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Einleitung.

Seit der letzten Ausgabe der ,,Anleitung zur Aus-
fithrung chemischer Untersuchungen in Zuckerfabri-
ken 'mach einheitlichen Methoden* sind bereits 6

Jahre verstrichen. Alljahrlich erfubr der Text eine

Erginzung und wurde dem zeitgeméBen Stande der
Erfahrungen aus der Zuckerfabriksanalytik angepalit.
Sowurden zahlreiche Methoden fiir die Zuckergehalts-

_kontrolle in Abfallstoffen eingereiht, es wurde dic An-

wendung des Konduktometers usw. allgemein einge-
fiihrt. Dic hauptsichlichsten Anderungen muften je-
doch im Zusammenhang mit den EntschlicBungen
des VIII. Internationalen Kongresses fiir Zucker-
fabriksanalytik zu Amsterdam im J. 1932 vorgenom-
men werden, vor allem dic Abdnderung des Normal-
gewichtes auf 26:026 g. ;

Dic empfohlenen Anderungen erschienen zwar
alljahrlich in dem entsprechenden »Nachtrag®, der
cigentliche Text der Einheitlichen Mecthoden wurde
dadurch aber ziemlich uniibersichtlich; dcslgalb_ hat
die Kommission fiir cinheitliche Methoden in ihrer
Sitzung vom 18. Juni 1934 beschlossen, die in (El_en
cinzelnen ,,Nachtragen® eingefithrten oder abgean-
derten Vorschriften in.den neucn Text der ,,Anlei-
tung‘ cinzureihen. y 5

Als dic Hauptrichtschnur fir die Erzielung verlaf-
licher Ergebnisse der Betriebskontrolle muf3 (nh‘pllch
wic in den fritheren Ausgaben der ,,Anleitung® aus
den Jahren 1928, 1921 und 1912) die grundsatzliche
Bedeutung einer richtigen Probenahme hervorgeho-
ben werden, ohne welcher der Befund ciner selbst auf
das genaueste ausgefiihrten Untersuchung keine Ver-
laBlichkeit bietet. : -

Die einzelnen Vorschriften sind moglichst kurz ge-
halten; eingehendere Erklarungen ﬂndct' der Che-
miker entweder in dem Buche: _Sézavsky—Sandcra:
.,Cukrovarnick4 analytika‘ oder in dem Buch‘?: VI.
Stané¢k: ,,Navody k analysam cukrovarnickym™.

Es ist selbstverstandlich, da man bei 'Bctr}cl_)ssto—
rungen mit der Anzahl der in den Einheitlichen
Methoden empfohlenen Untersuchungen nicht aus-

kommt, es wird vielmehr nétig sein durch 6ftere Unter-
suchung der Proben:die Ursache der Stérung zu su-
chen. Als guter Behelf dienen dabei die zwei eben an-
gefilhrten analytischen Biicher, ferner K. Urban:
,»Technologické zavady cukrovarnického provozu®,*)
Linsbauer: ,,Technologie cukru®, das Werk ,,Tovarni
vyroba Fepového cukru a jinych uhlohydrata® (,,Che-
micka technologie®*, Band IT, Heft 1) und eventuell
fremdsprachige Fachliteratur. AuBerdem liefert ein-
gehende Informationen auf Verlangen auch das For-
schungsinstitut der éechoslovakischen Zuckerindustrie
in Prag, welches den éechoslovakischen Zuckerfabriken
die Uberpriifung und Eichung der Polarimeter, Ko-
lorimeter, Refraktometer, Polarisationsrohren, Ge-
wichte usw. kostenfrei ausfiihrt.-

Die vorliegende ,,Anleitung® wird wieder alljahr-
lich durch ,,Nachtrige* erginzt werden, die in der
.. Zeitschrift fiirdie Zuckerindustrie der Csl. Republik*®
und in dem Jahrbuche ,,Neumannuv cukrovarnicky
kalendai*“ erscheinen werden.

Vorbemerkung: 1. Laut BeschluB des in Amsterdam
im Jahre 1932 stattgehabten internationalen Kongres-
ses fiir Zuckerfabriksanalytik und mit Zustimmung
des Ausschusses des Zentralvereins der ¢echoslova-
kischen Zuckerindustrie wurde ab 1. September 1933
allgemein das neue Normalgewicht 26:026 g fur
100 metr. cm?® (20°/4%) anstatt des bisherigen Normal-
gewichtes von 26:00 g eingefiihrt; die Verwendung
des neuen Normalgewichtes ist verbindlich und mul3
folgerichtig bei allen Zuckerfabriksanalysen eingefiihrt
werden.

Das frithere Normalgewicht von 26:00 g und sein
entsprechendes Viclfaches bezw. seine Teilgewichte
werden durch Einlegen eines passenden Stiickchens
Staniol unter den abschraubbaren Kopf des Ge-
wichtes den neuen Werten (26:026 g bezw. 13-013
52:052, 104:104 g usw.) angepaBt. 1

*) Gegen Ende 1934 erscheint dieses Buch in deut-
scher Ubersetzung von Dr. O. Wohryzek. — Die Red.
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UNTERSUCHUNGEN IN ROHZUCKERFABRIKEN.

Riibensamen.

Die Anderung wurde deshalb eingefiihrt, weil zahl-
teiche Forscher erwiesen haben, daB die bisherige
tormale Lésung chemisch reiner Saccharose 26:00 g
aul 100 metr. em® (20°/4°) auf den Polarimetern mit
Ventzke-Skala bloB 99-90° V polarisiert.

a) Die Handelsanalyse ist nach den Vorschriften des
1+ \ erbandes der landwirtschaftlichen, forstlichen und
landwirtschaftlich-industriellen  Versuchsanstalten®
auszufithren. Probenahme und Bereitung der Muster
siche den Zuckerkalender Neumanniy cukrovarnicky
kalendar, Ausgabe 1934, S. 503.

b) Die Besimmung der inneren Eigenschaften des
Samens erfolgt durch Feldversuche, wobei die
Leistungsfahigkeit des einen Samens mit derjenigen
der iibrigen Samen in Vergleich gestellt wird. Da der
Zuckergehalt und der Ribenertrag von allen Vege-
tationsbedingungen wie: Witterung, Boden, Dingung,
Anbauzeit usw. schr beeinfluBt wird, miissen diese
Bedingungen fiir alle gepriiften Samen gleich cinge-
halten werden, derart, daB3 im Versuchsergebnis nur
der Faktor der Samensorte erfaBt und die Ungleich-
heit der iibrigen Einfliisse praktisch ausgeschieden
wird. Es laBt sich dies nur durch mehrmaligeWieder-
holung gleicher Teilstiicke des Versuchsfeldes nach
der vom ..Verband der landwirtschaftlichen, forstli-
chen und landwirtschaftlich-industriellen Versuchs-
anstalten* herausgegebenen Methodik erzielen.

2. Die betreffende Anleitung ist beschrieben z. B.
in dem Buche: ., Zisady pro srovnavaci pokusy odru-
dové s cukrovkou, krmnymi fepami, brambory -a
polni zeleninou a navod pro fytopathologickd pozoro-
vani pfi odrudovych pokusech.** (Spisy Svazu
vyzkumnych ustavu zemédélskych, lesnickych a ze-
médélsko-prumyslovych v Praze, Band Nr. 1, Preis
K¢ 9-50); oder in der Schrift: Ing. Dr. Jaroslav Sou-
¢ek: ,.Zdklady polniho pokusnictvi zemédélského
praktika** (Zeméd¢lska jednota v Praze, Preis Ké6-—).

Die Riibe.

Probenahme: A) Auf dem Felde. Die Entnahme der
Riibenproben auf dem Felde ist abhiangig von der
GriBe des Feldes und vom Zwecke, welchem die
Untersuchung dienen soll:

1. Verfolgen wir das Wachstum der Riiben vor der
Kampagne, so entnchmen wir Proben regelmiBig an
cinem bestimmten Tage der Woche und stets von den-
selben Feldern. Zu dem Behufe suchen wir einige Fel-
der mit normalem Riibenstand aus. An ciner geeig-
neten Stelley etwas weiter vom Rande, wahlen wir
cine Zeilegwelcher stets 5 bis 10 Stiick nacheinander
wachsender Riiben entnommen werden. Bei der niich-
sten und denweiteren Probenahmen wird immer die
erste Randriibe stehen gelassen.

Es empfichlt sich die Proben mindestens von 5 Fel-
dern zu nehmen, damit der Durchschnitt annihernd
dem Rubenstand des betreffenden Gebietes entspricht.

2. Vergleicht man die Qualitidt verschiedener Ri-
bensorten, so geht man gemiB der beim Ribensamen
(vergleichende Versuche) angefithrien Anleitung vor.

3. Soll die Qualitit der Riiben eines Feldes mit der
der Ruben eines zweiten Feldes verglichen werden, so
werden vom ganzen Felde einzelne Riiben in diago-

naler Richtung ohne subjektive Auswahl entnommen.
Die geringste Anzahl der gezogenen Riiben soll min-
destens 60 Stiick betragen. Diese werden der Grofie
nach in zwei Gruppen geteilt und es wird der weiter
unten beschricbene Vorgang cingehalten.

Falls die Ruben nicht sofort untersucht werden kén-
nen, bewahrt man sic in cinem kithlen Raume auf.

B) Vom Wagen. Von Fuhrwagen sollen mindestens
6 Stiick, vom Waggon mindestens 40 Stick Riiben
(aus verschiedenen Schichten) gezogen werden, wobei
darauf zu achten ist, daB in der Anzahl alle Gréf3en
vertreten sind. (In Streitfillen entnimmt man eincm
jeden Fuhrwagen mindestens 10 Stiick, cinem jeden
Eisenbahnwagen mindestens 60 Stiick Riiben.)

Bestimmung der Verunreinigungen: Es wird nach der
Vereinbarung der Genossenschaft der ¢echoslova-
kischen Zuckerfabriken mit der Zentralvereinigung
der ¢echoslovakischen Riibenbauer vorgegangen. Im
Falle als kein Abkommen getroffen wurde, empfichlt
die Kommission den folgenden Vorgang:

a) Bestimmung der Menge freier Erdeaind Steine in
der Riibe.

Von der Lieferung werden, ohne personliche Aus-
wahl, zwei mit Riibe beladene Wagen ausgesucht und
gewogen; die Ribe wird auf freiem Platz abgeladen,
der Wagen gereinigt, hicrauf bringt man die Riibe
mit der Hand von necuem in den Wagen und wigt
abermals. Die Gewichtsdifferenz ergibt die Menge
freier Erde und Steine in der Riibe.

b) Bestimmung der an der Riitbe haftenden Erde:
Man entnimmt, ohne personliche Auswahl, mit Rii-
bengabeln ein entsprechend groBes Durchschnitts-
muster von Riuben (etwa 30 kg; es empfichlt sich den
eventuell anwesenden Lieferanten oder seinen Ver-
treter einzuladen, die Halfte der Probe selbst zu
zichen). Die gesammelten Riben werden z. B. in
cinem’ BlechgefdBB oder cinem geflochtenen Korbe
moglichst genau auf ciner Dezimalwage gewogen,
woraul sie am besten in einer kleinen Trommelwasch-
maschine fiir Handbetricb, mit Wasser gewaschen
werden. Nach der Herausnahme aus der Waschma-
schine und erfolgtem Abtropfen des Wassers (keine
Abtrocknung) werden die Riiben abermals abge-
wogen. Das Gewicht der gewaschenen Ribe wird um
19, (fir das aufgenommene und an der Oberfliche
haftende Wasser) verringert und die Differenz zwi-
schen dem so erhaltenen Werte und dem urspringli-
chen Gewicht ergibt dann die Menge der an der Rube
haftenden Verunreinigungen (Erde, Sand usw.).

c) Kontrolle der Riibenképfung: Von den gewa-
schenen Riiben werden dic schlechtgekopften ausge-
sucht, durch einen geraden Schnitt an der Stelle des
ersten Blattkreises nachgekopft, die abgeschnittenen
Teile gewogen und in Prozenten Riibe ausgedriickt.

Freie Erde und Steic  nach a) bestimmt, werden
als Tara gerechnet.

Untersuchung : Die Riiben werden auf der Stanck-
schen Reibe gerieben. Steht eine solche nicht zur
Verfiigung, wird das ganze Material auf cinem
moglichst groBen, groben Handreibeisen mit Offnun-
gen von etwa 5 mm zerrieben. Man reibt ganze Wur-
zeln der Linge nach auf flachen Reibeisen u. zw.
soweit als moglich restlos. Der Brei wird mit der
Hand in cinem groBen GefiB aus Ton, Steingut oder
Email durchgemischt, bis die Masse eine gleichmiBige
Verfirbung aufweist; darauf entnimmt man ver-
schiedenen Stellen des Breies kleinere Partien des-
sclben und bringt sie in eine Schale (im ganzen etwa
1, kg Brei), mischt abermals durch, beseitigt dic
Schwarten usw. und wigt dann zur Digestion cin.

Digestion : Das doppelte Normalgewicht (52:052 g)
des Riibenbreies wird auf einer Wage (Empfindlich-
keit etwa 2 mg bei 250 g Belastung) dirckt in ein
blechernes Digestionsgefil3 cingewogen, worauf zu
dem Brei mittels einer automatischen Pipette 356:35
cm?® (20°/4°) verdiinnten Bleiessigs (auf 10 Liter
Wasser 250 cm?® des Klirmittels) zuflieBen gelassen

werden; hierauf wird das GefiB geschlossen, man
schiittelt durch und setzt das GefdaB3 auf 1, Stunde
in cin aufl 80—85" C gehaltenes Wasserbad. Die an-
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fingliche Temperatur des Wasserbades kann ctwas
héher sein, da durch das Einsetzen der kithlen GefiBe
dic Temperatur herabgesetzt wird. Nach Yastiindiger
Digestion, wihrend welcher man wicderholt geschiit-
telt hat, kithlt man auf etwa 20° C ab, nach abermali-
gem Durchschiitteln wird dann das Gefill gedfinet,
worauf man filtriert und polarisiert. Bei Anwendung
ciner 400 mm-Réhre werden direkt Prozente Zucker
in der Riibe abgelesen. Da automatische Pipetten
nicht genau kalibriert zu scin pflegen und um die Ver-
wendung von Pipetten mit der ilteren Kalibrierung
zu ermoglichen, empfichlt die Kommission, die Pi-
pette stets nachzueichen und zu dem gefundenen
Rauminhalt” die entsprechende Menge des abzu-
wigenden Riibenbreies zu berechnen. Auf jede
100 cm?® 20°/4° Pipetteninhalt entfallen 14-607 g
Riibenbrei. So betrigt z. B. die Einwage bei cinem
Rauminhalt der Pipette von 307-41 cm?® 20°/4°:

(307-41 x 14:607) : 100 = 44-90 g Brei.

Kalibrierung der Pipette: Das Gewicht des aus der
Pipette abgelassenen 20° C warmen destillierten Was-
sers wire z. B. 30654 g, was cinem Inhalt von
306-54 : 0-99717 = 307-41 metrische cm?® (20°/4°)
entspricht. — Siche den Abschnitt Gber die Eichung
der Gefille, S. 19.

Die nachfolgend ausgefiihrte Herles-Mecthode im
Glaskolben liefert ebenso richtige Resultate:

Auf je 100 cm?® des Kolbeninhaltes wagt man das
halbe Normalgewicht von Riiben- oder Schnitzelbrei
ab, den man zuvor von gréberen Anteilen befreit hat;
am besten das doppelte Normalgewicht auf 400 cm?®.

Den Brei bringt man mittels eines weithalsigen
Trichters und cines starken Glasstabes in den Kolben,
spiilt mit siedend heiBem Wasser nach, und nach Zu-
satz von 4 bis 5 cm® basischer Bleiacetatlésung fir
jedes Normalgewicht fiillt man mit demselben Wasser
bis zu 3; des Kolbeninhaltes nach, mischt den Inhalt
durch kreisende Bewegung cines eingelegten, malig
gebogenen Messingdrahtes durch, damit der ent-
standene Bleiessigniederschlag in der Mischung gleich-
maBig verteilt wird. Hiedurch wird der Sehaum zur
Oberfliche getrieben, wo er mit Alkohol (denat.)
oder mit Ather unter stetiger kreisender Bewegung des
Kolbens beseitigt wird. Nachher wird mit heiBem
Wasser ctwa % cm iiber die Marke nachgefillt, der
Inhalt durch kreisende Bewegung des Messingdrahtes
abermals gut durchgemischt und etwa 20 Minuten
beiscite stchen gelassen. H sfauf wird der Kolben ab-
gekiihlt, der geblicbenc Schaum mittels Athers voll-
standig entfernt, der Messingdraht herausgenommen
und mit cinigen Tropfen Wasser abgespiilt, der Inhalt
genau zur Marke aufgefillt; durchgeschiittelt, filtriert
und das Filtrat polarisiert. Deér verdoppelte Befund
(bei einem 200 mm-Rohr; beim 400 mm-Rohr ent-
fallt das Verdoppeln), mit 0-9925 multipliziert, gibt
% Zucker in dex Rube. Die Anwendung des Faktors
entfillty falls man Kolben verwendet hat, deren Inbalt
fiir jedes Normalgewicht um 1-5 cm® vergroBert ist.

Statt der getrennten Zugabe von siedend heiBem
Wasser und bas.« Bleiacetatlésung kann cin vorher
hergestelltes Gemisch von 25 cm? bas. Bleiacetatlosung
in 1 1 Wasser beniitzt werden, das ebenfalls siedend-
heill zum Nachspiilen des Breies und Nachfiillen des
Kolbens verwendet wird. ;

Fiir. Massenanalysen empfiehlt sich die Beniitzung
des Pellet-DurchfluSrohres. :

Anmerkungen: Das Entnechmen von Riibenproben in
der Fabrik zwecks Bestimmung des Zuckergehaltes
fiir die chemische Kontrolle der Betricbsverluste ist
unrichtig, weil es schwer ist, ein Durchschnittsmuster
zu gewinnen, nachdem namentlich die kleinen Wur-
zeln nicht in richtigem Verhiltnis in die Probe ge-
langen und deshalb fiir den Zuckergehalt der ver-

ar_bcclitclcn Riibe leicht ein zu hoher Wert gefunden
wird.

Die fritheren, fiir die Digestionsmethoden auf
Grund des Saftvolumens von 23-0 cm? im Normalge-
wicht Riibenbrei, resp. des Markvolumens von 0:6 em?
aufgestellten Vorschriften ergeben, wie in letzter Zeit
nacigcwicscn wurde, zu hohe Resultate, weshalb den
neuen Vorschriften die Werte 21-8 em?, resp. 1°5 em®
zugrunde gelegt wurden. Nachdem erkannt worden
ist, daB das Ergebnis der normalen Digestion cinem
zweifachen, durch das abweichende Volumen des
Saftes, bezw. des Markes bedingten Fehler ausgesetzt
ist, wurde anstatt der bisher vorgeschriebenen nerma-
len Pipettendigestion die halbnormale eingefiihrt.
Diesc kann jedoch mit Vorteil dort angewendet wer-
den, wo ¢s sich nicht um die Bestimmung des abso-
luten Zuckergehaltes in der Riibe handelt, sondern
bloB um vergleichende Resultate, wie z. B. bei Ver-
gleichsversuchen. Mit Riicksicht auf die erwédhnten
Befunde ist es jedoch nétig die Vorschrift so abzu-
andern, daB in ecinem Blechkolben das vierfache
Normalgewicht Riibenbrei (104-104 g) eingewogen
und 312:7 cm?® (20°/4° verdiinnten basischen Blei-
acctats (auf 10 Liter Wasser 500 cm?® des Klarmittels)
zugesetzt wird, resp. auf jede 100 em?® 20°/4° des
Pipetteninhaltes 33:29 g Riibenbrei eingewogen wer-
den. (Siche Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 57, 1926/27, 101,
und 52, 1927/28, 165.)

Wird bei der Herles-Digestion nicht, wie vorge-
schricben ist, heiBBes, sondern kithleres Wasser ver-
wendet, erhalt man oft zu niedrige Ergebnisse. Es ist
unzulissig, dic Herlessche heiBe wisserige Digestion
in einfachnormaler Konzentration (Normalgewicht auf
100 cm3-Kolben) auszufiihren, da der dichte Schaum
und die zu starke Abkiithlung des Gemisches eine Un-
richtigkeit des Ergebnisses herbeifiihren.

Manchmal, namentlich bei alterierten Riiben, er-
hialt man selbst bei gentigender Zugabe des Klar-
mittels ein opalisicrendes Filtrat. Dieser Mangel kann
durch Zusatz einiger Tropfen konzentrierter Essig-
saure zum Filtrat behoben werden oder in der Weise,
daB man dem cingewogenen Riibenbrei eine Messer-
spitze Tanninpulver zufiigt und erst dann mit ba-
sischem Bleiacetat klirt und die Digestion ausfiithrt.

Der Bestimmung des Reinheitsquotienten im PreB3-
safte kommt heute nicht mehr die Bedeutung zu, wel-
che ihr frither beigelegt wurde; auBerdem schwankt
das Ergebnis bedeutend je nach dem Zerkleinerungs-
grad des Riibenbreies und dem beim Pressen ange-
wandten Druck. Deshalb wird die Ausfiihrung dieser
Analyse von der Kommission nicht empfohlen und
wurde auch von der Aufnahme einer Anleitung zu
solcher Analyse Abstand genommen.

Frische (siifle) Schnitzel.

Probenahme: Wihrend der Filllung des Difluseurs
fingt man in einem groBen BlechgefiBe mindestens
5 kg Schnitzel auf, aus denen dann am besten mit
K. Urbans Probenchmer (Zt. Zuckerind. Csl. Rep. £,
1919/20, 37) ein Durchschnittsmuster gezogen wird.
Das zum Sammeln der Schnitzel dienende Gefi
mul} dicht schlieBen, wie dies bei GefiBen, welche
zum Milchtransport verwendet werden, der Fall ist.
Jede zweite Stunde bringt man das GefiBB mit Schnit-
zeln ins Laboratorium und tauscht es gleich gegen ein
anderes aus. Nach jedem Entleeren wird das Gefil3
rein ausgespiilt, ausgewischt und trocknen gelassen.

Die Entnahme der Proben blo8 mit den Finger-
spitzen ist unzuldssig, weil dabei hauptsachlich die
langen und demnach zuckerreicheren Schnitzel erfaBt
werden.

Untersuchung : Das mit dem Probenchmer gezogene
Durchschnittsmuster wird mittels der Fleischhack-
maschine ,,Keystone*!, deren Scheibe mit 10 Léchern
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vemhgn ist, oder mittels der Maschine ,,Rekord*,
»»Max’ 04::: ,.Ideal** Nr. 22 zerhackt. Die zerkleiner-
ten Schnitzel werden durchgﬁmischl und zur Di-
gestion, dic in der unter ,,Riibe'* beschriecbenen
Weise ausgefithrt wird, eingewogen.

Nach jedesmaligem Reiben wird die Maschine so-
fort auseinandergenommen, abgespilt und abge-
wischt, und erst vor der neuen Beniitzung wieder zu-
sammengesetzt. Der Chemiker hat sich von Zcit zu
Zeit zu iiberzeugen, ob die Maschine gewissenhaft ge-
reinigt wird und ob keine Partikel ausgetrockneten
Breies daran haften. :

Der durch die heiffe wasserige Digestion der frischen
Schnitzel bestimmte Zuckergehalt dient als Basis zur Be-
rechnung der Ausbeule.

Anmerkungen : Bei Hackmaschinen diirfen nur Schei-
ben mit 8 bis 10 Offnungen verwendet werden,
da bei Beniitzung von Scheiben mit einer gréBeren
Loch-Anzahl aus dem zerhackten Muster Saft aus-
gepreBt wird, wodurch unrichtige Ergebnisse erhal-
ten werden. Die alten Fleischhackmaschinen, die
mit zwei Einlagen zu mehreren Messern und einer

iralformig gezahnten Spindel versehen sind, eignen
sich nicht, weil sie sich schwer reinigen lassen und
aus der zerhackten Probe Saft auspressen.

Die Bestimmung des Zuckergehaltes in den Schnit-
zeln nach der Herlesschen kalten wiisserigen Digestion
unter Anwendung der Herles-Presse wird nicht emp-
fohlen, weil diese Methode — obwohl im Prinzip rich-
tig — mit Riicksicht auf die Verdunstungsmoglichkeit
bei der Breizerkleinerung leicht unrichtige Ergebnisse
liefern kann, iiberdies verleitet diese Methode leicht
zur Bereitung eines zu kleinen Musters.

Diffusionssaft.

Probenahme: Zum Zwecke der Betriebskontrolle
wird dic Probe wihrend des ganzen Abzuges durch
den am unteren Teile der Druckleitung angebrachten
Hahn, der in das Innere der Leitungsrohre  nicht
hineinragen darf, entnommen. Es empfichlt sich die
Probenahme des Diffusionssaftes jede Stunde vor=
zunchmen.

Untersuchung : Der Saft wird durch 5 bis 10 Minuten
lange Vakuumwirkung (wenigstens 50 cm Queck-
silbersiule) in einem Scheidetrichter oder einer stark-
wandigen Saugflasche entluftet oder aber am besten
in einem MetallgefiB mit unterer Entlecrung und
starkem, mit Kautschukdichtung gut gedichtetem Dek-
kel, welcher durch die’ Vakuumwirkung angesaugt
wird. Der Durchmesser sowie die-Hohe des GefaBles
betragen etwa 15 cm. Bei dem entlufteten und auf der
Oberfliche vom Schaum befreiten Safte wird die Sac-
charisation bestimmt.

Zwecks Polarisation werden 100 cm? Saft mit 10 cm?®
Bleiessig geklart und nach dem Durchschiitteln in
eine Flasche abgegossen, die mit gutem Stopsel ver-
schlossen wird.bfcdc 6—12 Stunden wird der Inhalt
durchgemischt, filtriert und polarisiert. Nach der
Angabe des Polarimeters und aus der durchschnitt-
lichen Saccharisation wird in der Paarschen Tabelle*)
{dic jetzt die Schmidtsche Tabeclle ersetzt) die ent-
sprechende Saftpolarisation gefunden und aus dieser
und der durchschnittlichen Saccharisation der Quo-
tient berechnet,

Genauer ist cs, statt des Abmessens des Saftes stets
das Doppeltnormalgewicht Saft abzuwicgen, mit
etwa 5 cm?® Bleiessig zu kliren, in cin 100 cm?-Kolb-
chen umzuspiilen, zur Marke aufzufiillen und in ciner
Flasche zu sammeln. Der polarimetrische Befund der

filtrierten Probe, durch 2 dividiert, gibt die durch-
schnittliche Saftpolarisation an.

*) Cukrovarnicky kalendai, Jahrg. 1934, Scite
22—30. s

Anmerkungen: Die Probenahme des Diffusionssaftes
aus dem MeBgefiB (aus dem Saftstandglas) und
namentlich aus den Entliiftungshihnen der Difluscure
ist nicht verliBlich und schlecht. Unrichtig ist auch
zur Entlifftung des Saftes durch Vakuumwirkung
Zylinder zu verwenden. Die Bestimmung der schein-
baren Trockensubstanz mittels Refraktometers emp-
fichlt sich nicht, weil hier die Angabe des Refrakto-
meters wegen der Anwesenheit der Nichtzuckerstoffe
im Safte wenig genau ist und hiufig von der pykno-
metrischen Trockensubstanz des Diffusionssaftes ab-
weichr.

Es sci eine rasche Durchfiithrung der Analyse emp-
II:oﬁlcn, weil der Saft leicht der Zersetzung anheim-
alle.

Das fiir diec Polarisation bestimmte Filtrat zeigt
manchmal starke Opalisierung (namentlich bei al-
terierten Riiben). In der Mchrzahl der Fille gentgt
zur Behebung der Opaleszens der Zusatz eincs Trop-
fens konzentrierter Essigsaure zum Filtrate, sonst muf3
man vor der Klirung mit basischem Bleiacetat 1 bis
2 cm® 10%iger Tanninlésung zufiigen.

Der berechnete Wert fiir den Reinheitsquotienten
wird mit Riicksicht auf die Manipulationsfehler auf
V59, abgerundet.

Ausgelaugte Schnitzel.

Probenahme : Mindestens jede 2 Stunden wird die
Schnitzelprobe vom Transporteur genommen; wo
cinc andere Einrichtung besteht, erfolgt die Probe-
nahmevor Eintritt derSchnitzel in die Schnitzelpresse,
iiberhaupt vor der Stelle, an welcher die Pressung be-
ginnt. Man entnimmt ctwa 5 kg in cin Blechgelal3, wie
es zum Milchtransport beniitzt wird und welches einen
grobgelocherten Boden besitzt, damit die Schnitzel in
ctwa ¥4 Stunde abgetropft sein kénnen. Um dicses
Gefi3 nicht mit demjenigen fiir siiBe Schnitzel zu ver-
wechseln, ist es aufTallig zu bezeichnen, z. B. rot anzu-
streichen.

Untersuchung : Das Durchmischen und Zerreiben er-
folgt wie bei den siiBen Schnitzeln. Die Hackmaschine
und die Blechtassen sind wie das Schnitzelgefal anzu-
streichen.

Zur Kontrolle der Diffusionsarbeit wird die hiufige
(am besten in % bis 1 stiindigen Intervallen) Bestim-
mung des Juckergehalles der ausgelaugten Schnitzel nach
V1. Stanék und Dr. P, Pavlas(d. Z. 55, 1930/31, 175)
unter Verwendung der Ansatzpresse ,,Kosmos
empfohlen:

Etwa % bis%; kg gut durchgemischter ausgelaugter
Schnitzel werden durch die ,,Kosmos'‘-Zerkleine-
rungsmaschine bei voll aufgemachter Offnung durch-
getricben. Die ersten etwa 50 cm?® Saft werden wegge-
gossen. Weitere 100 cm® werden direkt in der Schale
durch cca ¥ g pulverisierten Gemisches von 1 Teil
fein gericbenem Kalk mit 25 Teilen normalen
Bleiacetats geklirt, durchgemischt, filtriert und
polarisiert. Den Zuckergehalt der Schnitzel berech-
nct man entweder durch Multiplikation der Polari-
sation mit der Zahl 0-26 fir 200 mm-Rohren oder er
wird aus der Tabelle fiir ungeklirte Zuckerlésungen
abgelesen. Wenn die Analysen in Zeitabstinden von
etwa 1 Stunde nacheinander folgen und falls auch ein
Austrocknen der Schnitzel in der Maschine verhin-
dert wird, eriibrigt sich diec Reinigung nach jeder Be-
niitzung.

Es wird empfohlen, dic nach dieser Mecthode ge-
wonnenen Ergebnisse wenigstens einmal in der Schicht
entweder durch dic heiBe wisserige Digestion oder
durch die Herlessche kalte Digestion wie folgt zu kon-
trollicren:

Das abgewogene vierfache Normalgewicht des
Schnitzelbreies versetzt man in cinem blechernen
Digestionsgefill mit 300 cm® verdiinnter bas. Blei-
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acetatlésung (auf 10 Liter Wasser 150 cm? Klirmittel)
aus einem MeBzylinder und fiihrt dic heiBe Digestion
wie bei den siiBen Schnitten aus.

Zur raschen Feststellung des Zuckergehaltes kann
auch wie folgt vorgegangen werden: Mindestens 150 g
Brei aus der Hackmaschine ,,Keystone*, ,,Rekord®,
»Max** oder ,JIdeal** werden in der Herlespresse
zerricben. Das abgewogene vierfache Normalgewicht
dicses Breies vermischt man dann in der Kilte mit
300 em?® verdiinnter bas. Bleiacetatlosung, schittelt
kriiftig durch, 1aBt 5 Minuten stehen, schuttelt aber-
mals durch, filtriert und polarisiert. ;

Die Untersuchung des aus den Schnitzeln mittels gewahnli-
cher Presse, besonders ohne vorheriges Zerreiben der Schnitzel,
ausgeprefien Saftes oder dic kalle wdsserige Digestion ohne
vorherige Zerreibung durch dic Herlespresse fiihrt haufig zu
unrichtigen Ergebnissen.

Anmerkungen: Die Musterzichung der ausgelaugten
Schnitzel aus dem oberen Teile des Diffuseurs ist un-
zulissig. Zum Einwigen des Musters fiir die Digestion
geniigt cine gewshnliche Kaufmannswage mit Emp-
findlichkeit von 1 bis 5 g. Falls das zu polarisierende
Filtrat opalisiert, beseitigt man den Mangel gemal
der Anmerkung bei der Rubenanalyse.

Da die Bemusterung ungepreBter Schnitzel man-
chenorts mit Schwierigkeiten verbunden ist, wird
empfohlen, Versuche iiber die Probenahme der ge-
preBten Schnitzel, die bereits verhaltnismadBig gut
durchgemischt sind, vorzunchmen.

Diffusionsablaufwasser.

Probenahme : Jede Stunde wird das beim Ausschie-
Ben des Diffuseurs ablaufende Wasser, sobald ctwa
cin Drittel abgelaufen ist, aufgefangen. Die Probe-
nahme am SchluB des AusschieBens ist unzulassig,
weil das Wasser mit dem Ausspiilwasser vermengt ist.

Untersuchung : Unmittelbar nach der Probenahme
klirt man etwa 100 ecm® Wasser mit cinigen Tropfen
basischer Bleiacetatlgsung, filtriert und polarisiert.
Der Zuckergehalt wird durch Multiplikation der Po-
larimeterangabe mit 026 (bei 200 mm-Rohr) be-
stimmt oder aus der Neumannschen Tabelle fir un-
geklirte Losungen ausgesucht.

Scheidesaft.

Bestimmung des gesamten freien Kalkes: Unter stetigem
Riihren entnimmt man rasch mit einer in groBere
Offnung ausgezogenen Pipette aus dem Malaxeur dic
Saftprobe, miBt dann ven der gut durchgemischten
Probe 10 cm® in ein Porzellanschilchen ab und titriert
nach Zusatz von etwa 1 em?® 2%iger Phenolphthalein-
l6sung mit halbnormaler oder normaler Salz- oder
Salpetersaure.

Anmerkungen: Bei der Probeziehung sowie beim Ab-
messen muBl der Saft gut durchgemischt werden,
weil der Kalkschlamm ziemlich rasch sedimenticrt.

Dic Bestimmung der Alkalitit direkt in dem fil-
trierten verdiinnten Safte hat keinen Sinn, weil sie
hauptsichlich von der Temperatur bei der Scheidung
abhangt (in der Kélte geht reichlich Kalk in den Saft
fiber, selbst nach eventucller nachtriglicher Erwir-
mung, wihrend in der Hitze dic Loslichkeit des Kal-
kes verhiltnismiBig gering ist).

Saturationssifte.

Probenahme: Stiindlich entnimmt man die Probe
beim Auslauf aus dem Filter oder aus der Filterpresse
zwecks Bestimmung der Alkalitit; davon miBit man
stets 50 cm® ab und bringt sie in cine gutschlicBende
Flasche, in welche man zur Frischhaltung des Saftes
cinige erbsengroBe Stickchen Thymol gibt; bis zur
Auflésung lassen sich dic Thymolstiickchen immerfort

verwenden. Die Analyse wird einmal in 8—12 Stun-
den ausgefiihrt.

Untersuchung : Jede Stunde wird die Alkalitit siimtli-
cher Saturationssifte mit */pn-Sdure bestimmt. Es
empfichlt sich, von der Probe mittels eines kleinen
MetallmeBzylinders 28 cm? Saft abzumessen, wobei
dann 1 cm? 1/,yn-Séure direkt 0-01% CaO entspricht.
Man titriert auf Phenolphthalein. Vorteilhaft erweist
sich bei der Titration das Alkalimeter von Kappus,
welches mit n/10-Siure gefiillt wird. Bei der Titration
von 10 cm?® Saft entspricht ein Teilstrich der Alkali-
meterskala 0-019, CaO. Zur Erzielung genaucrer ver-
gleichbarer Zahlen muB der Saft vor der Titration
auf dic Zimmertemperatur abgekiihlt werden, weil
das Ergebnis der Safttitration in der Warme niedri-
ger ausfallt.

Im Durchschnittsmuster des letzten Saturations-
saftes (Diinnsaftes) bestimmt man den Zuckergehalt
durch Polarisation. Das doppelte Normalgewicht wird
in einen Kolben gebracht, mit einer geringen Menge
(ctwals cm?) bas. Bleiacetatlosung geklart, zu 100 em*
aufgefiillt, gegebenenfalls setzt man eine Messerspitze
(cinige Zentigramme) Kiesclgur zu, schuttelt durch,
filtriert und polarisiert.

Die scheinbare Trockensubstanz wird am besten mit
iiberpriiftem Pyknometer mit eingeschliffenem und
mit Kapillarrohrchen versehenem Stopsel bestimmit.
Es kann auch das Refraktometer benutzt werden,
zum Beispiel das' Eintauch-Refraktometer oder aber
das Zucker-Refraktometer. Gewohnliches Refrakto-
meter ist jedoch bei niedrigen Konzentrationen ver-
haltnismaBig wenig genau. Die Bestimmung des
scheinbaren Reinheitsquoticnten bei Saften von der
1. und 2. Saturation wird mit Riicksicht auf den Ein-
fluB von Kalk auf die scheinbare Trockensubstanz
nicht empfohlen.

Eventuell bestimmt man die Farbe mit dem Stam-
merschen Kolorimeter; den Kalkgehalt dann quali-
tativ mit Ammoniumoxalat, quantitativ durch Titra-
tion nach Clark oder mit Chamileon bezw. durch
Titration des durch Soda ausgeschiedenen kohlen-
sauren Kalkes. ,

Fiir die Bestimmung der Farbe empfichlt sich, das
Kolorimeter nach dem von Ing. V. Sazavsky (Zt. Zuk-
kerind. Csl. Rep. 47, 1922/23, 64) beschricbenen
Verfahren zu beleuchten. Im Hinblick auf den unglei-
chen Farbton der sogenannten Normalglaschen ist zu
cmpfchlen, stets dasselbe Glaschen zu verwenden. Wer-
den zwei Halbnormal-Gliaschen statt eines Normal-
Glaschens verwendet, empfichlt sich dieselben mit
cinem Tropfen farblosen Glyzerins zusammenzukle-
ben.

Die vorteilhafteste Alkalitit des letzten Saturations-
saftes kontrolliert man nach Spengler und Béttger
(Zt. Ver. D. Zuckeind. 83, 1933, 11) wie folgt:

10 cm? des filtrierten Saftes von der letzten Satura-
tion werden abgemessen, mit einigen Tropfen Phenol-
phthaleinlésung versetzt und mit n/28 Saure bis zur
Entfarbung des Indikators titriert; man fugt hicrauf
Methylrotlésung zu und titriert von neuem bis zur
Rotfarbung der Lasung. Bei richtig saturiertem Safte
muB der Saureverbrauch bei der Titration mit Phe-
nolphthalein der gleiche sein wie bei der nachtrigli-
chen Titration mit Methylrot.Ist der Siureverbrauch
bei der Titration mit Phenolphthalein grofler, so ist
der Saft untersaturiert; ist der Verbrauch kleiner, so
wurde im Gegenteil iibersaturiert. (Anm. Far die
Titration kann man auch 28 cm?® Saft abmessen und
mit n/10 Siure titrieren.)

Diese Methode wurde unter der theoretischen Vor-
aussetzung abgeleitet, daB im Safte bloB die Hydro-
xyde und Carbonate der Alkalien und des Kalkes zu-
gegen sind; obwohl in Wirklichkeit die Verhiltnisse
der alkalisch reagicrenden Stoffe in dem Saft bedeu-
tend kompliziert sind (es sind noch z. B. Ammoniak,
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alkalisch reagierende Salze der Glutaminsiure usw.
- anwesend), so liefert diese Methode bei normalen
Sai“t_cn dennoch giinstige Ergebnisse (siche z. B, A.
Dolinek, Listy Cukrovarnické, 52, 1933/34, 495).
Bc} abnormalen Siften, z. B. bei solchen, die
mit ungentigendem Kalkzusatz gereinigt worden sind,

bei Siften von alterierten Riiben, bei stark kalkhalti-,

gen Siften usw. ist jedoch diese Methode ungenau.

Bei derartigen Siften ist es besser nach der dirckten,

allgemein verwendbaren Methode Spengler-Béttgers

{siche Zt. Ver. D. Zuckerind. 78, 1928, 326) folgen-
erweise zu verfahren:

Dem letzten SaturationsgefiB werden fortlaufend
bei der Saturation Saftproben entnommen, deren Al-
kalititdurch Titration auf Phenolphthalein bestimmt,
dann aufkocht und nach der Filtration der Gehalt
an Kalksalzen festgestellt wird. Mit sinkender Alka-
litdt nchmen anfangs die Kalksalze ab, nach Errei-
chung des Minimums an Kalksalzen nimmt jedoch
deren Gehalt bei der weiteren Saturation wieder zu.
Die vorteilhafteste Alkalitit auf der letzten Saturation
ist jene, bei welcher im Saft der niedrigste Gehalt an
Kalksalzen ermittelt wurde.

Zur Kontrolle des eventuellen Sodaverbrauches wird regel-

maBiges Bestimmen des Kalksalzgehaltes im Diinn-"

resp. Dicksafte empfohlen.
Saturationsschlamm.

Probenakme : Mittels Musterzichers entnimmt man .
stitndlich etwa % kg Schlamm vom Wagen oder von
der Mischvorrichtung und sammelt ihn in einem
groBen blechernen, luftdicht schlicBenden Gefil3, wic
solche zum Milchtransport beniitzt werden.

Jede 4 Stunden schiittet man den Inhalt dieses Ge-
faBes auf eine groBe Blechtasse aus, knetet griindlich
durch und entnimmt von verschiedenen Stellen die
Probe, welche in der Schale weiter durchgemischt
wird und zur Untersuchung dient.

Untersuchung : Es werden 30 bzw. 60 g Schlamm auf
cinem tarierten Blech oder direkt in ein'weithalsiges,
starkwandiges Flaschchen von etwa 200 bis 300 cm?
Inhalt abgewogen. Hat man auf dem Blech eingewo-
gen, so bringt man dassclbe samt dem Schlamm in
das Flaschchen; man mif3t dann mittels Biirette 100
bezw. 200 cm® etwa 89%iger Zinknitratlésung oder
ciner 20%igen Losung von neutralem Bleiacetat zu;
das Flischchen wird mit einem guten Kautschuk-
piropfen, an dem ein bis auf den Boden reichendes
Stiick Metallkettchen befestigt ist, verschlossen, und
der Inbalt bis zur vollstindigen Verteilung der
Schlammsticke geschiittelt, Hierauf filtriert und po-
larisiert man. Bei Anwendung eines 200 mm-Rohres
werden direkt Zuckerprozente abgelesen.

Auf diese Weise wird der Gesamtzucker bestimmt,
d. h. der ,,Saftzucker** (auslaugbarer Zucker) und der
als Saccharat gebundene Zucker. -

n ,.Saftzucker’* bestimmt man, indem 30 g
Schlamm in einem Flischchen mit 100 cm® Wasser
durchgeschiittelt werden, worauf filtriert und polari-
siert wird.

Bei der Analyse des Saturationsschlammes kann
die 8%ige Zinknitratlésung durch die billigere 3:6%ige
Zinkehloridlésung ersetzt werden, die am besten in
f:slglgfndcr Weise bereitet wird (siche d. Z. 55, 1930/31,

In einem offenen Ton- oder SteinguigefiB (Topf,
Schiissel oder Saureflasche) werden Zinkspine mit
einem Gemisch von 1 Teil Salzsiure und 1 Teil Was-
ser begossen. Auf 1 kg SAure nimmt man ctwa 3 kg
Zink; da dic Flissigkeit stark aufsteigt, muf3 man ein
hinreichend groBes GefiB wihlen. Das Auflésen mul3
in freiem Raum erfolgen, damit der Wasserstoff bei
zufalligem Entziinden keine Explosion verursacht,
und mufB man darauf achten, dafl die entweichenden

Gase, die Arsenwasserstoff enthalten, nicht ecinge-
atmet werden. Nach einigen Stunden, wenn die
Reaktion zu Ende ist, gicBt man die Losung von den
Zinkriickstinden (welche bei der ndchsten Bereitung
verwendet werden), ab und setzt der Flissigkeit
zwecks Neutralisation der unverbrauchten Siure
einige Stiicke Kalkstein zu. Man erhilt auf diese
Weise cine cca 35—409% Zinkchlorid enthaltende
Lésung, dic man vor der Kampagne in groBeren
Mengen auf Vorrat bereiten und dann nach Bedarf
verdiinnen kann.

Fiir die Schlammanalyse ist cine Lésung von ctwa
3:6% notig; wir verdiinnen daher einen Teil der ge-
wonnenen Losung mit etwa 7—8 Teilen Wasser der-
art, damit die Flussigkeit die Dichte d = 1-032, d. i.
ungefahr 8:5° Bg aufweist. Da bei der Analyseein
UberschuB — wenn er nicht zu/groB ist — nicht
schadet, ist es nicht notwendig.die angegebene Kon-
zentration genau cinzuhalten und es gentgt, wenn die
Lésung 4—89, ZnCl, enthilt und die Dichte d= 1:031
bis 1-069 oder 8:3 bis 17:3° Bg aufweist. Bei der
Verdinnung scheidet sich. manchmal ein weiller
Niederschlag, offenbar von Oxychlorid aus, welcher
aber bei der Analyse nicht stért.

Mit Riicksicht auf die Billigkeit des Reagens wird
empfohlen, 60 Schlamm und 200 cm?® Lésung zu
nchmen, denn ein gréBeres: Muster cntspricht cher
dem Durchschnitt.

Ferner wird aufmerksam gemacht, daB fur die
Schlammbemusterung. vom Wagen gut zugeschliffe-
ner Probenehmer zu verwenden ist.

Es wird empfohlen, bei der Analyse des Saturations-
schlammes den Apparat von Stanék anzuwenden,
der es erméglicht, ein groBes Muster Schlamm in Ar-
beit zu nehmen (Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 57,
1932/33, 97).

Fir die informative Priiffung des Zuckergehaltes im
Schlamm cignet sich vorteilhaft dic refraktometrische
Methode von Stanék-Sandera, bei welcher die refrak-
tometrische Trockensubstanz des mittels besonderer
Zange aus dem Schlamm ausgepreBtenSaftes bestimmt
wird. Die halbicrte Angabe des Refraktometers ent-
spricht ungefihr dem Zuckergchalt des Saturations-
schlammes. (Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 57, 1932/33,
145.

Die Alkalitit des Saturationsschlammes wird mit-
tels Phenols nach der folgenden Methode ermitrelt:
10 g Schlamm werden in 95 c¢m? einer gesdttiglen
(etwa 69%igen) wisserigen Phenollosung, dic vorher
auf Methylorange necutralisiert wurde, verriihrt oder
geschiittelt, hierauf durch ein trockenes Filter filtriert
und 50 cm? des Filtrates auf Methylorange titriert.

In besonderen Fillen trocknet man 10—20 g
Schlamm bei 105° G zur Gewichtsbestindigkeit; der
Gewichtsverlust wird als Wasser angenommen.

Anmerkung: Die Probeziechung direkt aus den
Filterpressenrahmen ist mit Riicksicht aufdic ungleich-
malBige AussiiBung des Schlammkuchens unzulissig.

Kondens- und Briidenwisser.

Probenalme : Die Probe wird jede 2 Stunden aus den
cinzelnen Behiltern genommen. Zur Priifung des
Wassers fiir Kesselspeisung werden die automatischen
Apparate im Kesselhaus empfohlen.

Untersuchung : Qualitatiy priift man auf Zucker mit
a-Naphtol und konz, Schwefelsdure. Es empfichlt sich
hiezu das Verfahren von Skirblom: Das Reagensglas
wird mit dem zu priifenden Wasser bloB3 ausgespiilt
und zu dem in der EIProchuc haften geblicbenem
Reste setzt man 3 Tropfen alkoholischer 69%iger
«-Naphtollgsung und etwa 1 cm? konz. reiner Schwe-
felsiture zu, worauf der Inhalt durchgeschiittelt wird.
Aus der Intensitit der Farbung 1dBt sich auf dic Men-
ge des anwesenden Zuckers schlieBen,
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Anmerkung : In Berithrung mit organischen Stoffen
(Stroh, Papier, Staub usw.) gekommene konzentrierte
Schwefelsdure kann an und fiir sich die «-Naphtol-
reaktion liefern. Diesen Mangel bescitigt man, indem
man die Siure solange erwirmt, bis eine entnommene
Probe keine a-Naphtolreaktion mehr gibt.

Dicksaft.

Probenahme : Jede zweite Stunde mifit man ein glei-
ches Volumen, z. B. 100 cm?, aus dem Dicksaftbehil-
ter in eine mit gutem Pfropfen verschlieBbare Flasche
ab. Die Flasche bewahrt man an cinem kithlen Orte
oder man konserviert den Dicksaft mit einem Kristéll-
chen Thymol.

Unlersuchung : Das Durchschnittsmuster des Dick-
saftes wird einmal in 12 Stunden untersucht. Dic Po-
larisation bestimmt man durch Abwage des doppelten
Normalgewichtes Dicksaft, der in einen 200 cm?®-Kol-
ben gespiilt und mit 4 cm?® bas. Bleiazetatlosung ge-
klart wird. Stark alkalische Dicksifte neutralisiert
man vor der Klirung mit verdiinnter Essigsaurc unter
Zusatz von einigen Tropfen Phenolphtaleinlosung.
Nach Aufliillen zu 200 em® und Filtration wird po-
larisiert.

Die scheinbare Trockensubstanz wird bestimmt
mittels nachdem Kovar schen Prinzip geeichten Pyk-
nometers (siche Anleitung weiter unten) oder refrak-
tometrisch, die wahre Trockensubstanz durch Trock-
nung nach der folgenden Methode:

Etwa 4 g Dicksalt (cca 3 g Trockensubstanz) werden
genau und direkt in ein Aluminiumschélchen (6—7
cm im Durchmesser, 2 cm hoch) mit gut anliegendem
Deckel eingewogen, das vorher mit etwa 30 g feinen
Quarzsandes beschickt wurde.

In das Schilchen bringt man ein kurzes, cingebo-
genes Glasstibchen, welches mitgewogen wird. Man
feuchtet dann das Gemenge von Sand und Saft mit
allmihlich in kleinen Gaben zugesetzten cca 20 cm?
reinen Methylalkohols an, mischt grindlich durch
und 1aBt zunichst unter ofterem Durchrithren des
Sandes mit der Substanz etwa 3 Stunden im offenen
Trockenschranke bei etwa 60—70° C vortrocknen;
worauf dann bei 105° C withrend 12 Stunden im dop-
pelwandigen, durch Dampf beheizten oder mit ver-
diinntem Glyzerin gefiillten Trockenschrank dic Trock-
nung erfolgt. Mit Vorteil kann man Vakuumtrockens=
schrank beniitzen. :

Die Alkalitat ermittelt man nach Verdiinnung mit
necutralisiertem Wasser durch’ Titration mit '/, n-
Sdure analog wie beim Diinnsafte.

Auf Kalkgehalt priift man qualitativ mit Ammo-
niumoxalat nach Verdiinnung des Dicksaftes mit dem
gleichen Volumen Wasser; quantitativ nach Clark
oder genauer durch Titration mit Chamileon, wic
spater angefiihrt wird. (Seite 14.)

Gegebenenfalls wird im Dicksafte auch die Farbe
bestimmt. Bei alterierten Riiben und bei anormaler
Arbeit ‘priift man auch auf Invertzucker. (Siche wei-
ter unten.)

Beim Dicksafte empfiehlt sich von Zeit zu Zeit das
(auf 100 Zucker umgerechnete) Rendement zu bestim-
men, welches die Saftqualitit besser zum Ausdruck
bringt als der Quotient (siche Ing. V. Sdzavsky, Listy
cukrov. 49, 1930/31, 628). Die hiczu notwendige
Aschenbestimmung  wird entweder gewichtsanaly-
tisch oder besser konduktometrisch nach dem folgen-
den Vorschlage von V. Sazavsky ausgefiihrt:

Das dreifache Normalgewicht Dicksaft wird ab-
gewogen, mit destilliertem Wasser in einen 200 cm®-
Kolben gespiilt und mit Wasser zur Marke erginzt;
3}:: Konduktometerangabe wird durch 15 divi-

iert.

Z. B.: Dicksaft mit einer Polarisation von 645 und
1:009% Aschengehalt. Das Rendement ist dann

64:5 — 5% 1-00 = 59-5
und das Rendement des Polarisationszuckers

59:5 x 100
645 F

Anmerkungen : Zur Bestimmung der wahren Trocken-
substanz siebt man den Sand durch ein Sieb von 120
Offnungen auf die Zollange und kocht ihn mit Salz-
siure und schlieBlich mit Wasser aus, worauf der Sand
geglitht wird.

Handelt es sich bei der Bestimmung der Farbe um
Feststellung des Nachdunkelns der Saftfarbe in der
Verdampfstation, so empfiehlt sich zunachst den Dick-
saft auf die Konzentration des urspriinglichen Diinn-
saftes zu bringen und die Farbe dieser Losung mit
derjenigen des urspriinglichen Diinnsaftes zu verglei-
chen. Vor der kolorimetrischen Messung miissen je-
doch beide Proben durch ein -Filter unter Zusatz
gleicher Mengen von Kieselgur filtriert werden. Die
zugesetzte Menge Kieselgur muB_ in beiden Fallen
gleich sein (etwa 0-1 g auf 200 cm? Saft), damit einc
eventuelle Anderung der Farbe durch. Einwirkung
der Filtration mit Kieselgur in beiden Fillen die
gleiche ist. Es empfichlt sich die Kieselgur in der
Richtung zu priifen, ob sie nicht merklichen EinfluB
auf die Saftfarbe ausiibt. Aus den beiden kolorimetri-
schen Befunden wird.dann das Nachdunkeln des Saf-
tes bei der Verdampfung zum Ausdruck gebracht und
zwar cinerseits als Zunahme der Farbe auf 100 Teile
Trockensubstanz, anderseits in Prozenten der ur-
spriinglichen Diinnsaftfarbe.

92.2.

Erste Fiullmasse.

Probenahme : Fiillmassen untersucht man aus zweier-
lei Griinden: einerseits zwecks Ermittlung des Ver-
kochungsgrades (Kontrolle der Kocharbeit), ander-
seits behufs Berechnung der Ausbeute von Erzeugnis-
sen (Kontrolle der Zentrifugenarbeit). Im ersten Falle
nehmen wir die Probe im Gewichte von etwa 5 kg
mittels eines mit langem Stiele versehenen Loffels
wiahrend des Ablassens des Sudes in den Refrigeran-
ten, im zweiten Falle ist es notwendig, von jedem
Sude gesondert eine Probe der im Refrigeranten mit
Sirup eingemaischten Fiillmasse, sobald schon eine
vollkommen homogene Masse vorliegt, zu nchmen.

Untersuchung : Die Analyse ist in einer im Verhaltnis
1:1 (nach Gewicht) verdiinnten Losung vorzunehmen.
Es empfichlt sich, nach dem Verfahren Linsbauers zu °
arbeiten. (LC 39, 1920/21, 115.)

Zur Vornahme der Verdiinnung 1:1 verwendet
man Blechkannen von % | Inhalt, wie sie fur die Aus-
fithrung der heilen wisserigen Digestion vorgeschrie-
ben sind. Vor der Untersuchung muB3 man stets die
GefaBe durchsehen, ob sie vollkommen rein und ob
deren Kautschukdichtungen unbeschadigt sind. Es
empfiehlt sich, die Gefille sowie die zu ihnen gehori-
gen Deckel zu numerieren. :

Scheinbare ' Trackensubstanz: Nach Abnahme des
Deckels wird das GefiB auf ciner Wage von 0-02 g
Empfindlichkeit bei 250 g Belastung und 1 kg Trag-
fahigkeit austariert. Hierauf wigt man genau 200 g
warme, durchgemischte Fillmasse (hiezu eignen sich
am besten eiserne Lofel) ab, setzt vorsichtig 200 cm?®
kaltes, im Kolben von 200 cm® Inhalt abgemessenes
Wasser hiezu und wiegt das Ganze durch Zutropfen
von Wasser aus einem Tropfflischchen genauauf400g
aus. Nachdem noch einige Stiickchen Blei eingelegt
wurden, verschlieBt man das GefaB luftdicht mit dem
Deckel, bringt es in ein auf cca 98° C eingestelltes Was-
serbad und schiittelt in Flinfminuten-Abstinden durch.
Nach 25 Minuten ist der Inhalt vollkommen in L&-
sung gegangen. Darauf setzt man das GefiB3 in kaltes
stromendes Wasser und schiittelt mehreremale durch.
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Nach dem Abkiihlen wird gedffnet und der ganze In-
halt in ein Glas geschiittet, wobei man sich stets davon
iiberzeugen muB, ob die ganze Fiillmasse tatsiichlich
aufgeldst ist. Nun bestimmt man die scheinbare
Trockensubstanz entweder pyknometrisch oder re-
fraktometrisch. Fiir die pyknometrische Bestimmung
eignet sich am besten ein genaues Pyknometer mit
Kapillarpfropfen. Das Pyknometer muB stets zwei-
mal mit der zu prifenden Losung ausgespiilt wer-
den; dann fiillt man bis zum Halsrand auf, temperiert

auf die Temperatur des kalten Wasserbades (ctwa
" 20" Q), worauf erst der Hals mit dem Kapillarpfrop-
fen verschlossen und die durch die Kapillare tiber-
laufene Fliissigkeit rasch abgewischt wird; man
nimmt das Pyknometer aus dem Wasser heraus, spalt
es ab, wischt es mit einem Tuch trocken und wigt.
Das ermittelte spezifische Gewicht wird mit Hilfe von
Tabellen auf Ballinggrade bezogen.

Nach dem Herauszichen des Pfropfens aus dem
Pyvknometerhalse und Einsenken cines kurzen Ther-
mometers in die Flussigkeit wird die Temperatur si-
chergestellt und durch Korrektion nach entsprechen-
den Tabellen werden die Saccharisationsgrade end-
gultig festgestellt. Die sich dabei ergebende Saccha-
risation wird verdoppelt und liefert dann den schein-
baren Trockensubstanzgehalt der urspriinglichen Fiill-
masse.

Zur refraktometrischen Bestimmung bedient man
sich des Zuckerrefraktometers von Zeifl oder von
Goerz fiir die Normaltemperatur von 20" C. Die Fuall-
masselosung wird im Wasserbade annahernd aufl die
Temperatur gekiihlt, welche gerade das Thermo-
meter des Refraktometers anzeigt. Dann bringt man
mit Hilfe cines gut abgerundeten Glasstabes oder
eines Kautschukstabchens einige Tropfen Losung auf
das matte Prisma des Refraktometers und schlieBt so-
fort vorsichtig das Doppelprisma. Nach 1—2 Minu-
ten richtet man die Grenzlinie der totalen Reflexion,
die sich im Gesichtsfelde als die Trennungslinie von
Licht und Schatten zeigt, derart, daB sie genaa durch
die Mitte des Fadenkreuzes liuft, worauf die Anzeige
auf der Skala abgelesen wird. Gleichzeitig stelltman
die Angabe des in das Instrument eingésetzten Ther-
mometers fest und korrigiert dann mit Hilfe entspre-
chender Tabellen den refraktometrischen Befund, der
nach Verdopplung die Trockensubstanz der ursprung-
lichen Fillmasse angibt.

Nachdem die scheinbare. Trockensubstanz in der
Regel mit der wirklichen nicht iibereinstimmt und
tiberdies bei der Verdiinnung 1:1 auch cine Kon-
traktion stattfindet, so bestimmt man in dem Wochen-
durchschnittsmuster der Fiillmasse die Differenz zwi-
schen der wirklichen Trockensubstanz und der nach
der Verdunnung nach Linsbauer (1:1) bestimmten
scheinbaren: Trockensubstanz; die auf diese Weise
{estgestellte Korrektur wird dann bei den einzelnen
Analysen berticksichtigt. Die Korrektur muf3 fir die
1. und fiir die II. Fiillmasse separat bestimmt werden.

Die wirkliche Trockensubstanz bestimmt man durch
Troknung von 4—5 g der Losung auf Sand wie beim
Dicksafte. y

Polarisation: Man wicgt das doppeltnormale Ge-
wicht der hergestellten Lésung ab, spilt in einen
200 em?<K olben, klart mit 4cm? bas. Bleiacetatlosung,
fullt aufl schittelt, filtriert und polarisiert. Der Befund
ist zu verdoppeln.

Alkalitdt: Man titriert 56 cm?® der hergestellten Lo-
sung mit !/, n-Sidure gegen Phenolphthalein nach
Zusatz von ncutralisiertem Wasser.

Farbe: 40 g Losung (= 20 g Substanz) verdinnt
man auf 100 cm® und bestimmt die Farbe im Stam-
merschen Kolorimeter.

Invertzucker und Kalk werden in derselben Losung,
in gleicher Weise wic beim Dicksaft beschricben, er-
mittelt.

Rohzucker.

Probenakme: Fiir Betrichszwecke entnimmt man
Rohzucker von verschicdenen Stellen der Haufen
mittels eines langen Musterzichers. Ist der Rohzucker
gesackt, werden die Muster entsprechend den Han-
delsgebrituchen (mindestens von jedem zechnten Sacke)
gezogen. Da manchmal die untere Seite der Sacke
von Sirup durchniBt ist, so muf3 dic Probenahme in
solchen Fillen sehr vorsichtig vorgenommen werden.

Fiir die Herstellung der Handelsmuster von Roh-
zuckern sind im Forschungsinstitut der ¢&l. Zucker-
industric die folgenden Richtlinien ausgearbeitet
worden (siche 7. Vondrdk, d. Z. 55, 1930/31,371):

Die Einrichtung fir die Herstellung der Rohzucker-
proben besteht aus einer kreisrunden Schiissel und
cinem Drahtsieb. Dic kreisrunde Schiissel mit einem
Durchmesser von 50—60 cm und einer Wandhohe von
15—25 cm kann z. B. aus Messingblech oder <aus
verzinktem, bezw. verzinntem. Eisenblech verfertigt
werden. Man kann auch ecin(emaillicrtes Gela3 be-
niitzen, allerdings muB} die Emailschicht vollkommen
unversehrt sein, denn abgesprungene Teilchen kénn-
ten leicht in die Probe gelangen und' den Aschen-
gehalt erhéhen. Diecangefiihrten Dimensionen sind
keineswegs streng verbindlich, denn die gleichen
Dienste kann ein beliebiges kreisrundes Gefal3 leisten,
welches beim Geschirrhandler zu kaufen ist (z. B.
Waschschiissél oder Weidling), soweit es genugend
geraumig dst, damit der Zucker darin nicht cine zu
starke Schicht bildet und beim Durchmischen tiber
den GefiaBrand nicht herausfillt. Behufs leichterer
Reinigung ist cinem Gefid3 mit abgerundeten Kan-
ten ohne scharfe Winkel Vorzug zu geben. Das Sicb
sei aus Messingdraht verfertigt (Drahtstarke z. B.
1 mm, Maschenweite 4 bis 5 mm). Die SiebgroBe ist

so zu wihlen, daB3 man das Sieb cinfach auf das Gelal3
aulsetzen kann. Der Sicblauf kann aus Holz oder bes-
ser aus Blech sein. Sowohl das Gefd3 wie auch das
Sieb mogen ausschlieBlich fiir die Zubereitung der
Rohzuckermuster verwendet werden, weil sonst leicht
fremde Gegenstiande in die Muster gelangen konnten.

Bei der Zubereitung des Musters empfichlt das
Forschungsinstitut der ¢ésl. Zuckerindustrie den fol-
genden Vorgang, welcher mit den Einheitlichen
Methoden in Einklang ist und den Usancen der
Prager Waren- und Eflektenbérse entspricht: Etwa
von 50 Sack werden mit dem Probezicher die Proben
entnommen; der so gewonnene Zucker wird auf ein
Sicb gebracht, das auf das Mischgefall aulgesctzt
wird. Auf dem Sicbe wird der Zucker mit der Hand
ode mit Holzl6ffel gemischt und vorhandene Kliimp-
chen unter schwachem Druck zerquetscht, was so
lange vorgenommen wird, bis der ganze Zucker
durch das Sieb durchgetrieben ist. Hieraul wird der
in dem GefiB aufgegangene Zucker durch griindliche
Kreisbewegung mit den Hinden oder mit dem Holz-
16ffel durchgearbeitet und nach 2 bis 3 Minuten lan-
gem Mischen werden drei Musterdosen nach den bis-
herigen Vorschriften mit dem Zucker gefullt.

Fiir dic Zwecke der Betricbskontrolle und #dhnl.
entnimmt man die Probe cinem jeden Sud.

Untersuchung. Polarisation :*) Das zweifache Normal-

*) Laut BeschluB3 des Internationalen Kongresses
fiir Zuckerfabriksanalysen, Amsterdam 1932 und mit
Zustimmung des Ausschusses des Zentralvereines der
éechoslovakischen Zuckerindustrie wurde ab 1. Sep-
tember 1933 das neuec Normalgewicht 26:026 g fir
100 cm?® 20°/4° (metrische) cingefithrt. Bei Roh-
zuckern wurde zugleich die Klirungsmethode ab-
geandert und wurde anstatt der Klarung mit Bleiessig
‘T'rockenklarung mit basischem Bleieacetat und zwar
Falch dem Aulfliillen der Lésung zur Marke, cinge-

uhrt.
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gewicht Rohzucker, d. i. 52:052 g, das auf cinem
Metallschiffchen rasch abgewogen wurde, wird in
einen 200 cm?-Kolben gespiilt, zu % des Kolbenin-
halts mit destill. Wasser nachgefiillt und in kreisender
Bewegung geschwenkt, bis sich samtlicher Zucker
gelost hat; dann wird mit Wasser (ohne Klirung) bis
unter dic Marke aufgefillt und durchgemischt. Ein
Teil dicser Losung wird zur konduktometrischen
Aschebestimmung beniitzt (siche unten). Der Rest der
Losung wird mit trockenem pulverformigem basi-
schem Bleiacetat geklart und zwar bei L. Produkt je
100 cm?® der Normallosung 0-35 g -+ 0:05 Klarpulver,
bei Nachprodukten 0-70 g -+ 0-10 g bis 1:05 g + 0-15g.
Das Abmessen der Portionen erfolgt mittels eines
Loflels.

Da cinige Gattungen des Klirpulvers ungeniigend
kldren, darf ausschlicBlich trockenes pulveriges basi-
sches Bleiacetat verwendet werden, welches vom Ifor-
schungsinstitut der ¢echoslovakischen Zuckerindustric
gepriift und mit einem Zertifikat versehen wurde; die
entsprechende Priifung erfolgt vom Forschungsinstitut
fiir Firmen, die an Zuckerfabriken Chemikalien lie-
fern, kostenfrei. Nachdem das trockene basische Blei-
acetat — ebenso wie seine Losung — Kohlensaure aus
der Luft absorbiert und auch etwas Feuchtigkeit an-
zicht, ist es notig, dassclbe in gutschlicBenden, wo-
moglich kleineren Flaschchen von 100 bis 250 g auf-

-, zubewahren.

Zu der aufgefiillten geklarten Losung setzt man
cine Messerspitze reine trockene Kieselgur zu, schut-
telt griindlich durch und gieBt den Kolbeninhalt
soweit als nur méglich auf ein Filter, welches mit
cinem Uhrglas oder einer Glasscheibe bedeckt wird.
(Es werden die Filtriergarnituren nach Weil} oder
die des Forschungsinstituts der ¢&sl. Zuckerindustrie,
beschricben in der Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 57,
1926/27, 519, empfohlen.) Der erste Anteil des
Filtrates wird weggegossen; sobald der groBte Teil
des Filtrates durchgelaufen ist, fullt man mit dem
vollkommen klaren Filtrate die Polarisationsréhren.
Bei Massenuntersuchungen ist die Beniitzung des Pel-
letschen DurchfluBrohres zulassig.

Bei der Bestimmung der Polarisation von Rohzucker muf3
man immer das Bichromat-Lichtfilter benutzen. Schr
praktisch sind dic von der Firma J. & J. Fri¢ kon-
struierten Lichtfilter. Man verwendet cine Kalium-
bichromatlésung von solcher prozentischen Konzen-
tration, daB diesc multipliziert mit der in Zentimetern
ausgedriickten Stirke der Schicht, durch welche das
Licht durchgeht, die Zahl 9 ergibt; z. B: bei ciner
Schichtstarke von 1% €m cine 6%ige Losung, bei
ciner 2 cm starken Schicht eine 4 %ige Losung, usw.

Feuchtigkeil: Man wagt 10 g Rohzucker in ein
Metallschilchen von 6-—7 em Durchmesser und 2 cm
Hohe mit einfallendem Deckel ein und trocknet
im doppelwandigen Trockenschranke ohne Vakuum
bei 105° C-durch 1% Stunden. Rohzucker, die mehr
als 39, Wasser enthalten, trocknet man um % Stunde
langers Der Gewichtsverlust wird als Wassergchalt an-
geschen. Fiir genauere Bestimmungen der Trocken-
substanz fiir Zwecke der Betricbskontrolle kann man

Fortsetzung der FuBnote von Seite 48.

Die beiden Anderungen, nimlich das Normalge-
wicht 26026 g und die Trockenkldrung, miisscn
gleichzeitig cingefiihrt werden, so daB die durch das
groBere Normalgewicht verursachte Erhohung der
Rohzuckerpolarisation durch dic Polarisationsverrin-
gerung, die sich bei der Beseitigung des bisherigen
Einflusses des bei der Klirung entstchenden Nieder-
schlagvolumens ergibt, praktisch ausgeglichen wird.
Das Ergebnis der Polarisation bei den Rohzuckern
zeigt also gegeniiber dem Ergebnis der bisherigen
.Methode praktisch keine Anderung.

Vakuumtrockenschriinke verwenden und bis zur Ge-
wichtsbestiandigkeit trocknen. :

Asche (Gewichtsanalytische Methode): 3 g Roh-
zucker werden in ein Schilchen aus Porzellan, Quarz
oder aus Platin eingewogen, mit Alkohol betriaufelt
und mit 10--20 Tropfen aschenfreier konz. Schwe-
felsiure versetzt; man ziindet den Alkohol an und
nach dem Verbrennen dessclben glitht man in der
Muffel, am besten in einer elektrischen, bei dunkler
Rotglut so lange, bis simtliche schwarze Teilchen
verbrennen und cine weiBe oder rotliche Asche er-
{ibrigt. Enthalt dic Asche Sandkérnchen oder ist
sie gesintert oder geschmolzen, muB die Bestimmung
wiederholt werden. Dic so crmittelte Aschenmenge,
mit 30 multipliziert, zeigt den schon korrigierten pro-
zentischen Aschengehalt, d. h. die um !,, verrin-
gerte Sulfatasche.

Konduktometrische Bestimmung der Asche: Die normale
unter Verwendung von destilliertem Wasser bercitcte
ungeklirte Rohzuckerlésung wird in das Kondukto-
meter von Dr. Sandera cingefiillt und die Messung
vorgenommen. Der Rest der Lésung wird geklart und
zur Polarisationsbestimmung benutzt.

Fiir die Aschenbestimmung in Rohzuckern wird im Ein-
klang mit dem internationalen BeschluB die konduk-
tometrische Methode ‘fiir richtiger als die Verbren-
nungsmethode anerkannt. Bei Handelsanalysen wird
in der Periode vom 1. September 1934 bis 31. August
1935 von den beiden vorgeschriecbenen Aschenbe-
stimmungen bei Zuckern biszu 1-209% Asche immer
eine Bestimmung nach dem Verbrennungsverfahren
und cine Bestimmung konduktometrisch ausgefuhrt.
In das Zertifikat wird das Mittel der beiden Bestim-
mungen cingetragen, wenn die Differecnz 0-05% nicht

ibersteigt. Ist der Unterschied groBer, wird eine

weitere Analyse nach dem Verbrennungsverfahren
ausgefithrt und in das Zertifikat das Mittel der beiden
Verbrennungsanalysen cingetragen. Bei Zuckern mit
cinem Aschengehalt iiber 1-:2% wird die Asche nur
durch Verbrennung bestimmt; bei Departageanaly-
sen wird so wie bel den Handelsanalysen der Roh-
zucker vorgegangen.

Fiir Betriebszwecke empfiehlt sich die Ausfihrung
der Analyse nach der von Dr. Vondrdk in der Zt.
Zuckerind. Csl. Rep. 52, 1927/28, 381 veroffentlich-
ten Methode. (Es wird das doppelte Normalgewicht
Zucker abgewogen, in destilliertem Wasser geldst, in
einen 200 cm3-Kolben cingespiilt und ohne Klarung
mit destilliertem Wasser nach entsprechender Tem-
perierung zur Marke aufgefiillt; ein Teil der durch-
geschiittelten Losung wird zur Aschenbestimmung
mittels des konduktometrischen Apparates von San-
dera verwendet, in einem anderen Anteil der Losung
wird gegebenenfalls die Refraktion mit dem ZeiBschen
Eintauchrefraktometer mit auswechselbarem Prisma
(Prisma Nr. II, oder mit dem Eintauchrefraktometer
,,Askania®* gemiB dem Entwurfe A. Dolineks —
siche diese Zeitschr. 54, 1929/30, 627) bestimmt und
gemalB dieser Angabe in der Tabelle der Wassergehalt
des untersuchten Rohzuckers ermittelt. Dieser Befund
muB um 0-19% vergroBert werden, da beide Tabellen
fiir das Normalgewicht 26-00 g ausgearbeitet sind,
wihrend jetzt das Normalgewicht von 26-026 g ein-
gefithrt ist. Fur die Polarisation wird die restliche Lé-
sung (etwa 100 cm?®) mit cca 0-35 g wasserfreien pulver-
formigen basischen Bleiacetats (bei Nachprodukten
mit etwa 0-7 g) geklirt; nach dem Durchschiitteln
wird dann die Losung filtriert und das Filtrat pola-
risiert).

Reaktion: Man stellt eine Losung von 1 g Phenol-
phthalein in 100 cm?® Alkohol und 50 cm?® Wasser her u.
erginzt das Gemisch nach vorheriger Neutralisation
auf 200 cm® mit neutralem destillierten Wasser.

0-3 cm?® dieser Ldsung (ungefihr 10 Tropfen) wer-
den in ein weiBes Porzellanschilchen gebracht, 25 cm?®
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neutralen destillierten Wassers zugesetzt und in das
Gcmnsc]} ctwa 10 g Rohzucker cingetragen. Ein
;otg;" Ring um den Zucker herum verrit dic Alka-

Reagiertder Rohzucker gegen Phenolphthalein nicht

alkalisch, muB man sich von seiner Reaktion durch
¢ine neutrale Lackmuslésung oder mittels empfind-
licher Lackmuspapiere iiberzeugen. In letzterem
Falle geht man wie folgt vor: In ecin starkwandiges
Glasrohrehen von 6 cm Linge und 1 cm lichter Weite,
das an seinem Ende abgeschliffen ist, stampft man
miBig mit Hilfe eines Glasstibchens Rohzucker und
beniitzt das Stabchen auch zum Ausgleichen des unte-
ren Teiles des Rohrchens. Das gefiillte Réhrehen stellt
man auf einen Streifen neutralen empfindlichen Lack-
muspapiers, der auf einem Porzellanplittchen auf-
licgt. Igcn Papierstreifen benetzt man vorher an der
Stelle, wo wir das Réhrchen aufstellen wollen, mit
cinem Tropfen neutralen destillierten Wassers. Ein
zweiles in gleicher Weise mit Rohzucker adjustiertes
Rohrchenstellt man auf einen blauen Lackmuspapier-
streifen. Hierauf bringt man ctwa 10 Tropfen neutra-
les destilliertes Wasser in ein jedes Réhrchen und war-
tet ab, bis die Fliissigkeit durch die Zuckersiule zum
Porzellanplittchen gelangt ist; durch cine schieben-
de Bewegung entfernen wir dann das Réhrchén und
spilen die Stelle, an welcher Rohzucker haftet, mit
cinem Strom neutralen destillierten Wassers ab. Selbst
die geringste Farbeninderung ist dann auf dem mit
dem weillen Porzellan unterlegten Lackmuspapier
wahrnehmbar.

Die Gesamt-Alkalitdt bestimmt man durch Titra-

tion einer Lésung von 20 g Rohzucker in neutralem
Wasser gegen Phenolphthalein oder Lackmus, was im
Befunde ausdriicklich anzufiihren ist. Fiir Handels-
zwecke wird Lackmus angewendet.
v Jnvertzucker. Qualitativ: Etwa 10 g Rohzucker wer-
den in 100 cm® Soldainischer Losung (oder in La-
sungen von J. Urban, kezw. Ost) gelést und 5 Mi-
nuten, vom Beginn des Siedens gerechnet, gekocht.
Falls sich nach kurzem Stehen am Boden des GefiBes
deutlich merkbarc Mengen von Kupferoxydul -ab-
setzen, so ist Invertzucker vorhanden und man muB
ihn quantitativ bestimmten (siehe S. 12). Bei Masscn-
analysen kann man den bei den Raffinerieanalysen
angefithrten Vorgang Ofners beniitzen,

Beurleilung der Farbe nach der Type: Die vergleichende
Beobachtung der Farbe des Rohzuckers mit der
Farbentype wird nach der Vorschrift der Prager
Waren- und Effektenbérse vorgenommen.

Bestimmung der Saccharose nach Clerget im Rohzucker.
Das Doppeltnormalgewicht Rohzucker wird ab-
gewogen, 1n einen 200-cm®-Kolben gespiilt und auf-
gelost, mit moglichst wenig Bleiessig geklart, auf-
gefiillt und filtriert.

Vom Filtrat werden 50 cm?® in cin 100-cm3-Kalb-
chen ab%(cmascn, aul normale Temperatur gebracht,
zur Marke erginzt und polarisiert. Der bei Verwen-
dung eines 200-mm-Polarisationsrohres abgelesene
Befund wird verdoppelt (P). Mit derselben Pipette
werden ferner in dasselbe Kélbchen abermals 50 cm?
des Filtrates abgemessen, 25 cm?® verdiinnter Salz-
sdure (bereitet durch Verdiinnung von 17 cm?® rau-
chender Salzsiure von der Dichte 1-188 auf 100 cm?)
zugeserzt und dic Inversion, wie bei Melasse ange-
geben, durchgefithrt. Nach der Inversion wird die
Flissigkeit durch Einstellen des Kélbchens in kaltes
Wasser abgekiihlt, das Thermometer herausgezogen

und abgespiilt, der Kolbcheninhalt auf normale Tem-
peratur gebracht, aufgefiillt und erst 20 Minuten nach
dem Auffiillen (oder spater) polarisiert. Bei Verwen-
du]ng( ;incs 200 mm-Rohres wird der Befund verdop-

elt (7).

X Die %acchamsc nach Clerget wird dann nach der
folgenden Formel berechnet:

e e R
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(siche V1. Stanék, ,,Zcitschrift fiir die Zuckerindustrie
38, 1913/14, 289).

Es wird emplohlen das Studium der Affinierbarkeit
des Rohzuckers weiter zu verfolgen.
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Nachproduktfiillmasse.

Probenahme : Sie erfolgt wie bei erster Fiillmasse.
Die Probe aus dem Refrigeranten ist mindestens
6 Stunden nach dem Ablassen des Sudes zu nehmen,
wenn niamlich simtliches dem Sude zugezogenes und
aus den Diampfen gebildetes Wasser sich mit der
Fullmasse vollkommen vermengt hat.

Untersuchung: Wie bei erster Fiillmasse; zur Kli-
rung behufs Polarisation mufB3 man jedoch 10 em? bas,
Bleiazetatlosung aufl das doppelte Normalgewicht
verwenden.

Sirupe und Melasse.

Probenahme : Mittels Probenchnders (B. Z. 1911/12,
521) werden die Proben aus den Reserven oder aus
jedem Caisson gezogen. Bei Fissern entnimmt man
die Probe einem jeden zehnten FaB. Vor dem Ein-
filllen in die Gliser filtriert man die Melasse durch
ein grobes Sieb (Maschenweite etwa 2 mm).

Untersuchung: Zur Polarisation: Fur die Zwecke der
Betriebskontrolle wird mach griindlichem Durch-
mischen das _eéinfache: Normalgewicht auf 200 cm?®
ausgewogen; die abgewogene Melasse bereits im
Wigeschdlchen in" warmem Wasser mit Hilfe eines
umgebogenen Glasstabes verrithrt und erst dann in
das Kolbchen eingespiilt, mit Essigsiure auf Phe-
nolphthalein neutralisiert, mit 20 cm?® bas. Bleiazetat-
losung geklart, aufgefiillt, filtriert und polarisiert.

Zur dirckten Polarisation fiir Handelszwecke wird
das vierfache Normalgewicht der gut durchgemischten
Melasse (Schaumbildung stért nicht) in wenig Wasser
verrithrt und in einen 400 cm3-Kolben gebracht,
bezw. das fiinffache Normalgewicht in einen 500 cm?®-
Kolben. Sobald die ganze Melasse durch kreisende
Bewegung in Losung gebracht wurde, wird mit Essig-
saure aufPhenolphthalein neutralisiert (fallses sich um
stark alkalische Melasse handelt), und der Schaum
an der Oberfliche nach halbstiindigem Stchen mit
Ather oder Alkohol niedergeschlagen. Zum Herunter-
spiillen darf nicht cin Wasseriiberschuf3 genommen
werden, um den Gesamtinhalt nicht zu {iberschrei-
ten (mit Riicksicht auf das groBe Volumen der
angewandten Klirmittel). Hicrauf werden 80 c¢cm?
(resp. 100 cm?® bei dem fiinffachen Normalgewicht)
der Herlesschen Bleinitratlésung (bereitet nach der
neuen Vorschrift wie folgt: 340 g Bleinitrat werden in
1 Literkolben gespiilt und gelést, worauf zur Marke
aufgefiillt wird) zugesetzt, vorsichtig durch kreisende
Bewegung durchgemischt und hierauf unter miBiger
fortwihrender kreisender Bewegung 80 c¢cm?® (resp.
100 cm?®) Natronlauge nach Herles (ebenfalls von neu
vorgeschriebener Konzentration: 32 g Natriumhydro-
xyd in 1 Literkolben gespiilt und zur Marke aufge-
fiillt) zugefiigt. Die geklirte Losung wird nahe an die
Marke aufglg}ullt, mindestens cine halbe Stunde stehen
gelassen, temperiert, zur Marke erginzt, durchge-
schiittelt, filtriert und polarisiert. Die Filtration ist bei
zugedecktem Filter, wie dies schon auch fiir Rohzucker
vorgeschricben wurde, vorzunchmen. Bei Beniitzung
eines 200 mm-Polarisationsrohres werden direkt
Prozente Zucker abgelesen.

Anmerkungen: Die Zusammensetzung der Klir-
mittel wurde derart abgedndert, damit kein Aus-
kristallisieren von Bleinitrat stattfindet und die etwas
hohe Konzentration der bisherigen Lauge nicht
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nachteilig ist. Die Vorschrift zur Bereitung der Losun-

‘gensicheauch auf S. 23. Bei der Klarung muf3 daraul

geachtet werden, daf kein Schaum entsteht. Es emp-
fichlt sich MeBkolben mit geniigend groBem Raume
tiber der Marke zu verwenden, um cin vollstindiges
Durchmischen zu ermdglichen. Wenn das Filtrat
nicht auch zur Bestimmung des Zuckers nach Clerget
dienen soll, so geniigt, das doppelte Normalgewicht
Melasse in einen 200 ecm®-Kolben zu bringen und mit
je 40 em? der beiden Herlesschen Klarmittel (nach
neuer Vorschrift bereitet) zu kliren.

Spezifisches Gewicht: Die Melasse wird in einem
angewarmten Trichter oder einem Gefi3 nach K.
Urban (B. Z. 1910/11, 239) entluftet und die Dichte
am besten mit dem Kovai-Pyknometer fur Melassen
bestimmt. Fiir Betricbszwecke untersucht man Sirupe
und Melassen nach der Verdiinnungsmethode 1:1
wie Fillmassen. Fiir die Betricbskontrolle empfichlt
es sich die refraktometrische Trockensubstanz auch
in der unverdiinnten Melasse zu bestimmen.

Reaktion: Sie wird nachgewiesen durch Eintragen
cines Tropfens Melasse in cine Porzellanschale, die
vorher mit neutralem Wasser und verdinnter Phe-
nolphthaleinlésung versehen wurde. Falls diec Melasse
alkalisch ist, entsteht ein roter Ring. Fiir Handels-
zwecke beniitzt man als Indikator eine schr verdiinnte
neutrale Lackmuslésung, welche man iber die auf
der Innenseite eines Reagensglases verrithrte Melasse
laufen laBt.

Einfacher kann man die Reaktion der Melasse in
der Weisc kontrollieren, dalBl cine kleine Menge
Melasse in auf Lackmus neutralem Wasser verriihrt
wird; diese Losung wird dann mittels Glasstabes auf
ein empfindliches ncutrales Lackmuspapier gebracht,
worauf der Papierstreifen vorsichtig mit neutralem
Wasser abgespult und die Farbe des Lackmuspapiers
verglichen wird. .

Die Gesamt-Alkalitit (Aziditiat) bestimmt man
durch Titration einer Loésung von 10 g Melasse in
ctwa 200 cm?® necutralen Wassers gegen Lackmus in
einer Porzellanschale unter Zusatz von Bariumsulfat,
Genauer laBt sich die Alkalitiat der Melasse quantitativ
wie folgt feststellen: Abgewogene und mit neutralem,
destilliertem Wasser hinreichend verdiinnte (10 g
Melasse titriert man unter Verwendung cmpfindli-
cher, frisch hergestellter neutraler Lackmuspapiere in
der Weise, dal man einen etwa 10 cm langen und
1145 cm breiten Streifen dicses Papieres auf ein Porzel-
lanplittchen legt. Man 148t dann der Melasselosung
aus ciner Birette 1 cm?® /i,y n-Saure zulaufen, ent-
nimmt mit dem zum Rihren dienenden Glasstabe
einen Tropfen und zicht vom Rand des Papierstrei-
fens quer dariiber mit dem entnommenen Tropfen
cinen Strich. Nach Zusatz weiterer 0-5 cm?® Saure
zicht man unterhalb des.ersten Striches im Abstand
von ctwa 1 cm parallel einen zweiten Strich, bei den
folgenden 0:5 cm?® ebenso cinen-dritten Strich usw.,
bis man /deutlich eine rote Firbung (also Uber-
titrierung) wahrnimmt. Hicrauf wird bei gleichzeiti-
gem Neigen des Pléttchens durch einen Strom neutra-
len Wassers in der Richtung der Striche der Lackmus-

apierstreifen abgespiilt; man erkennt nach der
ortlaufenden Farbeniénderung genau, bei welchem
Striche bereits zu Ende titriert war, und rechnet die
Alkalitit darnach”aus. Bei manchen stirker alkali-
schen Melassen muB3 man die Bestimmung wieder-
holen und den ersten Tropfen vielleicht erst nach Zu-
satz von 5 cm?® Siure etc. entnehmen.

Zucker nach Clerget: Von dem Filtrat, welches nach
der bei der direkten Polarisation fiir Handelszwecke
(Herleskldarung) angefithrten Vorschrift bereitet wur-
de, werden 50 cm?® in einen 100 cm?®-Kolben ge-
bracht, zur Marke erginzt und polarisiert. Die Ab-
lesung wird verdoppelt (P). Die Pipette mul} separat
nachgeeicht sein und zwar derart, daf die filtrierte

normale Melassclésung, nach Herles geklart, bei
zweimaligem Abmessen in den 100 cm?®-Kolben genau
zur Kolbenmarke reicht, was doch aus dem Grunde
notwendig ist, weil dic geklarte Melasselgsung eine
andere Viskositiit aufiveist als Wasser, mit welchem
gewdhnlich dic Pipetten geeicht werden. Fiir dic
Inversion werden 50 c¢cm?® des Filtrates in cinen
100 cm?-Kolben abgemessen, mit 30 em? verdiinnter
Salzsiiure (bereitet aus 17 cm® rauchender HCl von
spezifischem Gewicht 1-188) versetzt, nach dem
Einsenken e¢ines genauen Thermometers wird der
Kolben mindestens bis zur Mitte in ein auf hochstens
71° C angewidrmtes Wasserbad von 1 bis 115 Liter
Fassungsraum eingestellt, unter stetigem  Riihren
durch kreisende Bewegung mindestens <innerhalb
3 Minuten auf die Temperatur von 67% C gebracht
und von diesem Augenblick an zwischén 67—<69° €
genau durch 5 Minuten gehalten; man kiithlt hicrauf
rasch auf 20° C ab, spiilt das Thermometer ab, fiillt
den Kolbeninhalt zur 100 cm?- Marke auf und polari-
siert nach vorherigem Durchschiitteln und Filtrieren
die Losung erst nach Verlauf von 20 Minuten (vom |
AufTiillen an gerechnet) in einem gldsernen Landolt*)-
Rohre unter Ablesung der Beobachtungstemperatur;
der Befund wird verdoppelt (J). (War.die Losung zu
dunkel, so entfirbt man sie durch Zusatz von 0:3 g
»sCarbo animale puriss., pro analysi E. Merck** oder
mit héchstens 0-2 g Carboraffin oder Eponit. die vor
der Filtration_ in den Kolben gebracht werden.) Die
Saccharose wird berechnet nach der Herlesschen
Formel

Cg — IOO—P—-‘-I—'_
1435 — S

(Gegeniiber der fritheren Vorschrift, nach welcher die
direkte Polarisation im urspriinglichen Filtrat, die
Inversionspolarisation aber in der halben Verdiinnung
ausgefiihrt wurde, werden nun beide Polarisationen
in der gleichen halben Verdiunnung eingefithrt, wo-
durch — bei-Beniitzung derselben Pipette und des-
selben Kolbens — eventuelle Fehler in der Kalibrie-
rung vermicden werden.)

Kohlensaure Asche: Abgewogene 3—5 g Substanz
werden vorsichtig in einer Platinschale verkohlt, die
mit einem Stibchen zerdriickte Kohle mit Wasser
ausgekocht, filtriert und ausgewaschen, das Filtrat
in einem Becherglas aufgefangen. Hiedurch werden
Alkalien beseitigt, die bei der weiteren Verbrennung
zum Teil sich verfliichtigen wiirden. Der Riickstand
samt dem Filter wird in die Schale zuriickgegeben,
vollstindig zu Asche verbrannt, nach dem Abkiihlen
der Inhalt des Becherglases dazu gegossen, am Wasser-
bad abgedampft, getrocknet, gegliitht, unter Zusatz
cines Stiickchens Ammoniumcarbonat ganz miBig
nachgegliiht und nach dem Auskiihlen gewogen.
Fiir die Zwecke der Betriebskontrolle wird die Sulfat-
asche wie beim Rohzucker oder die kondukto-
metrische Asche bestimmt.

Bei Untersuchungen von Melasse wird empfohlen,
zeitweise das Rendement der Melasse zu bestimmen
(d. i. Polarisation, vermindert um die um %/,, kor-
rigierte funffache Sulfatasche; theoretisch soll das
Rendement gleich Null sein; bei schlecht entzucker-
ten Melassen steigt das Rendement, gut erschépfte
Melassen kénnen auch negatives Rendement haben).
Zur Berechnung des Rendements erfolgt die Asche-
bestimmung entweder gewichtsanalytisch durch Ver-
brennung (von der Sulfatasche wird !/,, in Abzug
gebracht), oder konduktometrisch in einer Losung von
1-35 g Melasse in destilliertem Wasser, aufgefiillt auf

*) Das mit einem Thermometer versehen ist und
unrichtigerweise Clerget-Rohr genannt wird.
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100 em®, Die Anzeige des Konduktometers wird mit
10 multipliziert.

Zur Bereitung der 1435 g Melasse in 100 cm? ent-
haltenden Losung wird die Melasse entweder direkt
cm¥ew0gcn oder besser, es werden 4:6 cm? einer
Melasseldsung 1:1 abgemessen und mit destilliertem
Wasser auf 200 em?® aufgefiillt, oder aber werden nach
Prof. Dr. V. Konn 10-4 em® der halbnormalen un-

geklarten Melasselosung abgemessen und zu 100 cm?®
aufgeRallt. -

Saturations- und Rauchgase.

Probenakhme : Das Gas wird mittels cines an der Lei-
tung angebrachten Hahnes, der fortwihrend etwas
gediinet sein muB, direkt in den Apparat eingesogen.
Man untersucht etwa einmal in 4 Stunden. Fiir Rauch-

gasc werden stiindige automatische Kontrollapparate
(Ados, Monos, Ekonograf u. a.) empfohlen, dll: von
Zeit zu Zeit mit dem Orsat-Apparat zu kontrollicren
sind.

Zur Aufbewahrung und Beforderung der Proben
kénnen FuBball-Gummiblasen mit Vorteil verwendet
'i\:(]'lx‘_dcn. Sie fassen sehr viel und sind verhiltnismifBig
sillig.

Agn{rsr : Bei normalem Betriebe wird im Saturations-
gas bloB Kohlendioxyd mit dem Stammer‘schen
Rohr oder dem Nctopil'schen Apparat bestimmt;
cine eingehende Analyse wird wie bei Rauchgasen
mit dem Apparat von Kasalovsky, Orsat, Peska u.
dergl. ausgefiihrt. Gute Dienste leistet auch der Kon-
trollapparat von Siemens.

Anmerkung : Die Vorschrift fiir die Herstellung der
Losungen siche auf Scite 24.

VERSCHIEDENE ANALYSEN.

Bestimmung der zerstérbaren Polarisation des
Diffusions- und Prefisaftes.

In einen 15 I-Kolben gicBt man ctwa 14 1 Riiben-
preB- oder Diffusionssaft, klirt mit miaBigem Uber-
schuBB bas. Bleiazetats (20—25 em?), fullt zur Marke
auf und filtriert.

In dem Filtrate wird das tiberschiissige Blei durch
pulverformiges Natriumoxalat ausgefillt (man tber-
zeugt sich von der vollstéiindigen Beseitigung des Bleies
durch Zusatz ciner Natriumoxalatlésung zu cinem
Teil der abfiltrierten Fliissigkeit) und nach abermali-
ger Filtration werden mit der Pipette je 75 bis 80 cm?
in zwei genau kalibrierte 100 cm3-Kélbchen abge-
messen. In den ecinen Kolben setzt man 10 cm?® einer
Natriumacetatldsung zu (Losung I, Herstellung siche
unten), erginzt mit destilliertem Wasser fast zur Mar-
ke, temperiert. fiillt auf und polarisiert (P;). In den
zweiten Kolben sctzt man 5 cm® 209iger Natron-
lauge (Ldsung I1) zu, bringt den Kolben auf 15Min.
in ein siedendes Wasserbad, worauf im kalten Wasser
abgekiihlt wird. Nach dem Abkiihlen wird ein Tropfen
alkoholischer Phenolphthaleinlésung ‘Zzugesetzt und
509%;ge Essigsdure bis zum miBigen Ansiauern (etwa
2—3 Tropfen nach der Neutralisation) zugetropfelt,
hierauf erginzt man mit destilliertem Wasser fast zur
Marke, temperiert, fiillt auf und polarisiert (P,).

Der Gehalt an durch Kalk zerstérbaren rechtsdre-
henden Nichtzuckern (x) wird nach der folgenden
Formel auf die Digestion (D) umgercchnet:

Anmerkungen: Man kann die Bestimmung auch mit
dem Digestionssaft doppeltnormaler Konzentration
vornchmen (achtfaches Normalgewicht Riibenbrei,
d. h.7208:2 g werdendin das DigestionsblechgefiBl ge-
bracht; 30—40 em?® bas. Bleiacetates und 185—195
cm?® Wasser zugesetzt, der Kolben wird verschlossen,
in cin Digestionsbad auf cine halbe Stunde cingestellt,
dann abgekiiblt und filtriert. Aus dem Filtrate wird
das Blei mit Natriumoxalat entfernt usw.).

Mit Vorteil kann man cine 76:85 cm®-Pipette (wic
bei der Bestimmung des Invertzuckers in Rohzuckern)
verwenden. Die beiden 100 cm?-Kélbchen miissen
genau gleichen Rauminhalt haben.

Zumeist ist ¢s nicht notwendig die zu polarisierenden
Losungen zur Polarisation zu filtrieren; im Bedarfs-
falle mussen aber beide Losungen doch filtriert wer-
den und zwar unter Verwendung cines mit Glasplatte
pcdecklcn Filters, wie dies bei Rohzucker angefiihrt
1st.

Bei alterierten Riiben pflegt die mit Lauge er-

wirmte Losung zu dunkel zu seinj in dicsem Falle
sctzt man nach dem Neutralisicren 10 bis 20 mg
Hydrosulfit (Blankit) zu, fiillt aufusw.

Die beiden in den fritheren Ausgaben der Anleitung
angegebenen Mcthoden werden dureh diese im For-
schungsinstitut der éeschoslovakischen Zuckerindu-
strie ausgearbeitete neue Methode crsetzt. (Zt. Zucker-
ind. Csl. Reps 50, 1925/26, 257).

Es wird  nicht empfohblen, die rechtsdrchenden
Nichtzuckerstoffe nach der Clergetmethode zu be-
stimmen, weil‘zur Erzielung cines richtigen Ergeb-
nisses‘ein sehr genaues Polarimeter und eine vollkom-
mene Tempericrvorrichtung erforderlich ist.

Die zur Verwendung gelangenden Lésungen: Bereitung
der Natriumoxalatlésung: Man neutralisiert eine in
der Warme gesiittigte Oxalsidurclésung mit Natron-
lauge gegen Phenolphthalein. Die Natronlauge wird
stets vor der Verwendung aus mit destilliertem Wasser
abgespiiltenAtznatron-Stangen frisch bereitet— 200 g
NaOH werden in destilliertem Wasser aufgelost und
auf cinen Liter aufgefiillt. Mit dieser Lésung fiillt man
cinen 500 cm®-Kolben bis zur Marke auf (Losung I1)
und die in dem Literkolben zuriickgeblichene zweite
Halfte der Fliissigkeit neutralisiert man mit Essigsiure
und erginzt zur Marke (Lésung 1.)

Invertzuckerbestimmung.*)

Der Invertzucker wird jetzt ausschlieBlich nach
der ungekiirzten jodometrische Ofnerschen Methode
wie folgt bestimmt (Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 30,
1931/32, 249).

A) Benitigle Lisungen :

Sie sind in der Ubersicht der bei Zuckeranalysen zu
verwendenden Losungen angeliihrt (siche S. 23).

B) Inverizuckerbestimmung im Rohzucker nach der
direkten Methode Ofners. .

50 g Rohzucker werden in einen 200 em?®-Kolben
cingespilt, gelost und zur Marke aufgefiillt, mit ctwa
0:7 g trockenem pulverigen basischen Bleiacetat (bei

*) Da die bisher zur Invertzuckerbestimmung in
Zuckerfabriksprodukten vorgeschricbene Herzfeldsche
Methode keine genauen Ergebnisse liefert und na-
mentlich mit dem Fehler der cigenen Reduktion
durch die Saccharose, welche Reduktion sich nach dem
Grad der Uberhitzung éindert, belastet ist, wird folge-
richtig fiir alle Invertzuckerbestimmungen in Zucker-
fabriksprodukten die direkte ungekiirzte jodometri-
sche Titriermethode Dr. R. Ofmners (Zt. Zuckerind.
Csl. Rep. 56, 1931/32, 249) cingefiihrt. Dicse Metho-
de ist zugleich auch fiir die Handelsanalysen von
Rohzucker vorgeschricben.
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Nachprodukten mit der doppelten Menge) gekEart
und filtriert. Vom Filtrat mif3t man 160 em® in einen
200 cm®Kolben ab, setzt 15 cm® Natriumphosphat-
l6sung (bei Nachprodukten 20 ¢cm?) zu, ergdnzt zur
Marke, fiigt 1 g Entfirbungskohle (Norit oder dhnl.)
zu, schiittelt griindlich durch und filtriert nach ctwa
Vistiindigem Stehen. (Anm. Man kann auch in fol-
gender Weise vorgehen: in ein 100 em?-Kélbchen
werden 76-85 cm?® des Filtrates von der Polarisations-
bestimmung (d. h. der geklirten Normallosung) ab-
pipetticrt, 8 cm® Natriumphosphatlosung (bei Nach-
zuckern 10 cm?®) zwecks Entbleiung zugesetzt, zur
Marke erginzt, etwa 0-5 g Entfirbungskohle (Norit
oder dhnl.) zugefugt, tiichtig durchgeschiittelt und
nach Yjstiindigem Stehen filtriert).

Vom Filtrat werden 50 cm?® (10 g Zucker) in cinen
300 cm®-Erlenmeyerkolben abpipettiert, 50 cm?®
Ofnersche Kupferlésung zugesetzt, ferner noch auf
ciner Messerspitze Bimssteinpulver oder Talk, worauf
auf einem, mit eciner Asbestplatte mit kreisformigem
Ausschnitt im Durchmesser von 6°5 cm unterlegten
Drahtnetz mit einem gewéhnlichen Brenner die
Flissigkeit in 4 bis 5 Minuten zum Sieden gebracht
wird. Vom Beginn des Kochens wird die Flamme
des Brenners so verkleinert, daB bloB die Flammen-
spitze das Drahtnetz berithrt; die Flussigkeit wird
genau 5 Minuten im maBigen Sieden erhalten, worauf
sie sofort durch Einstellen des Kolbens in kaltes Wasser
abgekiihlt wird. Nach einigen Minuten setzt man der
abgekiihlten Flissigkeit 15 cm® Normal-Salzsaure zu
u. sogleich, unter miBiger Kreisbewegung des Kolbens,
cinen UberschuB von 0-:0323 norm. Jodlésung (5 bis
20 cm?® nach der Menge des ausgeschiedenen Cu,O),
worauf der Kolben sofort zugestopselt wird. Der Kol-
beninhalt wird von Zeit zu Zeit durch kreisende Be-
wegung geschiittelt; nach 2 Minuten setzt man ctwa
5 cm? Starkelésung zu u. titriert mit 0-0323 n-Natrium-
thiosulfatlésung. Die verbrauchte Menge der Thio-
sulfatlésung wird von der zugesctzten Jodmenge ab-
gezogen, wodurch der Verbrauch an Jodlésung ermit-
telt wird; diesen Verbrauch verkleinert man um
1 cm?® (als Korrektur fiir die durch 10 g Saccharose
bewirkte Reduktion) und berechnet den Invertzucker-
gehalt auf Grund der Tatsache,daBB1cm® 0:0323 n.
Jodlosung 1 mg Invertzucker entspricht (also bei 10 g
Zucker 0:019%,).

Anmerkung. Im Falle als dicOfnersche Losung
durch 10 g Zucker fast zur Ginze oder vollstindig re-
duziert wird, muB3 zu der Reduktion von ncuem das
halbe, resp. ein Viertel event. cin mnoch kleineres
Quantum genommen und mit destilliertem Wasser
auf 50 cm? erginzt werden, wobei |€in entsprechend
kleinerer Korrektionswert (0-5 resp. 0-25 cm?, event.
weniger) in Abzug gebracht wird. -

C) Invertzuckerbestimmung im Dicksaft und in der Fiill-
masse. Von der Probe wird soviel abgewogen, dal
50 g Zuckerdarin enthalten sind, in einen MeBkolben
von 200 cm?® eingespiilt, mit ctwa 2—3 cm® neutraler
Bleiacetatlésung geklirt; aufgefiillt und filtriert. Von
dem Filtrate werden 80 cm? in ein 100 cm®-Kélbchen
abpipcttiert, mit etwa 10 cm® Natriumphosphatlésung
versetzt und zur Marke erginzt. Nach einem Zusatz
von ctwa 0-5 g Entfirbungskohle wird durchgeschiit-
telt, dann etwa 1 Stunde stehen gelassen und hierauf
filtriert. Vom Filtrat miBt man 50 cm?® (= 10 g Zuk-
ker) ab und bestimmt den Invertzuckergehalt wic
beim Rohzucker. Von dem gefundenen Verbrauch
an Jodlésung wird 1 ecm?® als Korrektur fiir die Re-
duktion durch 10 g Saccharose abgezogen.

d) Invertzuckerbestimmung in Melasse und Ablau-
Jen. Das Normalgewicht (26-026g) Melasse oder Sirup
wird in einen 200 cm?®-Kolben eingespuilt, mit 10 ecm?
(neutralem Bleiacetat (250 g im Liter) geklart, zur
Marke erginzt, durchgeschiittelt und filtriert. 153-7
cm?® des Filtrats (d.i.2X76:85 cm®) werden in einen

200 cm?®Kolben gebracht, 20 em® Natriumphosphat-
16sung zugesetzt, aufgefiillt, durchgeschiittelt und in
cinen groBeren Kolben (von etwa 300—400 ecm® Inhalt)
umgegossen. Hierauf werden etwa 4 g Aktivkohle
(Norit 0. a.) zugefiigt und der Kolbeninhalt einige
Minuten tiichtig durchgeschiittelt; man liBt minde-
stens 15 Minuten stehen, worauf filtriert wird.

Vom Filtrat werden 50 cm?® (= 5g Melasse, resp.
Sirup) abpipettiert und die Invertzuckerbestimmung
wie bei Rohzucker angegeben ausgefiihrt, nur mit
dem Unterschied, daB die Fliissigkeit anstatt 5 Minu-
ten 7 Minuten im Sieden erhalten wird. Von dem ermittel-
ten Verbrauch an Jodlésung wird als Korrektion
1-5 cm? fiir dic Reduktion der anwesenden Saecharo-
se und der Nichtzucker abgezogen; die so erhaltene
Angabe wird aufden Invertzuckergehaltumgerechnet :
1cm?® 0-0323 n Jodlosung entspricht 1 mg Invertzucker.

Anmerkung. Enthilt die Melasse eine groBBere Menge
Invertzucker, so daB das ganze Kupfer der Ofnerschen
Losung reduziert wird, wird eine neue Bestimmung
mit der halben Menge, resp. mit einem Viertel der
Menge der Melasselésung ausgefiithrt; das Volumen
wird mit destilliertem Wasser auf 50 em? erginzt und
wird ecin entsprechend kleinerer Korrektionswert
(0-75 resp. 0-4 cm?®) in Abzug gebracht.

Die Korrektur 1-5 cm?® fiir 5 g Melasse (d. i. 0-039,
auf Invertzucker berechnet) wurde als Durchschnitt
zahlreicher Analysen festgesetzt; bei wissenschaftli-
chen Analysen empfielt es sich die Korrektur direkt
in der bei Riibe angefithrten Weise zu ermitteln.

¢) Invertzuckerbestimmung in der Riibe und im Dif-
Susionssafte. 50 g RibenpreBsaft oder Diflusionssaft
werden 1n einen 250 cm?®-Kolben eingespiilt, mit neu-
tralem Bleiacetat geklart, zur Marke aufgefillt, durch-
geschiittelt und filtriert. Vom Filtrat werden 100 cm?
in einen 200 cm®-Kolben abpipettiert, mit Natrium-
phosphatlésung entbleit, aufgefillt, geschittelt und
filtriert. Vom Filtrat werden 50 cm® ( = 5 g Saft; bei
groBerem Invertzuckergehalt entsprechend weniger,
mit dem zum Erginzen auf das Volumen von 50 cm?
notwendigen Wasserzusatz) abgemessen und die In-
vertzuckerbestimmung wie bei Rohzucker angegeben,
ausgefithrt. Von dem festgestellten Verbrauch an
Jodlésung wird die in nachstehender Weise ermittelte
Korrektion vorgenommen:

In einen Erlenmeyerkolben werden 50 cm?® der ge-
klirten und entbleiten Lésung gebracht (bei Produk-
ten mit groBerem Invertzuckergehalt event. weniger),
50 cm?® Ofnersche Lésung zugesetzt, hierauf sofort mit
15cm® n. Salzsiure und einem UberschuB der 0-0323 n-
Jodlésung versetzt und nach etwa 2 Minuten mit der
0:0323 n. Lésung von Natriumthiosulfat unter Zusatz
von etwa 5 cm?® Starkelosung titriert. Den gefunde-
nen Verbrauch an Jodlésung vergroBert man um
0-1 cm? fiir jedes Gramm der anwesenden Saccharose
und wird dieser Wert als Korrektion bei der Invert-
zuckerbestimmung abgezogen.

Anmerkung. Statt des geklirten RabenpreBsaftes
kann auch der Digestionssaft verwendet werden. Das
Doppeltnormalgewicht Riibenbrei, auf der Herles-
presse zerrichen, wird in einen Kolben von 203 cm? In-
halt eingespiilt, mit 8-10cm? neutraler Bleiacetatlosung
geklirt, aufgefillt und in der Kilte digeriert. Vom
Filtrat werden 100 ecm? in einen 200 cm®-Kolben ab-
gemessen, das Blei mit Natriumphosphat entfernt,
hierauf aufgefiillt, geschiittelt und filtriert. Zur Re-
duktion werden 50 cm® (= 6-5 g Riibe) oder weniger
abgemessen und wird in gleicher Weise wie oben an-
gegeben, verfahren.

Bestimmung des Kalkgehaltes
in Zuckerprodukten.

A) Durch Titration mit Seifenlosung nach Clark : 10cm?
Saft oder einer entsprechend verdiinnten Lésung eines
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anderen Produktes werden in cin mit cingeriebenem
Stépsel und einer Marke bei 100 cm? verschenes Flisch-
chen ab‘npeuierl. zur Marke mit destilliertem Wasser
aufgefillt, 2—3 Tropfen Ammoniak zugesetzt und
sodann mit Scifenlésung titriert; nach Zugabe cines
Jjeden em® wird kriiftig geschiittelt und dies so lange
fortgesetzt, bis der Schaum mindestens 5 Minuten un-
veridndert anhilt. Vorher wird ein blinder Versuch
mit destilliertem Wasser ausgefiihrt und dic entspre-
chende Anzahl verbrauchter cm? Seifenlésung wird
dann in Abzug gebracht.

Die Seifenlosung wird wie folgt bereitet: Abgewo-
gene 10-08 g ch. r. Olsidure werden in einem Liter-
kolben in cca 500 cm® Alkohol von 96° aufgeldst; an-
derseits werden 2-6 g ch. r. Kaliumhydrat in 100 cm?®
Alkohol gelost. Abgemessene 80 cm?® dieser Lésung
werden unter Zusatz von Phenolphthalein auf einmal
der Olsiurelosung zugesetzt und hierauf vorsichtig je
1 cm® der Laugenlosung zugegeben, bis dauernd rote
Farbung zum Vorschein kommt; sodann wird mit
Alkohol auf 1 Liter aufgefiillt. Bei der Neutralisierung
darf nicht geschiittelt werden, damit die Flissigkeit
nicht zum Schiaumen kommt. Von dieser Lésung ent-
spricht 1 em? 10 mg CaO. Der Titer der Lésung wird
durch cine Losung von 0:436 g krist. Chlorbarium
in 1 Liter kontrolliert, deren 100 cm?® 10 mg CaO ent-
sprechen.

Eine eingchende Studie tiber die Bestimmung der
Kalksalze nach Clark siche: Spengler-Brendel,
Zt. Ver. D. Zuckerind. 78, 1928, 175.

B) Durch Titration des ausgefallten Oxalats mit Kalium-
permanganal : 100 g Diinnsaft oder 35 g Dicksaft (oder
im Verhiltnis von 1:1 verdiinnte Lésungen von Fiill-
massen und Sirupen), auf etwa 100 cm?® mit destillier-
tem Wasser verdunnt, werden mit 0-5 cm?® konz.
Essigsiure angesduert, in der Siedehitze mit tiber-
schiissiger Ammoniumoxalatlésung gefdllt und etwa
1 Stunde am warmen Orte stechen gelassen; — hierauf
filtriert man unter Absaugen durch ecin Plittchen
uber eine Asbestschicht, wischt mit heiBem Wasser
aus, bringt das Filter samt Niederschlag in das Be-
cherglas zurtck, setzt etwa 10 cm?® Salpetersiure
{1:2) zu und titriert in iiblicher Weise mit ciner Ka-
liumpermanganatlésung (z. B. mit n/10 Losung, d. 1.
3-2 g kristallisiertes KMnO, auf 1 Liter. 1 em?® dieser
Losung entspricht etwa 2-8 mg CaOj; zur Titerstellung
verwendet man n'10 Oxalsidureldsung [6:303 g rein-
ste kristallisierte Oxalsdure im Liter]; 1 cm?® dieser
Lésung entspricht genau 2:803 mg CaO. Statt Asbests
kann man sich auch eines. klcinen Papicrfilters
bedienen, fiir welches® allerdings cine aus cinem
Blindversuch ermittelte Korrektur berticksichtigt wer-
den muf3).

Anmerkungen: Der bei dem Ansiuern mit Salpeter-
siure benitzte Asbest kann nach dem Auswaschen
wieder zur weiteren Besimmung der Kalksalze ver-
wendet werden. Falls jedoch zum Ansauern des Ge-
misches (Schwefelsiure (wic frither vorgeschricben
war) verwendet wurde, kann der Asbest ohne ver-
hilinismalig komplizierte Regenerierung nicht von
néuem beniitzt werden.

Man muB sich Uberzeugen, ob die verdiinnte Sal-

tersaure (1:2) nicht an sich schon die Chamiilcon-

osung entfarbt und muB gegebenenfalls die notige
Menge Permanganat zum ganzen Vorrat der ver-
dunnten Siure zugesetzt werden.

C) Durch Titration des durch Soda ausgeschiedenen Cal-
ciumcarbonals : Zur raschen Orientierung fillt man die
Zuckerlésung in der Siedehitze mit Soda oder Ammo-
niumcarbonat im UberschuB, filtriert, wischt gut
mit warmem Wasser aus, bringt das Filter in das Be-
cherglas zuriick. setzt einen Uberschul3 von n/,, Siure
zu, kocht auf und fitriert die umyerbrauchte Siure
mit n/;, Lauge auf Methylorange.

Bestimmung der Wasserstoffionen~-
konzentration.

InderZuckerfabrikation ist allgemein seit denersten
Anfangen der chemischen Betricbskontrolle die titri-
metrische Bestimmung der Alkalitit in Gebrauch. Da
jedoch manche Reaktionen cher durch den effektiven
Stand der Alkalitit gegeben sind, den'man ziflern-
maBig durch die Wasserstoffionenkonzentration aus<
driicken kann, gewinnt diese Methode der Alkalitits-
bestimmung an Berechtigung und wird in Zucker-
fabrikslaboratorien immer mehr eingefiihrt. Dabei ist
es absolut notwendig, diese beiden Begriffe immer ge-
nau zu unterscheiden mit Riicksicht darauf, weil sie
zwel vollstindig abweichende Faktoren einer und der-
selben Eigenschaft, der Alkalitit, anzeigen: 1. Die
Gesamtalkalitit, die titrimetrisch bestimmt und in der
Zuckerfabrikation gewohnlich in Prozenten CaO aus-
gedriickt wird; durch dieselbe ist dic Gesamtmenge
der in der Losung alkalisch reagicrenden Substanzen
bestimmt. 2 Die wahre oder effektive Alkalitit, die
potentiometrisch oder kolorimetrisch ermittelt und
als pH < dic Wasserstolffionenkonzentration — aus-
gedrickt wird; pH gibt nicht dic Menge der anwe-
senden alkalisch reagierenden Stoffe an, sondern
deren tatsichliche Alkalitit,

In den cinheitlichen Methoden wurden keine be-
stimmten Verfahren. zur Bestimmung der Wasser-
stoffionenkonzentration beschrieben, weil — trotz vie-
ler bedeutsamer Arbeiten auf diesem Gebiete — bis-
her keine Einheitlichkeit in der Ausfithrung der ein-
zelnen Methoden dieser Bestimmung erzielt wurde,
was schon daraus hervorgeht, daB fast in einer jeden
Zuckerfabriksgruppe, wo der Betrieb durch die Fest-
stellung von pH kontrolliert wird, cine andere Bestim-
mungsmethode Anwendung findet.

Bestimmung der Sulfite
in Zuckerfabriksprodukten

32 g der untersuchten Substanz werden in ciner Porzel-
lanschale in etwa 100 cm?® Wasser gelost, mit Salzsiaure
miBig angesiduert und mit etwas Stirkekleister ver-
setzt (die Bereitung desselben siche unter Analyse von
Raffinade). Man titriert mit ciner n/100-Jodlésung
bis zur deutlichen Blaufirbung des Gemisches. Jeder
Kubikzentimeter der verbrauchten Jodlosung ent-
spricht 0:001% SO, in dem untersuchten Produkt.

Die Ergebnisse sind nicht vollkommen genau, weil
auch ungeschwefelte Sifte etwas Stoffe enthalten,
welche langsam Jod binden und die Lésung bereits
nach beendeter Titration wieder entfirben; deshalb ist
der Farbenumschlag der Titration nicht genug sicher.

Bereitung der n/100-Jodlésung: 1:2692 g reines Jod
und ungefabr 10 g reines Jodkalium werden in etwa
20 em® Wasser gelost, die Losung in einen Literkolben
gespiilt und zur Marke erginzt.

UNTERSUCHUNGEN IN DEN RAFFINERIEN.

Rohzucker und Affinade.

!’mbtnahmc: Die Proben entnimmt man stiindlich
mittels Probenchmers aus Sicken, Wagen oder von
der automatischen Zuckerwage, von welcher der Roh-

zucker in das MaischgefiB fiir Affinade beférdert wird.
Proben der Rohzucker-Affinade, des affinierten Sirup-
zuckers und der affinicrten Nachprodukte werden
Jjede halbe Stunde in Mengen von etwa 1 kg mittels
cines kleinen BlechgefiBles an der Stelle entnommen,
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wo die Affinade in die Auflésepfannen fillt. Die Pro-
ben werden in groBen, gut verschlieBbaren Blechge-
fitBen gesammelt. Einmal in 8 oder 12 Stunden mischt
man die grofen Muster auf ciner Glas- oder Blech-
platte durch und es werden hievon Durchschnitts-
muster in Blechbiichsen gebracht und zur Untersu-
chung verwendet.

Untersuchung des Rohzuckers. Man bestimmt die Pola-
risation, den Wassergehalt, Asche, organ. Nichtzucker-
stoffe, Rendement, Aschenreaktion, eventuell die
Reinheit. Die Anleitung hiezu befindet sich auf Seite

Farbe: Fir Handelszwecke fithrt man einen Ver-
gleich mit der Farbentype nach der Vorschrift der
Prager Waren- und Effektenborse aus.

Invertzucker bestimmt man qualitativ bei Massen-
analysen nach Ofner wie folgt: Ungefliihr 2 g Zucker
16st man durch Schiitteln in einer numerieten Eprou-
vette (Dimensionen etwa 20x2 cm) mittels 10 em?
modifizierter Soldainischer Losung. Die Reagens-
glaschenstellt mandann in ein kochendes Chlorcalcium-
bad (Siedepunkt 105 bis 106° C) und belaBt sie darin
5 Minuten. Nach Ablaufdieser Zeit werden sie heraus-
genommen und abgespiilt. Nach ungefihr einer hal-
ben Stunde tiberzeugt man sich, in welchen Eprou-
vetten sich am Boden deutliche Mengen braunroten
oder roten Kupferoxydulniederschlags ausgeschieden
haben, was.auf die Anwesenheit von Invertzucker
hinweist.

Die Bereitung der nétigen Lésung ist auf Sei-
te 23 angegeben.

Bei Massenanalysen empfichlt es sich die notige
Menge Reagens vorher auf etwa 50° C anzuwirmen,
damit sich der Zucker darin rascher auflést.

Als Bad fiir gleichzeitige etwa zchn Untersuchun-
gen empfichlt sich ein Emailtopf von cca 12 cm Hohe
und cca 14 cm Breite. Die Calciumchloridlésung (400
g CaCl, und 1 Liter Wasser, Siedepunkt cca 105—106°
C) reicht bis zur Héhe von cca 75 cm uber den Boden
(durch Marke bezeichnen!). Die Oberflache des Ba-
des muf3 hoher sein als die Oberfliche der Losung in
den Eprouvetten. Das verdunstete Wasser wird nach
jedem Kochen zu dieser Marke erginzt. Nach éfterem
Beniitzen ist es notig auch etwas Calciumchlorid zu-
zusctzen, falls das Thermometer, wovon man sich
ofter tiberzeugen soll, einen niedrigeren Siedepunkt
des Bades als 105° C anzeigts (Zt. Zuckerind.
Csl. Rep. 59, 1924/25, 87 und 209, 50, 1925/26,
53.)

Raffinerien und gemischten Betricben wird ecine
haufige Kontrolle der Affinierbarkeit von Rohzucker
nach Dr.K. Sandera (siche d. Z. 55, 1930/31, 423)
sowie die Bestimmung des ,,korrigierten Rendements®
(d. Z. 55, 1930/31,471) emplohlcn:

Untersuchung des affimierten Quckers: Polarisation: Das
doppelte Normalgewicht wird in einen 200 cm?®-Kol-
ben gespiilt,nach Auflésung 2 Tropfen bas. Bleiacetat-
l6sung zugesetzt, zar Marke aufgefullt, etwas Kiesclgur
zugegeben, durchgeschiittelt, filtriert und unter Ver-
wendung des Bichromat-Lichtfilters polarisiert. Die
200 cm?-Kolben miissen besonders genau kalibriert
sein und die Eichungstemperatur genau cingehalten
werden.

Asche: 9 g Substanz verascht man in der unter
,»Rohzucker'‘ angefiihrten Vorschrift. Die Aschenaus-
wage mit 10 multipliziert, ergibt Prozente der auf
kohlensaure Asche umgerechneten Sulfatasche. Fiir
die Betriebskontrolle ist vorteilhafter die Aschenbe-
stimmung nach dem konduktometrischen Verfahren
mit Hilfe des Sandera-Apparates auszufiihren.

Wasser: 10 g Substanz trocknet man nach der bei
Rohzucker angefithrten Vorschrift bis zur Gewichts-
konstanz. Aus den Befunden berechnet man die orga-
nischen Nichtzuckerstoffe, das Aschenrendement, ge-
gebenenfalls auch die Reinheit.

Raffinade.

Probenahme: Die Bemusterung mull in der Weise

" vorgenommen werden, daBl die Probe dem Qualitits-

durchschnitt der ganzen Ware entspricht (es geniigt
nicht z. B. bei den Broten bloB die Spitze, dic ja
meistens der aschenreichste Teil ist). Bei Stickware
wird das Muster zerrieben. >

Untersuchung : Polarisation: Es wird moglichst genau
das doppelte Normalgewicht (52:052 g) Raffinade
event. zerricben abgewogen, in einen 200 em®-Kolben
(20°/4°) gespiilt, nach dem Auflésen und Temperie-
ren aufgefiillt, durchgeschiittelt, nétigenfalls unter
Bedeckung des Filters filtriert, der erste Anteil des
Filtrates weggegossen und der weitere Anteil polari-
sicrt. Dabei muB8 man sich von der Richtigkeit der
Polarimeterskala mit einer Kontrollquarzplatte von
der Drehung 95—100° V iiberzeugen. Die Lange der
Polarisationsrohre muB nachgemessen sein; die Pola-
risation ist bei einer moglichst nahe bei 20° C liegenden
Temperatur vorzunchmen. Die ‘Verwendung  eines
Bichromatfilters ist unerldBlich.

Feuchtigkeit : 10~g zerricbener Raffinade werden in
einem Metallschialchen bei 105° € zur Gewichts-
bestindigkeit getrocknet.

Asche: 10 g Raffinade werden in ciner Platinschale
unter Zusatz von 2—3 cm?® konzentr. (aschenfreier)
Schwefelsiure verbrannt. Fir  genaue Analysen
empfiehlt es sich den Zucker in einer groBeren Platin-
schale zu verkohlen, die Zuckerkohle dann quantita-
tiv in ein kleines gewogencs Platinschilchen zu brin-
gen und dn diesem die weitcre Verbrennung auszu-
fithren. In Ermangelung einer gréBeren Schale kann
man auch in der Weise vorgehen, daB in einem kleinen
Platinschilchen 3 g Rafinade unter Zusatz von
Schwefelsaure verkohlt werden, zu der enwstandenen
Kohle wigt man weitere 3 g Raffinade hiezu, nach
ausgefithrter Verkohlung und erfolgtem Auskiihlen
setzt man abermals eine weitere Gabe zu usf., bis die
gewlinschte Menge errcicht ist, und dann erst wird
die Kohle vollstindig verbrannt.

Den Aschengehalt in Raffinaden kann man auch
mittels des konduktometrischen Apparates von Sandera
unter Verwendung cines speziellen Gefalles bestim-
men (siche Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 52, 1927 28, 405).

Den qualitativen Nachweis von Invertzucker fithrt
man nachder Vorschrift Ofners (sichediese Seite) aus.

Quantitative Bestimmung des Invertzuckers in der Raffina-
de. 20 g Raffinadc werden in destilliertem Wasser ge-
16st, in ein 100 cm®-Kdlbchen cingespiilt, worauf auf-
gefiillt, geschiittelt und event. filtriert wird. Von der
Losung werden zu der Reduktion 50 cm?® (= 10 g
Zucker) abpipettiert und die Invertzuckerbestimmung
wie bei Rohzucker angegeben ausgefiihrt. Von dem
Verbrauch an 0:0323 n. Jodlésung wird 1-0 em? als
Korrektur in Abzug gebracht.

Anmerkung. 10 g reinster Saccharose verbrauchen
nur etwa 0-5 cm®der 0:0323 n. Jodlgsung. Bei Handels-
analysen werden jedoch Raffinaden, die einen unkor-
rigierten Verbrauch von 1:0 em? oder darunter aus-
weisen, als invertzuckerfrei betrachtet.

Fiir die Invertzuckerbestimmung wird die Raffi-
nadeldsung weder geklirt noch mit Entfarbungskohle
gereinigt.

Bestimnung des Gehaltes an SO.: In der Raffinade:
50 g Raffinade werden auf einer Tarawage abgewo-
gen, in 100 cm?® kalten destillierten Wassers gelést,
10 cm?® ciner 20%,igen Jodkaliumlésung, 5 cm?® ver-
diinnter Salzsiure (1:1), 5 ecm?® Starkekleister zuge-
setzt, worauf mit einer n/g,, Jodlésung bis zur Blau-
farbung (des Stirkekleisters), die mindestens 2 Mi-
nuten anhalten muB, titriert wird. 1 cm®der verbrauch-
ten Jodlésung entspricht 1 Milliontel SO, im Zucker,
d.i. 1 mg SO, in 1 kg Zucker bezw. 1 Zehntausendstel
Prozent.
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Bcrcilng der Lb'mngfu: ‘

1. 0-1981 g reines Jod und etwa 2:5 g reines Jod-
Kalium werden in 1 bis 2 cm® Wasser gelost, dic Lo-
sung in cinen Literkolben gespiilt und mit Wasser
bis zur Marke verdiinnt.

2. Etwa 20 g reines Jodkalium werden in 1 Liter
destillicrten Wassers gelst.

3. 0'5 g Stirke verteilt man in cca 10 cm?® kalten
Wassers, gieBt langsam in 200 cm3® heiBen Wassers
und kocht durch 10 Minuten. Die Stirkelésung hilt
bloB einige Tage, durch Zusatz ciner Messerspitze
HgJ. wird deren Dauerhaftigkeit bedeutend erhéht.

Priifung der zur Anwendung gelangenden Losun-
gen: Zu 100 cm?® Wasser setzt man 10 cm?® Jodkalium-
losung, 5 em® Stirkelésung und 5 cm?® Salzsdure
1:1zu; dabei muB die Fliissigkeit farblos bleib2n und
einige Tropfen JodlGsung miissen eine dauernde Blau-
farbung hervorrufen. .

Anmerkungen: Bei einer groBen Anzahl von Unter-
suchungen wird der Zucker direkt in 100 cm?® des
Gemusches von 1 Liter destillierten Wassers mit 100
cm?® Jodkaliumlésung und 50 cm?® Stirkelosung ge-
lést. Die Salzsdure wird unmittelbar vor der Titration
zugesetzt. Es wird nicht empfohlen, dieses Gemisch
auf Vorrat zu bereiten.

(Das englische Gesetz verbietet einen Zucker mit
mehr als 70 Millionteln SO,, d. i. mit mehr als 70
mg SO, in 1 kg Zucker, d. h. 0-007%; bei unseren
Raffinaden wurden zumeist Werte unter 10 Million-
teln SO, gefunden und nur selten wurde dieser Wert
ganz geringfigig iiberschritten.)

Bei Raffinaden erweist sich als wertvoll die Bestim-
mung des Karamelisationstestes (siche d. Z. 54,
1929/30, 405).

Bestimmung der Farbe und des Invertzuckers
in Raffinericprodukten.

Bestimmung der Farbe in Raffinerieprodukten: Die
Farbe wird mittels des Stammerschen Kolorimeters
oder Dr. Sanderas Photokolorimeters in der nicht
allzu konzentrierten Losung bestimmt; tritbe Lésun-
gen miissen vorher unter Zusatz von Kiesclgur, welche
praktisch die Farbe der Losung nicht dndert, filtriert
werden. Das Ergebnis wird auf 100 Trockensubstanz
umgrechnet und entweder in Graden Stammer oder
als Fuskazinsaure zum Ausdruck gebracht. Dabei ist
darauf Riicksicht zu nehmen, daB das Kolorimeter
die Farbe auf das Volumen bezogen und nicht auf das
Gewicht der_ Lésung anzeigt (siche V. Sazavsky, Zt.
Zuckerind. Csl. Rep. 43, 1920/21, 299).

Die Invertzuckerbestimmung in Raffinerie-
produkten.

Sie wird in gleicher Weise wie bei Rohfabrikspro-
dukten von analogen Quotienten ausgefiihrt.
Bei geschwefelten Produkten empfichlt es sich bei
bedeutenderem Verbrauch an Jodlgsung cinen blin-
_den Versuch, wie oben bei der Invertzuckerbestim-
mung in der Riibe angefiihrt wurde, vorzunchmen
und die gefundene, um 0-1 cm? fiir jedes Gramm der

anwesenden Saccharose vergroBerte Korrektion ab-
zuzichen.

Der Affinationsablauf.

Probenahme: Jede ¥ Stunde )it man in ein mit
Deckel verschenes Blechgefi8 von 5 Litern Inhalt
etwa Y Liter Affinationsablauf mit Hilfe eines an der
Sirupleitung, die vom Reservoire zum Maischgefa8
fur Affinade fuhrt, angebrachten Hahnes. Einmal in
4 Stunden wird der Ablauf in dem SammelgefaBl
tiichtig durchgemischt und ein Durschschnittsmuster
von etwa 1 Liter entnommen, der iibrige Inhalt des

SammelgefiBes wird aber sofort in die Affinations-
maische geschiittet. A

Untersuchung : Sie wird wie beim Sirup in der Roh-
zuckerfabrik in Verdiinnung 1:1 ausgelthrt. Auller-
dem empfiehlt es sich einmal in24 Stunden den Invert-
zucker wenigstens qualitativ zu bestimmen.

Fiir die tibliche Kontrolle geniigt in der Regel die
Bestimmung der direkten Refraktion bei gleichzeitiger
Messung der Temperatur des Sirups im Reservoir.

Kliren nach der mechanischen Filtration.

Probenahme: Jede 2 Stunden werden Proben in
breite Reagensglaser aus den Auslaufhihnen der
Filterrohre entnommen, wobei es nétig ist darauf
zu achten, daB die Probe nicht von dem eben aus-
gesufBten Filter genommen wird.

Untersuchung: Man bestimmt die Alkalitit durch
Titration von 28 cm?® Klire nach Verdiinnung mit
ncutralem Wasser, mit '/, n-Saure gegen Phenol-
phthalein als Indikator. Die von der Alkalitatsbestim-
mung ertibrigenden Muster gieBt man stets in Glas-
zylinder zusammen und in den so erhaltenen Proben
bestimmt man einmal in 12 Stunden die Dichte, wic
auch mittels des‘Stammerschen FarbmaBes oder des
Photokolorimeters nach Dr. Sandera die Farbe.

Kliren nach der Spodiumfiltration. .

Probenahme: Jede 2 Stunden entnimmt man die
Proben aus den Auslaufrinnen der Filterbatterie an
der Stelle, wo die Klaren die Rinnen verlassen.

Untersuchung : Die Alkalitiat bestimmt man durch
Titration von 28 cm?® Klire nach Verdiinnung mit
neutralem Wasser mit!/,,n-Saure gegen Phenolphtha-
lein als Indikator. Der Rest der Proben von der Alka-
litatsbestimmung wird in Glaszylindern, in die vor-
her ein Kiristallchen Thymol gebracht wurde, auf-
bewahrt. Man muB darauf achten, daf3 die verschiede-
nen Kliren nicht verwechselt werden. Einmal in 8
oder 12 Stunden wird die Untersuchung ieser Durch-
schnittsmuster ausgefiihrt.

Polarisation: Das einfache Normalgewicht Klire
wird in einen (genau geeichten) 100 cm?®-Kolben
gespiilt, mit Wasser vermischt, zur Marke aufgefillt,
worauf der Kolben auf die entsprechende Eichungs-
temperatur abgekiithlt wird ; man fullt dann genau auf,
schiittelt durch und fiillt sofort in Polarisationsrohren.
Man polarisiert bei Vorlage des Bichromat-Licht-
filters.

Diescheinbare Trockensubstanz wird mittels Pykno-
meters oder refraktometrisch bestimmt. Aus den
Ergebnissen wird diec Reinheit berechnet. AuBerdem
bestimmt man die Farbe mit Hilfe des Stammerschen
FarbmaBes oder des Photokolorimeters nach Dr. San-
dera.

Es wird zeitweilige Priifung auf Invertzucker emp-
fohlen. /

Deckkliare.

Probenahme und Untersuchung : Aus jeder Deckkliarpfan-
ne entnimmt man, bevor die Klare in die Druckbe-
hilter fiir die Spodiumfiltration gepumpt wird, eine
Probe in cin Glas; diese kontrolliert man auf ihre
Farbe gegen lichtes Papier und bestimmt dann nach
Verdiinnung mit neutralem Wasser ihre Alkalitit
durch Titration in 28 cm?® gegen Neutralrot oder
Bromthymolblau als Indikator. Die Proben der iiber
Spodium filtrierten Klire entnimmt man in gleichen
2stindigen Abstinden wie bei Kliren den Auslaufrin-
nen der Spodiumfilter, man bestimmt die Alkalitit
gegen cinen der beiden genannten Indikatoren nach
Verdiinnung mit neutralem Wasser und im Durch-
schnittsmuster in je 8—12 Stunden die Farbe.
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AuBerdem kontrolliert man die Saccharisation der
kalten, zum Decken vorbereiteten Klidre mit Spindeln
direkt bei den Vorratsbehiltern, um sich zu iiber-
zeugen, ob die vorgeschriebene Dichte cingehalten
wurde und ferner, ob dic Deckklire nicht zu heil3
oder iiberkiihlt ist.

Absiifiwédsser nach der mechanischen und der
Spodium-Filtration.

Probenahme : Von jedem ausgesiiten mechanischen
oder Sandfilter wird, bevor man zum Waschen schrei-
tet, eine Probe entnommen, die sofort abgekiihlt wer-
den muB. Ebenso wird aus jedem ausgekiihlten Spo-
diumfilter, bevor das Wasser aus dem Filter in den
Kanal abgelassen wird, ein etwa 1 Liter betragendes
Muster, welches sofort gekithlt wird, gezogen.

Untersuchung : Man fiillt mit dem abgekiihlten Ab-
siiBwasser einen 100 cm?®-Kolben, setzt einen Tropfen
bas. Bleiacetatlosung und etwas Kieselgur zu, schiittelt
durch, filtriert und polarisiert. Reine AbstiBer konnen
nach dem Abkiihlen direkt ohne Klirung und Filtra-
tion polarisiert werden. Der Prozentgehalt an Zucker
wird aus der Neumannschen Tabelle berechnet.

Raffineriefiillmassen.

Probenahme : Raffineriefilllmassen werden simtlich
mindestens einmal in 12 Stunden untersucht. Die Pro-
be wird in ciner Menge von etwa 3 kg in der bei der
Rohzuckerfiillmasse angegebenen Weise entnommen
und in emaillierte Blechschalen gebracht. Da die Pro-
be infolge Abkiihlung am Boden fest wird und der
Sirup an der Oberfliche verbleibt, muB das Muster
sofort mit einem eisernen Spatel mehreremale griind-
lich durchgemischt und die Fiillmasse im warmen Zu-
stande in Blechkolben eingewogen werden.

Untersuchung : Die durch Verdiinnung von 1:1 nach
Linsbauer (S.7) erhaltenen Fillmasselosungen unter-
sucht man auf Trockensubstanz in der bei der Roh-
zucker-Erstproduktfiillmasse angefiihrten Weise.

Polarisation: Das doppelte Normalgewicht der Lo-
sung wird in einen 100 bzw. 200 cm3-Kolbengespiilt
und bei der Raffinaden-Fiillmasse mit 1 Tropfen, bei
der Kristallfiillmasse mit 3 Tropfen, bei der III. Fill-
masse mit 1 cm3, bei der Sirupzuckerfillmasse mit
5 cm?, bei Nachproduktfiillmassen mit 10 cm?® bas.
Blciacetatlésung versetzt. Uberdiesgibt man bei der
1., II. und III. Fiillmasse nach dem Tempcrieren
des Kolbeninhaltes aufl die Eichungstemperatur cinc
Messerspitze Kieselgur zu, nach dem Durchschitteln
und Tiltrieren wird dann/unter Vorschaltung des
Bichromat-Lichtflters polarisiert.

AuBerdem bestimmt man die Alkalitat gegen Neu-
tralrot oder Bromthymolblau.

Zur Charakterisierung der Fullmassequalitiit kann
mit Vorteil dic/Aschenbestimmung entweder mittels
des konduktometrischen Apparates oder durch direkte
Verbrennung wie beim Rohzucker beniitzt werden.

Raffineriesirupe.

Einmal in 12 Stunden werden simtliche Raffine-
riesirupe untersucht.

a) Sirupie von Brolen und gegossenen Wiirfeln.

Probenahme : Proben werden gegen Ende der Schleu-
derung der ganzen Zentrifugenfiillung aus den Be-
hiiltern unterhalb der Zentrifugen nach griindlichem
Durchmischen ihres Inhaltes genommen. Die Sirup-
pumpen miissen withrend der Schleuderdauerder Zen-
trifugen abgestellt sein. :

Untérsuchung: Sie wird in dersclben Weise wie bei
Kliren nach der Spodiumfiltration ausgefiihrt. Es wird
namentlich die Saccharisation bestimmt, am_besten
mit dem Refraktometer, die Alkalitit (gegen Neutral-

rot oder Bromthymolblau), Invertzucker qualitativ
oder quantitativ jodometrisch nach der Methode von
Dr. (‘1)£'ncr und event. der Aschengehalt konduktome-
trisca.

Fiir die event. Ausfithrung der Polarisation klart
man bloB den I. Sirup mit 1 Tropfen bas. Bleiacetat-
l6sung und filtriert nach Zusatz von Kiesclgur. Man
polarisiert durchwegs mit Beniitzung des Bichromat-
Lichtfilters.

b) Sirupe vom Prefwiirfelmehl, von Kristallzucker, Pilé,
von der Affination fremden Rohzuckers, von Sirupzucker und
von der Nachprodukten-Affination.

Probenahme: Das Durchschnittsmuster des Weil3-
und Griinsirups kann aus den Behiltern unterhalb
der Zentrifugen nach Durchmischen des Inhaltes ge-
nommen werden.

Untersuchung : Es wird die Saccharisation und Alka-
litat, event. der Invertzuckergehalt in der beim Sirup
von Broten und gegossenen Wirfeln angegebenen
Weise ausgefiihrt.

Muttersirup von Nachproduktfiilllmassen:

Probenahme: Den urspriinglichen Muttersirup ge-
winnt man aus einer Probe von etwa 3 kg Fullmasse,
die man dem Refrigeranten 6 Stunden nach dem Ab-
lassen des Sudes entnommen hat. Die Fillmasse wird
in einer vorher auf die urspringliche Temperatur der
Fullmasse angewirmte Metallnutsche bei Verwen-
dung cines feinen Zentrifugensicbes abgenutscht.
AuBerdem priift man téglich die Sirupe der reifenden
Nachproduktfiillmassen.

Unlersuchung : Die Analyse wird wie bei den analo-
gen Erzeugnissen der Rohzuckerfabrik ausgefiihrt.

Knochenkohle (Spodium) und Entfirbungs-
kohlen.

Probenahme : Die Probe wird im Waggon von jedem
zweiten liegenden Sacke mit dem Zucker-Probe-
nchmer gezogen; nach dem Durchmischen werden
Durchschnittsmuster in Gliser gefiillt. Gleichzeitig
wagt man vom ganzen Waggon ctwa 5 Sack ab,
der Inhalt wird dann durch ein feines Sieb gesiebt
und durch Abwiegen und Umrechnung auf das ur-
spriingliche Gewicht wird der Prozentgehalt an Staub
ermittelt. In dem Siebriickstand werden dann sofort
fremde Beimengungen ausgesucht (Nigel, Glas, Koks,
Steinkohle), abgewogen und in Prozenten des ur-
spriinglichen Gewichtesder nichtdurchgesiebten Kno-
chenkohle ausgedriickt.

Untersuchung: Im vorher abgewogenen Durchschnitts-
muster bestimmt man den Kohlenstoff, den unlésli-
chen Anteil und den Wassergehalt. Kohlenstoff wird in
10 g des fein zermahlenen Musters, in dessen einem
Teil gleichzeitig der Wassergehalt ermittelt wird,
bestimmt. Nach dem Anmachen mit Wasser im Be-
cherglase zersetzt man die Substanz mit 50 cm® konz.
Salzsaure und nachdem die Schaumbildung aufge-
hért hat, erwirmt man anfanglich maBig, spiter zum
Sieden, in welchem die Fliissigkeit etwa 14 Stunde er-
halten wird. Die abgekiihlte, mit Wasser verdiinnte
Losung filtriert man durch ein bei 130° C getrockne-
tes und gewogenes Filter, nach dem Auswaschen,
Trocknen und Wiegen bestimmt man dann den ge-
samten in der Sdure unlgslichen Anteil (Kohlenstoff
und fremde Beimengungen). Hierauf verbrennt man
durch Glithen im Tiegel den Kohlenstoff, wihrend
der unlisliche Riickstand 1n Form von Asche abgewogen
und in Prozenten des urspriinglichen Gewichtes zum
Ausdruck gebracht wird. Den Kohlenstoff bestimmt
man aus der Differenz und rechnet auf 100 Teile
Trockensubstanz um.

Wassergehalt: Ein Teil der Probe wird grob zerklei-
nert; man trocknet davon 20 g in Aluminium- oder
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Porzellanschiilchen bei 135° G bis zum geringsten Ge-
wichit. Der Gewichtsverlust wird in Prozenten aus-
gedrickt. ‘ :

Als normales Spodium erachtet man frische Kno-
chenkohle, deren Wassergehalt 8%, betriigt und welche
m ?155 Treckensubstanz mindestens 89, Kohlenstofl
enthalt.

Wiederbelebtes Spodium aus dem Betrich.

Probenakme : Jede Stunde nimmt der Arbeiter beim
Abzichen des gegliihten Spodiums etwa 14 kg Spo-
dium in ein BlechgefiBB. Einmal in zwélf Stunden
priift man in dem hergestellten Durchschnittsmuster
auf kohlensauren Kalk und auf organische Stoffe.
Uberdices bestimmt man cinmal in der Woche auch
den Gipsgehalt und den Gehalt an Calciumsulfid.

Kohlensauren Kalk bestimmt man im Scheiblerschen
Apparate. Das Instrument wird vorher auf den Null-
punkt der Biirettenskala eingestellt. In ein trockenes,
zu dem Apparate gehoriges Reagensflaschchen bringt
man verlustlos 1-7 g (das zu dem Apparat beigegebene
Gewicht) des pulverisierten Spodiums. Hicrauf setzt
man vorsichtig mittels Pinzette einen bis 2 mm unter
den Rand mit einem aus 2 Teilen konz. Salzsiure und
1 Teil Kupfervitriollésung (zur Absorption von
Schwefelwasserstofl’) bestehenden Gemisch gefullten
Guttapercha-Zylinder ein. Man verschlieBt das Flisch-
chen mit einem mit Unschlitt cingefetteten Propfen
und macht an dem Luftréhrchen die Klemme zu.
Durch Neigen des GefiaBles wird der kleine Zylinder
vorsichtig umgeworfen und das infolge der Kohlen-
saureentwicklung durch die Luft in das Ausgleichs-
rohr heraufgedriickte Wasser wird vorsichtig abge-
lassen. Nach beendeter Reaktion beld3t man 10 Minu-
ten in Ruhe, worauf die Fliissigkeitsoberflache in bei-
den Réhren des Apparates ausgeglichen und dann
erst der Stand in der kalibrierten Burette wie auch die
Temperatur abgelesen wird. Aus der Scheiblerschen
Tabelle (Cukrovarnicky kalendai 1934, S. 46) ersicht
man dann den Gehalt des untersuchten Spodiums an
kohlensaurem Kalk. Eince andere entsprechende Ta-
belle [ebenda, S. 47) l1aBt die zur Wiederbelebung des
Spodiums erforderliche Menge Salzsaure finden.

Organische Sioffe : 50 g der pulversierten, bei 135° C
getrockneten Knochenkohle werden in ciner Porzel-
lanschale mit 200 cm?® n/10-Natronlauge tibergossen
und der gesamte Inhalt gewogen; hierauf kocht man
15 Stunde, kiihlt ab, erganzt durch Wasscrzusatz auf
das urspriingliche Gewicht und filtriert nach griindli-
chem Durchmischen. Das Filtrat wird mit dem Stam-
merschen Kolorimeter oder ydem Photokolorimeter
von Sandera gemessen, wobel dic festgestellte Farbe
auf 100 g Trockenspodium umgerechnet wird.

Schwefelsaurer Kalk (Gips). 25 g pulversierten Spo-
diums werden mit Wasser in einer Porzellanschale an-
gerihrt und nit 100 em?® konz. Salzsiure versetzt;
man erwarmt ctwa 1% Stunde, kiithlt ab und spiilt in
cinen 25 emi®-Kolben iiber. Nach dem Auffillen wird
filtriert und in 200 em® des Filtrates die Schwefelsidure
mitBariumehlorid ausgefillt. Das Bariumsulfat rechnet

_ mandann aufl schwefelsauren Kalk um und berechnet
dessen Menge in Prozenten.

Schwefelcalcivm : Der Vorgang ist der gleiche wie bei
der Sulfatbestimmung; vor dem Erwiirmen mit Saure
setzt man jedoch 05 g chlorsaures Kali oder etwas
Bromwasser zur Oxydation des Sulfids in Sulfat zu.
Durch Fallung mit Chlorbarium erhilt man dann das
Gesamisulfat, also das urspriingliche Sulfat samt dem
bei der Oxydation gcbilrllclcn, nach Abzug des ur-
spranglich ermittelten Sulfates von diesem Gesamt-
sulfat ergibt sich ein Rest, der auf Schwefelcalcium
umgerechnet und in Prozenten des Spodiums ausge-
driickt wird.

Es wird das Studium neuer Methoden empfohlen,

dic von dem Forschungsinstitut-der éechoslovakischen
Zuckerindustrie zur Kontrolle der .Sp(_)d!u.mbcsclm(‘.
fenheit ausgearbeitet worden sind. Sie sind :% den fol-
genden Berichten beschrieben: Ing. Dl_‘~ K. anc.lcra:
., Laboratoriumspriifung der mechanischen Eigen-
schafien des Spodiums** und Ing. Dr. K. Sanc?cra und
Ing. Dr. A. Mir¢ev:,,Versuche iiber die Bestimmung
des Entfarbungsvermogens von Spodium*® (Zt. Zuk-
kerind, Csl. Rep. 57, 1932/33, 221; 58, 1933/34, 177).

Die Untersuchung wvon Abfallspodium erfolgt nach der
in ,,Neumannuv cukrovarnicky kalendar*‘, S. 233
gebrachten Vorschrift. Es wird jedoch empfohlen, das
Muster vor dem AufschlieBen mit Siure auszuglithen.

Bei Analysen von Entfarbungskohlen wird empfohlen,
nach der in der ,,Cukrovarnicka analytika‘‘ von Sa-
zavsky-Sandera auf S. 286—291 angefithrten Vor-
schrift zu verfahren.

Vorschrift fiir die Untersuchung von Kessel-
wasser.

(Zusammengestellt von Ing. V. Sdzavsky.)

Die Betriebserfahrungen, insbesondere soweit sie
Hochdruckkessel von groBer spezifischen Leistung be-
treflen, zeigen, daf es notwendig ist, im Kesselwasser
cine bestimmte Alkalitat, di¢ sogenannte ,,Schutz-
alkalitdt® ecinzuhaltens wenn dic Kessel vor Korrosion
bewahrt bleiben sollen. Da cin Uberschuf3 an Soda,
bezw. Lauge auch fir ecinc vollkommene Enthartung
des Speisewassers geeignct ist, insofern namlich Kesscl-
spcisung mit Brunnen- oder FluBwasser in Betracht
kommt, 50 sctzt man bei der Enthartung des Wassers
einen solchen UberschuB an Chemikalien zu, daB die
Schutzalkalitdt® erreicht wird. Eine Schutzwirkung
haben auller der Alkalitéit auch einige Anionen, z. B.
das Sulfat- und Phosphat-Ion, nihere Bedingungen
ithrer Wirkung sind jedoch bislang nicht genau er-
forscht.

Nach Splittgerber wird ein korrosionfreier Betrieb
durch einen Gehalt des Kesselwasser an Natrium-

- hydroxyd von 400 mg/l (d. i. 0-04%, ) oder von 1-85 g

Na,CO; (d. i. 0-1859%,) gesichert. Dicse zwei Stofle
vermogen sich in dem angefiihrten Verhiltnis gegen-
seitig zu vertreten, so dafl ein Teil Soda 0-:04/0-185 -
= 0-216 Teile NaOH vertreten kann. Rechnet man
den gefundenen Sodagehalt durch Multiplikation mit
0-216 auf dicjenige NaOH-Menge um, welche, soweit
es die Schutzwirkung betriflt, Soda zu vertreten ver-
mag, und schliigt man dieses Ergebnis der gefundenen
NaOH-Menge hiezu, crhalt man die sogenannte
Natronzahl (NZ). Diese Natronzahl soll 0-049; (oder
in Milligrammen NaOH pro Liter ausgedriickt: 400
mg/l NaOH) betragen.

Beispiel: Das Wasser enthalt 0-0286%, NaOH und
0-11349%, Na,CO,; dic Natronzahl ist dann die fol-
gende:

NZ — 0-0286 4 0:216 x 0-1134 = 0-053%, NaOH.

Selbst wenn wir dem Speisewasser lediglich Soda
zuselzen, finden wir im Kesselwasser dennoch Lauge
ncben Soda, denn wiihrend des Siedens spaltet sich
CO, aus der Soda ab und diese hydrolisiert sich zum
Teil in NaOH. Deshalb muB man im Kesselwasser
sowohl das NaOH als auch das Na,CO; bestimmen.
Hiezu cignet sich am besten dic von Warder (siche
weiter unten) modifizierte Methode.

AuBerdem mufl man auch die Konzentration der
Salze im Kesselwasser in Betracht ziehen. Durch Ver-
dampfen von Wasser wird sie erhoht (falls das Speise-
wasser nicht ausschlieBlich aus riickstandfreiem Kon-
densat besteht), der Salzgehalt im Kesselwasser steigt.
Bei ciner hohen Konzentration der Salze beginnt aber
der Kessel zu schiumen und zu ,spucken®, wodurch
die Kessellauge in den Dampf gelangt und im Betricb
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Schwierigkeiten hervorruft. Um cin Ubersteigen des
Kessels zu verhindern, wird diese Konzentration in
solchen Grenzen gehalten, daf3 ein Schiumen nicht
cintreten kann. Man hat gefunden, dall man bei ge-
wohnlichen Kesseln anstandslos eine Konzentration
der Salze bis zu 20 g/l, d. i. 29, zulassen kann. Nur in
besonderen Féllen wird man von Fall zu Fall diesen
Wert mit einer niedrigeren Zahl zu bestimmen haben.
Gewaohnlich wird im Kesselwasser der Abdamp(riick-
stand nicht ermittelt, sondern man gibt sich mit der
arcometrischen Bestimmung zufrieden. Bei der Dichie-
bestimmung ist es allerdings -nitig, das Wasser auf normale
Temperatur abzukiihlen. Dic aus der obenangefiihrten
Beobachtung hervorgehende zulissige Konzentration
entspricht ungefiihr der Dichte 1-014 (bezw. 3:6° Bg).
Es ist nicht richtig, tiberfliissigerweise bei hiufigerem
Auswechseln des Kesselwassers cine niedrigere Salz-
konzentration einzuhalten, da durch éfteren Kessel-
wasserwechsel groBe Wiirmeverluste entstchen. Am
sichersten und richtigsten ist kontinuierliches Ent-
schlammen der Kessel. Diese Einrichtung ist beson-
ders dort am Platze, wo das Kesselwasser zum Teil
wieder in die Reiniger zuriickgefithrt wird. Bei ge-
nugend hoher Alkalitat enthalt das Kesselwasser
praktisch keine Hiirte; eine Ausnahme bilden Wiisser
mit hohem Gehalt an organischen Salzen. Von diesen
Gesichtspunkten aus muB auch die Kontrolle des
Kessclwassers cingerichtet _ werden (niheres siche
V. Sdzavsky, Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 54, 1929/30, 65).

Probenalhime. Wo eine kontinuierliche Entschlam-
mung der Kessel eingefiibrt ist, erfolgt die Musterent-
nahme am richtigsten von der Entschlammungslei-
tung, respektive aus dem Expansionsgefal3. Sonst muf3
man die Probe aus dem Wasserstandsglas entnehmen.
In diesem Falle mufl das Wasserstandsglas unmittel-
bar vor der Probenahme griindlich durchgeblasen
werden. L

Wasseranalyse (nach Warder) : 28 em? zvorher abgekiihl-
ten und filtrierten Wassers werden mit n/10-Salzsiure
unter Zusatz von 2 Tropfen Phenolphthaleinlésung
titriert; die verbrauchten cm® Siaure geben direkt die
Alkalitiat in Hundertsteln-9;, CaO an. Es sci diese Phe-
nolphthaleinalkalitat mit f* bezeichnet. Nach Beendi-
gung der Titration auf Phenolphthalein setzen wir der
titrierten Losung einen Tropfen Methylerange zu und
titrieren mit derselben Siure weiter.Die verbrauchten
cm® n/10-Siure geben direkt die Alkalitit an, die
wir mit m bezeichnen wollen. Die Gesamtalkalitit auf
Methylorange ist dann f + m. Die Berechnung ge-
schicht dann auf folgende Weise:

Beispicl: Bei der Titration auf Phenolphtalein wur-
den 5 cm? verbraucht, zur Titration@auf Methylorange
3 cm?, demnach zusammen 8 cm® Saure. Est ist also
J = 0:05, m = 0:03. Bei der Titration auf Phenol-
phtalein wird das Natriumhydroxyd vollstindig neu-
tralisiert, das Natriumecarbonat dann in Bicarbonat
umgewandelt, so daf} es blof3 zur Hailfte neutralisiert
wird. Beim weiteren Titrieren auf Methylorange wird
auch di¢ zweite Sodahalfte necutralisiert, denn das
Bicarbonat wird in Chlorid umgesetzt. Es entspricht

demnach m der Hilfte der Soda oder die Alkalitat 2 m
dem ganzen Sodagehalt. Nachdem auf Phenolphtha-
lein die ganze Lauge und eine Hilfte Soda (welche der
Alkalitéit m entspricht) titriert wurde, wird die Alkali-
tit der Lauge f— m sein.

In unserem Falle:

Laugenalkalitat: f~— m == 0-05— 0:03 — 0-02.

Sodaalkalitat: 2 m = 2 x 0-03 = 0-06.

Sowohl die Laugen- als auch die Sodaalkalitit sind
hier als CaO ausgedriickt. Will man den Gehalt an

NaOH, resp. Na,CO, wissen, mull man die ©benan-
gefithrten Werte mit den Verhiltnisfaktoren

2NaOH ; Na,CO,
Caz CaO

d. h. mit 1-43 und 1-89 multiplizieren. Das unter-
suchte Wasser enthilt demnach

NaOH: 002 x 143 — 0:0286%,
Na,CO,: 0:06 x 1-89'= 0-:11349%,.

Aus diesen Daten errechnet man dann die Natron-
zahl NZ: ;

NZ = 0-0286 - 0:216 % 0-1134 — 0:0539.

Es ist allerdings nicht notwendig die in CaO ausge-
driickte Alkalitat auf NaOH und Na,CO, umzurech-
nen, sondern man kann die Natronzahl diréekt in CaO-
Alkalitat’ ausdriicken. Fur diesen Wert sei die Be-
zeichnung Natronalkalitat, NA, vorgeschlagen.

Man darf nicht auBBer Acht lassen, dal3
400 mg/l, d. i. 0:049, NaOH eciner Laugenalkalitiit

von 0-0289, CaO,

1850 mg/l, d. 1. 0-185%, Na,CO, einer Sodaalkalitit
von 0-0989%, CaO entsprechen.

Da ferner 0-098Y9%, Sodaalkalitit 0-0289%, Laugenal-
kalitat vertreten kann, stellt sich das gegenseitige Ver-
haltnis wie 0-028:0:098, also 0-286. Die Natronalka-
litdt wird demnach wie folgt berechnet:

NA = (f— m)+ 0-286 X 2 m,
es ist also in dem obenangefiihrten Falle
NA = 0-05— 003 + 0-286 X 2 x 0-03 = 0-037.

Durch Multiplikation mit dem Faktor 1-43 wird die
Natronalkalitit auf die Natronzahl umgerechnet:

0:037 % 1-43 = 0-053 wie in dem obigen Falle.

Die Natronalkalitiit soll 0-028, hochstens aber 0-140
betragen. Es empfiehlt sich die Natronalkalitit mog-
lichst bei der niedrigsten Grenze von 0:028 zu halten.

Salzgehalt : Das abgekiihite filtrierte Wasser aus dem
Kessel wird mittels Arcometers oder Saccharometers
gespindelt. Die Dichte soll héchstens 1:014 betragen,
was etwa 3:6" Bg entspricht. Bei besonders angestreng-
ten Kesseln wird die Dichte zwischen 1-007 bis 1-010,
resp. zwischen 1-8 bis 2:6° Bg gehalten.

EICHUNG DER MESSGEFASSE UND INSTRUMENTE.

Fur dic Eichung der MeBgerate in Zuckerfabriks-
laboraterien wird ausschlieflich der metrische Liler einge-
Siihrt, d. h. das Volumen von 1 kg Wasser bei 4° C
(gewogen in der Luftleere). Es ist daher notwendig
alle MeBgefiBe auf dieses System umzucichen.

Demzufolge wird das Normalgewicht : 26:026 g vorge-
schrieben.

Anmerkung: Die frither in Anwendung gewesenc
Kalibriecrung nach Mohr (17-5%/17-5°) ist nicht
mehr zugelassen. Im Interesse der VerlidBlichkeit'der
Analysen ist es unzulissig, in Laboratorien neben den

umkalibrierten metrischen Kolben auch noch nicht
umkalibrierte Mohrsche Kolben zu verwenden.
Namentlich muB3 vor der Beibehaltung des Normal-
gewichtes 26-048 g oder 26:00 g bei der metrischen
Kalibrierung der MeBkolben gewarnt werden.

Fiir die Kalibrierung der Pyknometer wird aus-
schlieBlich das System Domke (20°/20°) ecingefiihrt.

Beim Eichen hat man wie folgt vorzugehen:

A) Kolben: Der am besten durch mehrstiindiges
Auslaugen mit einer Losung von Kaliumbichromat,
resp. Chromsiure in Schwefelsiure (bei fettgeworde-



—20 —

nen Kolben empfichlt sich die Ausspiilung mit rau-
chender Schwcﬁ:lsiurc, welche zu diesem Zweck
mchreremals verwendet werden kann) sorgfaltig ge-
remigte Kolben wird getrocknet und tariert, und
hierauf 99-717%) g (fiir den metrischen Lilc:} ausge-
kochtt.s, destilliertes Wasser hineingewogen; der Kol-

n wird verschlossen und in ein Wasserbad von der
Temperatur 20° C cingesetzt und 15 Stunde darin
gelassen, worauf man auf dem Kolbenhals den unteren
Meniskus markiert, was am besten durch Ankleben
cines Streifens Papier erfolgt, wobei allerdings der

. Kolben auf einer horizontalen Fliche stehen muB.

Dem Kolbenhals gibt man nun cinen Uberzug aus
vorher crhitztem Wachs und mittels einer scharfen
Nadel zeichnet man die Marke ein. Man bestreicht
nun mit konz. Fluorwasserstoffsiure (am besten durch
Anlegen eines in Fluorwasserstoffsiure eingetunkten
Leinwandfleckchens. Man muf3 dabei das Fleckchen
mit einer Pinzette anfassen, weil die Fluorwasser-
stoffsiure auf diec Haut stark #dtzende Wirkung aus-
1ibt), nach 2—3 Minuten spiilt man diese ab, beseitigt
auf mechanischem Wege den Wachsiiberzug und
wischt mit Benzol oder Benzin den Kolben rein.

Zum Eichen von Kolben kann auch der von Karl

Urban konstruierte Apparat (B. Z. 1911/12, 17) ver-
wendet werden.
_ B) Biiretten, Pipetten und automatische Pipetten: Diese
werden durch Abmessen von Wasser entsprechender
Temperatur (20° C) in ein mit eingeschliffenem Stop-
sel verschenes Flischchen und Abwiegen dieses Was-
sers kontrolliert; dic Auswage muB3 durch 0-9972 di-
vidiert werden. Oder was bequemer ist, man miBt in
sorgfaltig geeichte Kolben beispielsweise den vierfa-
chen Inhalt einer 25 cm®-Pipette ein und es muB die
Flussigkeit genau zur Marke des 100 cm3®-Kolbens
reichen.

C) Pyknometer: Fiir die Eichung der Pyknometer
wird das System Domke (20°/20°) vorgeschrieben, die
entsprechende Tabelle ist im Cukrovarnicky kalendaf
(Ausgabe 1934, 22-29.) veroffentlicht.

Das sorgfaltig gereinigte Pyknometer wird einer-
seits leer gewogen (am besten, wenn man hiezu cine
entsprechende Tara anfertigt) und dann in mit frisch
ausgekochtem destillierten Wasser gefiillt, auf 20° C
temperiert, der Stépsel eingesetzt; das Pyknometer ab-
gewischt und wieder gewogen). Aus der Differénz der
beiden Gewichte wird der Wasserwert des Pyknome-
ters bestimmt (1 g Wasser‘entspricht 1 cm® 20°/20°).

Die Adjustierung nach Kovaf: Um die unbequeme
Berechnung der Diclite. zu umgehen, werden die
Pyknometer (derenWasserwert nur ganz wenig von
100 abweicht) wie folgt adjustiert: Ist der Wasser-
wert des Pyknometers grofler als 100 (z. B. 100:12),
vergroflert man seine Tara um den durch Multipli-
kation des Uberschusses @iber 100 (d. i. in unserem
Falle 10012— 100 = 0:12) mit der mittleren Dichte
des analysicrlen Produktes errechneten Wert (beim
Dinnsaft 1-06, beim Dicksaft 1-28, bei Meclasse 1-4).
Will man daher das gegebene Pyknometer fiir Diinn-
saft verwenden, vergroBert man scine Tara um
012 x 1-05 = 0127 g; beim Dicksaftpyknometer
setzt man zu der Tara 0-12 x 1-28 = 0-154 g zu und
event. bei dem Melassepyknometer 0-12 X 1:4 =
= 0168 g. Hicdurch haben wir das Pyknometer so
adjusticrt, daB das Gewicht, mit dem das Pykno-
meter (bei Anwendung der korrigierten Tara) ausge-
wogen wird, mit gentigender Genauigkeit 100 cm?®
der untersuchten Fliissigkeit entspricht und daher

direkt ihre Dichte angibt (z. B. das Gewicht des
Pyknometers samt Melasse besteht 1. aus der korri-
gierten Tara und 2. aus 142-568 g; die Melassedichte
betragt 1-42568).

*) Fur den 100 cm®-Kolben, resp. Multipla oder
Bruchteile fir Kolben anderen Inhaltes.

Ist der Wasserwert des Pyknometers kleiner als 100,
so muf3 man seine Tara um die in oben angefiihrter
Weise berechnete Korrektur verringern. :

Anmerkung : Das Spezialgewicht Kovat-Fri¢ wurde
blop fiir die Kalibration nach Mohr 17-5°/17-5° konstruiert;
um es auch bei den nach Domke adjustierten Pykno-
metern verwenden zu kénnen, mufBl man dic Tara des
Pyknometers fiir Diinnsaft um 0:026 g und dic Tara
des Pyknometers fir Melasse um 0-116 g verringern.
— Begriindung: 100 Mohrsche cm?® (17-5°/17-5%)
Diinnsaft von 16° Bg wiegen 106-566 g, wiahrend 100
cm?® nach Domke (20°/20°) desselben Saftes 106:54 g
wiegen, demnach um 0-026 g weniger,

Bei Melasse von 80° Bg sind die betreflenden Werte
141-586 g und 141-47 g, Differenz 0-116 g. Hiedurch
ist natiirlich das Pyknometer ausschlieBlich. fiir das
Kovai-Gewicht adjustiert, so daB géwchnliches Ge-
L\'icht fur dieses Pyknometer nich beniitzt werden

ann.

Die der ermittelten Dichte entsprechende Saccha-
risation findet man beziiglich der nach Domke
(20%20°) geeichten Pyknometer in.der Tabelle Dom-
ke’s (Cukrovarnicky kalendak, Ausgabe1934, S.4—7,
die Tabelle fiir dic Temperaturkorrektur ebendort
auf S. 13 und 14). .

D) Saccharometer: Man bereitet sich einige passende
Losungen von reinster Raffinade und bestimmt deren
Polarisation. Fiir ein Saccharometer von 5—17° Bg
wahlen wir beispielsweise. Losungen von 5—9 und
12—179%. Mit dieser Flussigkeit fiillt man den zum
Spindeln’ verwendeten Zylinder bis zum Rande auf,
senkt vor sichtig dic sorgfiltig gereinigte*) Saccharo-
meterspindel so ein, daB sic einige Zehntel tiefer cin-
tauchtalsder Dichte entspricht; hieraufneigt man den
Spindelhals seitwirts und streicht mit einem reinen
Glasstabe tiber die Fliissigkeitsfliche; erst dann-er-
folgt die Ablesung des Instrumentes. Der Versuch
wird dreimal wicderholt: einmal bei niedrigerer
Temperatur, ein zweitesmal bei der Temperatur, fiir
welche das Instrument geeicht sein soll und drittens
bei hoherer Temperatur, worauf nach einer Berichti-
gungsskala die Spindel korrigiert wird. Event. Ab-
weichungen werden auf der Hiilse des Instrumentes
verzeichnet,

E) Refraktometer: Die Refraktometerskala kontrol-
liert man mit Raffinadel6sungen bekannter Konzen-
tration, z. B. 10%ig, 20%,ig, 30%,ig usw. Vor der Prii-
fung empfichlt sich die Prismaflichen des Refrakto-
meters mit Seife (zwecks Beseitigung von Fett) ab-
zuwaschen und auch den Nullpunkt (indem man
statt der Zuckerlésung Wasser zwischen die Prismen-
flichen bringt) zu kontrollieren; die Messung mul3
bei der Normaltemperatur des Instrumentes (ge-
wohnlich 20° C) vorgenommen werden.

) Polarimeter: Apparate mit Elfenbeinskala sind
nicht zuldssig. Die Richtigkeit der Skala kontrolliert
man mit Normal-Quarzplatten. Die Platten missen
in ihrer Fassung lose cingesetzt sein: cingekittete Plat-
ten liefern infolge ungleichmiBiger Spannung unrich-~
tige Ergebnisse.

G) Konduktometer nach Dr. Sandera :

Die Eichung der Insirumente bzw. das zcitweise Nach-
cichen fur elektrischen Strom bestimmter Spannung
und Periodenzahl oder beim Beniitzen von Gleich-
strom statt Wechselstroms, kann leicht mit ciner Lé-
sung von bestimmter Leitfahigkeit erfolgen. Es emp-
fichlt sich 0:02 n. und 0-:01 n. KCI von spezifischer |
Leitfihigkeit 0:00244 resp. 0-00128 Ohm-', welche
Losung durch Einwicgen von 1-4910 g resp. 0-7455 g
KCI (ch. r. ,,pro analysi*) in 1 Liter bereitet wird,

*) Das Instrument wird durch Abwaschen mit
cinem ecingeseiften Klotzchen gereinigt, mit Wasser
abgespiilt und mit reiner Leinwand trockengewischt,
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Die betreffende Losung wird in das Elcktrodengefd
gebracht und die Wirmekorrektion vorgenommen.
Bei der Leitfihigkeitbestimmung soll das Instrument
1-58 resp.-81 Skalenteilchen anzeigen (oder den Wert,
welchen wir uns vorher als den flicci neteren fiir die
Bezichung Asche : Leitfahigkeit fir bestimmte Ver-
hiltnisse ermittelt haben. Zeigt das Instrument bei
der Wiederholung der Messung eine itber ecin Teil-
chen hinausgehende Abweichung, werden die Elektro-

den in die gewiinschte Lage gerichtet und de i
des Korrelgtionswidcrstangcsg(Rk) wird nac}: I::::{;;
oder links verschoben, so daB beim Einschalten des
Stromes das Gleichgewicht erreicht wird.*)

Es wird aufmerksam gemacht, daB das Forschungs-
institut der &l. Zuckerindustrie in Prag die Uberprii-
fung der Kolorimeter, Polarimeter, Polarisationsréh-
ren, Gewichte usw. fiir die ésl. Zuckerfabriken kosten-
los ausfiihrt.

VERZEICHNIS DER IN ZUCKERFABRIKSLABORATORIEN NOTWENDIGEN
APPARATE, GERATE UND VORRICHTUNGEN.

Apparate :

1 Apothcker-Tarawage fiir 500 g Belastung, Emp-
findlichkeit 10 mg, Tragfahigkeit 2 kg.

1 Gewichtssatz bis 1 kg.

1 analytische Wage von 200 g Tragfahigkeit, Emp-
findlichkeit 0-2 mg.

1 analytischer Gewichtssatz bis 100 g.

1 Kaufmannswage und [grober Gewichtssatz bis
5k

1 De%imalwagc bis 50 kg samt Gewichtssatz.

2 Gewichtssitze mit halbnormalem, einfachnorma-
lem u. doppeltnormalem Gewicht (13-013 g, 26:026 g
und 52-052 g); mit einem Gewichtssatz wird gear-
beitet, der andere dient zur zeitweisen Kontrolle des
Arbeitsgewichtes.

1 Polarimeter, 400 mm (es wird der Frié-Apparat
mit Glasskala empfohlen).

1 Petroleumlampe ,,Triplex** oder Gaslampe (In-
vertbrenner), am besten elektrische Lampe (Halb-
wattlampe zu 100 Kerzen mit Mattbirne); (mit
Vorteil verwendet man Glithlampen fiir einc um
etwa 10 Volt niedrigere Spannung als die des Netz-
stromes ist. Der Schalter ist zur Hand des Beobachters
anzubringen und der Strom nach jeder Beobach-
tung sofort auszuschalten).

1 Kiivette fiir Bichromatlésung (Gefa3 mit geschliffe-
nen Parallelwinden. Es wird dic Kivette der
Firma J. & J. Fri¢, Prag, empfohlen).

1 Quarzplatte von der Drehnung von étwa 95° V, lose
cingesctzt. \

1 Quarzplatte von der Drehung von ctwa 20° V, lose
cingesctzt.

1 Quarzplatte von der Drehung von etwa —10° V,
lose eingesetzt.

1 Polarisationsréhre 100/mm.

3 Polarisationsr6hren 200 mm.

2 Polarisationsréhren 400 mm.

1 Pelletsche Réhre 200 mm.

1 Landolt-sche Réhre 200 mm.

1 Landolt-sche Réhre 400 mm.

1 Zuckerrefraktometer Goerz.

1 Konduktometer nach Dr, Sandera.

1 Hilfs-MeBelektrode zur Aschenbestimmung in Raf-
finaden,

1 Garnitur zur Bestimmung der Affinierbarkeit von
Rohzuckern nach Sandera-Dolinek (siche diese Zeit-
schrift 5, 1930/31, 423 und 471).

1 Stammersches FarbmaB,

1 Photokolerimeter nach Dr. Sandera.

1 Mikreoskop samt Zubehor.

1 kalorimetrische Vorrichtung (Bombenkalorimeter
mit Zubehér).,

1 Rechenschieber.

" *) Bei Verwendung von Gleichstrom anstatt Wech-

selstrom ist der konstante Vergleichswiderstand klei-

ner um die Selbstinduktion, die sich beim Wechsel-
strom geltend macht und den Widerstand der ge-
wundenen Rheostaten erhéht.

Metallmaschinen und Steingutgerdte :

1 Riibenrcibe von Stanék fiir Handbetrich, event.
Maschinenbetrieb.

1 grobes Reibeisen fiir Ritbe mit Offnungen von un-
gefdhr 5 mm.

1 Herles-Presse.

1 Riibensaftpresse. :

1 Urbans Probenchmer fiir Riibenschnitzel.

1 Fleischhackmaschine.. ,,Ideal®* "Nr. 22, , Max"*,
,,Keystone* oder jRekord** fiir frische Schnitzel.

1 Fleischhackmaschine ,,Ideal** Nr. 22, , Max*,
»,Keystone** oder ,,Rekord*™ fiir ausgelaugte Schnit-
zel, rot angestrichen.

1 Ansatzpresse ,,Kosmos*‘.

1 Blechtassé (etwa 34 .m?),

1 Blechtasse (etwa %4 m?), rot angestrichen.

8 emaillierte Blechschalen mit Deckel, etwa 34 Liter,
fir Rubenbreiproben.

2 GefaBe in der Art der Milchkannen zu etwa 6 Li-
tern fiir Proben von frischen Schnitzeln.

2 GefiBe in der Art der Milchkannen zu ctwa
6 Litern, fur Proben von ausgelaugten Schnitzeln,
mit grobgeléchtertem Boden (diese GefiBBe wie
auch ihre Deckel sind zur Unterscheidung von
den ersterwihnten rot anzustreichen).

2 TongefiBe oder emaillierte BlechgefiBe (Weid-
linge) zu etwa 10 Litern fiir das Durchmischen des
Riibenbreies.

10 Digestions-BlechgefiBBe auf ein gemeinsames Ge-
wicht (Tara) austariert.

1 Blechgefal3 fur Diffusionsablaufwasser.

2 Saftentliftungsapparate; entweder cin mit ciner
Metallscheibe, die mit Gummi abgedichtet und
mittels eines Metallrohres oder starkwandigen
Gummischlauches mit dem Vakuum verbundener
Apparat, oder ecin Scheidetrichter von etwa
1 Liter Inhalt, mit Gummistopsel und mit ent-
sprechendem Kautschukschlauch.

1 GefdB in der Art der Milchkannen zu etwa 6 Li-
tern, fiir Proben von Saturationsschlamm.

1 Blechtasse zur Durchmischung der Saturations-
schlammprobe. =
Apparat zur Untersuchung groBer Muster von Sa-

turationsschlamm nach Stanék (siche diese Zeitschrift

57, 1932/33, 145).

Eine Zange zur informativen refraktometrischen
Kontrolle des Zuckergehaltes im Saturationsschlamm
nach St)anék-Sandcra (siche diese Zeitschrift 56, 1932-
33, 145).

1 Musterzicher fiir Rohzucker.

Die Einrichtung fur die Zubereitung von Roh-
zucker-Handelsmustern, bestehend aus:

1 kreisrunden Steingut- oder Blechschiissel
Waschschiissel).

1 Messingdrahtnetz von 4—5 mm Maschenweite und
1 mm Drahtstirke.

1 Holzléffel.

4 Schalen zu etwa 2 Litern aus Eisenblech, emailliert,
fir Rohzuckerproben.
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1 Zentrifuge fir Schleuderversuche.
1 Nutsche zum Absaugen des Muttersirups von den
Imassen,
2 EntschiiumungsgefiiBe nach K. Urban, oder
2 Trichter mit Dampfbeheizung.
1 Korkbohrer und Stépselquetsche.
Vakuumleitung entweder vom IV. Verdampf-
kbrper oder, was vorteilhafter ist, vom barometrischen
Kondensator. -

Heizvorrichiungen :

1 Muflelofen mit Nickelboden, beheizt entweder mit
einem Gasbrenner oder cinem Barthel-Spiritus-
brenner, oder clektrische Muffel.

1 Dampf- oder Glyzerintrockenschrank.

1 rundes Wasserbad fiir 4 Digestionskolben, mit Ther-
mometer bis 100° C, fur Gas-, Dampf- oder Petro-
leumbrenner-Beheizung, z. B. ,,Primus®.

1 Kiihlbad aus Blech mit entsprechender Briicke,
Dimensionen 50 X 25 cm, fiir Kaltwasserstrom ein-
gerichtet, fur das Abkiihlen der Digestionskolben.

1 Wasserbad.

3 Bunsen-Brenner.

1 Barthel-Spiritusbrenner.

2 kleine Spiritusbrenner.

1 Geblase.

1 Stanék-Kreidls Laboratoriums-Gaserzeugungsappa-
rat.

2 elektrische Anwiirmevorrichtungen.

Gestelle :

2 Universalgestelle nach Bunsen.

2 Filtriergestelle mit 2 Filtrierringen.
2 Gestelle fiir Glihen und Kochen.
2 Pipettengestelle,

2 Eprouvettengestelle.

Thermometer und Ardomeler, Mefigefafie :

4 Thermometer bid 100° C, gepriift.
1 Normalthermometer, 0—100° C, in Zechntelgrade
geleilt, geprift.
10 grobe Thermometer 0—100% €, in ganze Grade
geteilt.
2 Kleinkugelthermometer yvon 10—30° C, in Zchn-
telgrade geteilt, gepriift. .
2 Satze Saccharometerspindeln 0—6, 5—17, 15—26,
20—35, 35—75.
3 Kovai-Pyknometer fur Dinnsaft, eingeschliffen.
5 Kovar-Pyknometer fiir Dicksaft, cingeschliffen.
5 Kovar-Pyknometer fiir Mclasse.
1 Kovar-Gewichtssatz fir Safte.
1 Kovai-Gewichissatz fiir Mclassen,
2 Pipettenje 5 cm?®
5 Rifigtien g80h ..
Sdipeitcatsy 250 7
2 Pipgtien’ ,, 288
5 Pipcttenh, 50¥ .,
2 Pipetten ,, 76-85 ,,
2 Pipetten ,, 100,
I automatische Pipette fir 356:35 cm® mit Vorrats-
flasche von etwa 15 Litern, samt Gestell oder Kon-
sole und Kautschukschlduchen.
2 ZufluBbiiretten mit Vorratsflaschen fiir Herles-
+ Losuagen.
1 ZufiuBbiiretiec mit Vorratsflasche fiir basisches
Bleiaceiat,
» 1 ZufluBbiirette mit Vorratsflasche fiir ! /;, n-Siure.
1 Zuflubbirette mit Vorratsflasche fiir 1/,, n-Lauge,

1 ZufluBbiirette mit Vorratsflasche fiir Clarksche

Seifenlisung,
2 Biiretten mit ¢ingeschliffenem Hahn.
5 Alkalimeter nach Kappus.

5 MecBkolben nach Kohlrausch je 50 cm?

20 MeBkolben nach Kohlrausch ., 100 .,
10 MeRkolben nach Kohlrausch ,, 100—110 cm?
20 MeBkolben nach Kohlrausch ,, 200 cm®

10 MeBkolben nach Kohlrausch ,, 400 ,,

10 MeBkolben nach Kohlrausch ,, 403 .,

5 MeBkolben miteingeschliffenem Stopsel, 200 cm?.

5 MeBkolben mit eingeschliffenem Stopsel, 500 cm?.

-5 MeBkolben mit eingeschliffenem Stépsel, 1000 cm®.

2 MeBkolben mit eingeschliffenem Stépsel, 2000 cm?®.

6 MetallmeBzylinder, am besten aus Messing, far
10 em?®.

3 MetallmeBzylinder, am besten aus Messing, fur
28 cm?®.

3 MetallmeBzylinder, am besten aus Messing, fur
56 cm?®.

2 MetallmeBzylinder, am besten aus Messing, fur
100 cm?.

2 MectallmeBzylinder, am besten aus Messing, fiir
300 cm?®.

5 graduierte MeBzylinder fiir 100 cm®.

2 graduierte MeBzylinder fiir 250 em?.

2 graduierte MeBzylinder fiir 500 em?®.

2 graduierte MeBzylinder fiir 1000 em®.

1 graduierter MeBzylinder mit . cingeschliffenem
Stopsel, fur 1000 em?.

2 graduierte MeBzylinder mit eingeschliffenem Stop-
sel, fiir 2000 cm®,

6 graduierte Gasburetten (Eudiometer) fiir Satura-

. tionsgasanalysen.

Glas und Porzellan :

1 Wasserstrahlluftpumpe.

3 Exsikkatoren.

1 Kipp-Apparat.

2 Wasserspritzflaschen zu etwa 1 Liter.
1 Alkoholspritzflasche zu ctwa 15 Liter.

10 Glaszylinder fiir Saccharisationsspindeln.
20 Filtrierzylinder mit Filtrierringen.
20 FiltergefdBe mit Trichtern u. Glasplatten laut Vor-

schlag des Forschungsinstituts der ¢sl, Zuckerin-
dustrie, oder Filtrierringe nach Weiss mit Glas-
platten (d. Z. 50, 1926/27, 519).

2 Saugkolben, etwa ¥ Liter, mit Gummistépsel und
einem mit Gummischlauch zur Aufnahme von
Goochtiegeln versehenen Trichterchen.

1 Biichnerscher Saugtrichter aus Porzellan, Durch-
messer 6 cm.

1 Biichnerscher Saugtrichter aus Porzellan, Durch-
messer 10 cm.

1 Biichnerscher Saugtrichter aus Porzellan, Durch-
messer 15 cm.

2 Wittesche Filtrierplittchen aus Porzellan, Durch-
messer 10 mm.

2 Wittesche Filtrierplittchen aus Porzellan, Durch-
messer 20 mm, ;

2 Wittesche Filtrierplittchen aus Porzellan, Durch-
messer 30 mm.

2 Wittesche Filtrierpliatichen aus Porzellan, Durch-
messer 40 mm,

5 Wigeflaschchen.

10 Trichter,

2 Kiihler.

15 Uhrglaser.

5 Satz Bechergliser Nr. 1—5.

1 Satz Bechergldser Nr. 1—10.
15 Rundkolben 250—1000 cm®.
10 Erlenmeyerkolben 300 ¢m?.

5 Erlenmeyerkolben 500 em?®. ~

2 Erlenmeyerkolben 1000 cm?®.
20 Pulverglaser fiir Reagenzien, etwa 200 cm?.

15 Pulverglaser fur Reagenzien, etwa 500 cm®.
30 Gliser fiir pulverige und feste Substanzen, etwa
fiir 500 cm®.
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8 starkwandige Flaschen zu 1 Liter, mit Stopseln.
5 starkwandige 5-Liter-Flaschen fir Saftproben (Dif-
fusionssaft, I. und II. Saturationssaft, Diinnsaft,
Dicksaft). y ’
3 weithalsige Gliser, 300 cm? mit Kautschukstopsel,
mit 3 Metallkettchen von etwa 20 em Linge und
mit Tara verschen.
6 Tropfflaschchen fiir Phenolphthaleinlsung. .
1 Tropfflaschchen, braun, fiir Alfanaphtollésung.
1 Tropfflischchen fiir konzentrierte Schwefelsaure.
3 Porzellanreibschalen mit StoBel.
10 Porzellanabdampfschalen.
10 flache Porzellanschalen zur Titration.
5 Goochticgel, 15 mm Bodendurchmesser.

. Sonstige Gebrauchsgegenstande fiir Laboratorien :

1 Platinschale mit Spatel, eventuell

10 Quarzschalen, oder
10 Hartporzellanschalen, Marke Rosenthal.
1 Platinticgel.

6 Aluminium-Trocknungsschilchen mit einfallen-
dem Deckel, Durchmesser 6—7 cm, 2 em hoch.
10 Argentan-Wigeschiffchen mit gemeinsamer Tara.
1 Tiegelzange aus Nickel.
5 Nickel- oder Hornléffel.

10 Tondreiecke.
10 Drahtnetze.

Becherglaser, Kolben, Uhrgliser, Reibschalen und
Verdampfschalen, Glasréhren und Glasstabe, Kaut-
schukschliuche, Stépsel, Dreiecke usw.

Einhecimische und fremdsprachige Fachliteratur
(ein Verzeichnis ist im Cukrovarnicky kalendar
veroffentlicht).

ZU ZUCKERFABRIKSANALYSEN BENOTIGTE LOSUNGEN.

Neutrales Bleiacetat : Abgewogene 350 g Bleiacetat
werden in destilliertem Wasser gelést und auf 1 Liter
aufgefullt,

Basisches Bleiacetat: Abgewogene drei Teile Blei-
acetat, cin Teil Bleiglitte (kohlensaurefrei) und 1% Teil
Wasser werden auf dem Wasserbade erwiarmt, bis die
rote Farbe der Bleiglatte verschwindet; nach dem
Abkiihlen setzt man 914 Teile Wasser zu, mischt
durch, und laBt stehen. Die erhaltene Losung soll cin
spezifisches Gewicht von 1-235 bis 1-240 aufweisen.

Bemerkung : Da manche verkaufliche Bleiglatte einen
bedeutenden Anteil von in neutralem Bleiacetat
Unléslichem enthalt, entstcht basisches Bleiacetat
von geringerer Basicitatals vorgeschrieben ist, was bei
einigen Analysen einen ungiinstigen Einflu haben
kann. Man mul} deshalb das Klirmittel einer Unter-
suchung unterwerfen.

Basisches Bleiacetat (Bleiessig), welches bei der Ana-
lyse von Zuckerfabriksprodukten, namentlich ven
Meclasse, Verwendung findet, soll die folgende vor-
geschricbene Zusammensetzung aufiveisen: Dichte
1235 bis 1:240; von dem anwesenden' Gesamtblel
sollen 709, (4 19%,) des an Essigsaure gebundenen
Bleies in Form von ncutralem Bleiacetat und 3095
(+ 19,) basisches Blei {in Form von Essigsaure nicht
gebundenem PbO) vorhanden<sein.. Die Kontrolle
der Zusammensetzung wird snach einer der in der
Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 52; 1927/28, 644 beschric-
benen Methoden ausgefuhrt.

Trockenes pulveriges basisches Bleiacetat fiir Rohzucker-
analysen mufl geprift und mit dem Zertifikat des
Forschungsinstituts‘der é&l. Zuckerindustric in Prag
verschen sein. Da trockenes basisches Bleiacetat —
gleich wie séine Losung — Kohlensiure aus der Luft
absorbiert und auch etwas Feuchtigkeit anzieht, muf3
man es in gut verschlossenen, wenn moglich kleineren
Gliasernyon 100 bis 250 g Inhalt aufbewahren.

Basisches  Bleinitrat : Herlessches Klarmittel: 340 g
Bleinitrat werden in destilliertem Wasser gelost, in
einen Liter-Kolben gespiilt und zur Marke aufgefiillt.
Gesondert werden 32 g Natriumhydroxyd (in Stangen)
gelost, in den Liter-Kolben gespiilt und zur Marke er-
ganzt, Lur Kldarung verwendet man fir das Normalgewicht
Melasse je 20 cm?® der beiden Klarlosungen.

Anmerkung: Die nach der fritheren Vorschrift
bereiteten Losungen lieferten ein Gemisch von zu
starker Basicitit, so daB man beim Kliren stark
alkalischer Melassen zu niedrige Polarisationen er-
halten muBte (siche Dr. Ofner, Zt. Zuckerind. Csl.
Rep. 57, 1926/27, 539). Auch ist das Bleinitrat der
Vorratslosung haufig auskristallisiert.

Das Bleinitrat fur das Herlessche Kliarmittel muB
frei sein von unldslichem Anteile.

Ofners Lisung fiir qualitativen Nachtveis
von Invertzucker im Rohzucker,

Herstellung des Reagens:. 190 g Kaliumbicarbonat
und 135 g Kaliumcarbonat werden in 700 cm?
destillierten Wassers von 50—60% C gelést und mit
9 g in etwa 100.em® Wasser aufgelostem kristallisier-
tem Kupfersulfat versetzt, durchgeschiittelt und nach
dem Abkuhlen zu 1 Liter mit destilliertem Wasser
aufgefiillt.

Lisungen fiir die quantitative Invertzuckerbestimmung
nach Dr. Ofner:

vupferlosung :

5:0 g ch. r. krist. Kupfersulfat, 10-0 g wasserfreies
ch. r. Natriumcarbonat, 300 g krist. Scigncttesalz (ge-
stoBen) und 50 g krist. sckundires Natriumfosfat wer-
den in einem Literkolben in destilliertem Wasser ge-
l6st (etwa 100 cm® unter die Marke) und zwar zum
groBten Teil in der Kilte, worauf nétigenfalls das
Auflésen durch Erwirmen auf dem Wasserbad been-
digt wird. (Das Erwirmen auf dem Wasserbad moge
etwa zwel Stunden dauern zwecks Vernichtung der
Sporen des auf alteren Kristallen von Kupfersulfat
auftretenden Pilzes. Die Entwicklung dieses Pilzes ver-
ursacht eine kleine Ausscheidung in Form kleiner roter
Kupferkristallchen. Ebenso entsteht diese geringe rote
Ausscheidung infolge schwacher Entwicklung des Pil-
zes in dlteren Lésungen, so daB eine derartige Losung
vor der Beniitzung filtriert werden muB. Eine Zerset-
zung)cvcnt. Selbstreduktion der Losung findet nicht
statt.

Nach dem Abkiihlen wird zur Marke erginzt,
Aktivkohle oder Kieselgur zugesetzt, durchgeschiittelt
und filtriert. Die Losung wird am besten in einer
dunklen Flasche mit Glas- oder Gummistépsel auf-
bewahrt.

Das zur Bereitung der Ofnerschen Losung verwen-
dete Kupfersulfat darf nicht durch Eisenverbindungen
verunreinigt sein und wird die Anwesenheit derselben
wie folgt nachgewiesen: Etwa 5 g Kupfervitrio! werden
in Wasser gelost, mit einigen Tropfen konzentrierter
Salpetersiure versetzt und aufgekocht. Nach dem Ab-
kihlen tbersattigt man die Losung mit Ammoniak,
bis simtliches Kupfer in lasurblaue Lésung uberfihrt
wurde, hierauf wird tber ein Papierfilter filtriert und
mit verdiinntem Ammoniak ausgewaschen. Das Eisen
wird auf dem Filter in Form von Eisenoxydhydrat
zuriickgehalten. In diesem Falle muB das Priparat,
am besten unter Zusatz von Salzsiure, umkristallisiert
Wcrd)cn (Siehe Zt. Zuckerind. Csl. Rep. 49, 192425,
252.
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Hilfslasungen.

Lisung von Natriumthiosulfat :

4:00 g ch. r. krist. Natriumthiosulfat werden auf
500 cm® (das ist eine 0-0323-normale Lésung) gelost.
Es empfichlt sich jedoch eine fiinfmal stirkere Vor-
ratslésung durch Auflésen von 200 g Natriumthio-
sulfat in cinem 500-cm?®-Kolben zu bereiten; zwecks
besserer Haltbarkeit wird vor dem Auffiillen 1 cm?
Normallauge oder 0-1 g Na,CO, zugesetzt,

Von dieser Losung wird dann im Bedarfsfalle eine
0-0323-normale Lésung in der Weise hergestellt, dal3
genau 100 ecm? der (fiinfmal stéirkeren) Vorratslosung
in einem 500-cm®-Kolben mit destilliertem Wasser zur
Marke aufgefillt werden. Der Titer dieser Lésung
wird entweder nach ciner der iiblichen Methoden
oder zweckmiBig mit der folgenden Z#quivalenten
Jodlésung ermittelt.

Jodlasung :

2:05 g ch. r. Jod wird mittels etwa 10 g ch. r. Ka-
liumjodid (jodatfrei) in cinigen Kubikzentimetern de-
stillierten Wassers im 500-cm®-Kolben gelést, zur
Marke aufgefiillt und geschiittelt. Die Lésung wird
in ciner dunklen Flasche mit eingeschliffenem Glas-
stopsel aufbewahrt.

(Von einem eventuellen Gehalt an Jodat tiberzeugt
man sich in beniitztem Jodkalium in folgender Weise:
5 g Jodkalium werden in destilliertem Wasser gelost,
mit 10 em?® etwa 2-n-Salzsdure und ecinigen Kubik-
zentimctern StirkelGsung versetzt. Eintretende Blau-
farbung weist auf die Anwesenheit von Jodat hin. In
diesem Falle wird der Verbrauch an Thiosulfatlésung
ermittelt und bei der Bereitung der Jodlésung darauf
gehorig Riicksicht genommen.)

1,9 1ge Starkeldsung :

2:5 g losliche Starke und etwa 10 mg Quecksilber-
jodid werden in wenig Wasser verrieben. Das Gemisch
bringt man in etwa 1 Liter kochendes Wasser (nach
En'l:l'cmung der Flamme) und rithrt mit einem Glas-
stab um.

Annéhernd normale Salzsaure :

98 g oder 82-2 cm® konz. Salzsiure (1:19) werden
mit destiliertem Wasser auf einen Liter verdinnt.

Natriumfosfatlosung (zur Entbleiung):

100 g krist. sckundares Natriumfosfat (Na,HPO, .
. 12 H,0) werden zu einem Liter gelost.

Lisungen fiir den Orsat-Apparat (nach Treadwell):

1. 1 Teil Atzkali 16st man in 2 Teilen Wasser.

2. Ein Raumteil 229%iger wissceriger Pyrogal-
lollsung wird mit 5—6 Raumteilen konzentrierter
Kalilauge (3:2) vermischt.

3. 20 g verkaufliches Kupferchloriir (Cu,Cl,) wer-
den in ciner geschlossenen Flasche mit einer Losung
von 25 g Chlorammon in 75 cm® Wasser geschiittelt,
hierauf wird cin Drittel des Volumens Ammoniak (sp.
G. = 0-910) zugegossen. Um dic Lésung zu konser-
vieren, legt man in die Flasche cine bis zum Stopsel
reichende Kupferspirale ein. |

Die zur Rendementbestimmung von Rohzucker be
nutzte konzentrierte Schwefelsaure-muB von jeglichen
Aschenbestandteilen frei sein, wovon wir uns durch
Abrauchen einer bestimmten Menge Siure in ciner
Platin- oder Porzellanschale und durch Auswigen des
Riickstandes tberzeugen. Bei der Alfanaphtolprobe
darf diese Sdure an sich keine positive Reaktion geben,
wovon man sich durch einen Blindyersuch tiberzeugt.

Indikatorlosungen:

Phenolphthalein: Man bereitet ecine Losung von 1 g
Phenophthalein in einem Gemisch von 100 cm?® Alko-
hol u. 50 cm® Wasser, ncutralisiert das Gemisch u. er-
ganzt mit neutralem destilliertem Wasser auf 200 cm?.

Methylrot: 0-1 g pulverférmiges Methylrot wird
mit 3 em® 0:1 n Lauge aufgekocht und auf 100 cm?®
verdiinnt. Der ungeléste Anteil wird event. abfiltriert

' und von neuem bentitzt.

Bromthymolblau und Neutralrot: Beide werden in
0-04%iger alkoholischer Lisung verwendet.

Die Bereitung der iibrigen anzuwendenden Losun-
gen (fiir die titrimetrische Kalkbestimmung ctc.) ist
bei den betreffenden Vorschriften angegeben.

[
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Sonderabdruck
aus der ,,Zeitschrift fiir die Zuckerindustrie der Cechoslovakischen Republik®,
Jahrgang LX. (XVIL.), 1935/36, Heft 6, Seite 46—47.

I. Nachtrag
zur IV. Ausgabe der ,,Anleitung zur Durchfiihrung chemischer
Analysen in Zuckerfabriken nach einheitlichen Methoden*¢.

(Nach Beschliissen einer Sonderkommission zusammengestellt von Dr. Ing. 7. Vondrdk.)

Die Kommission fiir einheitliche Untersu-
chungsmethoden unterzoginihreram 17. Juni
1935 stattgehabten Sitzung die IV. Ausgabe
der,,Anlcitung zur Durchfithrung chemischer

Analysen in Zuckerfabriken nach einheitli-

chen Methoden® eciner Revision und be-
schloB, die folgenden Vorschriften einzurei-
hen bezw. abzuindern oder zu ergianzen:

1. Bei der Probenahme der Riibe auf dem Felde
vor der Kampagne wird vorgeschrieben, stets
10 Riiben, und nicht, wic bisher angegeben,
5—10 Stiick zu zichen. Die Ziffer 5 in der
7. Zeile des Abschnittes 1. im Kapitel ,,die
Riibe** ist daher zu streichens

2. Die Kommission empfichlt di¢ Bestim-
mung des schidlichen Amid- und Aminostickstoffes
in der Riibe nach der kolorimetrischen Metho-
de von Stanék-Pavlas (diese Zeitschrift 59,
1934/35, 129), wobei in folgender Weise ver-
fahren wird: ,,Halbnormaler, vollkommen
klarer Digestionssaft resp., n geklirter Pre3-
oderDiffusionssaft wird mit1/10des Volumens
Kupferreagens yermischt, am besten in der
Weise, da3der Saftin ein Versuchsflischchen
mit erweitertem Aufsatz bis zur unteren Mar-
ke gefiillt wird, worauf mit dem Kupferre-
agens bis zur oberen Marke ergénzt und tiich-
tig durchgeschiittelt wird. Das Versuchs-

flaschchen wird unter eine Glithlampe fiir.

kiinstliches Tageslicht (Osram oder Philips,
etwa 25—50 W) gestellt. Die Glithlampe ist
mit einem weiBen Schirm (event. aus Filter-
papier) zu versehen und ist ungefihr 30 cm
oberhalb des Flaschchens angebracht. Die
Etalone sind in einer Reihe und zwar mit der

schmalen Seite zum Beobachter, mit weiBem
Papier als Unterlage, unterhalb der Glithlam-
pe aufgestellt. Das ebenfalls mit der schmalen
Seite zum Beobachter gekehrte Flaschchen
fiuhrt man der Reihe der Etalone entlang und
beobachtet von oben, die kleine Flache zwi-
schen der schmileren Wand und dem Hals
des Flaschchens betrachtend. Von der Stelle
inder Reihe der Etalone, welche in der Farbe
derjenigen der gepriiften Flissigkeit am
niachsten kommt, nehmen wir die einzelnen
Etalone hervor, stellen sie neben dem Flasch-
chen direkt unterhalb der Lampe auf das
weille Papier und vergleichen .die Farben.
Nach ganz kurzer Einiibung finden wir sehr
rasch und genau den Etalon der iibereinstim-
menden Farbe, resp. erkennen, daB3 der eine
dunkel ist und der andere lichter, worauf ge-
schiatzt wird, welchem der Etalone die ge-
priifte Losung naher kommt und lesen dann
vom Flaschchen direkt die Mengen schiadli-
chen Aminostickstoffs in mg pro 100 g Riibe
ab. Eventuell werden auch die Werte zwi-
schen den beiden benachbarten Etalonen ge-
schatzt. Da sich manchmal bei langerem Ste-
hen ein gelber oder dunkelgefarbter Nieder-
schlag aus der untersuchten Flissigkeit ab-
setzt, ist es notig, das Messen unverziiglich
nach dem Vermischen des Saftes mit dem
Kupferreagens vorzunehmen. Das Messen
wird in einem verdunkelten Raume oder zu-
mindest in einer dunklen Ecke des Arbeits-
raumes ausgefiithrt,damit Tageslicht resp. ge-
wohnliches Glithlampenlicht nicht stort.

Das Kupferreagens bereitet man wie folgt:
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. 10greineskristallisicrtes unverwittertesund
nicht feucht gewordenes Kupfernitrat werden
n 700 cm® Wasser in der Kilte in einem Li-
terkolben gclast, 250 g kristallisiertcs Na-
triumacetat zugesetzt, nach dem Auflésen avf
Normaltemperatur erwiirmt, auf 1 Liter auf-
gefiillt, durchgeschiittelt und filtriert. Die Lo-
sung ist hinreichend bestindig. Es entstcht
nur zu anfang beim Stchenlassen cine ganz
geringe Abscheidung kristallinischen Nieder-
schlages von basischem Kupferacetat, welche
abfiltriert wird, und es bleibt die Farbe, so-
fern der Kupfergehalt nur unbedeutend ge-
dandert wurde, in meBbaren Grenzen unver-
andert.

3. Die Kommission macht auf die Méglich-
keit der Unterscheidung der Zuckerriibe von minder-
wertigen Ritben aufmerksam; die beziiglichen
Methoden sind beschrieben in den Mitteilun-
gen: Dipl. agr. V. Stehlik ,,Das Vorkommen
fabrikativ minderwertiger Riiben in der an-
gelieferten Zuckerfabriksriibe®. (Diese Zeit-
schrift 56, 1931/32, 22) u. Dipl. agr. V. Stehlik,
Dr. Ing. K. Sanderau. Ing. M. Sanderovd : ,,Kon-
duktometrische Methode zur Unterscheidung
der Zuckerriibe von Halbzucker- und Fut-
terriibe’ (diese Zeitschrift 59, 1934/35, 25).

4. Die Kommission empfiehlt die regelma-
Bige Bestimmung des schadlichen Amud- und
Aminostickstoffs im Diffusionssaft nach der Me-
thode von Starek-Pavlas (die Vorschrift ist im
Abschnitt ,,Riibe** angefiihrt).

5. Die Kommission empfichlt, ab und zu
den Gehalt an Kohlensdure und Ammoniak in Brii-
denwdssern mittels doppelter Titration gemal
der Vorschrift von V.. Stanék u.Dr. IngP. Pav-
las (vorliegende Zeitschrift, 88, 1933 /34, 387)
zu bestimmen, weil diese Messung fiir dieAus-
wahl geeigneten Wassers fiir die Schlammaus-
siiBung von Bedeutung ist und eine Informa-
tion iiber richtige Arbeit auf der letzten Satu-
ration und bei der Auskochung ermdéglicht,

6. Betrefls der konduktometrischen Aschenbe-
stimmung in Dicksdften macht die Kommis-
sion auf das von Ing. M. Sanderovd und Dr. Ing.
K. Sandera. beschriebene Verfahren (dicse
Zcitschr. 59, 1934/35, 345) aufmerksam.

7. Dic Kommission entschied, daB fiir die
dschenbestimmung in Rohzuckern ab 1, Septem-
‘ber 1935 der folgende BeschlufB3 der Kommis-
fiir die Handelsbewertung von Rohzuk-
*) werbindlich eingefithrt werde: ,,Die bei

*) Diese Vorschrift wurde vom AusschuB des Zen-
tralvereins der Eechoslovakischen Zuckerindustrie
noch nicht gt. Sollte es vielleicht zu irgend-
welchen Anderungen der Vorschrift kommen —worauf
in der vmcndcn Zeitschrift aufmerksam gemacht
::::d::n ¢ — miillte man bei den Handeclsanaly-

so vorgehen, wie es der Aus-
schuB des Zentralyereins der &echosl i <
e et T oslovakischen Zuk

den Handelsanalysen von Rohzuckern bereits
in zwei Kampagnen erzielten giinstigen Er-
gebnisse der konduktometrischen Aschenbe-
stimmung fithren nun zu der weiteren Etappe
in der Einfiihrung der Konduktometrie. Ab
1. September 1935 wird bei Handelsanalysen
von Rohzuckern ausschlieflich die konduktome-
trische Methode bis zum Aschengehalt von 1-00%,
zugelassen. Das Konduktometer mull} mit
einer 0-01 n Lésung von reinem Chlorkalium
geeicht sein; es mufB3 81 Teilchen anzeigen.
Wihrend der Kampagne wird wenigstens
eine cinmalige Nacheichung in der Woche
empfohlen. Jede konduktometrische Messung
mul} zweimal ausgefiihrt werden. Indas Zer-
tifikat wird der Durchschnittswert der beiden
Messungen eingetragen. Bei Rohzuckern, die
einen konduktometrischen Aschengehalt tiber
1-00%, ergeben, mufl auch die gewichtsana-
lytische Bestimmung vorgenommen werden
und wird in dasZertifikat der Durchschnitt
der konduktometrischén und der gewichts-
analytischen Bestimmung eingetragen, inso-
fern die Differenz nicht groBer ist als 0-05%,.
Bei einem gréBeren Unterschied wird die
Asche nochmals gewichtsanalytisch ermittelt
und wird dann der Durchschnitt der beiden
Gewichtsanalysen eingetragen. Fiir die De-
partage gilt der gleiche Vorgang wie fiir die
betreffende iibliche Analyse.*

8. Die Kommission macht aufmerksam,
daB sowohl bei der Bemusterung der Melasse wie
auch bei der Melasseceinwaage zur Analyse die
Melasse griindlich durchgemischt werden
mull, damit das Muster der Zusammenset-
zung des Ganzen entspricht. Besonders mul3
darauf geachtet werden, daB am Boden des
GefaBeskein dem Durchmischen entgangener,
eventuell auskristallisierter Zucker verbleibt.

9. Qum Entschdumen der Melasse wird von der
Kommission blo das Entschiumungsgefaf3
von Ing. K. Urban (Listy cukrovarnické, 29,
1910/11, 241) vorgeschrieben; auch wird das
Entschaumen in den Musterbiichsen von der
Kommission fiir zuladssig erklirt. Dagegen
wird das Entschiumen in beheizten offenen
Trichtern verworfen, weil die Melasse darin
eindicken kann.

10. Die Kommission macht von neuem dar-
auf aufmerksam, daB fiir die Invertzuckerbestim-
mung in Rohzuckern ausschlieflich die direkte
ungekiirzte jodometrische Methode Dr. O fners (die-
se¢ Zeitschr. 56, 1931/32, 249) angenommen
wurde und demzufolge der Rohzucker nach
keiner anderen Methode, also auch nicht
nach der sogen. gekiirzten Ofnerschen Me-
thode, auf Invertzucker untersucht werden
darf.

Da sich bei langerem Stehen aus der Ofner-
schen Losung hiufig ein braunroter Nieder-
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schlag abscheidet, wird empfohlen, nicht
tiberflissigerweise groBe Vorrate herzustellen,
und die Vorratslésung nach Ablauf von cinem
Monat — wenn sie einen Nicderschlag zeigt—
(am besten mittels Norits) zu filtrieren. Es
muB darauf geachtet werden, daB die Losung
auf kaltem Wege hergestellt wird; vor dem
Auffiillen zur Marke muf} sie dann etwa

2 Stunden in siedendem Wasserbad oder 20
Minuten iiber der Flamme gekocht werden.
Nach dem Abkiihlen und Auffiillen wird (auf
1 Liter Losung) etwa 1 Kaffeeloffel Norit zu-
gesetzt, tiichtig durchgeschiittelt und filtriert.
Die auf diese Weise bereitete Losung bleibt,
nach Mitteilung Dr. R. Ofners, lange klar.

)

Verleger und I-icrausgcbcr s Zentralverein der &echoslovakischen Zuckerindustrie¢,
Druck der Priimyslova tiskdrna, Praha VII, Dobrovského 29.
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Sonderabdruck

aus der ,,Zeitschrift fir die Zuckerindustrie der Cechoslovakischen Republik¢s,
Jahrgang LXI. (XVIIL), 1936/37, Heft 6, Seite 46—48.

II. Nachtrag zur IV. Ausgabe der Anleitung zur Ausfithrung chemischer
Untersuchungen in Zuckerfabriken nach einheitlichen Methoden.

(Nach Beschliissen einer Sonderkommission zusammengestéllt von Dr. Ing. 7ifi Vondrdk.)

Die Kommission fiir Einheitliche Methoden nahm
in ihrer Sitzung vom 19. Juni 1936 ecine Revision des
bisherigen Wortlautes der IV. Ausgabe der,,Anleitung
zur Ausfithrung chemischer Untersuchungen in Zuk-
kerfabriken nach einheitlichen Methoden** vor und
beschloB die folgenden Vorschriften einzureihen, bzw.
zu andern oder zu ergdanzen:

1. Die Kommission macht neuerdings aufmerksam;,
daB bei der Probenahme und Zurichtung von Zuckerriiben-
samenmustern zum Zwecke der Handelsanalyse nach
den ,,Gebriuchen der Prager Produktenborse fiir den
Handel mit\Zucker- und Futterriibénsamen‘* vorge-
gangen werden muB. Namentlich wird aufdie Bestim-
mungen des 4. Absatzes der Probenahmevorschrift
aufmerksam gemacht, welcher wie folgt lautet:

,,Die Sicke, aus welchen die Proben.gezogen wer-

den sollen, bestimmt der Kaufer. Die Proben miissen
von verschiedenen Stellen der Sicke (von oben, von
der Mitte und von unten) genommen werden. Auf
Ersuchen ciner Partei miissen die Proben aus cinem
gut durchgemischten Haufen, auf welchen der Samen
aus den Siackenausgeschiittet warde, entnommen wer-
den. In diesem Falle zicht man die Proben etwa von
10 verschiedenen Stellen und Tiefen.

2. Bei der Vorschrift tiber die Probenahme von Riiben
auf dem Felde yor der Kampagne wird der 3, Satz des
1. Absatzes in folgender Weise geindert: ,,An einer
geeigneten Stelle, etwas weiter vom Feldrand, wihlen
wir eine Zeile, von welcher mindestens 10 hintercinan-
der wachsende Riiben herausgezogen werden.*

3. Die Vorschrift iiber die Riibenprobenahme von Wégen
wird durch folgenden Nachtrag erganzt: :

,,Die obere Riibenschicht von ctwa i m D".:.kc mul}
von der Bemusterung ausgeschlossen werden. :

4. Die Kommission entschied, daB zu der Vorschrift
tiber die Priifung des Diffusionssaftes folgendes beige-
fugt werde: e S

?,Es crg;ﬁchlt sich von Zeit zu Zeit die Aziditit des
Diffusionssaftes (zur Kontrolle des bakteriellen Infek-
tionsgrades) zu bestimmen, was durch Titration gegen

Phenolphthalein, oder durch Bestimmung der Wasser-
stoffionenkonzentration (pH) vorzunehmen ist.**

5. Die Kommission beschloB, anstatt der bisher
iiblichen Untersuchung ungepref3ter Riibenschnitzel
die Bemusterung der Prefischnitzel (zusammen mit
dem SchnitzelpreBwasser) einzufithren, denn die PreB-
schnitzel sind gcsscr durchgemischt und ist auch ihre
Menge bekannt.

Die Vorschrift fiir die Probenahme ausgelaugter Schnit-
zel wird wie folgt gedandert:

,sMindestens alle 2 Stunden wird die Probe der aus-
gelaugten gepreBten Schnitzelz. B. vom Transporteur
genommen. Man entnimmt etwa 5 kg in ein Blechge-
faB, wie es zum Milchtransport beniitzt wird. Um dic-
ses GefdB nicht mit demjenigen fiir SiiBschnitzel zu
verwechseln, ist dasselbe auffillig — z. B. mit rotem
Anstrich — zu bezeichnen. (Das GefaB braucht keinen
grobgelécherten Boden haben, wie dies bisher fir un-
ge?rcﬂtc Schnitzel vorgeschrieben war.)

m Zusammenhang mit dieser Anderung wird der
letzte Absatz des Abschnittes ,,Ausgelaugte Schnitzel*
gestrichen. und zwar: ,,Da die Bémusterung unge-
preBter Schnitzel manchenorts mit Schwierigkeiten
verbunden ist, wird empfohlen, Versuche uber die
Probenahme der gepreBten Schnitzel, die bereits ver-
hiltnismaBig gut durchgemischt sind, vorzunchmen.**

6. Die Aufschrift des Abschnittes ,,Diffusionsablauf-
wasser'* wird auf,,Diffusions- und Schnitzelpressen-Ablauf-
wasser'* geindert und die Vorschrift fiir die Probenah-
me durch folgenden Satz ergianzt: ,,Die Probe des
Ablaufwassers von der Schnitzelpresse wird jede Stun-
fc_ie. beim Auslauf aus dem SchnitzelpreBmantel aufge-
angen.‘*

7. In der Vorschrift tiber die Priifung des Saturations-
saftes werden die Absatze 7., 8. und 9. gestrichen (und
zwar von den Worten: ,,Die vorteilhafteste Alkalitit
des letzten Saturationssaftes...‘ bis zu den Wor-
ten,, ... (siche Zt. Ver. D. Zuckerind. 78, 1928, 326)
folgenderweise zu verfahren:*

Anstatt dieser drei Absédtze wird ein neuer Absatz
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cingeschoben: ,,Die vorteilhafteste Saftalkalitit auf
dc_:r letzien Saturation wird nach Spengler und Bitlger
(siche Zt, Ver. D, Zuckerind. 78, 1928, 326) in folgen-
der Weise kontrolliert :** .

Hierauf folgt der bisherige 10. Absatz, beginnend
mitden Worten:,,dem letzten SaturationsgefiB werden
fortlaufend . . ,*,

8. Am Schlusse des Abschnittes ,,Saturationssifte**
wird cin neuer Absatz angefiigt:

»»Dic Kommission empfichlt die Alkalitit und den
Kalksalzgehalt beim Diinnsafte auch in 100 Teilen
Trockensubstanz auszudriicken und aus dem Ver-
gleich mit analogen Werten fiir den Dicksaft den pro-
zentischen Rickgang oder Aufstieg der Alkalitit bzw.
des Kalkgehaltes bei der Sifteverdampfung zu be-
rechnen.*

9. Die Kommission macht aufmerksam, daBB beim
Nachweis der Anwesenheit von Zucker im Kondens-
und Briidenwasser mittels a-Naphthcels auch das Photo-
kolorimeter von Sandera zufolge des Vorschlages von
Dr. 4. Dolinek (siche Zt. Zuckerind. CSR 56, 1931/32,
47) verwendet werden kann,

10. Fur die konduktometrische Aschebestimmung im Dick-
saft wird ausschlieBlich der von Ing. M. Sanderovd und
Dr. Ing. K. Sandera (Zt. Zuckerind CSR 59, 1934/35,
345, 353) beschriebene Vorgang cingefithrt. Aus die-
sem Grunde wird der Schlul3 des 9. Absatzes und der
ganze 10. Absatz des Abschnittes ,,Dicksaft'* gestri-
chen (.,... nach dem folgenden Vorschlage von
V. Sazavsky ausgefiihrt: Das dreifache Normalge-
wicht Dicksaft wird abgewogen, mit destilliertem
Wasser in cinen 200 cm?®-Kolben gespiilt und mit
Wasser zur Marke erginzt; die Konduktometeran-
gabe wird durch 1-5 dividiert** und durch neuen Text
des folgenden Wortlautes ersctzt:

.,Beim Dicksaft empfichlt sich von Zeit zu Zeit das
Rendement (auf 100 Zucker umgerechnet) zu bestim-
men, das die Saftqualitiit besser zum Ausdruck bringt
als der Quotient (siche Ing. V. Sdzavsky, LC 49,
1930/31, 628). Die hiezu erforderliche Bestimmung
des Aschengehaltes erfolgt entweder gewichtsanaly-
tisch oder besser konduktometrisch nach Ing. M. San-
derovd u. Dr. Ing. K. Sandera (1. c.) in folgender Weise:*

.,Das doppelte Normalgewicht (52:052 g) Dicksaft
wird in einen 200 cm?®-Kolben eingewogen und chne
vorherige Klarung mit destilliertem Wasser zur
Marke aufgefullt. Die in Teilchen der Zuckerskala
gefundene Leiftahigkeit multipliziert man mit dem Faktor
0:0132, wedurch man direkt Asche auf 700 Polarisation
erhalt, ohne dic Poldrisation kennen zu miissen.
Zwecks Ersparung der Multiplikation wurde eine
Tabelle berechnet, aus der man aus der Leitfihigkeit
die Asche auf 100 Polarisation (korrigierte Sulfat-
asche) ablesen'kann. Diese Tabelle ist in der zitierten
Originalarbeit als Tabelle IV abgedruckt und wird
in das Jalitbuch Neumannuv cukrovarnicky kalendar
cingereiht werden.

Mull man die Menge der Asche auf das Saftgewicht
kesinen, so multipliziert man die gefundene Leitfihig-

mit cinem von der Polarisation abhingenden, in

“Tabelle III der zitierten Arbeit angefithrten Faktor,
weldi

Tabelle cbenfalls in den genannten Zucker-
der aufgenommen wird (fiir Pol. 52 gilt der Fak-
0-00705, fiir Pol. 55ist er 0:00743, fiir Pol, 60 multi-
2 man mit 0-00783, fiir Pol. 65 mit 0:00812 usw.).
Beispiel: Der Dicksaft mit einer Polarisation von
53-1 zeigt in cinfachnormaler Losung die Leitfihigkeit
139 Teilchen,
Die kqnduktomclrischc Asche (korrigierte Sulfat-
asche) wird auf 100 Polarisation wie folgt umgerechnet :
3 139 X 0-0132 = 1-849,
_Die konduktometrische Asche (Sulfatasche, korri-
giert) wird auf das Safigewicht wie folgt umgerechnet:
3 139 % 0-00716 = 0:999/,.
Die erstere Zahl ist cher nur cine informative; dic

zweite Art ist genauer. (Die Unterschiede zwischen
beiden erreichen selten 0-29%,.)

11. Am Ende des Abschnittes ,,Dicksaft'* wird der
folgende neue Absatz angefiigt.

,,Dic Kommission empfichlt von Zeit zu Zeit im
Diinn- und Dicksaft die Bestimmung der reduzieren-
den Stoffe vorzunchmen, wobei die Ergebnisse eben-
falls auf 100 Trockensubstanz ausgedriickt werden,
um eine eventuelle Zunahme an Invertzucker bei der
Verdampfung vergleichen zu kénnen. Im Hinblick
darauf, dal3 diese Kontrolle nur cine informative ist,
ist hier zulassig die gekirzte Mecthode O fner-Gracko,
die fiir ungeklirte Losungen ausgearbeitet wurde
(siche Zt. Zuckerind. CSR 57, 1932/33,/125). Dic
Vorschrift wird im Abschnitt ,,Invertzuckerbestimmung**
mitgeteilt werden.

12. Die Kommission beschloB3, daB3'diec Analyse von
Sirupen und Melasse in der Verdiinnung 1: I'ausgefiihrt
werde und zwar sowohl fiir die Bestimmung der
Saccharisation mittels Pyknometers oder Refrakto-
mcters, als auch beim Einwédgen fiir die Polarisation.

Zur Beachtung: Diese Anderung des<Vorganges
wird auch zur verbindlichen Annahme fiir Handels-
analysen vorgeschlagen; solange aber der Vorschlag
durch die maBgebenden Korperschaften (Zentral-
verein der ¢echoslovakischen Zuckerindustrie, Ge-
mischte Aufsichtskommission; Verband der 6ffentli-
chen Versuchs- und Untersuchungsstationen der Bor-
senchemiker, Prager Waren-und Effcktenbérse) nicht
offiziell génehmigt sein wird, muB man bei den Han-
delsanalysen von Melasse den bisherigen Vorgang
einhalten, wahrend die Verwendung der Losung 1:1
vorlaufig nur fiir dieBetriebskontrolle empfohlen wird.
Eine offizielle Einfithrung von Anderungen auch in
Handelsanalysen wird in unserer Zeitschrift versffent-
licht werden. i

Im Zusammenhang mit diesen Anderungen werden
Absatz 2. und 3. des Abschnittes ,,Sirupe und Me-
lasse** (,,Untersuchung: Zur Polarisation: Fiir die
Zwecke der Betricbskontrolle. .. bis. .. Bei Beniit-
zung cines 200 mm-Polarisationsrohres werden direkt
Prozente Zucker abgelesen®') gestrichen und durch
die folgenden drei neuen Absitze ersetzt:

y»»Die Analyse von Sirupen und Melasse wird unter
Verwendung der Losung 1:1 ausgefiihrt. In ein trok-
kenes BlechgefidB (wie solches fiir die Digestionsbestim-
mung benititzt wird, welches aber auffillig bezeichnet
werden soll, um Verwechslungen zu vermeiden) wer-
den 200 g gut durchgemischten Sirups oder Melasse
cingewogen, mit 200 g Wasser ergénzt, in das Gefal3
cin kleines trockenes Kettchen oder einige Bleistiick-
chen cingelegt; das GefiaBB wird geschlossen, in cin
heiBes Wasserbad cingesetzt und zeitweilig wird der
GefdBinhalt durchgeschiittelt, bis der Ton beim
Schiitteln erkennen 1aBt, daB der Sirup resp. die Me-
lasse zur Ganze geldst ist. Man stellt hierauf das Gefal3
in kaltes Wasser und beniitzt die abgekiihlte Lésung
fir die weitere Untersuchung. Man muB sich aber
tiberzeugen, ob nicht ein Teil der eingewogenen Sub-
stanz ungelést geblieben ist.

Zur Polarisation fiir die Zwecke der Betriebskon-
trolle wird nach griindlichem Durchmischen das
Doppeltnormalgewicht der Lésung 1:1 (ist gleich
dem Normalgewicht des urspriinglichen Sirups oder
Meclasse) auf 200 cm?® abgewogen, mit Essigsdure ge-
genPhenolphthalein neutralisiert, mit 20 cm? Bleiessig
geklirt, aufgefillt, filtriert und polarisiert.

Zur dirckten Polarisation fiir Handelszwecke wird
das vierfache Normalgewicht der Losung 1:1 (gleich
Doppeltnormalgewicht der urspriinglichen Substanz)
in ein MeBgefiB von 200 cm?® oder das fiinffache Nor-
malgewicht der Lésung 1:1 in einen 250 cm?-Kolben
cingewogen (am besten tut man, wenn man die Lo-
sung 1:1 direkt in den MeBkolben einwigt; beim
Einwiigen in die Wigeschale muf3 man mit einer ge-
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ringen Wassermenge, mit Riicksicht aul das grofle
Volumen der verwendeten Klirmittel, einspiilen). Bei
stark alkalischer Melasse neutralisiert man die Losung
mit EssigsdurcaufPhenolphtalein, eventuellen Schaum
entfernt man nach etwa 4-stiindigem Stehen mit
Ather oder Alkohol. Hicrauf setzt man 40 em? (resp.
50 cm® bei dem fiinffachen Normalgewicht der La-
sung 1:1) der Herles’schen Bleinitratlésung (bereitet
nach der neuen Vorschrift durch Einspiilen von 340 g
Bleinitrat in ecinen Literkolben und Ergidnzung zur
Marke) zu, mischt vorsichtig durch kreisende Bewe-
gung durch und setzt dann unter miBigem fortwiih-
rendem Kreiseln 40 cm?® (resp. 50 cm?®) der Herles-
schen Natronlauge zu (neu vorgeschricbene Konzen-
tration: 32 g Natriumhydroxyd in einen Literkolben
eingespiilt und zur Marke ergiinzt). Dic geklirte Lo-
sung wird fast zur Marke aufgefiillt, mindestens eine
1% Stunde stehen gelassen, auf Normaltemperatur ge-
bracht, zur Marke erginzt, durchschiittelt, filtriert und
polarisiert. Das Filtrieren mufl bei bedecktem Filter
vor sich gehen, wie dies auch fir Rohzucker vorge-
schricben ist. Bei 200 mm-Polarisationsréhre werden
dirckt Prozente Zucker abgelesen.

Der bisherige 5. Absatz des Abschnittes,,Sirupe und
Melasse* (,,Spezifisches Gewicht: ... bis. . .auch in
der unverdiunnten Melasse zu bestimmen**) wird
durch einen neuen Absatz von folgendem Wortlaut
crsetzt:

s»Spezifisches Gewicht. Die Dichte der Sirup- oder Me-
lasselésung 1:1 wird am besten mittels Pyknometers
bestimmt, in der Domke-Tabelle die zugehorige
Saccharisation der Losung ausgesucht, deren verdop-
pelter Wert die Saccharisation des urspriinglichen
Sirups resp. Melasse angibt. Fiir die Betriebskontrolle
empfiehlt sich die refraktometrische Trockensubstanz-
bestimmung in der Losung 1:1 und Verdopplung des
Ergebnisses, zur groben Information bestimmt man
eventuell auch die refraktometrischen Trockensub-
stanzen in der unverdinnten Substanz.**

13. I'iir die Untersuchung der Saturations- und Rauch-
gase wird der Forward-Apparat (Erzeugnis der Fa Fric)
ncben den bisher empfohlenen Apparaten der Firma
Siemens, Ados, Mono, Ekonografl usw. eémpfohlen.

14. Dem Abschnitt ,,/nvertzuckerbestimmung® wird
Folgendes angeschlossen: Fir dic informative Kon-
trolle des Gehaltes an reduzicrenden Stoffen im Diinn-
und Dicksaft ist es zulédssig nach der ungekiirzten Me-
thode Ofner-Gracke (1. c.) wie folgt vorzugehen: Es
werden 10 g Rohzucker (I. Produkt) resp. soviel cines
entsprechenden Saftes, daBl darin 10 g Zucker enthal-
ten sind, abgewogen, in cinen Erlenmeyer-Kolben
(ctwa 300 cm?®) gebracht und nach Zusatz von 50 cm?®
destillierten Wassers resp. von soviel Wasser, damitder
eingewogene Saftauf 60g erginzt erscheint, und setzt
50 cm?® des Ofnerschen Kupferreagens hiezu. Man
bringt noch etwas groberen Bimssteinpulvers oder Talk
hinein und schlieBlich 5 em? jener Jodlésung (0-0323
norm.), die fur die spatere Titration bereit steht. Man
stellt nun den Kolben auf ein mit einer mit Kreisaus-

schnitt versehenen Asbestplatte unterlegtes Drahtnetz
und fihrt nach der urspriinglichen Methode (Zt.
Zuckerind. Csl. Rep. 56, 1931/32, 251) fort; bei der
Titration werden, die vorher zugesctzten 5 em?®
0:0323 n-Jodlésung nicht beriicksichtigt. Von dem
Gesamtverbrauch an der 00323 n-Jodlsung wird
1 cm? fiir die durch 10 g Saccharose bewirkte Reduk-
tion in Abzug gebracht und es entspricht jeder weitere
1 em? Jodlésung 1 mg Invertzucker. Falls es wegen
niedriger Saftkonzentration oder wegen héheren Ge-
haltes an Invertzucker nicht gut moéglich ist die Invert-
zuckerbestimmung bei Anwesenheit von 10 g Zucker
auszufiithren, wird weniger Saft eingewogen, z. B.
soviel, als 5 g Zucker entspricht, und mit Wasser zu
60 g nachgefiillt; vor dem Kochen setzt' man dann
cine entsprechend kleinere Menge Jodlésung (z. B.
2:5cm?) zu und zieht in gleichem Verhéltnis eine klei=
nere Korrektion fiir die anwesende Saecharosc (z. B.
0-5cm?) ab.

Die Kommission machtausdriicklichdaraufaufmerk-
sam, daB diese gekiirzte Ofnersche Methode bei Han-
delsanalysen von Rohzuckern nicht beniitzt werden
darf, sondern daB hier ausschlieflich nur die direkte un-

gekiirzte jodometrische Methode Dr. Ofners (Zt. f. Zucker-

ind. CSR 56, 1931/32, 249), die fur Handelsanalysen
?lfﬁzicll vorgeschriecben ist;. angewendet werden
arf e

Zugleich macht die Kommission auf den Artikel
Dr. R. Ofners (Zt.f. Zuckerind. CSR 60, 1935/36, 61)
aufmerksam, in welchem beschrieben ist, wie bei der
Bereitung der Ofnerschen Losung vorgegangen wer-
den muB, damit die Bestandigkeit der Lésung gesi-
chert ist.

15. In.dem Abschnitt ,,Bestimmung der Kalksalze in
Zuckerfabriksprodukten*® ist im ersten Absatz nach dem
Satze: ,,Vorher wird cin blinder Versuch mit destil-
liertem Wasser ausgefiihrt und die entsprechende An-
zahl verbrauchter cm?® Scifenlésung wird dann in
Abzug gebracht'’, der folgende neue Satz einzuschie-
ben:

,,Den der verbrauchten Menge Seifenlésung ent-
sprechenden Kalksalzgehalt findet man in der Spen-
gler-Brendelschen Tabelle, die ebenfalls in den Zuk-
kerkalender eingereiht werden wird. (Der Gehalt an
Kalksalzen ist nicht”dirckt proportional dem Ver-
brauch an Seifenlésung.)

16. Beim Affinationssirup empfichlt die Kommission
die regelmaBige Temperaturkontrolle des verdiinnten
ausgewarmten Sirups in den Behiltern.

17. Fir die Ermittlung der Alkalitat der Deckkldre
wird Phenolphthalein anstelle des bisher empfohlenen
Neutralrots resp. Bromthymolblaus eingefiihrt.

18. In das ,, Verzeichnis der Instrumente, Gefdfe und fir
die Zuckerfabrikslaboratorien notwendigen Einrichtungen*
werden Apparate fiir die Saturations- und Rauchgas-
analyse und zwar Forward (Erzeugnis der Fa Fric),
Siemens oder Ados, Mono, Ekonograf usw. einge-
reiht.

a2

Verleger und Herausgeber ,,Zentralverein der ¢echoslovakischen Zuckerindustrie,
Pruck der Priimyslova tiskdrna, Praha VII, Dobrovského 29,
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aus der ,,Zecitschrift fiir die Zuckerindustrie der Cechoslovakischen Republik*s,
Jahrgang LXII. (XIX.), 1937/38, Heft 7, Scite 54—55.

III. Nachtrag zur IV. Ausgabe
der ,,Anleitung zur Durchfiihrung chemischer Analysen
in Zuckerfabriken nach einheitlichen Methoden*¢.

(Nach Beschliissen einer Sonderkommission vom 9. September 1937
zusammengestellt von Dr. INc. Jikf VONDRAK.

Dic Kommission fiir einheitliche Untersuchungs-
methoden unterzog in ihrer am 9. September 1937
stattgehabten Sitzung den bisherigen Wortlaut der
IV. Ausgabe der ,,Anleitung zur Durchfithrung che-
mischer Analysen in Zuckerfabriken nach einheitli-
chen Methoden* einer Revision und beschloB, die
folgenden Vorschriften einzureihen bezw. abzuandern
oder zu ergidnzen: :

1. Bei der Analyse won Riben und Sifischnitzeln
empfichlt die Kommission, bei jeder Bestimmung der
Digestion auch den Gehalt an schidlichem Amino-
stickstoff' (sogen. amidische Zahl) nach der kolori-
metrischen Methode von Stanék-Pavlas (Zt. f. Zucker-
ind. CSR 59, 1934/35, 129) zu crmitteln. Das Ver-
fahren wurde im L Nachtrag vom Jahre 1935 zu den
einheitlichen Methoden beschrieben.

2. Die Vorschrift fiir die Probenahme ausgelaugier
Schnitzel wird wie folgt abgeédndert: ,,Man entnimmt
Jjede ¥ bis T Stunde eine Probe von gepreBten Schnit-
zéln. . . usw.*; .der weitere Wortlaut bleibt ohne
Anderung, wie im I1. Nachtrag von 1936 angeordnet
wurde.

3. Bei geschiedenen und saturierten Siften empfiehlt die
KommissiondasStudium der Filtrierbarkeit mittelsdes
von Prof. Dr. Ing. 7. Dédek und D. Ivanéenko in Zt. f.
Zuckerind. (GSR - 67, 1936/37, 201 beschriebenen
Mikrofilters. £

4. Fiir die Kontrolle der Alkalitit des saturierten Saftes
von der letzten Saturation empfiehlt die Kommission
die Erprobung der von V. Stanék und Dr. P. Pavlas
in Zt. f. Zuckerind. CSR 67, 1936/37, 361 u. 369
"beschricbenen Methode und zwar:

a) fiir die {ibliche Kontrolle des Grades der Aus-
saturierung im Betriebe empfichltsie das Studium der
in Zt. f. Zuckerind. GSR 67, 1936/37, 361 beschrie-
benen Methode, bei der die Farbe von 10 cm?® abge-

kiithlten triiben Saftes von der letzten Saturation nach
Zusatz von 1 cm?® einer speziell bereiteten Phenol-
phthaleinlésung mit firbigen Papieretalons vergli-
chen wird.

b) Fiir die Bestimmung, bis zu welcher Alkalitit auf
der letzten Saturation saturiert werden muB, emp-
fiehlt die Kommission, nach einer von den in der
Arbeit von VI, Stanék und Dr. P. Pavlas, Zit. f. Zucker-
ind. CSR 63, 1937/38, 33 angefiithrten Methoden vor-
zugehen. In der Zusammenfassung der genannten
Arbeit sind folgende Richtlinien fiir die Wahl einer
geeigneten Methode angegeben:

.»A. Fiur Sifte mit fester Alkalitit, d. i. mit amidi-
scher Zahl bis etwa 30, mit geniigender natiirlicher
Alkalitit, kénnen angewandt werden:

1. Die Methode der Spengler-Béttgerschen Titra-
tion auf Phenolphthalein und Methylrot. Der Ver-
brauch gegen Methylrot ist bei optimaler Alkalitit
ungefahr doppelt so hoch als gegen Phenolphthalein.

2. Turbidimetrische Methoden. — Die durch das
Strontiumnitrat ' ohne Zusatz von Ammoniak wie
auch nach Zusatz desselben hervorgerufene Triibung
mufB anndhernd gleich intensiv oder eher um wenige
Millimeter am Turbidimeter im alkoholischen Me-
dium niedriger sein.

3. Die von uns modifizierte Methode nach Brukner-
Wenze. Die Alkalitit der zugesetzten Menge von
titrierter Lauge muB nach -dem Vermengen mit
Strontiumnitrat wieder titrimetrisch unter Beniitzung
vonPhenolphthalein bestimmt werden.Steigtdie Alka-
litdt, wurde zu wenig saturiert, sinkt sie — wurde

- ubersaturiert.

B. Fiir Sifte mit sinkender Alkalitit; d. i. am hiufig-
sten solche mit hoher amidischer Zahl, oder fiir teil-
weise invertierte Sifte: g :

1. Man untersucht, bei welcher Alkalitat der fil-
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tricrte Saft den geringsten Kalksalzgehalt aufiweist.

2. Man beniitzt die modifiziertc  Vermengungs-
methode von Brukner.

Durch diese Methoden erkennen wir, welche aktive
Alkalitit, bezw. welches Feld der Etalonskala fiir die
weltere Verarbeitung am giinstigsten ist und auf
swwelche Farbe' der Saturant zu saturieren hat. Zu-
gleich kann man beurteilen, ob Schwefelung oder
Sodabehandlung erforderlich ist.*

5. Dic Kommission empfichlt wiederum, in den
Briidemudssern den Gehalt an Kohlendioxyd und event.
Ammoniak zeitweise nach der von V. Stanék und Dr.
P, Pavlas beschriebenen Methode zu priifen, und zwar
entweder nach der Titrationsmethode (Zt. f. Zucker-
ind. CSR 38, 1933/34, 381) oder turbidimetrisch (Zt.
f. Zuckerind. CSR 67, 1936/37, 353). Dicse Messung
15t fur die Wahl geeigneten Wassers f{ir die Schlamm-
absiiBung von Bedeutung und ermoglicht eine In-
formation tiber den richtigen Arbeitsvorgang auf der
letzten Saturation und in der Auskochung.

6. Dic Kommission empfichlt, wenigstens einmal
tiglich eine Probe von Saturationsschlamm dirckt von
dem Haufen zu entnehmen; beider Analyse empfichlt
es sich, den Apparat von Stanék (Zt. f. Zuckerind. CSR.
37,1932/33.97) zu beniitzen, der die Entnahme groBer

hlammproben erméglicht.

7. Die Kommission empfichlt nochmals die zeit-
weilige Bestimmung reduzierender Stoffe im Diinn- und
Dicksafte nach Ofner; nach den auf 100 Trockensub-
stanz umgerechneten Ergebnissen 148t sich die event.
Zunahme an reduzierenden Stoffen bei der Ver-
dampfung beurteilen. Die diesbeziigliche analytische
Vorschrift ist im II. Nachtrag vom J. 1936 veroffent-
licht worden.

8. Fur die Analyse von Melasse bleibt der analoge
Zustand wie im Vorjahre weiter in Geltung, denn die
Durchfuhrung der Analyse von Melasse in Lésung
1:1 ist bloB fur Betricbsanalysen cingefiithrt. Bei
Handelsanalysen ist diese Anderung offiziell noch
nicht angenommen worden, so da3 nach dém friher

angefiuhrten Verfahrenvorgegangen werden muf:=

9. Fur dic Bestimmung des Kalksalzgehalles der Sifle
emplichlt die Kommission, die turbidimetrische Me-
thode von Stanék-Pavlas (Zt. f. Zuckerind. CSR 67,
193637, 329) zu erproben.

10. Bestimmung der Laslichkeitsdauer von Wiirfelzucker.

Zum Studium empfiehlt sich die Bestimmung der
Laslichkeitsdauer von Wiirfelzucker bei Massenpro-
ben, nach den unlingst beschriebenen Verfahren
(K. Sandera, ..Listy cukrovarnické‘ 355, 1936/37,
521—525.)

a) Zerfall auf dem Netze. — Einrichtung. Ein Netz
von etwa 1502 150 mm GrofBle aus Messingdraht von
cca 1 mm Durchm., ¢a. 6 bis 7% 6 bis 7 mm Maschen-
weite, wird an den Rindern verlotet und zum Ein-
hiingen in ¢in groBeres GefaB so angeordnet, daB3 das
Netz sich ca. 2:5 em unter der Oberfliche und min-
desténs 10 cm iiber dem Boden befindet. Arbeitsvor-
¢ Das GefaB wird mit Wasser von 20 4+ 5° C ge-

aul dem abgetrockneten Netze werden stehend
lingere enge Kante 10 Wiirfel gleichmiBig
= Dic Temperatur des Wassers (t) wird gemes-

Netz wird samt den Wiirfeln ins Wasser ge-
tauchtand die Stoppuhr in Gang gesetzt. Es wird die

Zeit abgelesen, in welcher der sechste Wiirfel durch-

‘B:if&“g; ist. Dcr;'rfﬁfundit_:ne Wert in Sckunden (D)

Bedar caul 5 g u o z
rechnet nach der Formel S 20" C umge

3
5 t
20 — | — o —
LR ]/ o )

Fiir die innere Kontrolle ist cine Umrechnung auf das
Gewicht eines Wiirfels (m) nicht notwendig; fiir Ver-
3

gleichszwecke konnen die Umrechnungsfaktoren |/ 2
m

fiir die iiblichen m-Gewichte in der Arbeit von K.
Sandera, A. Miréev (Zt. f. Zuckerind. CSR 57, 1932/33,
217) gefunden werden.

Beispiel: D = 290, m = 6, t = 25° &%

3
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D2 290 1 & 30 290. 0-944 1:25 = 340.

b) Schwimmermethode. Der Schwimmer ist ahnlich
wie bei der Schwimmermethode fiir eéinen Wairfel an-
geordnet. Das verwendete Netz ist aus verzinntem
Draht von 0-4 mm Dicke mit 7 Offnungen auf 10 mm,
d. i. von 1 X 1 mm Maschenweite. Das 9 cm brceite
Netz ist in die Form @ines verkehrten W gebogen, so
daB aufihm vier in gleichem Winkel geneigte Flichen
entstanden sind, aufl welche die Wiirfel (flach) gelegt
werden, und zwar auf die Aullenflichen je drei, aufl
dic Innenflichen je zwei. Anstatt des Glaskérpers
wurde cine gebrauchte 100 W-Glithlampe beniitzt,
an dercn mit Picein oder Siegellack vergossenes Ge-
winde das Netz befestigt wurde. Der Schwimmer ist
so ausbalanziert, dal} er zu steigen beginnt, wenn 90
bis 95%, der Wiirfel in Losung gegangen sind. Die
Zeit vom Eintauchen bis zum Beginn des Steigens
(Durchbiegung des Einhangefadens) wird abgelesen.

Die Berechnung und Korrektion fiir Temperatur
ist die gleiche wie ad a).

Die Kommission macht aufmerksam, dal3 nach den
bisherigen Erfahrungen die Schwimmermethode als
die genauere angeschen werden kann; fiir die ibliche
“Betriebskontrolle geniigt jedoch auch die das Draht-
netz anwendende Methode. Ausdriicklich wird der
groBe EinfluB der Wassertemperatur auf die Loslich-
keitsdauer hervorgehoben, so daBl das Ergebnis ge-
mil den oben angefithrten Formeln korrigiert werden
mubB.

11. Fiir die Kontrolle der Alkalitit des Kesselwassers
macht die Kommission auf die sogen. ,,Alkalitéits-
zahl* aufmerksam, die von der I. G. Farbenindustrie
(Arch. Wirmew. 78, 1937, 209) cingefiihrt wurde.
Die bisherige Natronzahl erweist sich nidmlich im
Falle der Verwendung von Phosphaten fiir dic Ent-
hirtung deszu bentitzenden Wassers als unzureichend.

Die Alkalitat wird durch Titration des Wassers
auf Phenolphthalein bestimmt, die Ergebnisse werden
in mg NaOH auf 1 | Kesselwasser ausgedriickt. Zum
Beispiel: Beim Titrieren von 50 cm?® Kesselwasser ver-
brauchte man 4cm® 0-1 n HCI, d. i. 40 X 2— 8cm?®
1 n HCI auf 1 Liter, oder 8:0 X 40 = 320 mg NaOH
in 11 Wasser (0-:0329). :

Fiir die iiblichen Kessel kann die Alkalititszahl von
200 bis 600 als angemessen betrachtet werden.

12. In das ,,Verzeichnis der Instrumente, Gefdfle und fir
die Zuckerfabrikslaboratorien notwendigen Einrichtungen**
wird dic Kollektion von farbigen Etalons zur Bestim-
mung von schiadlichem Aminostickstoff in der Rube
nach der Methode Stanék-Pavlas (Zt. f. Zuckerind.
CSR 39, 1934/35, 129) eingereiht.
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