fluide des qu'un léger exces de MgCl2 est introduit.
Addition de 40 @ 50 g d'un excellent plitre cuit pur. On mélange avec
le pistil et on abandonne la masse a elle-méme pendant une & deux
heures.

La prise du platre donne lieu a une élévation de température et,
par mesure de prudence, nous laissons la capsule dans un bain d’eau
froide.

La galette de platre est grossierement coupée et pulvérisée dans la
capsule et abandonnée 1 nuit dans un dessicateur & vide.

On pulvérise la masse bien desséchée et on l'introduit dans une car-
touche de cellulose. Capsule, spatule de nickel et pistil sont nettoyés
avec du platre.

I’extraction de cette masse a lieu a I'éther de pétrole sec, réfrigérant
du Soxhlet surmonté d'un tube & chlorure de calcium. La suite des
opérations est celle précédemment décrite pour l'analyse des poudres
de pyrethre.

NB. 1l est absolument nécessaire que la masse d’extraction soit
bien séche. Sinon, elle s’humidifie au cours de I'extraction dans une
mesure telle que l'extrait pyrethré constitue une laque impossible a
épuiser avec le méthanol.

Afin de vérifier I'exactitude de la méthode, nous avons préparé un

savon-pyrethre contenant une quantité connue de pyréthrine et nous 'avons
analysé selon la technique décrite.

L'un des savons-pyrethre suisses contenant environ 1500 d’oléate de

potasse, nous avons pris ce chiffre et nos préparations types ont la com-
position suivante:

Eau . . . . . 81,290
Oléate de potasse . 15 9
Extrait de pyrethre 3,8 0fo
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Nous les préparons en émulsionnant l'extrait de 10 g de fleurs ana-
lysées avec la quantité nécessaire d’eau et de savon.

Voici deux des résultats obtenus (en %o):

Pyréthrines présentes Pyrethrines trouvées
1 2 1 2
Fleurs de Dalmatie . . . . 0,19 0,20 0,16 0,24
Fleurs suisses 1928 (moyenne) 0,35 0,42 0,37 0,39

La concordance parait donc satisfaisante.

Savons-pyréthre commerciaur.
Nous reviendrons ailleurs avec plus de détails sur les analyses des
émulsions commerciales, nous nous bornons & indiquer quelques chiffres
analytiques dans cette note préliminaire.

[lnsle d’uﬁ(llisa]tiun tontre Pyrétl;rines - g de pyréthrines par hi d’eau
e ver de la vigne 1 2 -~ Tofa ieide wret 3 'emoloi
0, % oo o (Insecticide préf & I'emploi)
Emulsion B (Suisse) 9 0,011 0,015 0,026 2,34 g
Emulsion C (France) - 4—5 0,047 0,057 0,14 56 & 7 g

Le savon C est donc 5 fois plus riche que le savon B.

Cette constatation ainsi que les chiffres que nous relatons, dans notre
5 colonne suffisent & eux seuls pour expliquer les échees que l'on a enre-
gistrés parfois avec ce savon B dans la lutte contre le ver de la vigne.

Il est possible que cet échantillon soit détérioré par le stockage mais
il est plus probable que la méthode de préparation n’est pas au point, soit
en ce qui concerne la matiére premiere trop riche en tiges soit dans le
choix de l'agent émulsionnant. .

Si en Suisse comme ailleurs, on ajoute aux fleurs une forte proportion
de tiges 6 & 10 fois moins actives que les fleurs, il faut tenir compte de
cette circonstance dans I'élaboration des émulsions en augmentant la quan-
tité d’extrait.

Nous constatons donc une fois encore l'intérét tres grand de posséder
enfin une méthode d’analyse des poudres et extraits de pyrethre.

Notons que si I'on s’en tenait a I'ancienne formule de Dufour (1893) qui
consistait & mélanger et traiter 1,5kg de poudre de pyrethre, 3 kg de savon noir
et 100 litres d’eau, la quantité de pyrethrines qui serait appliquée atteindrait
11 g par 100 litres, a supposer que l'on choisisse les «fleurs suisses 1928».

Dans l'industrie, une des normes admises indique quun kg de fleurs
seches fournissent 6 & 8 kg de savon-pyrethre concentré diluable au 11o0.
L’émulsion diluée préte a l'emploi contient donc quelque 10 & 13 g de
pyrethrines par 100 litres.

Toutes les indications s’accordent donc sur un dosage de 7 & 10 g de
pyréthrines dans 100 litres de bouillie, pour la lutte contre le ver de la
vigne. On conclut que des savons tels que I'échantillon B peuvent étre
améliorés.
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Les fleurs de pyrethre cultivées et récoltées en Suisse (Vaud, Valais
et Geneve) sont d'excellente qualité. Elles contiennent en moyenne
0,770%0 de pyrethrines totales, chiffre qui se rapproche des moyennes
observées pour les pyréthres dalmates et anglais. (Les auteurs anglais
trouvent 0,810 de pyréthrines totales, moyenne de 14 analyses de
pyrethre provenant de 8 stations anglaises.)

Entre les années 1928 und 1929, la richesse du pyrethre en principes
actifs n’a pas varié sensiblement.

Dans les mélanges de fleurs-tiges du commerce le dosage en pyre-
thrines est 5 fois plus faible que celui des fleurs ce qui peut tenir
soit & la proportion exagérée de tiges contenue dans le mélange soif,
ce qui est moins probable, & un mauvais état de conservation.

Nous constatons que l'addition de tiges aux fleurs peut ouvrir la
porte a des abus, si le controle analytique n’intervient pas.

Une méthode est proposée pour le dosage des pyrethrines dans les
savons-pyrethre.

L’échantillon de l'une des émulsions utilisée en Suisse est de qualité
médiocre ce qui tient soit a la qualité inférieur du pyrethre utilisé,
soit & une mauvaise fabrication soit encore &4 un stockage trop pro-
longé.

A Tusage, c’est a dire, diluée dans 100 litres d’eau une telle
émulsion ne contient tout au plus que l'extrait équivalent & 300 g de
fleurs suisses ce qui est insuffisant. L’émulsion concentrée dose 0,030
de pyrethrines totales.

L'un des savons-pyrethre francais les plus courants est de tres bonne
qualité et contient 0,140 de pyréthrines totales. A la dose dutili-
sation contre le ver de la vigne, c’est a dire a une concentration de
4 a 500, elle contient les pyrethrines de 1 kg de fleurs environs.

La précision de la méthode d’analyse des pyrethres n’est pas tres
grande. L’erreur moyenne d’'une détermination est de 300 pour la
pyrethrine 1 et de 7% pour la pyréthrine 2. L’habilité de 1'expéri-
mentateur est un des meilleurs facteur de précision.

Es folgt die Arbeit:

Dosage de la nicotine par conductibilité physico-chimique

von (. 4. Piguet-Lausanne, die in Abwesenheit des Autors verlesen wird.

Le dosage de la nicotine par la méthode au silicotungstate, pré-

conisée par Chapin, se révele jusqu’a présent comme la plus précise de
toutes, et subissant le moins linfluence de substances étrangeres, telles
que la pyridine ou "ammoniaque.
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Le seul défaut de cette méthode est le temps assez long qu’'elle
réclame pour donner le maximum d’exactitude. Il était intéressant de
chercher, si, par une autre méthode, et nous avons pensé immédiatement
a la conductimétrie, il serait possible d’abréger la durée de l’analyse
sans en diminuer lexactitude.

Diverses méthodes ont déja été envisagées par quelques savants.
Treadwell et Janetl titraient les alcaloides par conductibilité de leur
solution alcoolique avec lacide chlorhydrique comme réactif. Kolthoff
utilise une méthode électrométrique a l'aide d’un potentiometre. Maricq
préconise une méthode analogue. D’autres chercheurs utilisent des me-
thodes gravimétriques variées, telles la mercurimétrie (Jonescu et Ma-
tiu), la précipitation par l’acide trichloracétique, la précipitation comme
dipicrate, ou comme ferro- ou ferricyanures. A part la méthode qui uti-
lise le virage des indicateurs par le potentiometre, seuls Duloil et
Lévy ont tenté le dosage par volumétrie physicochimique.

Nous avons tenté d’utiliser la facilité qu’a la nicotine de se com-
biner avec l'acide silicotungstique, pour donner un sel stable, de compo-
sition connue et rapidement précipité. Aprés de nombreux essais, qui
seront continués, la méthode de dosage par conductibilité, avec l'aide
du «pont» de Wheatstone s’est révélée trés intéressante.

Pour titrer un alcaloide comme la nicotine, les principes généraux
a observer sont les suivants:

1o La nicotine doit &tre en solution trés diluée, environ 50me molé-
culaire; cette dilution est encore augmentée au moment de la
titration par addition d’eau distillée (20—25 em?), la concen-

M

tration la meilleure étant environ: ;-

20 Le réactif est l'acide silicotungstique, & la concentration de
T—10 0.

3¢ La titration directe de la base par l'acide, comme le préconisait
pour d’autres alcaloides de 'opium Mr. Raurich-Sas (Espagne) ne
donne malheureusement pas de point d’inflexion perceptible sur
la courbe. Nous y avons remédié avec succes par l'adjonction
d’acide chlorhydrique ou sulfurique dixiéme normal, comme dans
le dosage gravimétrique par lacide silicotungstique. Gréce a
cette addition, la courbe présente un point d’inflexion parfaite-
ment net, qui permet le calcul de la quantité de nicotine titrable.

Le mode opératoire reste le méme que pour toute autre courbe de
précipitation: La température dans la cuve de précipitation doit rester
parfaitement stable & 1/,, de degré prés; la résistance de comparaison
doit étre choisie de facon & ce que l'index mobile sur la réglette oscille
dans la partie centrale de celle-ci; on introduit dans la cuve & résistance
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une quantité de solution diluée de nicotine de 1, 2, 3 cm? 4;-; 'addition
de réactif se fait par ;- ou - de em? au moyen d’une burette de 1 em?
divigée en 100¢, de facon & pouvoir apprécier les fractions de 100e,

Chaque addition de réactif ayant fourni un indice de conductibilité,
différent, on établira la courbe sur du papier quadrillé ordinaire en por-
tant les conductibiliés en ordonnée et les volumes de réactifs en abscisse.
I’échelle du graphique doit &étre proportionné a la précision des déter-
minations et les unités seront choisies de telle sorte que les inflexions
soient bien marquées.

L’intérét de cette méthode réside dans le fait qu’on n’a besoin
que d’'une quantité tres faible de nicotine pour le dosage, et la méthode
sera utile dans les cas ol la quantité de sulfate de nicotine est trop
minime pour permettre 'emploi des méthodes gravimétriques, ou dans
le cas d’un contrdle.

Le deuxiéme avantage est qu’on obtient une précision aussi grande
en dosant directement une solution de nicotine diluée, qu’en dosant une
portion du distillat aqueux d’un méme échantillon, nous sommes arrivés
facilement, malgré la multiplication énorme de toute cause d’erreur, &
une précision de moins de 0,500 de nicotine, correspondant & environ
10/p d’erreur en valeur absolue.

La principale difficulté de la méthode réside dans le fait que le sili-
cotungstate de nicotine peut ne pas précipiter complétement durant
lespace de temps que demande le dosage par conductibilité (env. 1 h.).

Un plus grand nombre d’essais nous permettront d’établir un fac-
teur de correction correspondant & la quantité de nicotine non précipitée,
dans les conditions ou doit se faire le dosage.

Nous ajoutons & ces quelques mots un exemple de titration selon la
méthode préconisée.

Den Sitzungstag beschliesst K. Elser-Liebefeld mit seinem Referat:

Halbmikromethoden zur Untersuchung von Condensmilch.

Die Halbmikromethoden fiir Condensmilch sind aus dem Bediirfnisse
heraus entstanden, einerseits der Praxis schneller Resultate zur Verfii-
gung zu stellen, anderseits auch dem Betriebschemiker die Moglichkeit
in die Hand zu geben, sich intensiver der Analyse zu widmen. Aber auch
fiir den Lebensmittelchemiker ist das Problem von Interesse, da die zu
besprechenden Methoden auch fiir andere entsprechende Produkte An-
wendung finden diirften.

Zur Bearbeitung dieses Gebietes veranlassten mich hauptsichlich
meine Erfahrungen auf mikrochemischem Gebiet, und auch hier hat es
sich gezeigt, dass bei grosser Zeit- und Materialersparnis mit derselben
Genauigkeit wie bei der Makroanalyse, eine weit eingehendere Analyse
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moglich ist. Die Mehrzahl der Analysen beschrinkte sich bis heute auf
die Bestimmung des Wassers, des Fettes, der Zucker, des Ges. Eiweisses
und der Ges. Asche. Wir erhaltea so einen Einblick in die «rohe» Struk-
tur der betreffenden Condensmilch. Aber der feinere Aufbau, der uns
eventuell gestattet, Fabrikations- oder andere Fehler zu erkennen, bleibt
uns trotzdem verborgen. Der beste Beweis liegt wohl darin, dass es heute
noch sehr schwierig ist, solche Fehler chemisch abkliren zu konnen.

Halbmikromethoden liegen nicht etwa zwischen Makro- und Mikro-
analyse, sondern man geht von makrochemisch bestimmbaren Mengen aus,
um die einzelnen Bestandteile mikrochemischen Methoden zu unterwer-
fen. Die Ausfithrung dieser Mikromethoden bietet dem Makrochemiker
absolut keine Schwierigkeiten. Im Grossen und Ganzen sind auch keine
weiteren Apparaturen erforderlich. Das Hinzige ist peinlichst exakte
Arbeit. Es ist dies ein Faktor, der nicht genug betont werden kann.

Treten wir noch kurz auf die Frage ein: Eignet sich die Condensmilch
zur mikrochemischen Untersuchung? In der Mikrochemie gilt die allge-
meine Regel, je homogener und feiner eine Substanz verteilt ist, um so
geeigneter ist sie, mikrochemisch bearbeitet zu werden. Die ganze Her-
stellungsweise der Condensmilch, wobei ja die zu verarbeitende Milch vor
dem Eindampfen schon homogenisiert wird, lisst uns diese Frage in
bejahendem Sinne beantworten. Wie Sie noch weiter sehen werden, be-
stitigen auch Doppelanalysen das eben Gesagte. Wenn wir aber noch
neben der Erfiillung dieser Grundbedingung in Betracht ziehen, dass bei
mikrochemischem Arbeiten auch sehr viel Zeit und Material gespart wer-
den kann, ist es ganz erstaunlich, dass sich die Praxis nicht schon lingst
diese Arbeitsweise angeeignet hat.

Bei diesen Untersuchungsmethoden handelte es sich vor allem darum,
die nicht iiber 4 Wochen alte Condensmilch zu analysieren. Sollten neue
Verfahren Erfolg haben, musste von dieser Basis aufgebaut werden. Erst
wenn diese einmal festgelegt ist, kénnen wir dann weiter Spezialfille
beriicksichtigen.

Vorbereitung zur Analyse.

Das Schweizer. Lebensmittelbuch (1917) schreibt vor, dass bei ge-
zuckerter Condensmilch der Inhalt einer Blichse genau abzuwigen, in
destilliertes Wasser zu losen und genau auf das vierfache Gewicht zu
verdiinnen ist.

Schon die Probeentnahme muss natiirlich abgedndert werden, um
mit den Halbmikromethoden arbeiten zu konnen. Ich gehe in der Weise
vor, dass ich den ganzen Biichseninhalt in diinnem Strahl in einen Erlen-
meyerkolben giesse, um eine gute Durchmischung zu erhalten. Vermit-
telst einer umgekehrten 10 em?® Biirette entnimmt man 8—9 g Condens-
milch und wigt sie in einem Becherglas genau ein. Dann wird die abge-
wogene Menge mit destilliertem Wasser gelost und auf 200 cm® aufge-
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der aber, wie die Erfahrungen zeigen, sehr genaue Resultate erzielt wer-
den. Bel einigermassen konzentriertem Arbeiten gelingt es, in 2 Tagen
eine Gesamtanalyse durchzufiihren.

Diese Milchlosung dient nun zur Austiihrung folgender Bestimmungen:

1. 20 em? zur Bestimmung des Wassers;

2. 50 cm? fiir die Bestimmung des Milch- und Rohrzuckers;

3. Mit nur 1 cm3 flihren wir die Bestimmung des Eiweisses durch;

4. In weiteren 10 cm? wird der Gehalt an Albumin - Globulin er-
mittelt. Aus der Differenz von Ges. BEiweiss — (Albumin -}~ Glo-
bulin) kann das Casein berechnet werden;

5. 11 cm? fir die Fettbestimmung;

6. 20 em? fiir die Cl-Bestimmung.

Im Folgenden mochte ich versuchen, Ihnen einen kurzen Einblick in
die betreffenden Methoden zu geben.

Trockensubstanzbestimmung.

Das Wasser ermittelte ich in der Weise, dass ich die verdiinnte
Condensmilch in einer Nickelschale mit Bimssteinen auf dem Wasserbad
eindampfte und im Vakuum bei 100° C. bis zur Gewichtskonstanz trock-
nete, was in 2 Stunden erreicht ist. In 3 verschiedenen gezuckerten Con-
densmilchen erhielt ich so Werte von 24,38 06, 24,47 0/p und 24,46 9.

Bestimmung der Kohlehydrale.

Wie beim Honig schon frither gezeigt wurde, hat sich die titrime-
trische Zuckerbestimmungsmethode nach v. Fellenberg auch fiir die Con-
densmilch in ausgezeichneter Weise bewihrt. Da man mit sehr grossen
Verdiinnungen zu arbeiten hat, sind unbedingt Prizisionskolben und -pipet-
ten erforderlich. Um Ihnen eine Idee zu geben, wie weit verdinnt wer-
den muss, mochte ich Folgendes beifiigen: Von der 4—5 06 Ausgangs-
l6sung werden 50 cm? in einen 100er Kolben gegeben und das Eiweiss
durch Zusatz von CuSO,-Losung gefillt. (NaOH ist bei Condensmilch
nicht erforderlich.) Wir erhalten nach dem Auffiillen eine 204 Milch-
l6sung in der ca. 0,8 g Zucker enthalten ist. Nach der Filtration wenrden
20 cm? zur Bestimmung des Milchzuckers und 20 c¢m? zur Rohrzucker-
bestimmung verwendet, Auf 100 em? aufgefiillt ergibt sich ein Zuckerge-
halt von 0,16 g. Von dieser Losung werden nun 20 cm? zur Reduktions-
bestimmung verwendet. Sie wird somit noch mit 0,03 g Zucker durch-
gefiihrt.

Als Beweis fiir die grosse Genauigkeit seien folgende Resultate ange-
tithrt: Eine Condensmilch einer unserer ersten Condensmilchfabriken soll
410/0 Rohrzucker enthalten. Ich erhielt im einen Falle 40,82 0/p im zweiten
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41,119/6. Ferner wurde wegen zu hohem Rohrzuckergehalt eine Milch im
Ausland beanstandet. Sie sollte tiber 42 0/ enthalten. Die Condensmilch-
fabrik hatte bereits Analysen ausgefithrt und erhielt Werte von 40,6,
40,5 und 40,9 o%. Die Analyse nach der v. Fellenberg’schen Methode er-
gab 40,7 0.

Hiweissbestimmung.

Meine Mikrokjeldahlbestimmung ist Ihnen bekannt. Sie lieferte mir
auch bei diesem Produkt ausgezeichnete Dienste. Sie ist rasch und genau.
Das Elegante bei dieser Methode ist, dass man schon nach 10 bis 15
Minuten das Resultat in den Hinden hat.

Neben dem Gesamt Hiweigs wird auch das Albumin -~ Globulin be-
stimmt und zwar nach folgendem Prinzip: 10 cm? der Ausgangslosung
versetze ich mit 0,7 em?® & Egssigsiure, wobei das Casein gefillt wird,
filtriere ohne den Niederschlag auszuwaschen. Vom Filtrat verwende ich
dann 2 em3 zur Bestimmung des N nach Kjeldahl. So wird der Wert fiir
Albumin -+ Globulin erhalten. Das Casein wird aus der Differenz von Ges.
Eiweiss — (Albumin -} Globulin) berechnet. Dass der Niederschlag von
Casein nicht ausgewaschen werden muss, scheint mir wenigstens fiir mi-
krochemische Verhdltnisse sehr wichtig. Spuren von Casein, die hier
verloren gehen konnten, bedeuten schon eine grosse Fehlerquelle.

Noch einige Beispiele von Doppelbestimmungen:
Ges. Eiweiss: 6,61 und 6,69 0/ ;
Albumin -+ Globulin: 0,76 und 0,74 9o ; 0,37 und 0,36 0.

Fettbestimmanyg.

Die Fettbestimmung bildet einen der schwierigsten Punkte in der
Untersuchung von Condensmilch. Ich arbeitete hier mit dem Prézisions-
butyrometer nach Gerber, zuerst aber ohne Erfolg. Infolge des hohen
Zuckergehaltes trat eine sehr starke Verkohlung beim Zufiigen von
Schwefelsiure ein, wenn ich, wie vorgeschrieben, eine Siure mit dem
spez. Gewicht 1,82 verwendete. Eine schwache Verdiinnung der Schwe-
felsiure (spez. Gewicht 1,79) gab bedeutend bessere Resultate. Die
Verkohlung blieb aus, und das Fettsiulchen in der kalibrierten Rdohre
des Butyrometers schied sich klar ab. Leider sind die so gefundenen
Werte immer noch um einige Zehntel Prozent zu tief. So erhielt ich in
einer Condensmilch bei 4 Doppelbestimmungen 9,64 0/ statt 10 06. Ich
hoffe aber, durch Variation der verschiedenen Bedingungen mit dieser
Methode noch bessere Resultate zu erhalten.

Cl-Bestimmung
Da das Cl viel bequemer in .der Milch selbst, als in der eigentlichen
Milchasche bestimmt wird, kann dessen Bestimmung in diesem Zusam-
menhange besprochen werden. Ich verwende 20 cm? der Ausgangslosung,
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versetze sie mit konz. HNO; und - AgNO;-Losung und erwirme nach
einem Zusatz von Perhydrol, um das Eiweiss zu zerstoren. Dann wird
mit Wasser verdiinnt und das iiberschiissige AgNO, wird mit - KCNS
zuriicktitriert. Die Feststellung des Umschlages ist hier ziemlich schwie-
rig, gibt aber, gute Belichtung vorausgesetzt, bei einiger Uebung sehr
gute Resultate. Als Doppelbestimmungen seien angefiihrt:

Cl : 0,227 und 0,2319%0; 0,252 und 0,267 %.

Bestimmung der Mineralstof/e.

In den meisten mir bekannten Fillen wurde in der Condensmilch-
untersuchung nur Wert auf die Bestimmung der Ges. Asche gelegt. In
der vorliegenden Literatur ist keine einzige Aschenanalyse weiter aus-
gebaut. Dass diese Untersuchungen auch fiir die Condensmilch, besonders
zur Abklirung von Fabrikationsfehlern usw. von Wichtigkeit sein diirften,
und bis heute noch viel zu wenig beriicksichtigt wurden, zeigen uns
Forschungen an gewdhnlicher Milch. Anderseits ist die Mineralstofi-
frage eines so geschitzten Nahrungsmittels eines der aktuellsten Pro-
bleme. So ist mir bekannt, dass aus medizinischen Kreisen solche Ana-
lysen von Condensmilchen verlangt wurden. Die Mineralstotfe sind zum
Aufbau unseres Korpers in relativ grossen Mengen absolut notwendig,
und es scheint mir, dass gerade bei der Condensmilch dieser Faktor
noch weit besser ausgewertet werden konnte. Aus diesen Griinden ist
es auch fiir den Chemiker von Bedeutung, einfache und exakte Methoden
zur Hand zu haben. Die Untersuchung einer Condensmilch auf Phosphor-
saure, Ca, K, Fe kann mit diesen Halbmikromethoden (inkl. Veraschung)
in 1 bis 11/, Tagen erledigt werden.

Veraschunyg.

Zur Aschenanalyse geniigen 8 —10 g Condensmilch. Sie wird unver-
diinnt in eine Platin-Schale eingewogen und in einem Vakuumtrocken-
schrank auf 70¢ langsam erhitzt. Es treten nun starke Blasen auf, die
aber in sich zusammenfallen und es kann so jedes Spritzen vermieden
werden. Bei TOe¢ ist die Blasenbildung besonders stark und man tut
gut, hier etwas zu warten, bis die Hauptmenge des Wassers verdunstet
ist. Es wird dann weiter bis auf 120¢ erwidrmt, wobei sich die Milch
zu briunen beginnt. In dieser Form kann die Milch in kurzer Zeit iiber
einer gewohnlichen Gasflamme verascht werden. Das ganze Verfahren
nimmt nicht mehr wie etwa 30 bis 40 Minuten in Anspruch.

Die weisse Asche wird dann mit 2 X 2 em? verdiinnter HNO,
gelost und auf 200 ecm?3 verdiinnt.

In gezuckerter Condensmilch erhielt ich Werte fiir die Ges. Asche
resp. nicht fliichtige Bestandteile: 1,60 00, 1,76 9%, 1,64 9.
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Ca-Bestimmung.

Von der Ca-Bestimmung ist bekannt, dass sie makrochemisch sehr
viel Zeit in Angpruch nimmt. Ich habe versucht, die von Hahn und
Weiler (Zeitschr. analyt. Chem., 1927) angegebene Methode auch fiir
die Condensmilch zu verwenden. Mit dieser Methode soll es moglich sein,
das Ca direkt nach der Fillung titrimetrisch zu bestimmen. Ich erhielt
aber immer zu tiefe Resultate, trotz sorgfiltigster Ausfiithrung und Va-
riation der Zeit bis auf 2 Stunden. Im Folgenden mdéchte ich Ihnen eine
Methode empfehlen, die allerdings den Nachteil hat, dass der Niederschlag
tiber Nacht stehen bleiben muss, die aber sehr gute Resultate liefert.

Das Prinzip bleibt dasselbe wie bei der makrochemischen Bestim-
mung nur mit dem Unterschied, dass uns diese Art der Analyse gestat-
tet, noch kleinste Mengen von Ca quantitativ zu fassen. In 20 cm?
Aschenlosung wird in bekannter Weise das Ca als Ca-Oxalat gefillt,
im Wasserbad auf Kochtemperatur erwirmt und iiber Nacht stehen ge-
lassen. Am folgenden Morgen wird der Niederschlag abzentrifugiert und
die tiberstehende klare Lisung abgehebert. Diese Operation wird 3 mal
wiederholt. Das letzte Zentrifugat wird in 5 ecm?® n H,SO, gelost, das
Ganze erwirmt und mit - KMnO, titriert. Als Belege seien folgende
Doppelanalysen beigefiigt: ‘

CaO 0,431 9/ ; 0,428 0)o
CaO 0,702 0/ ; 0,705

K-Bestimmunyg.
Eine Methode, die ohne weiteres auch vom Makrochemiker verwer-

tet werden kann, ist die mikrochemische Bestimmung des K. In 2 cm?
der Aschenlosung wird es als K-Cobaltnitrit nach der Gleichung gefdllt:

Co(NO,); Na; -~ 2 KCl = 2 NaCl - Co(NO,), K,Na.

Nach 3/, Stunden wird zentrifugiert, abgehebert (dies 3 mal wie-
derholt) und das K durch Titration mit KMnO, bestimmt.

Folgende Belege mogen Ihnen die Genauigkeit dieser Methode vor
Augen fiihren:
K,O 0,4710/; 0,484 9/ 0,730 0/ ; 0,701 0/.

Fe-Bestimmunyg.

In der Condensmilch ist das Eisen in sehr geringer Menge vorhan-
den, so dass es in der gewohnlichen Analyse wohl meistens iibergangen
werden kann. Die Ausfithrung der Methodik ist aber so einfach und
vielleicht fiir bestimmte Fille wertvoll, dass ich seine Bestimmung nicht
unerwihnt lassen mochte. In 10 ¢m?® der Aschenlosung wird das Eisen
mittelst H,SO, oxydiert und mit KCNS in Rhodaneisen iibergefiihrt und
kolorimetrisch bestimmt. Ich erhielt Werte von 0,01 bis 0,03 0.
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LPhosphorsédurebestimmunyg.

Einer der wichtigsten Bestandteile der Condensmilchasche ist die
Phosphorsdure. Auch hier ist die Anwendung einer Mikromethode mit
grossem Vorteil verbunden. Raschheit und Sicherheit lassen nichts zu
wiinschen {ibrig. Als ausgezeichnete Bestimmungsmethode der Phosphor-
sdure kann die nephelometrische, wie sie von Kleinmann ausgearbeitet
wurde, empfohlen werden. Sie wird als Strychnin-Molybddn-Phosphor-
siurekomplex bestimmt, wobei die Bedingungen so ausgearbeitet sind,
dass dieser Komplex immer dieselbe Korngriosse besitzt. In ca. 3/,
Stunden ist die Bestimmung fix und fertig.

Diese Bestimmungsform besgitzt leider nur den Nachteil, dass das
Nephelometer noch in sehr wenigen Laboratorien Eingang gefunden hat.

Zusammenfassunyg.

Der neuen Untersuchungsmethodik fiir Condensmilch, die noch wei-
ter ausgebaut werden wird, liegt der Gedanke zu Grunde, eine Vereinfa-
chung zu erzielen, ohne dabei die Genauigkeit der Resultate zu gefihr-
den. Wie mir vergleichende Versuche bestitigen, glaube ich dieses Ziel
erreicht zu haben, ohne dass der Chemiker gezwungen ist, sich direkt
auf die Mikrochemie umzustellen. Den Analysengang noch weiter ver-
feinern zu wollen, scheint mir aus dem Grunde nicht zweckméssig, weil
dann ein eigentliches Laboratorium fiir Mikrochemie mit den speziel-
len Apparaten vorhanden sein miisste. Ich mochte Thnen daher den
Mittelweg empfehlen.

Am Bankett im Restaurant «Riviera» begriisst der neue Prisident
Rehsteiner die zahlreiche Tafelrunde, welche — zum erstenmal in den
Vereinsannalen — einen zahlreichen Damenflor aufweist. Prof. Fichier
spricht namens des «Verbandes der schweiz. chem. Gesellschaften»
und erwihnt insbesondere, dass die «Union internationale de chimie»
ihre Konferenz des Jahres 1934 in der Schweiz abhalten wird.

Dr. Petri tberbringt die Griisse des befreundeten «Vereins deut-
scher Nahrungsmittelchemiker» und Dr. Verda, der genius loci, heisst
die «Ennetbirgler» auf Tessinerboden herzlich willkommen. Dr. Pritzker
widmet dem zuriickgetretenen Prisidenten Arragon warme Anerken-
nungsworte und — last not least — windet Dr. Thomann der anwesen-
den holden Weiblichkeit ein Krénzchen,
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2. Sitzung

Samstag, den 7.Juni 1930, 8 Uhr,
im Gemeinderatsaale.

Anwesend: 53 Mitglieder und Géste.

G. Vegezzi hilt in italienischer Sprache ein Referat iiber gemein-
sam mit P. Haller im Laboratorium der Eidg. Alkoholverwaltung in
Bern ausgefithrte Arbeiten: Beilrige zur Kenntnis der Zusammensetzung
des Obstfuselils.

La costituzione dei Fuseloli di frutta.

La costituzione dei fuseloli di diversa provenienza differisce, non
solo quantitativamente, ma anche qualitativamente. Lo studio presente
vuol essere una contribuzione alla costituzione dei fuseloli di frutta,
1 quali sono poco conosciuti.

Sono stati analizzati fuseloli, provenienti direttamente da fabbriche
di spirito di frutta, i quali noa hanno subito nessuna alterazione (la-
vaggi, rettificazioni).

E noto che i fuseloli greggi contengono, oltre alcool superiori, ac-
qua, alcool etilico e, in proporzioni minori, altre sostanze (eteri acidi
ecc.). ‘

I fuseloli che abbiamo trattato contengono, in media, dall’8 al 100
del volume d’acqua e dal 90 al 92 oo di fuselolo.

Per la determinazione dei costituenti I'acqua e gli acidi sono stati
eliminati con carbonato di potassio?). Il fuselolo anidro diede i seguenti
risultati:

Aspetth .. . LR G giallo-bruno, limpido

D 11, T Al 0,8205—0,8300

Kerdis comslie s & tracce (eliminati)

HtErie BT e R 1,3 % del volume (calcolati come etere acetico)
Furfurelo ™ & = = 5 & 0,00% » . »

Aldeide oo o . s 0,3 % » »

Fuselolo e alcool etilico 99,4%  » »

I1 fuselolo anidro venne rettificato con colonne rettificatrici, le
frazioni separate in vista dei costituenti (secondo esperimenti preli-
minari); le diverse frazioni rettificate per sé fin tanto che si ottennero
prodotti bollenti entro 2 gradi. In tutto furono necessarie parecchie
centinaia di rettificazioni. [’alcool amilico — che forma la percentuale
pit forte — si trova in tutte le frazioni nelle prime rettificazioni. Pa-

) La soluzione di carbonato di potassio, proveniente dal lavaggio del fuselolo, aci-
dificata e distillata dimostro la presenza di piccole quantita di acidi grassi.
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I risultati sono indicati nella tabella seguente:

recchi miscugli hanno temperature d’ebollizione costanti ed oppongono
forte resistenza alla decomposizione. Le frazioni bollenti tra la tempe-
ratura d’ebollizione degli alcool etilico e propilico sono forse 1 piu
difficili da separare. Questi alcool formano idrati che devono essere di
nuovo decomposti con carbonato di potassio. Piccole proporzioni di
miscugli che non poterono pilt essere scomposti furono caratterizzati
per mezzo degli joduri. Gli alcool, provenienti dalle rettificazioni, sono
stati identificati colla temperature d’ebollizione, col peso specifico, cogli
joduri, e con altre costanti e chimicamente.

Percentuale dei componenti il fuselolo di frutta

Acqua
Alcool etilico .
»  propilico
»  isobutilico
»>  butilico
»  amilico

Prodotti superiori

1,0
11,2
11,3

4,5

3.0
61,1

7.9

% del vol.
% » »
% » »

% » »

0/

o » »
0/0 » »
% » »

Acqua ed alcool etilico compresi

Senza acqua e

senza alcool efilico

12,99
5,1.%
3,4 %

69,6 Y,
9,0 %,

del vol.
> »
> >
> >
> »

Un raffronto tra i componenti dei diversi fuseloli ¢ data
dalla tabella seguente:

Fuselolo di

C2H5—CH2—OH

CH3
CH2>CH_CHZOH :

C2H5 —CH2—CH2—OH
CsH110H
Prodotti superiori

o
Patate 2) ’ Grano ?) so;isigil::’ﬁ) Frutta
6,85 3,69 28,0 12,9 %,
24,35 | 15,75 R R T
— - 6,5 3,49,
68,8 | 79,85 28,8 | 6969
0,035 0,7 29,2 9,0 %

I

2) K. Windiseh : Ueber die Zusammensetzung der Branntweine. Arbeiten aus dem

Kaiserl. Gesundheitsamte, 8, 214, 228 (1892).

3 Dr. E. Higglund : Die Sulfitlauge und ihre Verarbeitung auf Alkohol, 55 (1921),

Sammlung Vieweg, Braunschweig.




323

Da questa tabella possiamo tirare le conclusioni seguenti:

1. il fuselolo di frutta & dei migliori, poiché il valore di un fuselolo
e calcolato sopratutto dal tenore in alcool amilico. Questo fatto
¢ economicamente assal importante per la Svizzera se l'acqua-
vite di frutta verra rettificata.

2. 1l fuselolo di frutta contiene alcool butilico. Se quest’alcool &
un componente costante e quindi se la fermentazione butirrica
¢ normale o anormale nelle fermentazioni di frutta, cosi come
si fanno da noi, sard dimostrato dall’esperienza*). Sta il fatto
che nei numerosi campioni di spirito di frutta che abbiamo ana-
lizzato una quantitd notevole contenne prodotti anormali (SO,
aldeide formica, acidi grassi, amine ecc.).

%)

il fuselolo di frutta contiene in quantitd ragguardevole prodotti
superiori (prodotti la cui temperatura d’ebollizione & superiore
a quella dell’alcool amilico). Astrazione fatta del fuselolo solfi-
tico, 1l quale tiene un posto a se, il fuselolo di frutta contieng
prodotti superiori in quantitd assai maggiore che non gli altri
fuseloli.

La percentuali di prodotti superiori bollenti oltre l'alcool amilico
furono trovati in un fuselolo proveniente dal commercio di 13,4'06. Le

percentuali non sono adunque costanti, come non sono costanti — se
non in largo margine — le costituzioni dei fuseloli della stessa prove-
nienza°).

Tenuto pur presente che i fuseloli del commercio non sono deter-
minanti perche in seguito a lavaggi con acqua, si elimina l'alcool etilico
e lalcool propilico, la percentuale di 13,4 & assal forte e non corrispon-
dente all’analoga percentuale del fuselolo proveniente direttamente dalle
raffinerie ).

I «prodotti superiori» bollenti oltre la temperatura d’ebollizione del-
lalcool amilico di fermentazione dimostrano le seguenti temperature di
ebollizione, dopo parecchi rettificazioni:

1) Pringsheim, Biochem. Zeitschr., 10, 493, e tra gli altri Biichner-Meisenheimer Be-
richte d.d. Ges., 41, 1411.
5) F. Ehrlich, Landw. Jahrbiicher, 38, 304.

6) Un fuselolo anidro del commercio (lavato) diede i risultati seguenti:

BOAHO: 4. - e a sl TG 5 R witte 1L %
sloool ebilieo .= 0 ¢ nl . el N EE L e L 4 Y%
»  propilico . o B 4,5 %
»  superiori (isobutilico ecc.) . . . . . T3 %

prodotti superiori (all’alcool amilico) . . . . 13,4 %
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Kp. % del volume Osservazioni
Kp. 714 129°—135¢° 6
1350—150° 6,5 [5,2 % eteri acetato n. di amile
150°—152° 18 J jodure 170°—175° 90 %
1520—160° 5,5 l »  175°—181° 10 %
160°—195° 4
195°—200° 6,5
202°—204° 3 ca. 35 % etere
204°—210° 2,5 » 369% »  calcolato come etere
210°—230° 3 caprilico di etile
Kp. 15  100°—117° 5,5
117°—125° 4.5
125°-—140° 3
140—190° 6,5
Resto e perdita 25,5 sostanza rosso-bruna, dalla consistenza

(e in sparte dall’odore) della cera.

Risulta chiaramente da questa tabella che i prodotti superiori sono
un miscuglio di numerosi componenti. In parecchie frazioni gli eteri for-
mano una forte percentuale, ma non la totalita della frazione.

I prodotti superiori a 230° sono stati distillati sotto 15 m/m di
pressione 7).

Le analisi del fuselolo ci hanno condotti alla cognizione di fatti, di
‘minor importanza, ma che crediamo siano interessanti sopratutto dal
punto di vista analitico. Sono i1 seguenti:

a) Popalescenza, che si osserva diluendo per la degustiazione (1:3)
Pacquavite di venacce di frutta & dovuta ai « prodotti superiori».
L’alcool amilico e gli inferiori non producono nessuna opalescen-
za. Siccome quest’opalescenza & assai ridotta nella acquavite di
mosto di frutta, e del cosi detto « Tresterablauf», le quali del
resto sono molto meno aromatiche che non I'acquavite di vinacce
di frutta (Obsttresterbranntwein), cosi ne segue che, parecchi
«prodotti superiori» sono pilt abbondanti nel fuselolo delle vi-
nacce che non nei fuseloli di mosto ecc.

Non & escluso che, Polio di mela (Aepfel6l) che C. Thomae?8)
ottenne, sia affine, o contenga parecchi costituenti del nostro
fuselolo;

b) l'odore ricordante l’olio di rosa che si incontra nell’acquavite
di vinacce di frutta trattata coll’ossido d’argento, per la deter-
minazione degli alcool superiori, & dovuta ai « prodotti superiori»:

7) Mancanza di sostanza ci ha impedito di penetrare pit profondamente nella costi-
tuzione, assai interessante, di questi prodotti superiori. Quando le raffinerie produranno
fuselolo, continueremo l'interessante capitolo; attualmente, malgradi i nostri sforzi, non
potemmo ottenere fuselolo genuino di frutta nella Svizzera.

8) Citato da E. Gildemeister. Die #therischen Oele, p. 568 (1913).



¢) la costituzione del fuselolo di frutta ci insegna quale dev’essere
il tipo per la determinazione degli alcool superiori;

d) Podore delle singole frazione dei prodotti superiori e assai forte
e piacevole. I prodotti superiori rappresentano le sostanze aro-
matiche che caratterizzano lacquavite di vinacce di frutta.

J. Werder-Bern spricht iiber:

20 Jahre Lebensmittelkontrolle unter dem eidg. Gesetz.

Das Bundesgesetz vom & Dezember 1905 betreffend den Verkehr
mit Lebensmitteln und Gebrauchsgegenstinden, zu welchem der mit Bun-
desbeschluss vom 15, Oktober 1897 betreffend die Erwahrung der Volks-
abstimmung vom 11. Juli 1897 in Kraft erklirte, neue Art. 69bis der
Bundesverfassung von 1874 die bis dahin fehlende, gesetzliche Grund-
lage geschaffen hat, ist durch Bundesratsbeschluss vom 29. Januar 1909
in Wirksamkeit gesetzt worden, kann also heute auf ein Alter von etwas
tiber 20 Jahren zuriickblicken.

Eine Periode von 20 Jahren diirfte geniigen, um, soweit dies im
gegebenen knappen Rahmen moglich ist, zu beurteilen, ob und inwieweit
sich die Befiirchtungen erfiillt haben, die von gegnerischer Seite an das
Inkrafttreten des Gesetzes und seiner Verordnungen gekniipft worden sind,
dann, ob und welche Erfolge mit der Durchfiihrung der Gesetzgebung
erzielt wurden und schliesslich, in welcher Richtung Aenderungen bezw.
Verbesserungen angezeigt wiren.

Unter den damaligen Gegnern der Gesetzesvorlage wird sich kaum
mehr einer finden, der die Behauptung auch heute noch aufrecht erhal-
ten wollte, eine eidgendssische Regelung des Verkehrs mit Lebensmit-
teln und Gebrauchsgegenstéinden habe keine Notwendigkeit bedeutet. Ge-
wiss war seitens der Kantone schon vor dem Inkrafttreten des eidg. Ge-
setzes Erhebliches auf dem Gebiet der Lebensmittelkontrolle geleistet
worden, und ein weiterer Ausbau lag durchaus im Bereiche der Moglich-
keit, ja Wahrscheinlichkeit. Aber es braucht bloss an die Vielgestaltig-
keit und Verschiedenartigkeit der kant. lebensmittelpolizeilichen Vor-
schriften erinnert zu werden, um das Unzuldngliche dieser Art der Or-
ganisation der Kontrolle zu erkennen.

In den Jahren 1872—1876 schufen 4 Kantone (St. Gallen, Neuen-
burg, Ziirich und Luzern) auf Grund von kantonalen Spezialgesetzen eine
Organisation der Lebensmittelkontrolle, die von der heute noch gelten-
den nur wenig abweicht. IThrem Beispiele folgten bis 1891 weitere 11
Kantone und die Stadt Ziirich errichtete ein eigenes Laboratorium fiir
Lebensmitteluntersuchungen und fiir die Kontrolle des Trinkwassers. In
den iibrigen 10 Kantonen aber musste man sich, soweit gesetzliche Grund-
lagen fiir die Durchfiihrung der Lebensmittelpolizel {iberhaupt bestanden,
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durch den Anschluss an benachbarte Untersuchungsanstalten oder durch
Uebertragung der Untersuchungen an geeignete Personlichkeiten im Ne-
benamte behelfen.

Dieser Zustand konnte auf die Dauer kaum befriedigen. Abgesehen
von der fiir gewissenlose Geschéftsleute bestehenden Moglichkeit, ihre
minderwertigen oder gefilschten Waren in denjenigen Kantonen absetzen
zu konnen, in denen die Lebensmittelkontrolle mangels einer ausreichen-
den Organisation nur lax gehandhabt wurde, machte die grosse Verschie-
denheit der Lebensmittelgesetzgebung in den einzelnen Kantonen ein ein-
heitliches und wirksames Vorgehen gegen die Lebensmittelfilschung zur
Unmoglichkeit, und beeintrichtigte zugleich den reellen Handel. Je nach
dem betreffenden Kanton war die Auslegung z B. der Begriffe «ver-
falscht», «gesundheitsschéidlich» eine verschiedene. Auch beziiglich der
Anforderuzgen und der Bezeichnungen von Lebensmitteln bestanden Dif-
ferenzen, nicht weniger auch inbezug auf die fiir lebensmittelpolizeiliche
Delikte zustindigen Strafinstanzen und auf die Art und das Mass der
angedrohten Strafen. So wurde, um nur einige Beispiele anzufiihren,
tiberméssig gegipster Wein im einen Kanton als gesundheitsschidlich
vom Verkehr ausgeschlossen, wihrend er im andern unbehindert zum
Ausschank gelangen durfte. Was im einen Kanton als «Kunstbutter» ver-
kauft werden durfte, musste im andern als «Margarine» bezeichnet wer-
den. Auf die absichtliche Herstellung von gesundheitsschidlichen Lebens-
mitteln, sowie das wissentliche Feilhalten von solchen waren in einzel-
nen Kantonen unter allen Umsténden Freiheitsstrafen bis zu 3 Jahren,
in anderen Freiheitsstrafen oder bloss Geldbussen bis zu Fr. 5000.—, in
noch anderen nur Geldbussen und zwar von Fr. 10 bis 100 angedroht.

So ist es bel aller Anerkennung der wohltitigen Wirkung der ver-
schiedenen kantonalen Gesetze begreiflich, dass der Wunsch nach einer
eidgenossischen, einheitlichen Lebensmittelgesetzgebung immer lauter und
dringender und von den verschiedensten Seiten erhoben wurde.

Auch die namentlich von Seite der Konsumvereine als bestes Mit-
tel zur Bekdmpfung alles schwindelhaften Gebarens im Lebensmittelver-
kehr empfohlene Selbsthilfe wire kaum geeignet gewesen, die bestehen-
den Uebelstinde zu beheben. Abgesehen davon, dass es hiezu eines auch
heute noch nicht erreichten, lickenlosen Zusammenschlusses aller Kon-
sumenten bedurft hétte, wiirde eine solche Organisation auch nicht ohne
einen umfangreichen Kontroll- und Untersuchungsapparat ausgekommen
sein, dem aber — und das ist das Bedenklichste daran — jede gesetzliche
Grundlage gefehlt haben wiirde. Was die Konsumvereine heute beziiglich
Untersuchung der ihnen gelieferten Waren in ihrem eigenen, es sei hier
anerkannt — trefflich geleiteten — Institut tun, ist lediglich das, wozu
jeder Lebensmittelhindler verpflichtet ist: die Waren nicht unbesehen
hinzunehmen und einfach weiter in den Verkehr zu bringen. Die Grund-
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lagen fiir die Art der Untersuchung und fiir die Beurteilung aber haben
die eidg. Erlasse, Lebensmittelbuch und Lebensmittelverordnung, gegeben.
Wire es aber auch moglich gewesen, die von den Kantonen geschaf-
fenen Institutionen auszubauen und auch diejenigen Kantone, die bisher
iber eine Lebensmittelgesetzgebung nicht oder nur in unzureichendem
Masse verfiigten, dem guten Beispiel der iibrigen Kantone folgen zu las-
sen oder wire die Selbsthilfe bis zu dem utopischen Grade ausgebaut
worden, von dem ihre Befiirworter triumten, so wire doch im ganzen
Kontrollsystem eine empfindliche Liicke geblieben, ndamlich die Kontrolle
der Einfuhr an der Grenze, die nun den Organen der Zollverwaltung iiber-
bunden worden ist. Damit ist ein schon bestehender, stratf organisierter
Beamtenapparat zu den im Innern des Landes vorhandenen hinzugekom-
men und erginzt diese wirksam. Was der Bund, in dessen Hinden die
Grenzkontrolle nunmehr liegt, vor der Annahme des Art. 69bis der Ver-
fassung auf lebensmittelpolizeilichem Gebiet tun konnte, war mehr als
bescheiden. Seine Massnahmen beschriankten sich auf die sanilarische
Kontrolle des Schlachtviehs in den Metzgereien. Dazu kam 1886 das
Bundesgesetz betretfend Massnahmen gegen gemeingefihrliche Kpide-
mien, das die Kantone in Kpidemienzeiten u. a. zur Kontrolle des Trink-
wassers und der Lebensmittel verpflichtete. Nimmt man hiezu noch die
Anforderungen des Bundesgesetzes betreffend gebrannte Wasser inbe-
zug auf deren Reinheil, so haben wir alles angefiihrt, was an eidgenis-
sischen, lebensmittelpolizeilichen Vorschriften bis zu der im Jahre 7897
erfolgten Aufnahme des Art. 69bis in die Bundesverfassung bestand.

Aber auch heute noch nimmt sich die dem Bunde zustehende Kon-
trolle der Einfuhr an der Grenze recht bescheiden aus. Sie muss sich,
von den an den wichtigeren Zollamtern (gegenwirtic Basel B. B. und
S.B.B., Genf, Chiasso, Luino und Vallorbe) ausgefiihrten Vorpriifungen
abgesehen, auf Probeerhebungen und Meldungen beschrinken und darf
nur augenscheinlich verdorbene Waren von der Einfuhr zuriickweisen,
wahrend bei vielen Importeuren noch heute die durchaus irrtiimliche,
aber begreifliche, um nicht zu sagen berechtigte, Meinung herrscht, die
Tatsache der Zulassung zur Einfuhr einer Ware bedeute gleichzeitig,
dass die Ware nicht zu beanstanden gewesen sei. Jedenfalls ist der Kranz
von Laboratorien, den namentlich landwirtschaftliche Kreise um unsere
ganze Grenze legen wollten, durch die eidg. Rite stark entblattert wor-
den, und wenn man der Grenzkontrolle einen Vorwurf machen kann, so
ist es der, dass sie zu wenig, nicht aber zu viel Kompetenzen besitzt,
ein Vorwurf, der natiirlich nicht sie selber treffen kann, sondern in den
Verhéltnissen begriindet liegt.

Noch weniger kann nach der ganzen Organisation, die der Gesetz-
geber der Grenzkontrolle gegeben hat, von der anfinglich ausgesprochenen
Befiirchtung die Rede sein, sie werde sich importfeindlich auswirken,
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einseitig zum Schutze der einheimischen Produktion missbraucht wer-
den, die Einfuhr der Waren verzogern, hohe Lagerspesen etc. verur-
sachen. Alle bisherigen Erfahrungen haben gezeigt, wie grundlos auck
diese Befiirchtung war. Abgesehen vom Schlachtvieh, dessen Einfuhr
zeitweisen Beschriankungen durch Seuchengefahr unterliegt, ist die Ein-
fuhr von zur Erndhrung bestimmten Waren nahezu gleich geblieben. Sie
hat im Jahre 1909 rund 13,4 Mill. g, pro Kopf der Bevélkerung alsc
ca. 3,8 ¢, im Jahre 1926 rund 13,2 Mill. ¢, pro Kopi 3,4 q betragea,
Die geringe Differenz diirfte ihre Erklirung in der Steigerung der In-
landsproduktion, jedenfalls aber nicht in einer importfeindlichen Aus-
wirkung des Lebensmittelgesetzes finden. Getreide und Wein, deren Pro-
duktionsschutz fiir unsere Verhiltnisse wohl am nichsten lige, werden

heute noch in ungefihr gleich grossen Mengen eingefithrt wie 1909,
Wein z. B. 1,4 Mill. hl bei einer Eigenproduktion von ca. 400000 hl.

Verzogerungen im Weitertransport diirfen nach Art. 28 L.M.G.
durch die Probeerhebungen nicht verursacht werden. Fiir trotzdem ent-
standene, erhebliche Verzogerungen hat der Bund Vergiitung zu leisten.
Félle dieser Art sind uns nicht bekannt geworden, so dass die in dieser
Richtung erhobenen Bedenken der Grundlage ebenfalls entbehrten.

Ueber den Vorwurf, die Durchfithrung des L.M.G. werde notwen-
digerweise zu einer Verteuerung der Lebensmittel fithren, kann kurz
hinweggegangen werden. Wir haben Zeiten hinter uns und erleben sie
jetzt noch, wo ganz andere Griinde einer Steigerung der Lebensmittel-
preise und zwar in einem Masse gerufen haben, das durch die L.M. Ge-
setzgebung nie hitte bewirkt werden konnen. Dem Einwande, dass durch
die strengen Anforderungen der eidg. Gesetzgebung an die Beschaffenheit
der Lebensmittel und Gebrauchsgegenstinde, die Produzenten und Hind-
ler zu vermehrter Sorgfalt und Reinlichkeit bei der Gewinnung, Autbe-
wahrung, beim Verkauf der Lebensmittel gezwungen wiirden, ist seiner
Zeit schon richtig entgegengehalten worden, dass die Anforderungen
an die Beschaffenheit der Lebensmittel keineswegs eine allgemeine Neue-
rung darstellen und dass das Gesetz, bezw. dessen Verordnungen, den-
jenigen, die ihre Abnehmer schon vorher mit einwandfreier Ware ver-
sorgten, keine neuen Lasten auferlegte. Das zeitliche Zusammentreffen
einer empfindlichen Preissteigerung der Lebensmittel im Jahre 1911 mit
der kurz vorher erfolgten Einfiihrung des Lebensmittelgesetzes, gab
schon damals Anlass zum Hinweise, dass diese Teuerung keine spezifisch
schweizerische, sondern eine durchaus internationale Erscheinung war
und selbst in Lindern verspiirt wurde, die iiber keine oder nur eine sehr
wenig entwickelte Lebensmittelgesetzgebung verfiigten.

Was die Kosten der Durchfiihrung des Gesetzes anbelangt, so haben
sich sowohl dessen Befiirworter als dessen Gegner verrechnet, die
letzteren allerdings stirker als die ersteren. Von gegnerischer Seite
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wurde mit 40 neuen Laboratorien zu je Fr. 100000 gerechnet. In Wirk-
lichkeit sind es 20 Untersuchungsanstalten, an deren Neuerstellung, Um-
bau und Einrichtung der Bund bis heute Fr. 2061 588 bezahlt hat. Rech-
net man hiezu noch die von den Kantonen gemachten Aufwendungen, so
kommt man in der Tat auf ca. 4 Millionen, wobei aber die ganz ausser-
ordentliche, durch die Einwirkung des Krieges verursachte Verteuerung
der Baukosten zu berilicksichtigen ist. Wihrend der Bundesbeitrag fiir
die vor 1914 neu erstellten Laboratorien mit einer einzigen Ausnahme
Fr. 100000 nicht {iberstieg, haben die Aufwendungen des Bundes und
damit auch der Kantone fiir einzelne nach dem Kriege erstellte Neubau-
ten das Doppelte, ja 3- und 4-fache der Ansidtze vor dem Kriege betra-
gen, So hat sich das Bild von den einmaligen Aufwendungen wesentlich un-
giingtiger gestaltet als selbst die Gegner des Gesetzes es sich vorstellten.

Die jéhrlichen Ausgaben der Laboratorien inkl. Besoldungen sind
vom Gesundheitsamt auf Fr. 160000, die Ausgaben fiir die kant. Le-
bensmittelinspektoren auf Fr. 60000, fiir die Instruktionskurse auf Fr.
8000, insgesamt also auf Fr. 228000 fir Bund und Kantone berechnet
worden. Von gegnerischer Seite wurden die betreffenden Kosten auf
Fr. 2 Mill. pro Jahr eingeschitzt. Die Tabelle I zeigt, wie die Sache in
Wirklichkeit aussieht.

Darnach berechnet sich das Jahresmittel der Nettoausgaben fiir
Besoldungen, Betriebskosten, Reiseauslagen und Kosten der Instruktions-
kurse auf ca. Fr. 700000. Der Ansatz von Fr. 228000 fiir Bund und
Kantone, fiir den Bund also Fr. 114 000 ist schon im Jahre 1910 auf das
Doppelte gewachsen, hielt sich in dieser ungefihren Hohe bis zum Jahre
1917, um dann unter dem Einflusse der allgemein eintretenden Teue-
rung mit Fr. 672000 im Jahre 1918 auf das dreifache, und schliesslich
mit Fr. 1045000 im Jahre 1928, auf das vierfache des urspriinglich
berechneten Ansatzes zu steigen. Damit diirfte nun aber doch eine ge-
wisse Stabilisierung erreicht sein.

Ein hiufig gebrauchtes und immer noch zugkriftiges Argument der
Opposition gegen neue Bundesgesetze ist die Vermehrung des Beamten-
apparates. In der Referendumskampagne gegen das Lebensmittelgesetz
wurde behauptet, es werde ihm, einmal in Kraft, ein Heer von Chemi-
kern, Assistenten, Lebensmittelinspektoren, Grenztierdrzten, Zollbeam-
ten, Orts- und Fachexperten, Fleischschauern, Gesundheitsriten, Schrei-
bern, Polizisten und Gerichtsbeamten entsteigen. Fiinf Millionen des
schweiz, Volkseinkommens, wenn nicht mehr, wiirden alljihrlich daraut-
gehen miissen, um dieses Heer zu besolden und zu unterhalten.

Wie sieht es in Wirklichkeit in dieser Beziehung aus? An den 20
kantonalen und stiddtischen Untersuchungsanstalten sind, inbegriffen die
Lebensmittelinspektoren, die Laboratoriums-Gehiilfen, Kanzleipersonal,
Abwirte ete., im ganzen 164 Personen beschiftigt. Das eidg. Gesundheits-



. Tabelle I. Kosten der Lebensmittel-Kontrolle fiir den Bund und die Kantone.
Bruttoausgaben
Jahr Betriebskosten Besoldt;ngen des La- ‘ — \ Einnahmen Netta- Bu.ndes-
o ”L"ra“’""“f""gfs""a's' ger | Kosten der kantonalen T ausgaben beitrag
(dbmatortan eb::;";;;lt:el;rlsslll:z?nfﬁn Instruktionskurse
Fr. Fr. Fr. Er. Fr. Fr. Fr.
1909 (vom 1 Juli an) 48 161. 62 132 446. 31 23 538. 72 204 146. 65 47 390. 45 156 756. 20 78 377. 93
1910 144 794. 37 327 792. 22 88 633. 05 561 219. 64 89 566. 71 471 652. 93 235 825. 85
1911 148 599. 62 359 097. 72 39 951. 35 547 648. 69 102 992. 78 444 655. 91 222 328. 20
1912 149 148. 47 380 862. 05 18 383. 65 548 394. 17 110 419. 92 437 974. 25 218 987. —
1913 154 215. 63 405 707. 25 17 879. 25 577 802. 13 114 921. 99 462 880. 24 231 442, —
1914 141 965. 12 423 301. 22 14 325. 70 579 592. 04 93 966. 08 485 625. 96 242 812. 65
1915 134 818. 65 426 942. 10 642. 90 562 403. 65 101 168. 88 461 234. 77 230617. 80
1916 166 669. 08 434 233. 15 7241. 64 608 143. 87 114 150. 37 494 013. 50 247 006. 65
1917 178 386. 02 476 561. 43 1773.45 656 720. 90 129 867. 62 526 854. 14 263 426. 85
1918 214 318. 84 605 278. 85 984. 75 820 582. 44 148 459. 55 672 122. 89 336 061. 10
1919 246 893. 40 732 840. 75 5 309. 77 985 043. 92 161 031. 71 824 012. 21 412 005. 90
1920 291 878. 08 861 649. 17 7362. 85 1 160 890. 10 194 881. 21 966 008. 89 483 004. 10
1921 307 349. 54 910 177. 40 623. 80 1218 150. 74 238 550. 52 979 600. 22 489 799. 75
1922 262 584. 21 935 239. 85 13 209. 33 1211 033. 39 219 921. 57 991 111. 82 495 555. 50
1923 264 701. 88 905 275. 61 2992. 20 1172 969. 69 209 790. 01 963 179. 68 481 589. 45
1924 244 498. 45 927 554. 90 3 731. 89 1175 785.24 216 154. 36 959 630. 88 479 815. 05
1925 280 047. 73 892 327. 69 1 080. 70 1173 456.12 217 432. 82 956 023. 30 478 011. 35
1926 221 123. 61 993 713. 12 9 503. — 1224 339. 73 224 752. 98 999 586. 75 499 792. 95
1927 210 080 34 1 041 044. 67 5 218. 32 1 256 343. 33 224 307. 21 1032 036. 12 516 017. 70
1928 217 950. 87 1054 932. 73 660. 40 1273 544. — 228 360. 79 1045 183. 21 522 591. 30
1909—1928 4028 185.53 | 13226 978.19 263 046. 72 17 518 210. 44 3188 067. 53 14 330 143. 87 7165 069. 08
I

gy




amt, Abteilung Lebensmittelkontrolle, weist einen Personalbestand von
7 Funktionidren auf. Die Durchfiihrung der Lebensmittelkontrolle an
der Grenze liegt, soweit es wichtigere Zollimter betrifft, in den Hinden
von 6 Lebensmittelexperten. An den fiibrigen Zollimtern wird der Kon-
trolldienst durch bereits vorhandene Zollbeamte nebenbei ausgeiibt. Die
Kontrolle des eingefiihrten Schlachtviehs, des Fleisches und der Fleisch-
waren besorgen 16 sténdige und 43 nichtstédndige Grenztierdrzte. Zéhlt
man alle diese Funktionire, mit Ausnahme der Zollbeamten, zusammen,
so kommt man auf eine Zahl von 236. So sieht also dieses angebliche
«Heer» aus. Daneben stehen im Dienste der Lebensmittelkontrolle aller-
dings auch noch die Ortsexperten und die Fleischschauer fir jede Ge-
meinde. Indessen handelt es sich weder bei den einen noch bei den an-
dern um eigentliche, festangestellte und fixbesoldete und neuangestellte
Beamte, sondern um Funktiondre im Nebenamte, die in den meisten Kan-
tonen, die Fleischschauer in jeder Gemeinde, schon vor dem Inkraft-
treten des L.M.G. bestanden haben.

Dabei ist zuzugeben, dass der Personalbestand der meisten Labora-
torien angesichts der stets wachsenden Aufgaben sehr knapp ist. Wir
haben gut eingerichtete Laboratorien, aber darin zu wenig Personal, um
allen Anspriichen geniigen und die Kontrolle in wiinschenswertem Masse
ausbauen und vertiefen zu konnen.

Den 5-Millionensegen, von dem die Gegner des Lebensmittelgesetzes
seiner Zeit als Besoldungen fiir das angebliche Heer von Chemikern usw.
sprachen, haben unsere Laboratoriumsbeamten und Angestellten nur
sehr teilweise zu spiiren bekommen. Die Besoldungen des Laboratoriums-
personals und der Inspektoren und die Reiseentschidigungen haben in den
Vorkriegsjahren, die man als Grundlage fiir die damaligen Berechnungen
anzunehmen hat, durchschnittlich Fr. 400000 betragen, aber nicht 5
Millionen.

Der beschrinkte Personalbestand zerstreut auch eine andere, seiner
Zeit gedusserte Befiirchtung, nimlich das Mérchen von den Lebensmittel-
und Stallvogten, die stindige Belidstigung der Betriebsinhaber durch Nach-
schauen und Probeerhebungen. Bei der geringen Zahl der kant. Inspek-
toren vergeht in den meisten Kantonen 1 Jahr und noch mehr, bis der
gleiche Betriebsinhaber wieder an die Reihe kommt, und auch die von
den Ortsexperten ausgefiihrten, selbstéindigen Inspektionen beschrinken
sich bekanntlich in den meisten Gemeinden auf das Allernotwendigste.
Was die Probeerhebungen anbelangt, so betreffen sie vorwiegend die
Mileh. So waren z. B. von den 89795 im Jahre 1927 in den Laboratorien
untersuchten Proben 60862 = ca. 700 Milchproben, die zumeist in Se-
rien erhoben und mit deren Erbebung keine besonderen Inspektionen ver-
bunden wurden.
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Auch die Art der Durchfithrung der Inspektionen und Probeerhebun-
gen hat die erhobenen Befiirchtungen von chikanoser Behandlung der
Betriebsinhaber nicht bewahrheitet. Gewiss erfordert gerade dieser Teil
der Kontrolle viel personlichen Takt sowohl seitens der Kontrollierenden
als der Kontrollierten. Ganz vereinzelte Fille abgerechnet, in denen von
der Sanktion des Art. 40 L. M. G. (Erschwerung der Kontrolle) Gebrauch
gemacht werden musste, hat sich aber der Verkehr zwischen Inspek-
tionsorganen und Betriebsinhabern reibungslos vollzogen.

Einer der Haupteinwinde, die seiner Zeit gegen das L.M.G. vor-
gebracht wurden, war, dass sein Schwerpunkt gar nicht in ihm selber,
sondern in den, erst nach Inkrafttreten des Gesetzes vom Bundesrat zu
erlassenden Verordnungen und Reglementen liege. Dieser Einwand ist
insofern richtig, als das L.M.G. — sagen wir: gliicklicherweise — nur
ein Rahmengesetz darstellt. Materiell rechtlicher Natur sind an ihm
nur die Strafbestimmungen. Die Vorschriften iiber die Beschatfenheit
der dem Gesetze unterstellten Waren, die Art ihrer Bezeichnung, die
Anforderungen an Lokalititen, Werkzeuge und Einrichtungen zur Her-
stellung, Behandlung, Autbewahrung von Lebensmitteln usw. sind durch
Art. 54 des L. M.G. auf den Verordnungsweg verwiesen worden, ebenso
die Entscheidung dariiber, welche Zusitze deklariert werden miissen,
ferner die Vorschriften betreffend Surrogate von natiirlichen Lebensmit-
teln, hinsichtlich ihrer Herstellung und Bezeichnung im Verkehr. Sache
des Bundesrates ist ferner die Aufstellung von Bestimmungen iiber die
anzuwendenden Untersuchungsmethoden und iiber die Grundsitze in der
Beurteilung der Untersuchungsobjekte (Art. 55 L.M.G.).

In Ausfiihrung dieser ihm durch das Gesetz iibertragenen Pflichten
wurden vom Bundesrate am 29. Januar 1909 erlassen:

1. Verordnung betreffend den Verkehr mit Lebensmitteln und Ge-

brauchsgegenstinden;

2. Verordnung betreffend die Anforderungen an die Lebensmittel-
chemiker; :

3. Verordnung betreffend die Anforderungen an die kanton. Lebens-
mittelinspektoren;

4, Verordnung betreffend die technischen Befugnisse der kanton.
Lebensmittelinspektoren und der Ortsexperten;

5. Reglement betreffend die Entnahme von Proben von Lebensmitteln
und Gebrauchsgegenstinden;

6. Reglement betreffend die Ausrichtung von Bundesbeitrigen an
Kantone und Gemeinden zur Kontrolle des Verkehrs mit Lebens-
mitteln und Gebrauchsgegenstinden;

7. Verordnung betreffend das Schlachten, die Fleischschau und den

- Verkehr mit Fleisch und Fleischwaren;
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8. Verordnung betreffend die Anforderungen an die Fleischschauer;

9. Instruktion fiir die Fleischschauer;

10. Verordnung betreffend die Ausiibung der Grenzkontrolle im Ver-
kehr mit Lebensmitteln und Gebrauchsgegenstinden;

11, Verordnung betretfend die Untersuchung der Einfuhrsendungen
von Fleisch und Fleischwaren.

Als amtliche Sammlung der Methoden fiir die Untersuchung und
der Grundsitze fiir die Beurteilung von Lebensmitteln und Gebrauchs-
gegenstinden erklirte der Bundesrat das vom Schweizerischen Verein
anal. Chemiker im Auftrage des eidg. Volkswirtschaftsdepartementes un-
ter dem Titel: «Schweizerisches Lebensmittelbuch, dritte Auflage» be-
arbeitete Werk und zwar mit Beschluss vom 1. August 1917. Im Jahre
1922 sind die inzwischen notig gewordenen Ab#dnderungen und FErgin-
zungen in einem «Anhang» zusammengefasst worden.

Zahl und Inhalt aller dieser bundesritlichen Verordnungen und Re-
glemente lassen ohne weiteres erkennen, um was fiir eine weitschichtige
und vielgestaltice Materie es sich hier handelte, und wie schwer deren
Regelung auf dem Wege von Bundesgesetzen sich gestaltet hiitte. Ver-
ordnungen dieser Art miissen mobil sein und sich den so oft wechselnden
Erscheinungen im Verkehr mit Lebensmitteln und Gebrauchsgegenstin-
den jederzeit anpassen konnen. Hat doch die Lebensmittelverordnung vom
Jahre 1909 schon im Jahre 1914 und diese 1926 wieder eine Revision
erfahren miissen. Dabei sind diese Verordnungen jeweils vor Erlass aus-
giebig mit den Interessenten beraten und ist deren berechtigten Wiin-
schen Rechnung getragen worden. Jedenfalls war die Behauptung unrich-
tig, dass die dem Gesetze unterstellten Betriebsinhaber dem Bundesrate
auf Gnade oder Ungnade ausgeliefert sein wiirden und sie zu all diesen
Verordnungen gar nichts zu sagen hitten, obwohl eine formelle Pilicht zur
Beiziehung der Interessenten an den Beratungen der Verordnungen nicht
besteht.

Dass die Lebensmittelverordnung vom 8. Mai 1914 durch die bald
nachher einsetzenden kriegerischen Ereignisse manchen kriftigen Hin-
bruch erhalten hat, ist verstidndlich. Die triiben Zeiten der Ersatzmittel
sind noch zu sehr in aller Erinnerung, als dass hier niher auf alle Schon-
heitsiehler eingetreten werden miisste, die unsere Verordnung damals
erlitten hat und von denen gliicklicherweise nicht mehr viel iibriggeblie-
ben ist,

Ebenso wiirde es den Rahmen dieser Ausfithrungen iiberschreiten,
wenn hier auf die Richtlinien und Grundsidtze eingegangen werden wollte,
die bei Aufstellung der Vorschriften der Lebensmittelverordnung befolgt
worden sind. Zum Teil finden sie sich in den « Allgemeinen Bestimmun-
gen» der Lebensmittelverordnung vom 23. Februar 1926. Was die Zulas-
sung von Konservierungsmitteln und kiinstlichen Farbstoffen betrifit,
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sind diese auf das Notwendigste beschrinkt worden und zwar sowohl
nach ihrer Art als nach den Lebensmitteln, denen sie zugesetzt werden
diirfen. Von der Deklarationspflicht der Konservierung oder kiinstlichen
Farbung 1st, mit Ausnahme der als voriibergehende Massnahme zu be-
trachtenden Erlaubnis des Zusatzes von Benzoesiure zu Siissmost, ab-
gesehen worden. Erweist sich die Konservierung oder kiinstliche Far-
bung als nicht notwendig, dann soll sie verboten werden. Ist sie aber
notwendig, so soll das Zugestindnis der Notwendigkeit nicht durch die
Deklarationspflicht wieder eingeschrinkt werden.

Die Durchfiihrung der in der Lebensmittel-Verordnung enthaltenen
Vorschriften liegt nach Gesetz den Kantonen ob. Dass diese Durchfiih-
rung einheitlich erfolge, war Sinn und Zweck der eidg. Gesetzgebung.
Nun sind aber bekanntlich auch die anscheinend klarsten, gesetzlichen
Vorschriften mitunter einer verschiedenen Auslegung fihig und auch die
sorgliltigst durchgearbeitete Verordnung wird unmdoglich alle im tégli-
chen Verkehr mit Lebensmitteln oder Gebrauchsgegenstéinden anzutref-
fenden Fille voraussehen oder gar regeln kénnen. Namentlich werden
Bezeichnungen von Lebensmitteln, Aufschriften auf Packungen, Anprei-
sungen inbezug auf Nidhrwert und andere hygienische Wirkungen, Phan-
tasienamen, in denen manche Fabrikanten so erfinderisch sind, Neuer-
scheinungen auf dem Lebensmittelmarkte, Zusitze zu Lebensmitteln ete.,
den Begutachter hiufig vor die unbequeme Frage stellen, mit welchem
Verordnungsartikel er sich hier behelfen konnte. Glaubt er einen solchen
gefunden zu haben, oder urteilt er nach eigenem Ermessen, so kann es
leicht vorkommen, dass sein Kollege im andern Kanton die Sache anders
auslegt. Die Folge davon sind widersprechende Gutachten, die auch dem
Hersteller oder Verkdufer der betretfenden Ware Verlegenheit bereiten.

Ein wesentliches Verdienst an der Vereinheitlichung in der Durch-
fiihrung der lebensmittelpolizeilichen Vorschriften kommt dem im Jahre
1909 gegriindeten Verbande der Kantons- und Stadtchemiker zu, der in
zwanglos und nach Bedarf 3—4 mal pro Jahr angeordneten Sitzungen
nicht bloss einen hervorragenden Anteil an der Aufstellung von Verord-
nungsvorschriften, sondern auch an deren einheitlicher Durchfiihrung ge-
nommen hat. Indessen erwies sich auch diese Institution als zu wenig
beweglich, um Anfragen aus Kreisen der Hersteller und Verkidufer von
Lebensmitteln jeweils innert niitzlicher Frist beantworten zu konnen.
Auf Anregung des eidg, Gesundheitsamtes, das sich an den Verhandlungen
des Verbandes durch Abordnung eines Vertreters regelmissig beteiligt,
ernannte der Verband deshalb 1926 eine Kommission von 6 Mitgliedern,
die unter dem Vorsitz des Direktors des eidg. Gesundheitsamtes nach
Bedarf zusammentritt und die Durchfiihrung der die Verordnung betr.
Fragen zu Handen der Interessenten und der amtlichen Untersuchungs-
anstalten begutachtet. Sind diese Gutachten fiir die Laboratorien in
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nungsvorschriften Sache des Richters — so bieten sie doch eine gewisse
Wegleitung und tragen zu grosserer Einheitlichkeit in der Anwendung
der Verordnungsvorschriften und in der Beurteilung von Neuerscheinun-
gen wesentlich bei. Schon im Interesse des reellen Handels wollen wir
bei aller Respektierung der kantonalen Souverdnitit doch nicht wieder
Zustinden rufen, wie sie vor dem Inkrafttreten des eidg. Gesetzes be-
standen haben, und die wir nun gliicklich iiberwunden glauben.

Ausser der Lebensmittelverordnung haben auch einige andere, zu
Beginn des Inkrafttretens des eidg. Gesetzes erlassene, bundesratliche
Verordnungen und Reglemente zeitgemisse Abdnderungen erfahren, so
diejenige betreffend Anforderungen an die Lebensmittelchemiker am
27, September 1919, 25. September 1925 und 25. Oktober 1929, im wei-
tern die Verordnung betreffend die technischen Befugnisse der kant. Le-
bensmittelinspektoren am 23. April 1928 und das Reglement betreffend
die Probeentnahme am 16. April 1929.

Auf Grund von Art. 17 der eidg. Verordnung betreffend die Anfor-
derungen an Lebensmittelchemiker ist im Jahre 1909 das Lebensmittel-
chemiker-Diplom 71 Funktioniren der Lebensmittelkontrolle (Vorstinden
und Assistenten von amtlichen Lebensmitteluntersuchungsanstalten) ohne
vorhergehende Priifung iibergangsweise erteilt worden. Auf Grund der in
der genannten Verordnung vorgesehenen Fachpriifung haben 20\ Bewer-
ber das Diplom als Lebensmittelchemiker erhalten. Vom teilweisen KEr-
lass der Priifung, der auf Grund des Bundesratsbeschlusses vom 25. Sep-
tember 1925 gewdhrt werden kann, ist bisher nur in einem einzigen
Falle Gebrauch gemacht worden.

Die Abdnderung der Verordnung betreffend die Lebensmittel-Inspek-
toren betraf deren Unterstellung unter den Vorstand der kant. Untersu-
chungsanstalt, mit dem Zwecke, die Aussentitigkeit der Inspektoren
moglichst zweckentsprechend zu gestalten.

Bei der Revision des Probeerhebungsreglementes sind die Erfahrun-
gen zu Nutze gezogen worden, die sich im Laufe der Jahre ergeben hatten.

Am 30. Dezember 1928 hat der Bundesrat in teilweiser Abdnderung
der Verordnung vom 29, Januar 1909 {iiber die Ausiibung der Grenz-
kontrolle im Verkehr mit Lebensmitteln und Gebrauchsgegenstinden
ein Reglement betreffend die Anstellung, Ausbildung und die Funktionen
der mit der Grenzkontrolle dieser Waren betrauten Zollbeamten erlas-
sen, demzufolge die bisher dem eidg. Gesundheitsamt zugeteilten, eidg.
Lebensmittelexperten in den Dienst der Zollverwaltung i{ibergingen, im-
merhin so, dass das Gesundheitsamt {iber die Eignung von Kandidaten
fiir diese Posten entscheidet, deren Ausbildung inbezug auf die Lebens-
mittelkontrolle an der Grenze iibernimmt und den Umfang und die Art
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der Tatigkeit der Experten bestimmt, soweit sie die Lebensmittelkon-
trolle betrifft.

Als weitere, wichtige Erlasse auf dem Gebiete der Lebensmittelpo-
lizei sind zu erwidhnen das Bundesgesetz betreffend das Absinthverbot
vom 24, Juni 1910 nebst Vollziehungsverordnung vom 5. Oktober 1910
und B. R.B. vom 20. Februar 1917 betreffend die Ausserkraftsetzung des
letzten Absatzes von Art. 2 der V.V. zum Bundesgesetz vom 5. Oktober
1910, der lediglich eine Uebergangsbestimmung enthielt. — Vom 7. Mérz
1912 datiert das Bundesgesetz betreffend das Verbot von Kunstwein
und Kunstmost, erlassen auf Grund von Art. 69bis der Bundesverfas-
sung, nebst Vollziehungs-Verordnung vom 12. Dezember 1912.

Unter der Herrschaft dieser gesetzlichen Vorschriften haben die
Organe der Lebensmittelkontrolle wahrend der verflossenen 20 Jahre
eine umfangreiche Tatigkeit entwickelt, die sich, wie man wohl sagen
darf, zum Segen ebensosehr der Konsumenten als der reellen Produzen-
ten und Handler auswirkte. Zahlenméssig ist diese Tatigkeit ja nur nach
der Anzahl der untersuchten Objekte und dem Prozentsatz der Bean-
standungen zu erfassen. Die Wirksamkeit der Kontrolle ergibt sich aber
aus der Tatsache, dass die frither gerade an den wichtigsten Lebensmit-
teln in verschiedenster Art und in grossem Umfange betriebenen, gro-
ben Verfélschungen, abgesehen von Milchfilschungen, verhiltnismissig
selten geworden sind. :

In den amtlichen Lebensmitteluntersuchungsanstalten wurden vom
Jahre 1909 bis 1928 1270 603 Proben von Lebensmitteln und 23 849 Ge-
brauchsgegenstinde untersucht und hievon beanstandet 173037 Lebens-
mittel = 13,62 0o und 7930 Gebrauchsgegenstinde = 33,25 0. Die Zahl
der untersuchten Lebensmittelproben ist von 49810 im Jahre 1910 auf
93 8TT im Jahre 1928 gestiegen, diejenige der Gebrauchsgegenstéinde von
894 auf 1990. Auffallen mag auf den ersten Blick, dass der Prozentsatz
der Beanstandungen (Minimum 12,79 9%, Maximum 16,36 0/, Durchschnitt
aus 20 Jahren 13,98 0/p) fast unverindert geblieben ist. Indessen hingt
diese Erscheinung wohl weniger damit zusammen, dass Lebensmittelfil-
schungen auch durch die intensivste Kontrolle nicht auszurotten sind,
als dass durch den Ausbau und die Verbesserung der Untersuchungsme-
thoden Filschungen und Arten der Verderbnis von Lebensmitteln auf-
gedeckt werden konnten, die sich frither dem Nachweis entzogen haben
oder auf die mangels zureichender Methoden iiberhaupt nicht gepriift
werden konnte. Ein relativ hoher Prozentsatz der Beanstandungen be-
trifft zudem nicht gefidlschte, sondern durch unzweckmissige oder zu
lange Lagerung verdorbene oder wenigstens im Wert stark verminderte
Lebensmittel. Der starke Prozentsatz der Beanstandungen von Gebrauchs-
gegenstinden (Minimum 20,6 0/, Maximum 56,8 0/, Durchschnitt 33,250/)
beweist, wie notwendig die Kontrolle auch auf diesem Gebiete immer
noch ist.
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Nicht inbegriffen in diesen Beanstandungsziffern sind die aus
der Tatigkeit der Lebensmittelinspektoren und der Ortsexperten sich
ergebenden Félle der Beméngelung und Beseitigung von verdorbenen Le-
bensmitteln an Ort und Stelle, der Beanstandung von Lokalititen und
Einrichtungen, Geschirren, Gefissen, Geridten usw., die ihrer Verschieden-
artigkeit wegen nicht leicht in Zahlen sich ausdriicken lassen, die vor-
genannten Beanstandungsziffern aber wesentlich erhéhen wiirden.

Durch die Organe der Grenzkontrolle sind in den Jahren 1909—1928
34276 Meldungen und Probesendungen an die amtl. Lebensmittelunter-
suchungsanstalten abgegangen. Durch die letzteren wurden 10516 Sen-
dungen im Gesamtgewichte von 49 735802 kg beanstandet, Wegen augen-
scheinlicher Verdorbenheit wurden 268 Sendungen im Gewichte von
415589 kg an der Grenze zuriickgewiesen.

Ein vollgeriitteltes Mass Arbeit ist durch das Inkrafttreten des
Lebensmittelgesetzes auch dem eidg. Gesundheitsamte erwachsen, das
Art. 25 des Gesetzes gemdss zunichst die fiir dessen Ausfithrung not-
wendigen technischen und experimentellen Vorarbeiten zu besorgen hatte.
Mit diesen Vorarbeiten war die Tétigkeit des Gesundheitsamtes natiir-
lich nicht erschopft. Neben den Gutachten und Berichten an die eidg.
Behorden, die namentlich wihrend der Mobilisationszeit zahlreich zu
erstatten waren, mussten und miissen heute noch Eingaben und Anfragen
von Interessentenverbinden und in auffillig zunehmendem Masse auch
von Herstellern und Verkdufern von Lebensmitteln beantwortet werden,
die Auskiinfte verlangen, die fiir das ganze Gebiet der Schweiz und nicht
bloss fiir einen einzelnen Kanton Geltung haben sollen. Dem spiirbaren
Mangel einer Zentralstelle, die das Gesundheitsamt nach dem Gesetze
nicht” sein kann, ist eben durch die bereits erwihnte Schaffung der Ex-
pertenkommission des Verbandes der Kantons- und Stadtchemiker abzu-
helfen versucht worden. Auch das Laboratorium des Gesundheitsamtes
kann nicht aktiv in die Lebensmittelkontrolle eingreifen. Seine Aufga-
ben liegen nach dem Gesetz auf rein wissenschaftlichem Gebiete, miissen
sich aber den Forderungen und Bediirfnissen der Praxis anpassen. In den
vom Laboratorium herausgegebenen «Mitteilungen aus dem Gebiete der
Lebensmitteluntersuchung und Hygiene», die bis jetzt in 20 Binden vor-
liegen, sind 253 Originalarbeiten und Beitrige auch von anderen Mitar-
beitern erschienen, daneben bibliographische Notizen und Ausziige aus
allgemein interessierenden, gerichtlichen Entscheiden aus dem Gebiete
der Lebensmittelpolizei, sowie aus den Jahresberichten der kantonalen
und stadtischen Laboratorien und Zusammenstellungen aus der Strafpra-
xis der Kantone.

Die Lebensmittelpolizei kann ohne Strafen nicht auskommen. Das
Lebensmittelgesetz bedroht in seinen Stratbestimmungen das Nachmachen
oder Verfilschen von Lebensmitteln, das Inverkehrbringen solcher nach-
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gemachter, verfilschter, verdorbener oder im Wert verringerter Le-
bensmittel unter zur TAuschung geeigneten Angaben und zwar sowohl die
vorsitzlich als die nur fahrlissig begangene Handlung, im fernern das
Herstellen oder Behandeln von Lebensmitteln oder Gebrauchs- und Ver-
brauchsgegensténden in einer Weise, dass ihr Genuss oder ihr Gebrauch
gesundheitsschédlich oder lebensgefiihrlich ist, mit Gefingnis und Bus-
sen, oder mit einer dieser Strafen allein. Die Strafbestimmungen nennen
nur Maxima, abgestuft nach der Schwere des Vergehens (Gefingnisstra-
fen von 6 Monaten bezw. 2 Jahren und Geldbussen von Fr. 500 bezw.
Fr. 3000). Unterhalb dieser Grenzen ist der Richter in der Zumessung
der Strafen frei. Hieraus erklirt sich auch die ausserordentliche Ver-
schiedenheit der Strafzumessungen von Kanton zu Kanton oft fiir das
gleiche und unter den gleichen Umstéinden begangene Vergehen. In die-
ser Beziehung hat das eidg. Gesetz die erwiinschte Einheitlichkeit ent-
schieden nicht gebracht. Einzelne Kantone haben iiberhaupt noch nie
Freiheitsstrafen verhingt und das Maximum an Geldbussen ist wihrend
der verflossenen 20 Jahre nur 4 mal verhingt worden. Unter diesen Um-
stdnden hitte es keinen Sinn, auf eine Revision des Lebensmittelgesetzes
im Sinne der Erhohung der Strafmaxima zu dringen, wie es seiner Zeit
von einem Interessentenverbande verlangt worden ist.

Aber auch in der gegenteiligen Richtung, Belehrung und Aufklirung
statt Strafe, darf nicht zu weit gegangen werden. Wenn auch das Zusam-
menleben der Menschen auf der Einsicht und auf dem Verstehen beruht
und der Regulator der Beziehungen unter den Menschen nicht die Furcht
vor Strafe, sondern die freiwillige Unterordnung unter Gesetz und Ver-
ordnungen sein muss, so wird es eben immer Menschen geben, die die-
ser HEinsicht zuwiderhandeln und bei denen auch Belehrung und Aufkla-
rung nicht anschligt. War bei Hinfiihrung des Lebensmittelgesetzes und
seiner Verordnungen Milde und Nachsicht angezeigt, so diirfen heute
grobere Vergehen nicht mehr durch blosse Verweise erledigt werden, um-
somehr, als die Ahndung von Uebertretungen von geringer Bedeutung
gemiss Art. 53 des Gesetzes auch durch Administrativhehorden erfol-
gen kann.

Ueber die Zumessung der fiir lebensmittelpolizeiliche Vergehen aus-
gefillten Geldbussen und Freiheitsstrafen bestehen Zusammenstellungen
leider erst vom Jahre 1916 weg. Von da ab bis 1929, also im Zeitraum
von 14 Jahren, sind an Geldbussen in 36 711 Féllen ausgefillt worden
Fr. 1647214, hiezu in 1111 Fillen Geféngnisstrafen von zusammen
11615 Tagen, also ca. 30 Jahren. Das Minimum der Geldbusse betrug
Fr. 1, das Maximum Fr. 3000, das Minimum der Gefingnisstrafe 1 Tag,
das Maximum 180 Tage.
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Tabelle 1.

Bundesbeitriage fiir Erstellung und Einrichtung von kantonalen

und stiadtischen Untersuchungsanstalten.

7llihfé{'suchungsaﬁsit£]ten heim Inkrafttreten
des Lebensmittelgesetzes

| Sitz der Untersuchungs-

und Neubauten

1) Seit 1912
2) Seit 1911 Lugano.

Brunnen.

Kantone und Stiidte Jahr Bundesbeitriige
‘ anstalt <
Fr.
Ziirich, Kanton . Ziirich . 22: 25/26 | 295 367. —
Ziirich, Stadt. Ziirich . 19/22 488 227. 65
Bern Bern — -
Luzern . Luzern . 23 4 718.90
Un .
?)%Tﬁgen | - Schwyzl) . 11/12 4364350
Nidwalden . '
Glarus . Glarus . 16 938. 95
ZEESTT. Zaghl . 13 35 850. —
Freiburg Freiburg 25 57311.50
Solothurn . Solothurn . 10/11 66 193. 35
f ek, | Basel 1518 | 138449, —
Baselland . -
Schaffhausen . . Schaffhausen . 14 9882.45
Appenzell A.Rh. . I
Appenzell I. Rh.. . [ St. Gallen . 10/12 110 085. 60
St. Gallen . i J
Graubiinden " Chur 12 58 893. 85
Aargau . . | Aarau 13; 16 77 884.90
Thurgau " Frauenfeld. — —
Tessin . Bellinzona?) 11/12 38739.85
Waadt . Lausanne . — —
Wallis . Sitten . 21; 25 190 226. 40
Neuenburg Neuenburg 23/26; 28 | 292 800. 90
Genf. Genf. 14/15; 17 | 152 345.02
Zusammen Fr. 2061 558.82




Tabelle 111,
Untersuchung von kontrollpflichtigen Waren in den kantonalen und stédtischen Untersuchungsanstalten.

Untersuchte Proben Beanstandungen
i Lebensmittel Gebrauﬁh % | Zusammen Lebensmittel Gebra.lichs- Zusammen
gegenstinde ] gegenstinde
Zahl Zahl i Zahl Zahl o/ Zahl T Zahl %%

1909 . 20415 371 20 786 2755 13,49 98 26,41 2855 13,13
1910 . 49 810 894 50 704 6919 13,89 199 22 26 7118 14,04
9L . 51 673 1032 52 705 7721 14,94 334 32,36 8055 | 15,28
1912 . 55 741 971 56712 8 069 1448 293 30,17 8 562 14,74
1913 . 57 666 1207 58 873 7763 13,46 262 21,70 8025 13,63
1914 . 52 731 737 53 468 6 963 13,20 182 24 69 7145 13,36
1915 . 58 446 565 59 011 8379 14,34 177 31,33 8 556 14,50
1916, 60 152 1003 61 155 8 367 13,01 180 17,95 8 547 13,98
1 7 55 505 611 56 116 9000 16,21 180 29,46 9180 16,36
1918 . 52 440 737 53 177 7 328 13,97 152 20,62 7480 14,07
1919 . 51 945 1089 53 034 7230 13,92 441 40,50 7671 14,46
1920 . 55 680 860 56 540 7929 14,24 316 36,74 8 245 14,66
1921 . 65 318 1235 66 553 9502 14,55 464 37,51 9 966 14,97
1922 . 68 918 1194 70 112 9411 13,66 399 33,42 9 810 13,99
1923 . 72703 1279 73 982 9318 12,82 484 37,84 9 802 13,25
1924 . 82 152 2075 84 227 10 336 12,58 1179 56,82 11515 | 1367
1925 . 83 912 2 253 86 165 10 006 11,92 1018 45,18 11024 | 12,19
1926 . 91 724 1732 | 93 456 11734 12,79 533 30,77 12267 13,13
1927 . 89 795 2014 91 809 11 983 13,35 550 27,31 12 533 13,65
1928 . 93 877 1 990 95 867 12 324 13,13 489 24 51 12 813 13,37
1909—1928 1270 603 23 849 1294 452 173 037 13,62 7930 33,25 180 967 13,98
Jahres-Durchschnitt 63 530 1192 64 723 8 652 13,62 396 33,25 9 048 13,98
1903 (in 11 Laboratorien) . 28 1301 — — 2261 8,04 — — — —

1 Wovon 12 818 Milchproben,

0¥6



341

Tabelle 1V.

Ergebnisse der Grenzkontrolle im allgemeinen.

robensendungen unc eldungen 1688 tik 33 und Riickweisungen
Prob d 1 Meldungen gemiiss Artikel 28 und 33 und Riick g

gemiiss Artikel 35 des Lebensmittelgesetzes.

Proben-

Wegen augenschein-

Jahr sendungen u. suchungsanstalten licher Verdorbenheit
Meldungen beanstandet zuriickgewiesen
Zahl Sen- kg Sen- | kg
dungen dungen
1909 918 ? i 39 | ?
1910 1474 1164 | 3544 880 28 | 37 907
1911 1573 1203 | 4081720 36 | 12906
1912 1269 968 | 3259772 25 47 297
1913 1465 1003 | 3691161 29 | 24139
1914 1029 599 | 2227 337 7T 24106
1915 o927 344 | 2549945 16 | 44835
1916 529 336 | 3201609 5 | 12235
1917 313 263 | 20566 534 5 } 20 635
1918 198 155 | 2153045 4 | 23988
1919 476 389 | 3312178 3 .16 6938
1920 844 590 | 2816160 35 84 510
1921 1236 592 | 3015487 Ak 48 980
1922 1409 478 | 2546079 10 7508
1923 2523 467 | 2054 592 7 1247
1924 4 509 487 | 2507 146 5 5758
1925 3916 528 | 2582281 — | — |
1926 3498 355 | 1823982 — | — |
1927 3 353 329 | 1579448 3 | 2 945
1928 3217 281 | 1282496 — —
1909—1928 54 276 10516 |49 735802] 268 415 539
Jahres-
durchschnitt . 1714 553 | 2617674 13 21873
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Tabelle V.
Strafpraxis.

Zumessung der von 1916—1929 ausgefiillten Geldbussen und Freiheitsstrafen.

Bussen ) Gefingnis
i IMille Zumessung sa‘lrflurr;en Fille | Zumessung saf:::en
Fr. Fr. Tage Tage .

Ziirich 7905 | 2—3000 | 262173| 336 1—90 2230 |
Bern . 2758 | 1—2000 | 143 231| 315 1—150 | 3697
Luzern 249 | 2—1800 | 29125 8 4—28 80
Uri 129 | 3—3800 1614 — — -
Schwyz 282 | 2—1300 | 18668 11 2—42 139
Obwalden 107 | 3—300 2323 — - -
Nidwalden 81 | 5—400 31921 — - o
Glarus 154 | 2—500 11822 3] 6—14 28
Zug 179 | 2—800 14 212] 22 1—60 214
Freiburg . 2303 | 1—1800 | 77283 6 2—20 56
Solothurn 834 | 3—1000 | 53147 22 2—90 288
Baselstadt 2030 | 1—2000 | 44613 6 3—21 56
Baselland . 783 | 2—1600 | 51349 4 o—10 28
Schaffhausen . 508 | 2—300 9390 5] 8—21 74
Appenzell A.Rh. 315 | 2—1000 | 25506] 18| 3—30 288
Appenzell 1. Rh. 11 | 10—800 1550 1] 30 30
St. Gallen 870 | 4—1000 | 76100 59 2—90 722
Graubiinden . 702 | 5—1000 | 37700 4 2—-14 32
Aargau 2902 | 1—1000 | 87886] 181 1—120 | 1519
Thurgau . 1539 | 2—3000 | 125273| 35 2—90 590
Tessin 1306 | 2—3000 | 148785 — — —
Waadt 2795 | 1—1000 | 119000] 65 1—180 | 1466
Wallis 1928 | 2—2000 | 75044 1] 15 15
Neuenburg . 1415 | 1—2000 | 86483 2 3 6
Genf . 4626 | 1—1000 | 141 745 7 6—30 177
Schweiz . 36711 | 1—4000 [1647214f1 111 1—180 | 11615

|
|

Mazimalbussen im Betrage von Fr. 3000 wurden verhiingt:

Wegen Milehfilschung

»  Milchmdangeln . . . . . » »
s> Weinfilschung . . . . . » »
» >

einmal im Jahr 1921

» 1917
s 1019
» 1920




Ein Riickblick auf die Erfahrungen, die mit dem Gesetze wihrend
eines Zeitraumes von 20 Jahren gemacht worden sind, berechtigt wohl
zur Behauptung, dass es seinem Zwecke gerecht geworden ist. Eine Re-
vision auch nur einzelner Bestimmungen des Gesetzes wiirde entschieden
keiner Notwendigkeit entsprechen. Im besondern ist Stellung zu nehmen
gegen alle Versuche, gewisse Lebensmittel der Kontrolle durch die Kan-
tone zu entziehen und fiir diese Kontrolle eidgenéssische Institutionen
zu schaffen. Im versténdnisvollen und loyalen Zusammenwirken der eidg.
mit den kantonalen Aufsichtsorganen liegt auch fiir die Zukunft die
beste Garantie fiir eine, allen berechtigten Interessen dienende Handha-
bung des Gesetzes.

Hierauf bringt K. Waser-Ziirich eine Mitteilung:
Ueber Dampfdestiilation mit Alkoholdampfen.

Bei der Fabrikation von synthetischem Campher aus Terpentinél
wird bei gewissen Verfahren die Oxydation von Camphen zu Campher mit
Hilfe von Kaliumbichromat und Schwefelsdure durchgefiihrt. Das Oxyda-
tionsmittel kann, nachdem es seinen Sauerstoff fast vollstindig abgege-
ben hat, durch elektrochemische Oxydation wieder regeneriert werden, so
dass die wertvollen Chromsalze stindig, bezw. im Kreislauf wieder ver-
wendet werden konnen.

Die Regeneration dieser «Chromlauge», die sich an Blei-Elektroden
vollzieht, stosst indessen auf grosse Schwierigkeiten. Bei der Oxydation
des Camphens entsteht ndmlich in relativ kleiner Menge Essigséure neben
noch kleineren Mengen anderer, fliichtiger, organischer Siuren (z. B.
Isobuttersidure, Capronsiure ete.) als Nebenprodukt. Wihrend die Blei-
Elektroden gegeniiber Schwefelsiure vollstindig widerstandfihig sind,
werden sie von der in der Chromlauge enthaltenen kleinen Menge Essig-
sdure in kiirzester Zeit vollig zerstort, so dass infolgedessen das Ver-
fahren der elektro-chemischen Oxydation unrentabel wird, wenn es nicht
gelingt, die Essigsiure auf billige Weise aus der Chromlauge zu entfernen.

Die zur Untersuchung und zur Belreiung von fliichtigen, organischen
Siuren, inshesondere der Essigsidure iiberbrachte Chromlauge wurde durch
Destillation mit Wasserdampf nach der Vorschrift des schweizerischen
Lebensmittelbuches behandelt, die fliichtigen Sduren im Destillat durch
Titration mit #-Natronlauge mit Phenolphtalein als Indikator titriert
und als Essigsidure berechnet.

In 100,0 em? Chromlauge, entsprechend 120 g, wurden 0,57—0,60 g
Essigsiure ermittelt.

Die Methoden, welche zur Entfernung der fliichtigen Saure angewen-
det wurden, gliedern sich in:
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Fraktionierte Destillation mit Wasserdampf, Destillation unter ver-
mindertem Druck, Extraktion mit organischen Losungsmitteln und De-
stillation mit den Dampfen organischer Losungsmittel nach Art der
Wasserdampfdestillation.

1. Fraktionierte Destillation mit Wasserdampf.

25 g Chromlauge wurden ia einem Rundkolben mit Wasserdampf de-
stilliert und je 50 e¢m?® Destillat aufgefangen. In den verschiedenen Frak-
tionen wurde die gesamte fliichtige Siure mit {}-Natronlauge (Phenolph-
talein als Indikator) titriert und als Essigsiure berechnet. Es ergab
sich folgendes:

h Verbrauth an - - entsprechend Essigsaure in Von der gesamten fliichtigen Sdure
Fraktion it uiu .| Ll 100 g Chromlauge sind demnach fibergegangen
in g
I 12,0 0,29 53,0 %
11 5,1 0,12 75,6 %
111 3,2 0,077 90,0 %
vV 1,7 0,041 98,0 %

Um die vorhandene M.enge Essigsdure auf 2 0/ der anfinglichen
Menge zu vermindern, benotigt man das 8-fache Gewicht der Chromlauge
an Wasserdampf. -

11, Destillation unter schwach vermindertem Druck.

100 g Chromlauge wurden in einem Vakuum-Kolben der Destilla-
tion unterworfen. Der Druck wurde auf ca. 350 mm Hg-Siule gehalten;
die Temperatur der iibergehenden Dampfe betrug 80°¢; zur Aufrechter-
haltung des Siedens wurde der Kolben in ein Wasserbad getaucht, des-
sen Temperatur 92¢ betrug. Das Destillat wurde in einer mit gemessener
Menge ;- -Natronlauge beschickten Vorlage fraktioniert aufgefangen und
die unverbrauchte Lauge in jeder Fraktion mit S#ure zuriicktitriert.
Dieser Versuch wurde insgesamt dreimal ausgefiihrt; die folgenden Zah-
len bilden die Mittelwerte der drei Versuche:

Gehalt der einzelnen Von der gesamten

in 9% der Gesamtmenge

I 14 9% 8,0 22,5 %, 22,5 %,
II 1859, 6,5 18,2 % 40,7%,
I1I 15,4 9% 8,6 24,2 64,9 %,
Riickstand 57,19, 12,4 35,19, 35,1 9%,

I11. Destillation im vollen Vakuwwm der Wasserstrahlpumpe.

a) Die.Versuchs-Anordnung war dieselbe, wie unter II beschrieben
ist. Die Destillation wurde unter einem Druck von 12—15 mm Hg-Siule



und bei einer Badtemperatur von 40—50¢ vorgenommen. Mehrere Ver-
suche ergaben folgende Mittelwerte:

Verwendete Menge: 100 g Chromlauge.
Verbrauth an - -Lauge  enisprechend Essigsdure in~ in /o der gesamten

T 100 gilirtlrrirmlauge fliichtigen Saure

Abdestilliert 48 g 22,0 0,333 68,5%
Riickstand . 52 g 10,2 0,153 81.59%
100 g 32,9 0,486 100 9,

Der Versuch ist insofern als misslungen zu betrachten, als es auf
diese Weise nicht gelingt, mehr als etwa zwei Drittel der Essigsiure aus
der Chromlauge zu entfernen.

b) In einem weiteren Versuch wurde das Verfahren so abgeén-
dert, dass die Chromlauge durch Zusatz der halben Gewichtsmenge Was-
ser verdiinnt wurde:

Verwendete Menge: 100 g Chromlauge - 50 g Wasser.

Verbrauch an *-Lauge entsprechend Essigsdure in ~ in /o der gesamten

e 100 g Chromlauge fliichtigen Séure
in g
Abdestilliert 1025 g 25,8 0,390 80 Y,
Riickstand . 47,5 g 6,4 0,096 20 9,
150 g 32,2 0.486 100 %,

Die Menge der iibergetriebenen Essigsiure steigt somit durch die vor-
herige Verdiinnung der Chromlauge auf vier Finftel, ein etwas merkwiir-
diges Resultat. '

¢) Der Versuch wurde schliesslich noch in der Weise abgeéndert,
dass die urspriingliche Chromlauge auf ungefihr die Hilfte eingedampft
und dann das abdestillierte Wasser ersetzt wurde.

Verwendete Menge: 100 g Chromlauge.

Verbrauch an Gehalt der einzelnen Von der gesamten
M _lauge  Fraklionen an Essigséure fliichtigen Saure sind
: in %o der Gesamimenge demnach iibergegangen

in cn3

1. Abdestilliert. . 483 g 218 65,700 65,7 %

2. Zusatz von 48 g :
Wasser, ablestilliert 53 g 8.5 26,490 92,1%0

3. Riickstand . . 47 g 2.6 7,9% entpr. 0,049 g

Essigsiiure

d) Der Versuch wurde weiterhin so ausgefiihrt, dass das abdestil-
lierte Wasser zweimal ersetzt wurde:

Verwendete Menge: 100 g Chromlauge.
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Verbrauch an Gehalt der einzelnen Von der gesamten
™ _lauge  Fraktionen an Essigsdure fliichtigen Sdure sind
4 0 .
in ey N % der Gesamimenge demnach iibergegangen

1. Abdestilliert. . 54 g 24.4 71 % 71 %
2. Zusatz von 54 g

Wasser, ablestilliert 52 g 6,2 18 Op 89 9o
3. von 52 g Wasser

abdestilliert . . 50 g 2,3 6,790 95,700

4. Riickstand . . 50 g 1.5 4,100 entspr. 0,020 g

HEssigsiure

Die beiden letzten Versuche zeigen, dass es auf diesem Wege durch
wiederholtes abdestillieren der immer wieder auf das urspriingliche Vo-
* lumen verdiinnten Chromlauge gelingt, den Gehalt an Essigsidure sehr
weitgehend zu vermindern. Diese Methode wurde nicht weiter verfolgt,
da das Arbeiten im Vakuum immerhin nicht zu den einfacheren Prozedu-
ren gehort.

IV, Extraktions-Versuche mit verschiedenen Losungsmitteln.

Die Extraktions-Versuche wurden teils durch mechanisches Aus-
schiitteln, teils durch kontinuierliche Extraktion (Perforation) in beson-
ders konstruierten Apparaten durchgefiihrt. Sie ergaben nur bei An-
wendung von Aether einigermassen befriedigende Resultate.

a) Nach l-maligem Ausschiitteln mit Methylenchlorid wurden 119
der gesamten fliichtigen Siure entfernt;

Nach 4-maligem Ausschiitteln mit Methylenchlorid wurden 1090
der gesamten fliichtigen Siure entfernt.

b) Durch 2-stiindiges Perforieren mit Methylenchlorid wurden 140/
der gesamten fliichtigen Siure entfernt.
Der Riickstand enthielt noch 0,415 g Essigséure in 100 g Chromlauge,
entsprechend 86 0 der urspriinglichen Menge.

¢) Durch 1-stiindiges Perforieren mit Aether wurden 850/ der ge-
samten fliichtigen Sdure entfernt.
Im Riickstand fanden sich noch 0,074 g Essigsidure in 100 g Chrom-
lauge. ‘ Kl o f
Durch 4-stiindiges Perforieren mit Aether wurden 98,104 der
gesamten fliichtigen Siure entfernt. '
Im Riickstand fanden sich noch 0,009 g Essigsiure in 100 g Chrom-
lauge.
d) Durch 2-stiindiges Perforieren mit Benzol konnten nur 15046 der
Essigsiure entfernt werden.

Der schlechte Erfolg, der mit Benzol und Methylenchlorid erzielt
wurde, ist wohl auf die geringe Loslichkeit der Essigsdure in diesen
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beiden Losungsmitteln zuriickzufiihren. Obschon mit Aether sehr gute
Resultate erzielt wurden, miissen doch gegen die Verwendung dieses rela-
tiv teuren und vor allem sehr leicht entziindlichen Losungsmittels starke
Bedenken gedussert werden.

V. Behandlung
der Chromlauge mit dem Dampfe organischer Lisungsmittel.

Diese Behandlung wurde ganz analog der Wasserdampf-Destillation
durchgefiihrt, indem einfach an Stelle des Wasserdampfes der Dampf
verschiedener, moglichst tiefsiedender und billiger, organischer Fliissig-
keiten durch die Chromlauge geschickt wurde. In der Regel wurden
mehrere Fraktionen hintereinander aufgefangen, um wie friiher ein Bild
tiber die Geschwindigkeit, mit der die flichtigen Siuren aus der Chrom-
lauge in das Destillat iibergingen, zu bekommen. Die Chromlauge wurde
stets auf eine etwa 10—15¢ {iber dem Siedepunkt des betretffenden Lo-
sungsmittels liegende Temperatur erwirmt.

a) Petroldther. Siedepunkt um 40 e.

Verwendete Menge: 50 cm?® Chromlauge.

Es wurden 3 X je 100 ecm? Petrolather durchdestilliert. Die Destil-
late 1 + 2 - 3 verbrauchten 5,2 cm?® #-Lauge. Der Riickstand, mit
Wasserdampf destilliert, zeigte einen Verbrauch von 42,15 ecm? L-Lauge,
es waren somit durch diese Bebandlung nur ca. 590 der flichtigen Sau-
ren entfernt worden.

b) Methylenchlorid, Siedepunkt 42e.

Gleiche Versuchsordnung und Mengen wie unter a).

Der Verbrauch an fi-Lauge betrug:

Feakbian - v 0 v I II I1I Rest
eind m-Latge %o 9.7 9.1 3,2 41,8
Demnach gingen nur etwa 18 0 der fliichtigen Sduren mit dem Me-
thylenchlorid in das Destillat iiber.
¢) Aethyldther, Siedepunkt 350.
Gleiche Versuchsordnung und Mengen wie bei a).
Es gelang nicht, mehr als etwa 590 der fliichtigen Sduren mit dem
Aether-Dampf in das Destillat iiberzufiihren.

d) Aceton. Siedepunkt 56 0.
Durch 50 em? der Chromlauge wurden 2 < 100 em? Aceton durch-
destilliert. Der Verbrauch an {-Lauge betrug:
Fraktion . . . . . . I IT Rest
cm3 5-Lauge . . . . 9,1 6,0 41,2
Es blieben also ca. 90 9o der fliichtigen Siuren in der Chromlauge
zuriick.,
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e) Hissigsiuredthylester (Essigester). Siedepunkt 77 o.
Unter gleichen Bedingungen wie bei d) zeigte sich folgender Ver-
brauch an J-Lauge:
Fraktion . . . . . . [ IT Rest
em3 -Lauge . . . . 15,8 21,0 268,5 (1)
Es zeigte sich in diesem Falle, dass bei der Verwendung von Essig-
ester durch Verseifung noch Essigsiiure neu gebildet wird. Dieses Lo-
sungsmittel ist also von vornherein auszuschalten.

/) Chloroform. Siedepunkt 61e,

Unter gleichen Bedingungen wie bei d) zeigte sich folgender Ver-
brauch an &-Lauge:

Fraktion . . . . . . I II Rest
cm3 ;T)—Lauge C 3,8 5,0 38,8

Somit blieben etwa 750/ der fliichtigen Sduren in der Chromlauge
zurick.

g) Aethylalkohol. Siedepunkt T8e.

Bei diesem Versuch zeigte sich die merkwiirdige Erscheinung, dass
wider Erwarten ein grosser Teil der freien Essigsiure durch den Alkohol
unter den Bedingungen der Dampf-Destillation in Essigsiuredthylester
verwandelt wurde. Auf 50 c¢m? Chromlauge wurden 2 X 100 c¢m3 Al-
kohol durchdestilliert. In den beiden Fraktionen wurde zuerst die freie
flichtige Sdure durch direkte Titration mit J-Lauge bestimmt, dann
wurde ein gemessener Ueberschuss an Lauge zugesetzt, durch Erhitzen
verseift und die Lauge zuriicktitriert.

Fraktion I verbrauchte fiir freie fliichtige Siure:

2,4 cm3, fiir Ester 22,5 ¢m3 fO—Lauge
Fraktion [I verbrauchte fiir freie fliichtige Siure:

1,1 em3, fir Ester 20,7 ¢m3 4 - Lauge
Die Chromlauge verbrauchte fiir freie fliichtige Siure:

2,0 em3, fiir Ester 7,6 em3 | -Lauge

In der Chromlauge blieben demnach nur noch etwa 4 0/o der urspriing-
lich vorhandenen fliichtigen, organischen Siure zuriick. Das ausserordent-
lich iiberraschende und gilinstige Ergebnis dieses Versuches wurde noch
tbertroffen, als der Aethylalkohol durch Methylalkohol ersetzt wurde.

h) Methylalkohol. Siedepunkt 65 c°.

Verwendete Menge: 100 em? Chromlauge.

Es wurden 3 X je 100 em?® Methylalkohol durch die auf 80¢ er-
warmte Chromlauge destilliert und zwar bildete sich hier ebenfalls in
grosserer Menge Essigsduremethylester. Ein kleiner Teil des Methyl-
alkohols wurde durch die oxydierende Wirkung der Chromlauge in Amei-
sensdure verwandelt, die aber ihrerseits ebentfalls verestert wurde. Die
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Anwesenheit von kleinen Spuren von Ameisensiure ist im iibrigen be-
langlos, da diese Sdure ihrerseits &dusserst leicht zu Kohlensiure ver-
brannt wird. Ausserdem ist nicht anzunehmen, dass durch die Gegenwart
dieser Sdure die Bleielektroden angegriffen werden; sie wird durch elek-
trochemische Oxydation ebenso leicht zu Kohlensiure verbrannt, wie
durch die Chromlauge.

Verhrauch an |, - Lauge fiir Saure Ester
Fraktion I . . . . . . . . 7,0 97,5
Fraktion II . . . . . . . . 1,75 14,75
Fraktion 1L, : - + = 5 « = 1,0 7,5
Rest . . . . . . . . . . 0,75 —

Daraus geht hervor, dass sozusagen keine Siure mehr in der Chrom-
lauge zuriickbleibt. Die flichtigen Siuren sind durch den Methylalkohol
zum Teil als solche, zum Teil in Form ihrer Methylester in das Destillat
iibergegangen.

Im Destillat fanden sich ca. 84 9% des verwendeten Methylalkohols.

Es wurde weiter festgestellt, ob man dasselbe Resultat auch durch
bloss 2-maliges Durchleiten der gleichen Menge Holzgeist erzielen kann.

2. Versuch mit Methylalkohol. Verwendete Menge: 100 c¢m? Chrom-
lauge. :

Es wurden wie bisher je 100 em? Methylalkohol durch die auf ca.
80¢ erhitzte Chromlauge durchdestilliect und im Destillat sowohl die
freie, flichtige Séure, wie der Estergehalt, wie das spezifische Gewicht
ermittelt, letzteres zu dem Zwecke, um festzustellen, wieviel von dem
Methylalkohol in der Chromlauge zuriickbleibt. Es ergab sich folgendes:

entfemnte fliichtige entsprechend einem
Verbrauch an - Lauge fir  Séure Ester ~ Sdure, als Essigsure  Spez. Gew.  Alkoholgehalt in

berechnet g/100 tm? Giewichts %o
Fraktion I 15,1 88,5 0,62 0,890 64
Fraktion II 2,8 17,0 0,12 0,870 72

Um festzustellen, wieviel fliichtige Sdure, Ester uad Methylalkohol
noch in der Chromlauge zurilickgeblieben waren, wurde diese Lauge mit
Wasserdampf destilliert und zwar wiederum fraktioniert, so, dass durch
die 100 em? Chromlauge je 50 ¢m? Wasser in Dampfform durchdestilliert
wurden.

entfernte fliichtige entsprechend einem
Verbrauch an |} -lauge fiir  Siure Ester ~ Sdue, als Essigsdure  Spez. Gew.  Alkoholgehalt in
berechnet g/100 cm? Gewichts /o
Fraktion 1 0,4 — 0,002 0,945 36
Sy 11 0,4 — 0,002 1,000 0
» 111 0,5 — 0,008 1,000 —
» IV 0,3 — 0,002 1,000 s

Summe — - 0,009 — —
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Die 4 Wasserdampf-Fraktionen (zusammen 200 cm?) wurden zusam-
mengegeben und darin der Gehalt an Essigsduremethylester festgestellt.
Er belief sich auf 0,074 g. Die nebenbei entstandene Ameisensdure war
zum allergréssten Teil schon mit den Dédmpfen des Methylalkohols aus
der Chromlauge entfernt worden; in den Fraktionen der nachtriglichen
Wasserdampidestillation fand sich nur hochst spurenweise Ameisensiure.

Um schliesslich die bei der Dampfdestillation mit Methylalkohol ge-
bildete Ameisensidure quantitativ zu erfassen, wurde der Versuch noch-
mals wiederholt, wobei die Menge der Chromlauge doppelt so gross, die
Menge des durchdestillierten Holzgeistes gleich gross wie im letzten
Versuch gewidhlt wurde. Die Ameisensdure wurde nach der Titration der
freien Sdure und der Verseifung der iibergegangenen Ester im Destillat
gravimetrisch nach der Kalomelmethode bestimmt.

Verwendete Menge: 200 cm? entsprechend 240 g Chromlauge.
Temperatur des dusseren Bades: 85—90 o.
Durchdestillierte Menge Methylalkohol: 2 x 100 em?.

, entfernte fliichtige davon hestehen
Verbrauch an -, -lauge fiir ~ Sure Ester Siure, als Essigsiure aus Ameisensaure

berechnet g/100 tm3 g/100 ¢m?
Fraktion I 8,2 146,0 0,416 0,086
Fraktion II 1,3 29,0 0,114 7 777#()7,(7)05_7 _
Im Ganzen — - 0,530 0,041

Nach dem Durchdestillieren der beiden Volumina Methylalkohol wurde
in aliquoten Teilen des Riickstandes (je 50,0 em?) der Gehalt an gesamter
freier, fliichtiger Sdure, an Ester und an Ameisensiure bestimmt.

noch vorhandene  davon bestehen

Verbrauch an |} - Lauge fir Siure Ester  flichtige Saure als  aus Ameisen-

Essigsaure g/100 cm?® sdureg/100 cm®
nach 1100 em3 Methylalkohol 17,5 28,0 0,114 0,005
nach 2>x100 em3 Methylalkohol 2.1 14,0 0,009 0,002

Der Ausfall des Versuches zeigt, dass die entstehende Ameisen-
siaure-Menge sehr gering ist und wahrscheinlich dem noch vorhandenen,
geringen Oxydationsvermogen der Chromlauge entspricht. Von der Essig-
siure wurden in diesem Versuche rund 84 0o teils in freiem Zustand,
teils als Essigsiuremethylester iibergetrieben.

Vergleicht man das Ergebnis dieses und des vorhergehenden Versu-
ches in bezug auf die iibergetriebenen Mengen Essigsidure, so ergibt sich,
dass zur praktisch restlosen Eliminierung der Essigsiure eine Volum-
menge Methylalkohol erforderlich ist, die zwischen der 1—2-fachen Ge-
wichtsmenge Chromlauge steht.



i) Amylalkohol. Siedepunkt im Vakuum ca. 30—40¢ (unter gewohn-
lichem Druck ca. 130—140¢).

Es wurde schliesslich noch der Versuch gemacht, die flichtigen Séu-
ren aus der Chromlauge durch Durchdestillieren von Amyl-Alkohol-Dim-
pfen zu vertreiben und zwar wurde der Versuch im Vakuum ausgefiihrt,
um nicht allzuhoch erhitzen zu miissen. Es zeigte sich, dass beim Durch-
destillieren von 50 em® Amylalkohol durch die gleiche Menge Chrom- -
lauge diese letztere bereits zur Trockne eingedampft wird. Die fliichti-
gen Sduren gehen nur zum Teil iiber und wenn man den Riickstand der
Chromlauge mit Wasserdampf so lange destilliert, bis keine Siuren-An-
teile mehr iibergehen, so verbraucht das Destillat fiir freie, fliichtige
Saure 16,5 cm?, fiir Ester 2,2 c¢cm® &-Lauge. In der Chromlauge blieb
also nach der angegebenen Behandlung noch ca. 3006 der fliichtigen
Siure zuriick.

Ergebnis der in Abschwnitt 'V beschriebenen Versuche.

Es ergibt sich, dass man durch Anwendung der Dimpie eines or-
ganischen Losungsmittels an Stelle von Wasserdampf die in der Chrom-
lauge enthaltenen fliichtigen, organischen Siuren praktisch vollstindig
entfernen kann, und zwar wird dieses Resultat noch sehr wesentlich
dadurch gehoben, dass sich voraussichtlich die Anwendung der neuen Me-
thode in der Praxis viel billiger gestalten wird, als die Wasserdampf-De-
stillation. Von den untersuchten 9 organischen Fliissigkeiten eignet sich
zu diesem Zwecke weitaus am besten der gewohnliche Holzgeist (Me-
thanol). Thm folgt der Aethylalkohol (Weingeist), der aber ausser dem
héheren Siedepunkt den grossen Nachteil hat, viel teurer zu sein. Alle
tibrigen Losungsmitteldimpfe ergaben so ungiinstige Resultate, dass sich
ihre Anwendung von vorneherein verbietet.

Vergleichende Betrachtung der verschiedenen Verfahren.

Setzt man die verschiedenen, in Untersuchung gezogenen Verfahren
in Parallele, so zeigt sich folgendes:

Das Verfahren, mit dem es gelingt, die fliichtigen organischen Siu-
ren praktisch vollstindig aus der Chromlauge zu entfernen, ist dasjenige
der Destillation mit Methylalkoholdampf (Versuche V h). An zweiter
Stelle folgt das Verfahren der Wasserdampfdestillation, nach welchem
es moglich ist, den urspriinglichen Gehalt der Chromlauge an fliichti-
gen organischen Siuren auf 29 zu verringern. Hiezu ist es allerdings
notig, auf 1 kg der Chromlauge 4 kg Wasserdampf zu verwenden (Ver-
such I). Falls man dieses Verfahren so abéndert, dass man die Chrom-
lauge im Vakuum auf die Hilfte eindampft und noch 2 X die ver-
dampfte Menge Wasser in Dampfform im Vakuum durchschickt, so kann
man ihren Gehalt an fliichtigen, organischen S#uren auf rund 4906 des
urspriinglichen reduzieren (Versuch 1IId).
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Die beiden letztgenannten Versuchs-Anordnungen erfordern infolge
der extrem-hohen spezifischen Wirme (1,0) und der ebenfalls hohen Ver-
dampfungswirme (b/100 ¢ 539 Kal.) des Wassers eine unverhiltnismissig
grosse Energiemenge. Diese Verhdltnisse gestalten sich wesentlich giin-
stiger bei der Destillation mit dem Dampf von Methylalkohol, dessen
spezifische Wirme 0,6 und dessen Verdampfungswirme bei 65¢ 291
Kalorien betrigt. Der Unterschied zwischen den beiden besten Verfah-
ren (Versuche V h und I) kann durch Zahlen verdeutlicht werden:

1 kg Chromlauge (= ca. 1,2 ko) von der durchschnittlichen Tempera-
tur von 10°¢ erfordert:

zum Erwdrmen auf 100 . . . . . . ca. 110 Kalorien

Erwirmen von 4 L. Wasser auf 100° . . » 360 »

Verdampfen von 4 L. Wasser . . . . . » 2156 »
Gesamtverbrauch 2626 Kalorien

Demgegeniiber erfordert die Destillation mit Methylalkoholdampf fol-
gende Energiemengen:

1 kg Chromlauge zuerst auf 80°, dann auf 100° erwéirmen  ca. 110 Kalorien

Erwiirmen von 2 L Methylalkohol (1,58 kg) auf 65° (Sedepukt) ~— » 52 >
Verdampfen von 2 L Methylalkohol (1,58 kg) . . . » 460 »
Erwidrmen von 12 L Wasser von 10° auf 100°. . . » 45 »
Verdampfen von 12 L. Wasser. . . . . . . . . » 270 »
Gesamtverbrauch 937 Kalorien

Daraus geht zur Evidenz hervor, dass das Methylalkoholdampf-Ver-
fahren, vom energetischen Standpunkt aus betrachtet, viel wirtschaft-
licher ist. Selbstverstindlich wird man einen gewissen Verlust an Me-
thylalkohol, der auch bei sehr gut funktionierender Apparatur stets ein-
- treten wird und ferner einen gewissen Aufwand an Neutralisations- und
Verseifungsmitteln (Aetzkalk oder Soda) einkalkulieren miissen. Aber es
ist nicht anzunehmen, dass dieses Verfahren mehr als halb so teuer wie
dasjenige der Wasserdampt-Destillation zu stehen kommt.

Ziusammen]assung.

Als Resultat dieser Untersuchung geht hervor, dass die Chromlauge
mit Hilfe der Methylalkohol-Dampfdestillation praktisch restlos von ihrem
Gehalte an fliichtigen, organischen S#uren befreit wird und zwar werden
die Dampte aus der ungefdhr doppelten Volum-Menge Methylalkohol durch
die auf ca. 80¢ erhitzte Chromlauge hindurch geleitet, analog, wie bei
der Wasserdampldestillation. Dabei geschieht folgendes:

a) Ein Teil des Methylalkohols wird von der Chromlauge in Form
einer Losung zurlickgehalten. Er ldsst sich durch nachtrigliche, kurze
Wasserdampfdestillation mit der halben Wassermenge restlos gewinnen.
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b) Ein sehr kleiner Teil des Methylalkohols wird verbraucht zur Ver-
esterung der vorhandenen, fliichtigen, organischen Siuren; die gebildeten
Ester gehen sozusagen restlos in die Destillate iiber. Die Spuren von
Ester, die in der Chromlauge zuriickbleiben, sind vollstdndig belanglos.

¢) Ein dritter, ebenfalls sehr kleiner Teil des Methylalkohols wird
durch die Chromlauge zu Ameisensiure oxydiert, die ihrerseits wieder
mit Methylalkohol eine Veresterung eingeht. Der entstandene Ameisen-
siureester geht ebenfalls sozusagen restlos in die Destillate iiber. Die
Spuren von Ameisensiure, die sich nach diesem Verfahren in der Chrom-
lauge noch vorfinden, sind deswegen bedeutungslos, weil die Ameisen-
saure bei der nachfolgenden elektrochemischen Regeneration der Chrom-
lauge an den Anoden zu Kohlensiure oxydiert wird. Es ist nicht anzu-
nehmen, dass das Blei der Anoden in Form von ameisensaurem Blei in
Losung geht. In dieser Beziehung unterscheidet sich die Ameisensdure
sehr vorteilhaft von der Essigsaure.

d) Der grosste Teil des Methylalkohols geht, beladen mit freier,
fliichtiger Siure, mit Estern und auch mit Wasserdampf in die Vorlage
iber. Es ist natiirlich dafiir Sorge zu tragen, dass nichts von den D&m-
pfen verloren geht, sondern aller Holzgeist wieder zuriickgewonnen wird.

Um den Methylalkohol, der sich nach Beendigung der Dampidestilla-
tion noch in der Chromlauge befindet, zuriickzugewinnen, ist die Chrom-
lauge zum Schluss auf 100°¢ zu erwidrmen und ungefihr die halbe Volum-
menge Wasser in Dampfform hindurchzuschicken.

Die Reinigung der Destillate durch Neutralisation und Rektifikation
zwecks moglichst vollstdndiger Riickgewinnung des Methylalkohols (in
Dampfform) wiirde in der Technik weitaus leichter und billiger erfolgen
konnen als z. B. die Rektifikation von wisserigem Aethylalkohol.

Die Destillation mit Dimpfea organischer Losungsmittel wird &dus-
serst selten angewendet. In den «Methoden der organischen Chemie»,
Bd. I., pag. 586 von Houben-Weyl, findet sich sogar die Bemerkung, dass
diese Operationen meist nicht viel Zweck haben. Es scheint mir durch-
aus nicht iiberfliissig zu sein, darauf hinzuweisen, dass es sicherlich
nicht nur auf dem Gebiete der analytischen Chemie, insbesondere auch
auf dem der Lebensmittelanalyse, sondern auch auf préparativem Gebiete
viel Anwendungs-Moglichkeiten fiir diese Methoden gibt.

Bei der Durchfithrung dieser Untersuchung hatte ich mich der ver-
stdndnisvollen Mitarbeit des Herrn Dr. O. Hogl zu erfreuen.

Th. von Fellenberg-Bern gibt Anhaltspunkte:

Zur Analyse der Eierteigwaren.
(Diese Zeitschrift, 1930, 21, 205.)
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J. Pritzker-Bagel spricht nun {iber:

Extrakt- und Zuckerbestimmung in Wein- und Obstweinessig unter
Beriicksichtigung des Acetylmethylcarhinols.

Von Dr. J. Pritzker und Rob. Junghkunz, Basel.

L.

Das Werder’sche Sorbitverfahren!) zum Nachweis von Obstwein
in Wein, welches nach einer interessanten Studie von K. Philippe und
C. Hartmann?) ohne weiteres auch auf die betreffenden Essige resp.
ithre Verschnitte angewendet werden kann, gab Veranlassung dazu, dass
in den letzten zwei Jahren bei den iiblichen Kontrollen die Weinessige
mehr als bisher eingehender gepriift wurden. In erster Linie war dabei
jedoch festzustellen, ob nicht mit oder ohne Absicht Obstweinessig oder
Verschnitte mit solchen unter falscher Deklaration im Verkehr seien;
der Vollstindigkeit halber musste bei dieser Gelegenheit auch noch un-
tersucht werden, ob diese Essige den allgemeinen Anforderungen ent-
sprachen. Dabei zeigte es sich wiederum, wie langwierig und zeitraubend
die Ermittelungen von Extrakt und Zucker nach den Vorschriften des
Lebensmittelbuches?) sind. Es wére sehr zu begriissen, wenn die direkte,
umstindliche Extraktbestimmungsmethode, die keine Berechtigung mehr
besitzt, durch die viel kiirzere und prinzipiell viel richtigere indirekte
Methode ersetzt werden wiirde, wie dies bei der Extraktermittelung des
Weines schon seit Jahren praktiziert wird. Wir beabsichtigen nicht, das
ganze Problem, welches wir schon vor einigen Jahren in einer austiihr-
lichen Arbeit*) behandelt haben, hier nochmals aufzurollen, sondern es
mogen hier nur noch weitere Erginzungen und neue Beobachtungen
mitgeteilt werden. In der nachstehenden Tabelle 1 sind die Ergebnisse
einiger sehr sorgfiltig durchgefiihrten Wein- und Obstweinessiganalysen
zusammengestellt.

Tabelle 1. Bezeichnung Weinessig Weinessig ~ Estragonessig  Obslweinessig
Welss welss
Spez. Gewicht bei 15° C. . . . 1,0134 1,0117 1,0104 1,0118
Alkohol in Vol. % -, . . . ' 0,1 0,5 0,9 0,4
Extrakt indirekt in gi. L. . . 13,4 12,0 12,2 13,2
Extrakt direkt in gi. L. . . . 13,5 12,0 12,0 12,6
Gesamt Sdure g in 100 cm3 . . 5,3 4,9 4.4 4.6

Eine Durchsicht derselben zeigt, dass die indirekten Extraktwerte
entweder mit den direkten iibereinstimmen oder etwas hoher sind als
diese. Der Grund dafiir, weshalb das indirekt ermittelte Extrakt hoher
ausfallen muss als das indirekt bestimmte, ist auf die Anwesenheit von

1) Mittlg. Lebensm. u. Hyg., 1929, 20, S. 7—14.
2 » > » > 1980, 21, » 34—42.
3) Schweiz. Lebensmittelbuch, 3. revid. Auflage, 1917, S. 349—354.
4) Mittlg. Lebensm. u. Hyg., 1926, 17, S. 52—74.
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Acetylmethylcarbinol in Wein- und Obstweinessigen zuriickzufithren. Diese
Verbindung wird infolge ihrer Fliichtigkeit durch das mehrmalige Ein-
dampfen bei der Extraktbestimmung vertrieben und tritt dadurch bei der
Bestimmung nicht in Erscheinung. Da Acetylmethylcarbinol, von wel-
chem weiter unten noch ausfiibrlicher die Rede sein wird, bei der Essig-
giarung entsteht, so miisste es als Bestandteil der erwihnten Essige auch
beriicksichtigt werden, #hnlich wie beim Glycerin des Weinextraktes
dies nur auf indirektem Wege geschehen kann. Es sei hier darauf hin-
gewiesen, dass schon Brode und Lange®) gezeigt haben, dass wenn
man 50 cm® eines Weinessigs eindampft, man nur durch 7 bis 8 maliges
BEindampfen mit je 50 em?® Wasser gut tibereinstimmende Werte erhielt.
Wie die genannten Autoren bemerken, hatten sich beim wiederholten
Abdampfen zweifellos auch ausser Essigsiure noch andere Bestandteile
verfliichtigt. Auch sind die Extraktwerte bei der direkten Bestimmung
in hohem Masse davon abhiingig, wie sich das Extrakt vor dem Dick-
werden in der Abdampischale verteilt. Wird der Essig ohne Umschwen-
ken der Schale abgedampft, so ist der Boden der Schale allgemein gleich-
missig bedeckt, die gebildete Haut schliesst fliichtige Stoffe ein und
man erhilt zu hohe Werte. Beim Umschwenken wird die Haut leicht
zerrissen, die fliichtigen Stoffe konnen eher entweichen, man erhilt so,
wie es scheint, bessere Werte. Man ersieht hieraus, welcher Umsténdlich-
keit es bedarf, bis man zu brauchbaren Werten kommt. — Auch Reif ©),
der sich mit dieser Bestimmung ebenfalls beschiftigte, hat &hnliche Er-
fahrungen gemacht, die er in nachstehenden Schlussfolgerungen wiedergibt:
«Der wesentlichste Nachteil des direkten Verfahrens liegt aber
in seiner technischen Austiihrung. Es birgt bei extraktreichen HEssi-
gen, wie es Weinessige zu sein pflegen, eine Reihe von Fehlern in
sich, die sich auch bei vorsichtigem Arbeiten nicht vollstdndig ver-
meiden lassen. So ist z B. auf das Ergebnis von Hinfluss, ob die
Schale wihrend des Abdampfens ofters umgeschwenkt wird, wo-
durch die Haut, die sich auf der Oberfliche bildet, zerrissen und
dadurch ein stirkeres Entweichen fliichtiger Stoffe herbeigefiihrt
wird. Ferner ist zuweilen der Punkt nicht leicht erkennbar, an dem
die sogenannte Sirupdicke erreicht ist. Ein zu weites Eindampfen
bedingt aber Zersetzen und Entweichen von Stoffen, die Bestand-
teile des Extraktes sind. Infolge dieser Mingel ist es oft nicht
moglich, nach dem direkten Verfahren von einem 1000/igen Wein-
essig mehrere genau iibereinstimmende Analysenergebnisse zu erhal-
ten, wihrend das indirekte Verfahren auch beim 1000oigen Weines-
sig stets zum gleichen Ergebnis fiihrt, wie die Analysenzahlen der
obigen Tabelle zeigen.»

5) Mitteilungen, herausgegeben vom Reichsgesundheitsamt, 1911, 1, S. 167.
¢) Z.U.N. G., 1925, b0, S. 184.



Die Umstédndlichkeit und die Nachteile des direkten Verfahrens
erheischen es, dass bei dem nun in Revision befindlichen Lebensmittelbuch
im Kapitel Essig die indirekte Extraktbestimmung bei Girungsessigen
eingesetzt wird, wie wir sie z. B. ausgearbeitet, und in dieser Zeitschrift 7)
angegeben haben. Auf die verschiedenen sonstigen Beobachtungen, welche
beim Eindampfen von Wein- oder Obstweinessig gemacht wurden, soll in
nachstehendem Abschnitt, der die Zuckerbestimmung behandelt. noch
niher eingegangen werden.

IL.

Die Zuckerbestimmung im Weinessig hat uns schon in unserer er-
sten Arbeit iiber Weinessig ausgiebig beschiftigt und wurde damals auch
diese Frage eingehend beleuchtet. Die Methode des Lebensmittelbuches,
3. Auflage, erwies sich als richtig und es wurde auch gezeigt, dass event.
auch der Destillationsriickstand der Alkoholbestimmung fiir den genann-
ten Zweck benutzt werden kann, wobei ganz besonders betont wurde,
dass die Neutralisation in vorsichtiger Weise vorzunehmen ist, da ein
Alkaliiiberschuss zu niedere Gehalte ergibt. Durch nachstehend beschrie-
benen Fall wurden wir jedoch veranlasst, den ganzen Fragenkomplex
betreffend Zuckerbestimmung nochmals aufzurollen und griindlich zu iiber-
priifen.

Bei einem Weinessig, der nach unseren Untersuchungen 10,2 g resp.
10,3 g Extrakt im Liter enthielt, wurden 0,6 g im L Zucker ermittelt,
woraus sich 9,7 g im L zuckerfreies Extrakt ergaben. Die Probe wurde,
weil den Anforderungen nicht entsprechend (mindestens 10 g im L zuk-
kerfreies Extrakt) von uns beanstandet. Der Lieferant liess darauf vom
gleichen Weinessig 2 Proben amtlich nachpriifen und es wurden in der
betreffenden Untersuchungsanstalt folgende Werte gefunden:

Extrakt . . . . . . . 10,66 1042 gi. L
Zuckér. . « o ¢ « . . 0,11 0,06 gi. L
Zuckerfreies Extrakt . . 10,55 10,36 gi. L

Die Weinessige wiren somit nicht zu beanstanden gewesen. Die Ab-
weichungen beim Extraktgehalte bis zu 0,3 g im L waren ohne weiteres
verstindlich. Die grosse Differenz im Zuckergehalt jedoch — 0,6 g im L
unser Befund, und 0,11 resp. 0,06 g im L amtliche Stelle — erschien
einfach unerklarlich. Es stellte sich nachher heraus, dass der Zucker
in der betreffenden Untersuchungsanstalt nicht in einem besonderen
Versuch nach dem Lebensmittelbuch ausgefiihrt worden war, sondern
wegen Mangel an Material im Extrakt, von der direkten Extraktbestim-
mung herriihrend, bestimmt wurde, indem dieser aufgelést und darin wie
iiblich die Bestimmung durchgefithrt worden war. Man ging offenbar von
der Voraussetzung aus, dass beim wiederholten Eindampfen des Weines-

") Mittlg. Lebensm. u. Hyg., 1926, 17, S. 52—74.



397
sigs auf dem Wasserbade und nachherigem Trocknen im Weintrocken-
schrank wihrend 21!/, Stunden der Zucker sich nicht verdndere. Dass
dem jedoch nicht so ist, konnte in folgender Versuchsreihe gezeigt
werden.
Bei 4 Weinessigproben wurde der Zuckergehalt nach 3 verschiedenen
Arten bestimmt und zwar:

a) Nach der Lebensmittelbuchmethode, indem 50 e¢m? Essig in einer
Porzellanschale bis zur Sirupkonsistenz eingedampit wurden. Nach
Zusatz von je 10 cm?® Wasser wurde das Eindampfen noch 2 mal
wiederholt und im iibrigen nach der Vorschrift von Nessler und
Barth verfahren.

b) Gleiches Verfahren wie bei @), nur wurde statt in einer Porzel-
lanschale in einer Platinschale eingedampft.

¢) Zucker im Extrakt bestimmt, erhalten von 25 cm? Weinessig,
welcher in einer Plalinschale eingedampft und 21/, Stunden im
Weintrockenschrank getrocknet worden war.

In folgender Tabelle 2 sind die Ergebnisse zusammengestellt, wobei
der besseren Uebersichtlichkeit wegen sdmtliche Resultate in mg Cu,0O
in 25 em® Originalessig angegeben sind.

Tabelle 2, Bestimmung nach
a) b) c)
Weinessig  No. 1. . . . 57 mg Cu20 47 mg Cu20 10 mg Cu20
» e L 32 »  » 29 » > 5. > =
» ¥ S 0 . 30 » > 30 »  » 1 »
Estragonessig » 4. . . . 51 »  » 46 » » 19 »

Samtliche in der Tabelle angefiihrten Resultate sind als Mittelwerte
aus 2 Bestimmungen aufzufassen. Zunichst ergibt sich, dass schon der
Ersatz der Porzellanschale durch eine Platinschale beim Eindampfen eine
Verminderung der Fehling’sche Losung reduzierenden Bestandteile er-
gibt. Werden nur 25 cm? Essig eingedampft und dazu noch 2 Stunden im
Weintrockenschrank getrocknet, so gehen die reduzierenden Bestand-
teile bis auf Spuren zuriick. Ob diese Erscheinung auf eine Karamelisie-
rung oder Oxydation der reduzierenden Bestandteile zuriickzufithren ist,
sei dahingestellt. Tatsache ist, dass sofern Zucker in den Extraktriick-
standen ermittelt wird, nur Spuren von solchem gegeniiber der Lebensmit-
telbuchmethode sich ergeben. Es war interessant zu erfahren, wie sich
Wein in dieser Beziehung verhilt. Zu diesem Zwecke wurden 50 cm?
eines Rotweines 8 mal mit je 10 ecm3 Wasser in einer Porzellanschale
eingedampft. Der nach dem Lebensmittelbuch bestimmte Zuckergehalt
betrug 55 mg Cu,O, welcher dann aber durch das 8 malige Eindampfen in
der gleichen Weinmenge auf 45 mg Cu,O zurilickging. Man sieht hieraus,
dass auch die Anzahl der Eindampfungen das Resultat beeinflussen. Vor
allen Dingen veranschaulicht obige Versuchsreihe sehr deutlich, dass
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die von der Lebensmittelbuchmethode zum Eindampfen vorgeschriebene
Porzellanschale die reduzierende Bestandteile vor den heissen Wasser-
ddmpfen mehr schont als eine Platinschale und daher muss eben diese
Vorschrift auch zur Erlangung richtiger Werte genau eingehalten wer-
den. Am besten und zugleich einfachsten wire es wohl, das Eindampfen
bei der Zuckerbestimmung iiberhaupt zu unterlassen; dies ist aber mit
Riicksicht auf das Acetylmethylcarbinol nicht angingig. Auf diese Ver-
bindung wurde ebenfalls in unserer mehrfach erwihnten Publikation ge-
biihrend Riicksicht genommen. Sie spielt aber eine so wichtige Rolle bei
den Gérungsessigen, dass es sich rechtfertigt auf Entstehung und Nach-
weis, sowie Bestimmung dieser Verbindung des Niheren einzugehen.

I1I.

Nach Neuberg und seinen Mitarbeitern®) tritt Acetylmethylcarbinol
unter gewissen Bedingungen bei der alkoholischen Gérung auf. Durch
ein Ferment Carboligase werden hierbei 2 Mol. Acetaldehyd zu Acetylme-
thylcarbinol kondensiert.

CHs — €< p+ 0 3 — CHs - CHs — €O — G — H — CHs

|
OH

Kling?), der sich ebenfalls mit dieser Verbindung befasste, schreibt
dariiber folgendes:

«J’ai constaté que le méthylacétol pouvait encore étre ob-
tenu par oxydation du butanediol 2. 3 CH,-CH OH CH OH CH, sous
I'influence des bactéries du sorbose et le mycoderma aceti. Ces oxy-
dations marchent réguliérement lorsqu'on les effectue dans des
bouillons d’eau de levure contenant 3 & 5 pour 100 de glycol. Elles
aboutissent & la transformation de la moitié, au plus, du glycol en
méthylacétol; le résidu non fermentescible est formé par I’énan-
tiomorphe droit qui a été isolé et qui a fourni au polarimétre une
déviation de 2o (pour 1 dm). L’alcool cétonique a donc été produit
aux dépens de la forme a pouvoir rotatoire gauche.»

Die weiteren Eigenschaften des Acetylmethylearbinols sind nach
verschiedenen Autoren folgende:

Spez. Gewicht bei 15° C... . . . . . . 1,0108
Berechnungsindex —:’—l e 1,4194
Refraktionszahl im Buttellefraktometel be1
A e D —3,3
Siedepunkt . . . . B 148° C.
Schmelzpunkt seines Pheuy]hydrazons L 243° C.
Reduziert in der Kilte schon . . . . . Fehling’sche Lisung und am-

moniakalische Ag NOs-Lisung
8) Biochemische Zeitschrift, 1918, 91, 8. 257; 1920, 112, 8. 313; 1923, 142, S. 188;
1923, 143, 8. 553 und Ber. d. Deutschen chem. Gesellschaft, 1919, 52, S. 2237, usw. -
9) Comptes rendus de 1’Academie des Sciences, 1905, S. 1456/1457
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Verhalten gegen Schiff’sches Reagens . . gibt keine Firbung

Germeh . . . . . . . . . .. .. im reinem Zustande vollkommen
geruchlos

Efglichkéit . « &+ % v &« & v v e s leicht in Wasser in jedem Verhiltnis

leicht in Alkohol
wenig in Aether
nicht in Ligroin.

Das Acetylmethylcarbinol reduziert Fehling’sche Losung und alka-
lische Silbernitratlosung; auf letzterer Eigenschaft hat Pastureau')
eine quantitative Bestimmung desselben aufgebaut. Es ist aber zu beto-
nen, dass es sich bei diesen angegebenen Vorgingen um durchaus unspe-
zifische Reaktionen handelt, da eine Unmenge von Verbindungen die ge-
nannten Losungen reduzieren. Nun hat aber Lemoigne!l) eine ganz spe-
zifische Reaktion fiir Acetylmethylcarbinol, die nur fiir diese Verbindung
charakteristisch ist, angegeben. Wird nédmlich Acetylmethylcarbinol mit
einem gelinden Oxydationsmittel wie Ferrichlorid oxydiert, so geht es in
das leicht fliichtige Diacetyl iiber. Diese letztere Verbindung kann dann
mittels Hydroxylamin in das Glyoxim und dieses wiederum mit Nickel-
chlorid in das charakteristische Nickeldimethylglyoxim

OHa.OzNO\ CHs.C=NOH
/Ni
CH3.C=NO CHs.C=NOH
(Tschugajeff’sche Verbindung) umgesetzt werden. Speziell haben sich
A. Kluyver, H. Donker und F. Vissert, Hooft12), im besonderen aber
van Niel'¥) mit der quantitativen Seite der Reaktion beschaftigt und
das Verfahren ganz genau ausgearbeitet. In Anlehnung an die Arbeits-
weise von van Niel wurde die Bestimmung des Acetylmethylcarbinols bei

Girungsessigen, wie folgt gefiihrt:

In einem Jenaer Stehkolben von ca. 300 cm?® Inhalt wurden 50
cm® Essig und daraufhin 50 em? 30 0higer Ferrichloridlosung (Pharmacop.
Priaparat), sowie etwas Bimsstein gegeben. Der Kolben wird sofort mit
dem von Polenske angegebenen Destillationsaufsatz versehen und auch
im {ibrigen mittelst der Apparatur, wie sie von Polenske zur Bestimmung
der Reichert-Meissl-Zahl und Polenske-Zahl vorgeschrieben wurde, vor-
sichtig destilliert. Das Ende des Destillationsrohres taucht dabei in
eine Mischung ein, welche auf 100 mg Acetylmethylcarbinol 2 cm?
200/0iges Hydroxylaminchlorid, 3 cm? 209piges Natriumacetat und 1
cm? 10 9pige Nickelchloriirlosung (NiCl,) enthidlt. Nachdem 2/; des ur-

10) Comp. rend. de 'acad. de Sec., 1907, 144, 8. 90, und Journ. de Pharm. et de Chim.,
1905, 21, S. 593.

1) Ann. de I'Inst. Pasteur, 1913, 27, 8. 856, und Com. rend. de l'acad. de Sec., 1920,
170, S. 131.

12) Biochemische Zeitschrift, 1925, 161, S. 361.

13) Biochemische Zeitschrift, 1927, 187, S. 472.
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spriinglichen Volumens in ca. 3/, Stunden langsam abdestilliert worden
sind, wird das Kolbchen mit dem Destillat verschlossen, wihrend 1
Stunde in ein Wasserbad, das bei einer Temperatur von 80c¢ gehalten
wird, hineingestellt. Man ldsst abkiihlen und filtriert den Niederschlag
durch ein Allihn’sches Rohrchen. Nach dem Auswaschen mit heissem
Wasser wird im Wasserbade getrocknet und gewogen.

Gewicht des Niederschlages < 0,610 = Gewicht Acetylmethylcar-
binol, oder
Gewicht des Niederschlages x< 0,596 = Gewicht Diacetyl.

Van Niel hat die Empfindlichkeit der Reaktion noch dadurch zu
steigern versucht, dass er genau wie oben angegeben destillierte, das De-
stillat aber awuf der Mischung voan Hydroxylaminchlorid-Natriumacetat-
Nickelchloriirlosung auffing, Lidsst man die so erhaltene Fliissigkeit, die
aus 2 scharf getrennten Schichten besteht lingere Zeit stehen, so ent-
steht bei Anwesenheit von ganz minimalen Mengen des Carbinols ein aus
den typischen dichroitischen Nickeldimethylglyoximkristallen zusammen-
gesetzter Ring. Diese Ringreaktion ist dusserst empfindlich.

Nach uns gemachten Mitteilungen soll das Acetylmethylcarbinol
leicht oxydierbar sein und sich dabei in Diacetyl (CH,;-CO-CO-CHs)
verwandeln. Aus diesem Grunde wurde versucht bei einem Obstweines-
sig, der ziemliche Mengen Acetylmethylcarbinol enthielt, priformiertes
Diacetyl nachzuweisen. Zu diesem Zwecke wurden 50 cm? Obstweinessig
ohne Zusatz von Eisenchlorid destilliert und das Destillat im Sinne der
«Ringreaktion» auf der Reagensmischung aufgefangen. Nicht eine Spur
von Nickeldimethylglyoxim bildete sich hiebei. Praformiertes Diacetyl war
somit nicht vorhanden. Daraufhin wurden 50 ecm?® des gleichen Obstwein-
essigs mit 50 cm? 30 9pige Ferrichloridlosung destilliert, es schied
sich reichlich Nickeldimethylglyoxim aus, welches gesammelt und ge-
wogen 59 mg ergab. Mit 0,610 > 20 multipliziert ergab sich so ein
Gehalt von 0,72 g Acetylmethylcarbinol im Liter des genannten Obst-
weinessigs. In dieser Methode hatten wir ein ausgezeichnetes Mittel, das
Acetylmethylearbinol zu bestimmen und wir behalten uns vor in einer
anderen Studie und in einem anderen Zusammenhang daraut zuriickzu-
kommen. '

Unsere Bestrebungen liefen zuerst darauf hinaus, das bei der Zuk-
kerbestimmung unerwiinschte und storende Acetylmethylcarbinol aus dem
Essig zu entfernen, wodurch eine Vereinfachung der Bestimmung eingetre-
ten wire, weil dann das Eindampfen des Essigs nicht mehr hitte statt-
finden miissen. Zu diesem Zwecke wurde ein an Acetylmethylcarbinol rei-
cher Obstweinessig einerseits 2 mal mit je 50 cm? Aether und ande-
rerseits 2 mal mit je 50 cm?® Petrolaether tilichtig ausgeschiittelt und
daraufhin in folgender Weise die reduzierenden Bestandteile ermittelt.



Der ausgeaetherte Obstweinessig wurde zur Vertreibung des Aethers resp.
Petrolaethers solange auf dem Wasserbade belassen, bis 20 cm? Essig
verdampft waren. Darauf wurde mit festem Na,CO; neutralisiert, mit
100 em? Bleiacetat gefallt, und auf 100 em?® aufgefiillt. Die Bestimmung
der Gesamt — reduzierenden Substanzen (Zucker -|- Acetylmethylcarbi-
nol) — wurde so ausgefiihrt, dass 100 c¢m? Obstweinessig neutralisiert

und mit Bleiacetat versetzt und auf 120 e¢m?® aufgefiillt wurden. Die Er-
gebnisse sind aus folgender Zusammenstellung ersichtlich:

25 c¢m3 Obslwein ergaben: Cu20
Direkt d. h. Acetylmethylcarbinol -+ Zucker . . . . . 113 mg
Nach Ausschiitteln mit Aether . . . . . . . . . . 86 »
» » » Petrolaether . . . . . . . . 93 »
»  Entfernen des Carbinols durch Abdampfen . . . 57 »

Man ersieht aus diesen Ergebnissen, dass ein Ausschiitteln weder
mit Aether noch mit Petrolaether zum gewiinschten Ziele fiihrt, weil
etwa nur !/, des Acetylmethylcarbinols in die genannten Extraktions-
mittel {ibergeht und dieses wohl infolge der grossen Loslichkeit dieser
Verbindung in Wasser. Es wurde nun noch versucht, das Acetylmethyl-
carbinol mit verschiedenen Fallungsmitteln wie Semioxamazid, m.-Nitro-
benzhydrazid, mit p. Nitrophenylhydrazin, und schliesslich im Sinne der
Bestimmung des Furfurols nach Fiehe und Kordatzki'*) auch mit Phlo-
roglucin zu fillen. Phloroglucin ergab iiberhaupt keine Fallung. Mit Se-
mioxamazid und mit Nitrobenzhydrazid fielen nach 12/24 Stunden nur
wenige Flocken aus. Hingegen erwies sich salzsaures p. Nitrophenyl-
hydrazin als gutes Fiallungsmittel fiir Acetylmethylcarbinol; quantitativ,
bequemer und namentlich eindeutiger aber war die Fillung nach Le-
moigne—van Niel. Es wurden nun alle Bemiihungen, das Acetylmethyl-
carbinol vor in Angriffnahme der Zuckerbestimmung zu fillen, aufgege-
ben; dagegen ist neuerdings versucht worden, das Acetylmethylcarbinol
durch Eindampfen zu entfernen, wobei jetzt ein Abnehmen des Gehaltes
an Acetylmethylcarbinol mit der sehr empfindlichen Lemoigne’schen Reak-
tion verfolgt werden konnte. Es ergab sich hiebei, dass 50 cm?® Wein-
oder Obstweinessig, in einer Porzellanschale eingedampft, und nach 2
maligem Aufnehmen und Eindampfen mit je 10 ecm® Wasser, im Riick-
stand keine Spur von Acetylmethylcarbinol mehr nachgewiesen werden
konnte. Damit erwies sich die Vorschrift des Lebensmittelbuches als
den Verhdltnissen der Gérungsessige vollauf rechnungtragend und durch-
aus zuverldssig, Auf Grund vorstehender Versuche und Ergebnisse muss
somit die Vorschrift folgendermassen lauten:

Bestimmung der FKehling’sche Losung reduzierenden Bestand-
teile bel Garungsessigen.

14y 7. U. L., 1929, 58, S. 69.
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50 c¢cm? Essig werden in einer Porzellanschale zur Sirupkonsistenz
eingedampft, worauf das Eindampfen behufs Entfernung des Acetylme-
thylcarbinols nach Zusatz von je 10 ecm?® Wasser 2 mal zu wiederholen
ist; der Riickstand wird mit Wasser aufgenommen, die Losung neutra-
lisiert in einem 50 cm?® Messkolben gespiilt, mit 5 cm?® Bleiessig ver-
setzt, bis zur Marke aufgefiillt und filtriert. 25 cm? des Filtrates werden
zu einer siedenden Mischung von 25 cm? Fehling’scher Kupferlosung,
25 cm? Seignettesalzlosung und 25 ¢m® Wasser gegeben und vom Wie-
derbeginn des Siedens an genau 2 Minuten lang im Kochen erhalten. Das
Kupferoxydul wird heiss im Allihn’schen Réhrchen abfiltriert, mit heis-
sem Wasser, Alkohol, Aether gewaschen, getrocknet, gewogen und als
Invertzucker berechnet. Der Gehalt an Invertzucker wird in g im Liter
mit einer Dezimalstelle angegeben.

Eine mit dieser Vorschrift iibereinstimmende findet sich bereits in
der im Jahre 1917 erschienenen 3. Auflage des Schweizerischen Lebens-
mittelbuches; die 2. Auflage jedoch enthielt noch keine entsprechen-
den Angaben. Die vorbereitenden Arbeiten fiir die 3. Auflage, Abschnitt
Essig wurden in den Jahren 1915/1916 durchgefiihrt. Als sicher darf
angenommen werden, dass der Autor dieser Lebensmittelbuchmethode
von der Anwesenheit des Acetylmethylcarbinols keine Ahnung hatte, ge-
wisse storende Hinfliisse aber auf die Zuckerbestimmung kannte, und
daher mit dusserst feinem analytischem Gefiihl die Vorbereitungen (Ab-
dampfen in einer Porzellanschale etc.) fiir die Bestimmung traf.

Zusammenfassung.

1. An Stelle der bisher vorgeschriebenen direkten Methode der KEx-
traktbestimmung in Girungsessigen wird die indirekte vorgeschlagen und
nochmals begriindet.

2. Es wird auf die Unzuldnglichkeit der Zuckerbestimmung, ausge-
fiihrt in dem direkt ermittelten Extrakt, hingewiesen und die entste-
henden Fehlerquellen geklirt.

3. Ueber die Entstehung des Acetylmethylcarbinols werden Angaben
gemacht und ein neuer Weg zum Nachweis und zur Bestimmung dessel-
ben angefiihrt.

4. Die in der 3. Auflage des Schweizerischen Lebensmittelbuches an-
gefiihrte Methode fiir die Zuckerbestimmung, die der Anwesenheit des
Acetylmethylcarbinols Rechnung trigt, wird zur weiteren Beibehaltung
empfohlen.

Zum Schlusse zeigt H. Kreis-Basel eine charakteristische Reaktion
des Hydrochinons, iiber die er in der ihm zuginglichen Literatur bis jetzt
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keine Angabe hat finden konnen, obwohl die Erscheinung auffallend ge-
nug ist.

Wird Hydrochinon in einem Reagensglas sublimiert und nachher das
Rohr einige Centimeter unterhalb des Sublimats stark erhitzt, sodass
ein heisser Luftstrom dariiber streicht, so bildet sich allmilig eine tief-
blaue Zone, die sich immer mehr verbreitert.

Die Annahme liegt nahe, dass es sich hiebei um die Bildung von
Chinhydron handelt. Dieses wird zwar iiberall als griine Substanz ge-
schildert; aber wie man sich leicht tiberzeugen kann, ist es in feiner
Verteilung rein blau. So hat es beispielsweise einen blauen «Strich»,
und wenn man Hydrochinon mit wenig Chinon, beide in fein gepulvertem
Zustand, schiittelt, erhdlt man sofort ein blaues Pulver.

Wie sehr leicht sich das Chinhydron bildet, 1dsst sich auch hiibsch
unter dem Mikroskop bei 50—100facher Vergrosserung zeigen: bringt
man in einem Wassertropfen einen Kristall von Hydrochinon in die Nihe
eines Chinonkristalls, so schiessen alsbald von allen Seiten die schmalen
Tafeln von Chinhydron reichlich an. Die diinneren erscheinen in der
Durchsicht briunlich bis bldulich, die dickeren dunkelgriin mit metalli-
schem Glanz.

Damit sind die Traktanden erschopft und das wissenschaftliche
Programm erledigt.

Als Versammlungsort des nichsten Jahres schligt Kantonschemiker
von Weber Bern vor, wo im Juli 1931 eine Hygiene-Ausstellung statt-
findet. Dieser Vorschlag wird einstimmig angenommen, da der Besuch
dieser Ausstellung grossem Interesse begegnet.

Hierauf schliesst Prasident Rehsteiner die Tagung und ladet spe-
ziell die jlingeren Kollegen zu reger Mitarbeit im Vereine ein.

4 Postautos entfithren nun die Versammlungsteilnehmer dem Luga-
nersee entlang tiber Melide und Capolago nach Mendrisio, wo sie durch
die Tessiner-Behorden festlich bewirtet werden und nachher noch Ge-
legenheit finden, die dicht an der italienischen Grenze gelegene kanto-
nale landwirtschaftliche Schule Mezzana zu besichtigen.

Hochst befriedigt von allem Gesehenen und Gehérten kehren die
Chemiker aus dem sonnigen Tessin wieder nach dem «kalten Norden»

zuriick.
Der Sekretar: Dr. W. Miiller,
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