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Vorwort.

Dieses kleine Werk ist das Ergebnis einer vieljahrigen Be-
triebserfahrung und weicht in vielem von den die einzelnen Ka-
pitel der chemischen Technologie behandelnden Werken ab. Es
bildet einen Ubergang von der beschreibenden Technologie und
der Betriebsanweisung, jedoch in einer Weise, dafl es den An-
spriichen des Fachmannes Rechnung tragend, jede Breitspurig-
keit meidet und dennoch leicht verstédndlich bleibt.

Vom technologischen Teil wird nur das behandelt, was zur
chemischen Betriebskontrolle unbedingt notwendig ist und ruft
die engste Verbindung zwischen Betrieb und Laboratorium her-
vor. Eine gleichméfige Durchfithrnng dieser Aufgabe in den ver-
schiedenen Zweigen der Fettindnstrie war nicht mdglich, eines-
teils wegen der abweichenden Natur der einzelnen Industrien,
anderseits da die Betriebskontrolle gewisser Zweige .der Fett-
industrie noch immer sehr lickenhaft ist.

Der Zweck des vorliegenden Werkes ist ein zweifacher: Eines-
teils soll es als Wegweiser dienen in der Betriebskontrolle der
verschiedenen Teile der Fettindustrie, anderseits soll es zur Ent-
wicklung der Betriebskontrolle durch die Erérterung beitragen,
daB Technologie und Betriebskontrolle der verschiedenen Zweige
der Fettindustrie noch viele Einzelheiten enthalten, die in ur-
spriinglicher Form oder entsprechend abgeéndert auch bei der
Herstellung anderer Produkte der Fettindustrie erfolgreich ange-
wendet werden kénnen. Auch ist ein Teil der behandelten Metho-
den noch nirgends beschrieben, so dafl ich hoffe, durch Ver-
fassen dieser Schrift zum Aufban des Gebdudes der fettindu-
striellen Technologie ebenfalls einige Bausteine geliefert zu haben.

Budapest, Januar 1925.
H. Dubovitz.
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Einleitung.

Die Fettindustrie ist ein Zweig der’ chemischen Technologie,
der dasselbe oder zueinander nahestehendes Rohmaterial in viel-
fach verschiedener Weise aufarbeitet, so daB aus ithm eine Reihe
ganz verschiedener Industrien hervorgeht. Diese Industrien sind
wohl infolge der gleichen oder analogen Zusammensetzung des
Rohmaterials verwandt miteinander, ibre Technologie ist aber
eine sehr verschiedene, wahrend ihre chemisch-analytischen
Methoden identisch oder wenigstens einander &hnlich sind. So
ist zwischen Margarineindustrie, Firnisfabrikation, Fettspaltung
und Stearinindustrie sozusagen gar kein verwandter Vorgang,
der Chemiker jedoch, der in einer dieser Industrien gearbeitet hat,
wird sich bald auch in allen anderen Zweigen der Fettindustrie
einarbeiten.

Die groBle Reaktionsfahigkeit und die abwechslungsvolle Zu-
sammensetzung der Fette ermoglicht die verschiedenen Fett-
industrien, anderseits wird hierdurch die chemische Kontrolle
vieler Betriebsphasen moglich, was ja bekanntlich eine grofle
Bedeutung hat. Die chemische Kontrolle der einzelnen Fett-
industrien ist heute noch keine gleichméBige, da ja einzelne Zweige
der Fettindustrie recht komplizierter, andere aber von recht ein-
facher Natur sind. Bei einzelnen kennen wir trotz ihrer Kompli-
ziertheit jede einzelne Phase, so z. B. bei der Stearinindustrie, bei
der eine intensive chemische Kontrolle moglich ist. Andere Zweige,
z. B. die Firnisfabrikation, sind verh&ltnism#Big einfach, griinden
sich heute aber noch immer hauptséchlich auf praktische Er-
fahrung, wodurch ihre chemische Kontrolle nur geringere Be-
deutung hat.

Das Heim der chemischen Betriebskontrolle ist das Laborato-
rium. Damit es seiner Aufgabe entsprechen kénne, miissen Be-
trieb und Laboratorium sehr genau zusammenwirken, da das
Laboratorium dem Betrieb gegeniiber dieselbe Rolle einnimmt
wie die Steuerung bei der Dampfmaschine. Der Laboratoriums-
chemiker kann eine wirklich niitzliche Arbeit nur dann verrichten,
wenn er mit dem Wesen des Betriebes im reinen ist, anderseits
kann man den Betrieb nur dann richtig leiten, wenn der Betriebs-
leiter auch iiber fettanalytische Erfahrungen verfiigt. Das La-
boratorium wirkt wohltuend auf den Betrieb, befordert dessen
Zwecke und erhoht das erreichbare Resultat.

Dubovitz, Betriebskontrolle. 1



I. Einrichtung des Fettindustrie-Laboratoriums.

Das Fabrikslaboratorium, besonders aber das fettindustrielle
Laboratorium kann die Einrichtung des Hochschullaboratoriums
nicht befolgen. Im Fabrikslaboratorium kommen neben den fort-
wihrend wechselnden Arbeiten auch sich héufig wiederholende
Arbeiten vor, so dal es nicht angezeigt ist, den Analytikern se-
parate Arbeitsplatze anzuweisen, sondern es werden die haufig
wiederkehrenden Arbeiten auf ein und demselben, hierzu ein-
gerichteten Platze ausgefithrt. Wir ersparen sehr viel Arbeit, wenn
die einzelnen Arbeiten schablonisiert und die Apparate vereinheit-
licht werden. So z. B. ist es zweckmaBig fiir ein und denselben
Zweck einerlei Kolbchen zu beniitzen, wodurch dieselben Korke,
Kiihler usw. verwendet werden konnen.

Es ist zweckm#fig, die Arbeitsplitze statt in der Mitte des
Lokals entlang den Wanden aufzustellen. Sie konnen Arbeits-
tische oder noch zweckmifBiger auf einfachen Konsolen liegende
Weichholzplatten sein, die vorteilhaft mit diinnen Bleiplatten, Ton-
platten usw. bedeckt werden. An der mit der Mauer in Beriihrung
stehenden Seite bringen wir eine 5—10 cm breite Rinne aus’diin-
nem Bleiblech an, welche stellenweise durch Siphons mit dem Kanal
in Verbindung steht. Unter der Arbeitsfliche bringen wir auf
Konsolen ein bis zwei schmilere, gehobelte Bretter an, auf welchen
Laboratoriumsapparate usw. bequem untergebracht werdenkénnen.
Uber den Arbeitsplatten konnen an der Wand offene Gestelle oder
verschlieBbare Kasten gehéingt werden fiir die Reagenzien, feineren
Apparate usw. Der Vorteil dieser billigen und sebhr zweckmaBigen
Einrichtung besteht darin, daf eine sehr grofle Arbeitsfliche zur
Verfiigung steht, trotzdem aber im Laboratorium viel freier
Platz iibrig bleibt, was im Fabrikslaboratorium, wo Arbeiter ein-
und ausgehen, sehr wichtig ist. Den Abzug verlegen wir in eine
Fensternische; ist die Mauer nicht tief genug, verlingern wir die
Kapelle gegen das Innere; es ist ratsam, wenigstens zwei Ka-
pellen aufzustellen. Ist kein natiirlicher Luftzug vorhanden,
beniitzen wir einen kleinen elektrischen Ventilator.

Neben der einen Hauptmauer stellen wir auf einer separat-
stehenden stirkeren Platte die im fettindustriellen Laboratorium
unerlaBlichen Versuchs- und anderen Maschinen auf, die wir bei
den einzelnen Betriebszweigen gesondert anfithren. Uber dieser
Platte bringen wir eine mit Elektromotor getriebene, langsam
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laufende kleine Transmission an, von der die einzelnen Maschinen
angetrieben werden.

Kann Gas in das Laboratorium eingefithrt werden, soll dies
nicht versiumt werden. Da aber nicht jede Fabrik Gas besitzt,
jedoch elektrischen Strom, verwenden wir letzteren in ausgiebiger
Weise, um so mehr, als die Anwendung der Elektrizitit rein,
bequem und gerduschlos ist, die Luft nicht verdirbt und bei
niedrigen Temperaturen auch feuersicher ist, was wegen haufiger
Verwendung von Ather, Benzin usw. im fettindustriellen Labo-
ratorium von sehr groBer Wichtigkeit ist.

Abb. 1. Heizgitter.

Zur Erreichung von niederen Temperaturen sind sehr praktisch
die von C. Schniewindt in Neuerade i. W. und W. C. Heraeus
in Hanau in Verkehr gebrachten Heizgitter, die aus Nichromdraht
(Nickel-Chrom-Legierung) hergestellte Platten sind, die stellen-
weise durch Asbestgewebe zusammengehalten werden. Der zu
erhitzende Gegenstand (Kolben, Extraktor usw.) wird unmittelbar
auf das auf einer Asbest- oder Schieferplatte liegende Heizgitter
gestellt.

Solche Heizgitter halten wir in verschiedenen Dimensionen
und Formen vorritig, fiir kleinere Gegenstinde geniigt eine Heiz-
fliche von 6 X 6 cm. Zur Extraktion sind die langlichen 6 x 30- oder
noch lingeren Heizgitter sehr geeignet, auf welchen 5—6 Kolben

1*



4 Einrichtung des Fettindustrie-Laboratoriums.

oder Extraktoren aufgestellt werden kénnen. — Von der Linge
und Dicke des das Heizgitter bildenden Drahtes hangt die erreich-

Abb. 2. Elektrischer Trocken-
schrank.

bare Temperatur ab, mit anderen
Worten, der Widerstand des Heiz-
gitters und die Spannung, d. h.
also der Energiegehalt des das Git-
ter durchstrémenden Stromes, sind
wichtig, so dafl diese Daten bei
Bestellungen angegeben werden
miissen. Sehr bequem sind die elek-
trischen Trockenschrinke, von denen
zweifellos der in Abb. 2 abgebildete
Heraeussche der vollkommenste
ist, da sich bei diesem die Tempe-
ratur mit 1° Genauigkeit auto-
matisch reguliert. Ein derartiges
groBeres Luftbad halte ich 7 Jahre
hindurch téglich 12 Stunden lang
ununterbrochen im Betrieb, ohne
dal die geringste Reparatur not-
wendig geworden wire.

Kein der Fettindustrie dienen-
des Laboratorium kann den aullerst

bequemen elektrischen Tiegelofen (Abb. 3) vermissen, der bei
der Aschenbestimmung auBlerordentlich gute Dienste leistet.

Dieser kleine Ofen wire noch
besser verwendbar, wenn er
mit unterem regulierbaren
Luftzutritt erhaltlich ware.
GroéBere Proben oder mehrere
Tiegel konnen gleichzeitig
im elektrischen Muffelofen
(Abb. 4) verascht werden,
der mit regulierbarem Luft-
zutritt versehen wird.
Nach Tunlichkeit teilen
wir das Laboratorium in
mehrere Teile ein, am besten
in fiinf, und zwar in das
analytische Laboratorium, in
das technische Versuchszim-
mer, in den Kochraum, in

Abb. 3. Elektrischer Tiegelofen.  das Wagezimmer und in die
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Abteilung fiir Muster und Proben, wo die wertvolleren Appa-
rate und Reagenzien stehen, und die gleichzeitig als Bibliothek
dienen kann. Wo der Raum sehr beengt ist, miissen wir uns

Abb. 4. Elektrischer Muffelofen.

mit zwei Lokalititen begniigen, mit einem Laboratoriums-
und einem Wigezimmer. Sehr empfehlenswert ist aber das Auf-
stellen eines kleinen Kochzimmers, wo die viel Wasserdampf ent-

Abb. 5. LaboratoriumsgrundriB.

wickelnden und auch die groberen Arbeiten verrichtet werden.
Ist ein technisches Versuchszimmer vorhanden, so stellen wir hier
die Transmission und die kleinen Maschinen auf und koénnen hier
auch das Probelager unterbringen. In Abb. 5 ist der Grundrif§ eines
in dieser Weise zweckmi Big aufgeteilten Laboratoriums ersichtlich.



6 Einrichtung des Fettindustrie-Laboratoriums.

Jedes fettindustrielle Laboratorium, diene es welchem Zwecke
immer, mufl zur Ausfilhrung der allgemein gangbaren Unter-
suchungen geeignet sein, mull aber auch zur Ausfiihrung der spe-
ziellen Untersuchungen und Versuche der betreffenden Industrie
geeignet sein. Besondere Beachtung mul} der Laboratoriumsleiter
der Bibliothek zuwenden, ebenso auch den Fachblattern, die sorg-
faltig gesammelt und am Ende des Jahres unbedingt eingebunden
werden miissen. Bliattern wir alte Fachblatter durch, kénnen wir
erst dann diese Schatzkammer des technischen Wissens richtig
bewerten.

Sehr wichtig ist die Mustersammlung des Laboratoriums. Hier
bewahren wir, meistens nur auf kurze Zeit, die zur Untersuchung
eingeschickten Proben, auBlerdem aber sammeln wir hier die
Typenmuster der eigenen und der Konkurrenzfabrikate, die ver-
schiedenen Fettarten usw. Da die Fette und Fettprodukte vom
Lichte leiden, soll man sie unter roter Glasplatte oder im Finsteren
bewahren. Die Proben werden numeriert und genau katalogisiert,
damit sie leicht auffindbar sind.

Da im Betrieb zumeist komprimierte Luft und Vakuum vor-
handen sind, leiten wir diese auch ins Laboratorium zu den
Arbeitsplatzen, die mit Elektrizitat, Wasser und nach Tunlichkeit
auch mit Gashdhnen versehen sind. Dampf ist kaum zu ent-
behren, man leitet ihn am besten in eine mit guter Ventilation
versehene Kapelle, wo man in mit ganz diinnen Bleischlangen
versehenen !/,—21 fassenden glasierten oder Bleigefallen sehr
bequem und rasch arbeiten kann.

Im folgenden seien einige in der Fabrikspraxis sehr gut be-
wiahrte Einrichtungen beschrieben.

Titrierung. Da im fettindustriellen Laboratorium sehr
haufig titriert wird, muf auf die Biiretten besonderes Gewicht
gelegt werden. Man soll nur in 0,1 cm?® kreisférmig eingeteilte
Biiretten benutzen, bei welchen der parallaktische Fehler der Ab-
lesung vermieden werden kann. Es sollen entweder geeichte
Biiretten bezogen werden, oder aber miissen sie nachtréglich
kalibriert werden. Mit den beschriebenen Biiretten konnen 0,02 cm?
noch genau geschitzt werden.

Da im fettindustriellen Laboratorium durch das Kochen der
Fette viel Wasserdampf und damit viele fliichtige Fettsiduren in
die Luft gelangen, die, wenn auch nur in sehr geringen Mengen,
die Innenwand der Biirette belegen, so dafl die Flissigkeit nicht
glatt ablaufen kann und an den Wénden Tropfen zuriickbleiben,
wodurch das Arbeiten mit einer solchen Biirette, und wire sie
selbst die genaueste, unmoglich wird, miissen die Biiretten zeit-
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weilig gereinigt werden. Zu diesem Zwecke waschen wir die
Biirette mit Wasser aus und lassen sie itber Nacht mit
konz. Schwefelsiure, in welcher Kaliumbichromat gelost wird,
stehen, oder mit einer 10proz. Natronlauge, welche mit einigen
Jodkristallen oder Bromtropfen versetzt wurde. Diese starken
oxydierenden Substanzen entfetten die Biirettvollstindig, so
daB sie nach Auswaschen und Austrocknen wieder gebrauchs-
fahig wird.

Vor Fettssuredampfen, Staub und mechanischen Schiden be-
wahren wir die Biiretten am besten, wenn wir sie zu einer
Titrierungsbatte-
rie zusammenfas-
sen. Auf einer gut
belichteten,  je-
doch vor direktem
Sonnenlicht  ge-
schiitzten  Stelle
werden auf einer
hoch angebrach-
ten horizontalen

Holzplatte die | :
Normallésungen . W‘
aufgestellt, wobei
auch die Biiretten |
an diese Holz- y
platte  befestigt ﬂ
werden. Zum /

Nachfiillen ist es
angezeigh, ~wenn Abb. 6. Titrierungsbatterie.
die Biiretten an
ihrem unteren Teil eine seitliche Abzweigung haben. Unter den
Biiretten ist ein breites Brett, welches die Arbeitsplatte bildet.
Die beiden, gleich breiten und langen Bretter werden mit
Seitenwianden zu einem Kasten zusammengefalit, der vorn mit
einem durch Gegengewicht ausbalancierten Schieber verschlossen
ist. An der riickwartigen Wand des Kastens hingt eine kleine,
5 Kerzen starke elektrische Kohlenfadenglithlampe, durch die
das Ablesen sehr genau durchfithrbar wird. Zwecks Vermeidung
der Verdampfung geschieht der Luftzutritt durch einen in den
Kasten eingefiihrten, mit Glasperlenventil verschliebaren Kaut-
schukschlauch.

Die Titrierungen fithren wir am zweckméBigsten in den weit-
halsigen Jenenser sog. Extrahierungskolben aus, von welchen
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100-, 150- und 250-cm®-grofle Kolben in gréBerer Anzahl vorritig
sein sollen. Die in Gebrauch stehenden Kolben werden mit
Glaserdiamant bezeichnet und ihr Gewicht in einer Tabelle
zusammengefalit in der Nahe der analytischen Wage aufbe-
wahrt.

Da im fettindustriellen Laboratorium viel mit leicht siedenden
Fliissigkeiten gearbeitet wird, ist es am zweckmiBigsten aus-
schlieBlich Spiralschlangenkiihler zu benutzen, sowohl zur Destil-
lation als auch als RiickfluBkiihler. Der in Abb. 7 dargestellte
Kiihler ist zu allen Zwecken sehr gut verwendbar; die Dimensionen
sind in Millimetern angegeben. Als RiickfluBkiihler wird er mit
Korken versehen, die zu den
100-, 150- und 250 kubikzenti-
metrigen Extrahierungskolben
passen, so dal} er wann immer
benutzt werden kann. Diesel-
ben Kiihler benutzt man auch
zu Extrahierungszwecken,
wenn dies keine zu hiufige
Arbeit ist. Sehr gut bewahrt
haben sich die in Abb.8 dar-
gestellten kleinen Extrakto-
ren, die sehr rasch arbeiten.
Bei Benutzung von guten
Korken arbeiten diese Extrak-
toren mit obigen Kiihlern viel
besser als die eingeschliffenen
Extraktoren. Die Kolben wer-
Abb.7. Kiihler.  Abb. 8. Extraktor. den unmittelbar auf das elek-

trische Heizgitter gestellt.

Dort, wo man viel extrahiert oder viel mit RiickfluBkiihler
arbeitet, bewahrt sich die in Abb. 9 dargestellte Extraktions-
batterie, an deren oberem Teil ein kleines Reservoir sichtbar ist,
in welchem Wasser zirkuliert. Im Wasserbehdlter sind Kupfer-
rohren von 5 mm innerer lichter Weite angebracht, deren unteres
Ende 6 cm lang herausragt und schrig angeschnitten ist. Unter
jedem Rohr ist konzentrisch ein Heizgitter angebracht, welches
in einer Entfernung von 55 cm auf jede Hohe einstellbar ist. Die
Heizgitter ruhen auf einer Asbestschieferplatte und werden von
einer Feder hinaufgedriickt, so daBl die Berithrung mit dem Kolben
und das Schliefen der Korke gesichert ist. Falls der Apparat
frei steht, kann er auf beiden Seiten ausgebaut sein, wird er auf
die Mauer montiert, so werden die Heizgitter einseitig angeordnet.

250
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In groBen Olfabriken oder Extraktionswerken wird ein besonderes
Extraktionszimmer eingerichtet.

Wagen. Es werden analytische Wagen bis zu 100—200 g
Belastung, feinere Tarawagen bis zu 2 kg Belastung, Tischwagen
bis zu 5 kg Belastung
und eine kleine Dezi-
malwage bis zu 50 kg
Belastung benutzt.

Die analytischen
Wagen werden ge-
wohnlich bis zu einer
Belastung von 100 g
verfertigt, es ist aber
zweckméaBig, wenn we-
nigstens eine analy-
tische Wage bis zu
einer Belastung von
200 g vorhanden ist.

Die Empfindlichkeit

der Wage ist in der

Regel 0,1 mg, was

baufig notwendig ist,

bei den meisten Ope-

rationen aber eine zu

hohe ist. Falls also

im Laboratorium meh-

rere arbeiten und jeder

Analytiker seine eigene

Wage hat, so ist es

zweckméafig, eineWage

mit verstellbarer Emp- . .
findlichkeit zu be- Abb. 9. Extraktionsbatterie.
nutzen. Kine derartige

Wage ist wohl teuer, es 146t sich aber viel Zeit ersparen, ist doch
die Schwingungsdauer einer Wage um so grofler, je empfindlicher
die Wage ist. Sebr vorteilhaft ist es, wenn die Wage mit verstell-
barer Empfindlichkeit so eingetsellt wird, da beim Ausschwingen
die Anzahl der Skalenteile gleich anzeigt, wieviel Gewichte der
néchsten Dezimale auf die Wagschale gebracht werden miissen.
Die Arbeit geht sehr rasch vor sich, wenn die Gewichte bei ver-
schlossenen Wagekasten von auflen gehandhabt werden kénnen.
Derartige Wagen sind aber sehr teuer, so daB man in Fabriks-
laboratorien selten soviel opfert.
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Haben wir eine Wage mit verstellbarer Empfindlichkeit, was
sehr vorteilhaft ist, so ist es wichtig, dal immer die entsprechende
Empfindlichkeit angewendet werde. Die notwendige Empfind-
lichkeit wird folgendermallen festgetsellt. Die quantitative
analytische Arbeit, wenn sie nicht von einer Volummessung aus-
geht, beginnt stets mit einer Gewichtsbestimmung und findet ihre
Fortsetzung in weiteren gravimetrischen oder volumetrischen Be-
stimmungen, ersteres Verfahren ist die gravimetrische, letzteres
die volumetrische Methode. Unsere Erwigung richtet sich nach
der angewendeten Methode.

a) Gravimetrische Methode. Ist der zu messende Bestandteil
weniger als 109, der abgewogenen Substanz, geniigt es, das Aus-
gangsmaterial mit einer 10 mal geringeren, ist es weniger als 1%,
mit einer 100 mal geringeren Genauigkeit abzuwiegen, da sich der
durch das weniger genaue Abwiegen verursachte Fehler bei dem
betreffenden Bestandteil auf den zehnten bzw. hundertsten Teil
reduziert, der nicht mehr gewogen werden kann oder aber innerhalb
der Fehlergrenzen liegt. Die Genauigkeit wird in der Regel durch
die Versuchsfehlergrenze bestimmt. Es sei z. B. in einem Ol die
Menge des Unverseifbaren zu bestimmen, wobei bekannt ist, daf3
sie weniger als 19, betrigt. Damit der unverseifbare Teil gut ge-
wogen werden kénne, soll man ca. 0,1 g erhalten, wozu 10 g Ol
abzuwiegen sind. Wollen wir den unverseifbaren Riickstand mit
0,1 mg Genauigkeit abwiegen, was auch notwendig ist, so mufl das
Ol mit cg-Genauigkeit gewogen werden, denn 19, hiervon ist
0,1 mg, d. i. die Grenze der Genauigkeit unserer Wage. Es geniigt
aber, das Ol mit 0,1 g Genauigkeit abzuwiegen, da der auf diese
Weise begangene Fehler nur 1%, des Analysenresultates ausmacht,
wihrend doch infolge Unvollstindigkeit der Methode auch viel
groflere Fehler nicht zu vermeiden sind.

b) Volumetrische Methode. Hierbei hat das Ablesen der Biirette
sehr genau zu geschehen. Bei den gewohnlich benutzten halbkreis-
formig auf 0,1 cm?® eingeteilten Biiretten kann 0,01 em3 nocht ge-
schédtzt werden, bei guter Ubung ist der Fehler kleiner als 0,02 cm3.
Jetzt miissen wir noch wissen, wieviel in der abgewogenen
Substanz derjenige Bestandteil betrigt, auf welchen die in der
Biirette befindliche MeBfliissigkeit einwirkt. Ist diese iiber-
wiegend, so wird das Abwiegen mit einer Genauigkeit ausgefiihrt,
daBl die dem Wagungsfehler entsprechende Menge 0,02 cm?® MeB-
fliissigkeit erfordert. Wir miissen z. B. eine aus Autoklaven-
spaltung herriihrende Fettsiure abwiegen, damit wir durch
Titrierung die Sdurezahl und hieraus den Gehalt an freien Fett-
siuren bestimmen konnen. Bekanntlich enthilt die Fettsiure ge-
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wohnlich mehr als 909, freie Fettsiure, es sind zur Titrierung daher
von 1 g ca. 8 cm?® 2/,-Kalilauge notwendig. Nach der Proportion
2
8:1=0,02:X ist X = (Lé()_ = 0,0025 , es wiirde daher geniigen,
mit einer Genauigkeit von 2,5mg, d. h. mit mg-Genauigkeit
zu wiegen. Als zweites Beispiel sei die Sdurezahl eines Rapsoles
zu bestimmen zwecks Neutralisierung. Die Siurezahl sei geringer
als 10. Da reine Fettsaure, deren Saurezahl ca. 200 ist, pro Gramm
ca. 8 cm?® */,-Lauge bindet, erfordert eine Saurezahl daher

10 8 = 0,4 cm® Lauge. 1g Ol bindet daher 0,4 cm® Lauge; das

200 0,02

Verh#ltnis ist daher 1 : 0,4 =X : 0,02 X = 0’ i~ 0,05, die
Wigung muB daher mit 5 cg Genauigkeit erfolgen, statt dessen
aber wenden wir 1cg Genauigkeit an. Ist aber die Siurezahl
gegen 5, geniigt eine Genauigkeit von 0,1 g.

Die besprochenen Erwagungen werden natiirlich nicht in jedem
Fall durchgedacht, sondern man setzt von vorherein die Genauigkeit
der Wagungen bei den in der Praxis héufiger vorkommenden Be-
stimmungen fest.

Normallésungen. Im fettindustriellen Laboratorium be-
nutzen wir zumeist */,-Kalilauge, »/,-Salzsiure, ?/,,-Kalilauge,
ca. "/,-Thiosulfat; die Losungen miissen nicht ganz genau 0,5-,
0,1- usw. normal sein, es muB} nur ihr Faktor genau bekannt sein.

Ca.”/,-Kalilauge. Da von dieser Losung viel verbraucht wird,
bereiten wir auf einmal ein groBeres Quantum. Falls die Tempera-
tur des Laboratoriums gleichm#Big genug ist, kann zur Titrierung
alkoholische Lauge verwendet werden, die fast karbonatfrei ist.
Sie hat noch den Vorteil, daBl die Regenerierung des Alkohols
aus der mit ihr titrierten alkoholischen Fettlosung sehr leicht
durchgefiihrt werden kann, da die Losung unverdiinnt bleibt,
was bei Benutzung wisseriger Kalilauge nicht der Fall ist. Hin-
gegen ist der Ausdehnungskoeffizient der wisserigen Lauge ge-
ring, so dafl er bei kleinen Temperaturschwankungen aufer acht
bleiben kann. Zur Bereitung der /,-Losung wird stets ausgekoch-
tes Wasser benutzt, in dessen Liter 30 g in Alkohol gereinigtes
Kaliumhydroxyd gelost wird. Die Flasche wird mit einem mit
Gummischlauch und mit Hahn verschlieBbaren Natronkalkrshr-
chen und mit einem Abfluirohr versehen (Abb. 10). Die Biirette
ist mit eingeschliffenem Stopsel versehen, der seitlich eine Bohrung
hat, so dafl bei gehoriger Verstellung des Stopsels Luft in die
Biirette gelangen kann. Da die Biirette Lauge enthilt, wird sie
mit ,,Glasperlen-Gummiventil*“ oder mit einem mit Metallkiicken
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versehenen (lashahn verschlossen. Zur Feststellung des Titers
benutzt man frisch umkristallisierte Oxalséiure oder reine Bern-
steinsdure, die kein Kristallwasser enthilt, nicht hygroskopisch
und in ganz reinem Zustande erhiltlich
ist. Ihr Molekulargewicht ist 118,06, ihr
Aquivalentgewicht 59,03.

Zur Einstellung der ?/,-KOH
werden in ein mit AusguB3 versehenes
kleines Becherglas auBler einem kleinen
Glasstab 6—7 g Bernsteinsidure gegeben,
von welcher nach erfolgter Abwage
0,5—1,0g in einem 150 kubikzentimetri-
gen weithalsigen Kolben entleert werden,
worauf das Becherglischen neuerdings
gewogen wird. Nach Entnahme einer
neuen Probe wird das Becherglas neuer-
dings gewogen, so daf zur Abwage
von n-Portionen statt 2n-Wigungen nur
n + 1-Wagungen notwendig sind. Die
Bernsteinsdure 16sen wir in ca. 25 cm3
Wasser und titrieren mit Phenolphthalein-
Indikator, wobei wir vor Ablesen der
Biirette 2 Minuten warten, daB die
E Fliissigkeit von den Biirettenwénden ge-

[

horig abfliefle. 0,5—1,0 g Bernsteinsiaure
erfordert 20—40 cm?® »/,-Kalilauge. Z. B.
Abb. 10. Biiretten- seidie abgewogene Bernsteinsidure 0,7143 g,

Anordnung. die 27,74 cm?® ca. 2/,-KOH verbrauchte.
1, C,H,0, : KOH = 59,03 : 56,16 = 0,7143 : X,
56,16
X =0,7143 50,03

Bei Titrierung der Kalilauge mit Bernsteinséure figuriert daher
der folgende Faktor:

KOH 56,16

= 1, CH,0, 59,03

Multiplizieren wir die abgewogene Menge Bernsteinséure mit

diesem Faktor, erhalten wir die aquivalenten KOH-Gramme,

die dividiert mit den verbrauchten Kubikzentimetern Lauge die
in 1 cm3 der Lauge enthaltene KOH-Menge ergeben:

0,7143 - 0,9514
kRl At = 2450 .
o774 0,02450

= 0,9514, logf=0,9784 — 1.
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Derartige Rechnungen erleichtert auflerordentlich die bei-
geschlossene vierstellige Logarithmentafel:

log 0,7143 . . . . ... .. 8539
+log 0,9514 (log /) . . . . . . 9784
8323

—log 27,74 . . . . ... ... 4431

Antilog 3892 = 2450 .

Bei derartigen stéchiometrischen und fettanalytischen Berech-
nungen kann die Charakteristik der Logarithmen wegbleiben, da
die Lage des Dezimalpunktes entweder klar ist oder sich durch
einfache Erwigung ergibt. Bei Berechnungen benutzen wir
standig die Logarithmen des Laugentiters.

Auch die ca.?/, - Salzsdure braucht nicht genau auf »/, ein-
gestellt zu werden, es muf3 nur ihr Titer genau festgestellt werden.
Zu ihrer Bereitung wird eine konz. Salzsiure mit Ardometer
gespindelt oder titriert und entsprechend verdiinnt. Es sei z. B.
das spez. Gewicht der konz. Salzsdure 1,195, in welchem Falle
sie im Liter 456 g Salzséure enthalt. Da 7/,-Salzsdure pro Liter
18,25 g HCI enthilt, entspricht dies 40,9 cm? der konz. Salzsiure,
welche wir daher auf 1000 cm® verdinnen. Die so erhaltene
ca. 1/,-Salzsdure wird zwecks Bestimmung des Titers mit der
schon eingestellten Lauge mit Phenolphthalein als Indikator,
dann noch mit einer Kaliumhydrokarbonatlosung titriert, wobei
Methylorange als Indikator benutzt wird. Die so erhaltenen zwei
Titer sind auch dann nicht ganz gleich, wenn die Lauge ganz
karbonatfrei ist, sondern der Titer wird dem bei der Titrierung
angewendeten Indikator entsprechend gewihlt. Es haben z. B.
15,00 cm? ca. 2/,-HCl bei der Titrierung 14,79 cm? ca. »/,-KOH,
deren log-Titer 3892 ist, verbraucht. Der log-Titer der Salzsiure

14,7
1 5’03 3892 = 3831. Dieser Faktor gibt fiir die Salzsiure

den Titer im &quivalenten KOH an, was im fettindustriellen
Laboratorium sehr bequem ist; der Titer kann natiirlich auch
in HCl angegeben werden.

2/,o - KOH und -HCl werden durch Verdiinnung der halb-
normalen Losungen auf das fiinffache Volumen und durch neuere
genaue Einstellung bereitet.

Ca./;- Thiosulfat wird durch Auflésen von 30 g krist. Thio-
sulfat pro Liter bereitet, mufl jedoch vor Einstellung des Titers
in einer gut verschlieBbaren Flasche wenigstens eine Woche ver-

ist daher
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bleiben, wiahrend welcher Zeit sich der aus dem durch die im Wasser
geloste Kohlensaure zersetzten Thiosulfat abgeschiedene Schwefel
absetzt; die Losung wird dhnlich der Kalilauge (Abb. 10) mit
einem Natronkalkréhrchen versehen, wodurch ihr Titer unver-
andert bleibt. Die solcher Art bereitete ca. »/,-Thiosulfatlosung
wird annihernd der Stérke der Jodlosung entsprechen, die wir zur
Bestimmung der Jodzahl benutzen.

Die Thiosulfatlosung stellen wir entweder mit Kaliumbijodat
(KH[JO,],) oder mit Kaliumbichromat (K,Cr,0,) ein. Bei Be-
nutzung von Kaliumbijodat werden aus einem mit Glasstab ver-
sehenen kleinen Becherglas drei- bis viermal 0,10—0,13 g Kaliom-
bijodat in die zur Jodzahlbestimmung benutzten Flaschen (siehe
dort) abgewogen, wobei bei der Titrierung 25—30 cm? Thiosulfat-
losung verbraucht wird. Zur Ausfiihrung der Titrierung 16st man
— eventuell bei gelindem Erwirmen — das Kaliumbijodat in
50 cm3 destilliertem Wasser auf, setzt nach vollstandiger Auf-
losung 1 g Kaliumjodid und 10 em? ca. 5proz. Salzsiure hinzu,
worauf das sich ausscheidende Jod mit Thiosulfat titriert wird.
Es wurden z. B. 0,0813 g Kaliumbijodat abgewogen, deren Ti-
trierung 21,11 cm® Thiosulfat verbrauchte. Die Konzentration
von 1 cem Thiosulfat ist im Aquivalenten Jod ausgedriickt

K — (abgewogenes KH [JO4],) . 124

der konstante Ausdruck der Gleichung K—EJE—O— =3,9044 = |
2v6

und log f = 5916 .
In unserem Beispiel gestaltet sich daher die Berechnung
folgendermafBen:

logjy .. ... ... ... .=5916
+1log0,0813 . . . . . .. ... = 9101
5017

—log21,11. . . .. ... .. .=3245
1772

1 cm3 der Thiosulfatlésung hat daher einen Jodwert &
= 0,01504 g J/kc , log kb = 1772 .

Die Starkelosung bereiten wir in der gewchnlichen Weise
(man kann auch losliche Stirke verwenden) und machen sie durch
Hinzugabe von 0,2 ¢ Sublimat pro Liter unbegrenzt haltbar.
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II. Zusammensetzung der Fette und allgemeine
Untersuchungsmethoden der Fette.

1. Zusammensetzung der Fette.

Betrachtet man die &uBeren, physikalischen Eigenschaften,
so versteht man unter Fetten im weitesten Sinne des Wortes jede
Substanz, die sich fett antastet und am Papier einen fetten
Fleck hinterlaft. Im engeren Sinne des Wortes versteht man unter
Fetten nur fettartige verseifbare Substanzen, von denen die
Glyzerinester der organischen Sauren wirkliche Fette, die Ester
der organischen Sauren mit anderen Alkoholen (von hoherem
Molekulargewicht) Wachse sind.

Die in den Fetten vorkommenden Siuren sind gesittigt oder
ungesattigt. Die ersteren entsprechen der allgemeinen Formel
O Hyp47 - COOH, die letzteren konnen der Olsdurereihe,
CyHs, 1 - COOH, der Linolsdurereihe, C,H,,_5+COOH, der
Linolensaurereihe, C,Hs,_5+COOH, und der Isansidurereihe,
CyHsy_7 - COOH, mit 1, 2, 3 bzw. 4 Doppelbindungen angehoren.
Die in den Fetten zumeist vorkommenden geséttigten Sauren sind
bei gewohnlicher Zimmertemperatur fest, die ungesittigten
Sauren gewdhnlich fliissig oder von niederem Schmelzpunkt.
Die zu lezteren gehérende, im Rizinus- und im Traubenkernol vor-
kommende Ricinolsaure ist eine Oxysiure, d. h. eine Olsiure, in
der ein Hydrogenatom durch eine Hydroxylgruppe ersetzt ist.

Die in den wirklichen Fetten und in deren Abkémmlingen vor-
kommenden wichtigeren Séuren sind in Tabelle 1 angefiihrt.

Die Fette sind iiberwiegend Glyzerinester der obigen Fett-
sduren. In den natiirlichen Fetten ist der iiberwiegende Teil der
Fettsiuren im urspriinglichen Zustand an Glyzerin gebunden, ein
Kkleiner Teil ist frei. Nicht ganz sicher, aber wahrscheinlich ist auch
das Fett des Tier- und Pflanzenkoérpers nicht ganz neutral, sondern
enthilt sehr wenig, vielleicht einige hundertstel Prozent freie Fett-
sdure. Werden die Fette dem Pflanzen- oder Tierkérper ent-
nommen, gelangen sie hierbei auf kurze Zeit mit fettspaltenden
Fermenten in Beriihrung, wodurch sich ihr Gehalt an freien Fett-
sduren von einigen zehntel Prozenten auf einige Prozente er-
hohen kann, wozu auch die Technik der Abscheidung beitragen
kann (Berithrung mit Wasser, hohere Temperatur usw.).

In jedem Fett ist ein kleiner Teil der Fettsiuren an hoch-
molekulare aromatische Alkohole gebunden, im tierischen Fett
an Cholesterin, im Pflanzenfett an Phytosterin. Unter den genann-
ten Bezeichnungen werden verschiedene #hnliche Substanzen
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Tabelle 1. Die inden Fetten und Fettderivaten vorkommenden
wichtigeren Sauren.

%j Erstar- | yro1or | Siure-| Versel| yoq.
£5 T Gew. | bl | CES ahi
(2]
a) Gesittigte Sauren. ChHgn+1 - COOH.
Buttersaure . . C; H, - COOH i——6,5 —19 | 88,06 637,2]637,2| 0
Kapronsiure . . C; Hy, - COOH |—1,5 | — 8 |116,10(483,3 483,3] 0
Kaprylsgure . . C, H; - COOH | 16,5 | 12 |144,13/389,4/398,4 0
Kaprinsgure . . Cy Hyy- COOH | 31,4 172,2 | 325,9|325,9 0
Laurinsdure . . C,H,, - COOH | 43,6 200,2 |280,0|280,0{ 0O
Myristinsdure . . CyyHy, - COOH | 53,8 228,3 |245,8) 245,8) 0
Palmitinséure. . CjH,, - COOH | 62,62 62,6 |256,3 1219,0219,0f O
Stearinsdure . . Cy;Hy - COOH | 71,5 | 69,3 | 284,4 1197,3/197,3| 0
Arachinséure . . CyHgy - COOH | 77 ekl 312,4 |179,9/179,9] 0
Behensiure. . . CyH,,- COOH |83—84/77—79| 340,4 |164,8/164,8| 0
Cerotinsdure . . Cy,Hg- COOH | 78 410,5 |{136,8/136,8) 0
b) Ungesittigte Sauren der Olsiurereihe. CpHzn-3+ COOH.
Hypogaasaure . C;H,, - COOH |33—34 254,3 |220,7| 220,7| 99,82
Physetolsdure. . Cj;H,y - COOH | 30 254,3 | 220,7| 220,7| 99,82
Olsdure . . . . CyH; - COOH | 14 4 |282,3 198,8 198,8/ 89,91
Elaidinsiure . . Cy,H,, - COOH |[51—52/44—45/ 282,3 |198,8/ 198,8| 89,91
Isodlsiure . . . CyHyy - COOH 4445 282,3 | 198,8 198,8 89,91
Rapinsgure. . . Cy;Hys - COOH | fliissig 282,3 | 198,8]198,8| 89,91
Erukasiure. . . CyH, - COOH |33—34 3384  165,9] 165,9) 75,01
Isoerukusiure . CyH,, - COOH |54—56|51—52| 338,4 | 165,9| 165,9] 75,01
c) Ungeséttigte Séuren der Linolsdurereihe. CpHgn-3: COOH.
Linolsgure . . . Cj;H,, - COOH | unter l
| —18 | 280,3 | 200,2| 200,2| 181,1
d) Ungesittigte Séuren der Linolenséurereihe. CpHgzn-5- COOH.
Linolensdure . . CyH,y - COOH | | | 278,3 |201,7| 201,7| 273,6
e) Ungesittigte Siauren der Isansiurereihe. CpHgn-7 - COOH.
Clupanodonsaure C,,H,, - COOH ! | | 276,3 |203,1} 203,1| 367,3

zusammengefaBt, die vom technischen Standpunkte aus nicht zer-
gliedert werden miissen. Das Cholesterin betrigt in den tierischen
Fetten in der Regel nur einige zehntel Prozente, das Phytosterin
kann in den Pflanzenfetten manchmal 1—29%, oder auch mehr
betragen. In groBer Menge kommt das Cholesterin in dem Woll-
fett genannten Wachs vor, welches eigentlich hauptsachlich der
Cholesterylester der Fettsiuren ist, dann im Fett einiger Seetiere.
Cholesterin und Phytosterin kommen in unverseifbaren Bestand-
teilen der Fette vor, das Unverseifbare besteht aber nicht blof
aus Sterin, sondern es konnen darin auch Kohlenwasserstoffe
und andere Substanzen enthalten sein.



Allgemeine Untersuchungsmethoden der Fette. 17

Die Fettsauren in den Glyzeriden konnen einheitlich oder ge-
mischt sein ; da wir dies jedoch nicht beeinflussen kénnen und diesin
den abgeschiedenen Fettsauren nicht mehr bestimmt werden kann,
hat dies jetzt noch wenig technische Bedeutung. Vielleicht bietet
die Hydrogenisierung der Fette eine Methode, um aus einfachen
(homogenen) Glyzeriden ,,gemischte Triglyzeride® erhalten zu
kénnen. Da die gemischten Glyzeride einen niedrigeren Schmelz-
punkt haben als das Gemenge der Glyzeride der darin vorkom-
menden Fettsiuren, so kann dies eventuell in der Technik Bedeu-
tung haben.

2. Allgemeine Untersuchungsmethoden der Fette.

Die allgemeinen Untersuchungsmethoden der Fette finden in
jedem Zweig der Fettindustrie Anwendung, weshalb wir dieselben
zur Vermeidung von Wiederholungen nicht in den verschiedenen
Kapiteln, sondern zusammenfassend behandeln. Von der Molekiil-
groBe und der inneren Zusammensetzung der reinen, von fremden
Substanzen freien Fette konnen wir sozusagen einen Abdruck
bereiten durch Bestimmung der sog. Konstanten und Variablen.
Zu den in der Technik angewendeten Konstanten gehéren die
Verseifungszahl, die Jodzahl, die Reichert-Meissl-Zahl, die
Polenske-Zahl und endlich die Azetylzahl; hierher kénnen auch
der Titer und der Schmelzpunkt gezéhlt werden. Zu den Variablen
gehoért die Saurezahl.

Die hier angefiihrten Bestimmungen fiihren nur dann zu brauch-
baren Werten, wenn sie sich auf ganz reines Fett beziehen, oder aber
wenn die Menge der Fremdsubstanz bekannt ist und die Reagen-
zien auf letztere nicht einwirken. Es ist natiirlich am besten, die
Werte mit reinem Fett zu bestimmen, was jedoch nicht immer mog-
lich ist.

Die Verseifungszahl gibt an, wieviel Milligramm Kali- .
hydrat (KOH mg) zur vollstaindigen Verseifung von 1g Fett
oder Wachs verbraucht werden. Die Bestimmung beruht darauf,
dal das Fett usw. mit iiberschiissiger Kalilauge erwirmt wird,
worauf dann der UberschuB der Lauge zuriicktitriert wird.

Zur Bestimmung werden in einen weithalsigen Jenenser
sog. Extraktionskolben 2,5—2,7g Fett gewogen. Von Kokos-
und Palmkernsl wiegen wir weniger, 2,1 g, ab, von Fetten mit
hoherer Verseifungszahl, z. B. von azetylierten, sulfurierten
Fetten usw., entsprechend noch weniger ab. Zum Fett geben
wir 25 cm® 1/, alkoholische Lauge hinzu, welches Quantum als
sog. blinder Versuch auch in einen @hnlichen leeren Kolben ge-
geben wird, wobei darauf zu achten ist, da3 die Lauge in beiden

Dubovitz, Betriebskontrolle. 2
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Fillen in ganz gleicher Weise in den Kolben gelange, daf also ihre
Menge eine ganz gleiche sei. Den Kolben verbinden wir mit Kork
mit dem RiickfluBkiihler und halten ihn auf dem in Abb. 1 oder
Abb. 9 dargestellten elektrischen Heizgitter vom Beginn des
Siedens gerechnet 1 Stunde im lebhaften Sieden, worauf wir
noch warm den UberschuB der Lauge mit ca. /,-Salzsiure bei
Benutzung von Phenolphthalein als Indikator zurlicktitrieren.

Beispiel: Abgewogenes Rapsol 2,7146 g, blinder Versuch
24,17 em3, zur Zuriicktitrierung der tiberschiissigen Lauge wurden
4,94 cm® verbraucht von der ca. 2/,-HCl mit Titer 3831, wobei
letzterer nach S.13 in Aquivalenten KOH ausgedriickt ist. Es
wurden also 24,17— 4,94 = 19,23 em® verbraucht.

log1923 . . . . . . . ... .. 2840

Faktor . . . . . . . .. ... 3831
6671

log2,7146 . . . . . . . . ... 4336
2335,

dessen Antilogarithmus die Verseifungszahl 171,2 angibt.

Saurezahl. Wahrend die Verseifungszahl bei der technischen
Verarbeitung der Fette selten geédndert wird, ist die Verinderung
der Siurezahl die Folge mehrerer technischer Vorginge (Fett-
spaltung, Esterifizierung, Entsiuerung, Anhydrid- und Lakton-
bildung usw.), so daB} die Saurezahlbestimmung in der fettindu-
striellen Kontrolle sehr héufig vorkommt.

Die Saurezahl gibt die Milligramme KOH an, die zur Sattigung
von 1 g Fett notwendig sind. Zu ihrer Bestimmung wird das Fett
in einen weithalsigen, 150kubizentimetrigen Kolben hinein-
gewogen, mit 45 cm® genau neutralisiertem Alkohol versetzt, bis
zum beginnenden Sieden erhitzt und mit 2/,-KOH bei Phenol-
phthalein-Indizierung titriert.

Beispiel : Von einer aus Kokosdlraffination stammenden ,,Fett-
giure’ wurden 1,8752 g abgewogen. Zur Titrierung wurden
6,82 cm3 ca. ?/,-KOH mit Titer 3892 verbraucht. Die Berechnung
der Saurezahl ist daher folgende:

Faktor . . . . . . . . ... .. 3892

log6,82 . . . . . .. ... ... 8338
2230

log1,8752 . . . . . . . .. ... 2730
9500,

dessen Antilog 89,13 die Saurezahl anzeigt.
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Die Menge der abzuwiegenden Substanz richtet sich nach der
Menge der freien Fettsaure. Besteht die Substanz iiberwiegend aus
Fettsturen, geniigt das Abwiegen von 1 g, wihrend von neutrali-
sierten Olen bei Benutzung von 2/,-KOH 15—20 g, beim Gebrauch
von %/,,-KOH entsprechend weniger abzuwiegen sind. Das Ver-
mischen des Alkohols mit Ather ist auch dann iiberfliissig, wenn
sich die hauptsichlich aus Neutralfetten bestehende Substanz in
Alkohol nicht 16st. Bei Benutzung von Wagen mit verstellbarer
Empfindlichkeit empfiehlt es sich, folgende Mengen abzuwiegen :

" Abzuwiegende Menge Genauigkeit!
Saurezahl in Grammen " dern %Aull)%vaeglej
0— 5 15 01 g
5— 50 10—12 0,01 g

50—200 2— 0,5 0,002 g

Regenerierung der Alkoholriick-
stdnde. Da die fettindustriellen Labora-
torien sehr viel Alkohol verbrauchen,
sammeln wir die alkoholischen Riickstinde
in einem groBeren Gefa oder Ballon und
regenerieren sie zeitweilig. Wiirden wir
statt der wasserigen Normallosungen mit
alkoholischem Xali oder alkoholischer
Salzsaure arbeiten, so konnte man die
alkoholischen Riicksténde mit einfacher
Destillation regenerieren. Nach dem Ge-
brauch von wisserigen Normallgsungen
enthilt der Riickstand in der Regel nur L
50—60°/, Alkohol, so dafl er rektifiziert ‘”IMII!P"W
werden muf}, zu welchem Zwecke die in T
Abb. 11 dargestellte Rektifizierungs-Ein- ﬁbb' 11 Apparat zur

. . egenerierung der Alko-
richtung ausgezeichnet verwendet werden holriickstinde.
kann. Nach der ersten Rektifizierung er-
halten wir von der Seifenlosung 88—90 proz. Alkohol, nach der
zweiten Rektifizierung einen 93—95proz., der zu allen Labora-
toriumszwecken verwendbar ist.

Die Atherzahl. Die Differenz zwischen Verseifungs- und
Saurezahl nennt man Ather- oder Esterzahl, da bei Abwesenheit
von Laktonen und Anhydriden diese Differenz vom Esterteil, von
den Glyzeriden stammt. Die Esterzahl multipliziert mit 0,05466
gibt den Glyzeringehalt des Fettes, in Prozente ausgedriickt, an
(siehe auch S.123).

}

LTI

2*
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DieJodzahl. Wihrend die Verseifungszahl vom durchschnitt-
lichen Molekulargewicht des Fettes abhéngt, die Saurezahl hin-
gegen vom Siuregehalt, ist die Jodzahl proportional den unge-
sattigten Bindungen des Fettes. Ist das durchschnittliche Moleku-
largewicht eines Fettes M, und sind die darin enthaltenen ungesét-
tigten Valenzen gleich ¢, so ist die Jodzahl

t
J:12685M~,

oder in Worten ausgedriickt: die Jodzahl gibt die in Prozenten aus-
gedriickte Jodmenge an, die zur Bindung der ungesattigten Valen-
zen des Fettes notwendig ist.

In Fabrikslaboratorien ist die Wijssche Methode die zweck-
miBigste, da sie rasch durchfithrbar ist und sehr genaue Werte
gibt. Die Winklersche Methode, die auch ich wegen ihrer ver-
haltnismaBig billigen Ausfithrbarkeit seinerzeit empfohlen habel),
gibt nach meinen neueren Erfahrungen haufig falsche Resultate,
so dafl sie zu verwerfen ist.

Die Losung ist auf Jod bezogen eine 1/, normale Jodmonochlo-
ridlosung (JCl), sie enthdlt daher in 25 cm?® 0,62 g Jod, wovon
1/, als UberschuB8 verbleiben muB. Deshalb ist die abzuwigende
Menge der einzelnen Fette ihrer Jodzahl anzupassen. Man wigt
daher ab:

von Leindl (Jodzahl 180) . . . . . . 0,15—0,20 g
»» Mohnol (Jodzahl 160) . . . . . . 0,20—0,25 g
»»  Sonnenblumendl (Jodzahl 135) . . 0,25-—0,28 g
.. Riibsl (Jodzahl 105) . . . . . . 0,3 —0,38 g
» Olivenol (Jodzahl 85) . . . . . . 0,3 —04 g
» Olein (Jodzahl 90) . . . . . . . 0,3 —04 g
» Knochenfett (Jodzahl 55) . . . . 0,6 —0,7 g
,» Destillatstearin (Jodzahl 10—25) . 1,5 —2,0 g
»» Palmkernsl (Jodzahl 10) . . . . 2,0 —25 g
» Saponifikatstearin (Jodzahl 2—5) 3 g

Das Gewicht der fiir die Jodzahlbestimmung abzuwiegenden
maximalen Fettmengen:

i | Aopuyietede Sodaa Avggende
0—10 3,0 g 80—100 0,30 g
10—20 1,56 g 100—130 0,23 g
20—30 1,0 g 130—150 0,20 g
30—50 0,60 g 150—170 0,17 g
50—80 0,37 g 170—200 0,15 ¢

1) Chemiker-Zeit. 1915, S. 744.
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Das Abwiegen muf} mit einer bis zur vierten Dezimale reichen-
den Genauigkeit geschehen, und zwar am zweckméBigsten in der
Weise, daB bei fliissigen Fetten ein kleines, mit Glasstab versehenes,
die Substanz enthaltendes gewogenes Becherglaschen nach Ent-
nahme des Oles zuriickgewogen wird. Feste Fette bringen wir im
geschmolzenen Zustande auf kleine gewogene Glasplattchen, die
aus diinnem Fensterglase selbst ausgeschnitten werden kénnen und
die nach Erkalten des Fettes abermals gewogen werden. Das Ol
tropfen, das Plattchen werfen
wir in eine Flasche mit gut ein-
geschliffenem Stopsel, iibergielen
die Substanz mit 10 cm?® Tetra-
chlorkohlenstoff und versetzen
nach dem Auflésen mit 25 cm?
Wijsscher Jodlosung. Gleich-
zeitig fithren wir auch einen
blinden Versuch aus. Ist die
Bestimmung nicht eilig, lassen
wir 2 Stunden stehen, bei nicht
trocknenden Olen geniigt auch
1/, Stunde, worauf wir 1 g in
100 cm3 Wasser aufgelostes KJ
hinzufiigen und vorerst den
groBten Teil des Jodes mit
ca. 1/,- Natriumthiosulfatlosung
zuriicktitrieren, bis die Losung
kaum mehr gelb erscheint. Die
gut verschlossene Flasche schiit- App, 12, Automatische Pipette.
teln wir durch, wobei das im
Tetrachlorkohlenstoff geléste Jod in die wasserige Losung iiber-
geht, worauf wir nun bis zur blaBgelben Farbung titrieren und dann
die Titration in Gegenwart von Stérkelosung zu Ende fithren.

Bereitung der Wijsschen Jodlésung. In Fetthiartungs-
fabriken, Stearinerien, Firnisfabriken usw., d. h. iiberhaupt dort,
wo man héufig Jodzahlbestimmungen ausfiihrt, ist es am zweck-
miBigsten, die Wijssche Losung aus Jod und Chlor herzustellen.
Verfliissigtes Chlor ist in kleinen Bomben erhiltlich. Man 16st in
ganz reiner 100 proz. Essigsaure pro Liter 12,7 g Jod bei ganz ge-
linder Erwérmung; hat sich das Jod ganz aufgelost, leiten wir aus
der Bombe durch ein diinnes Bleirohr bzw. durch ein sich daran
anschlieBendes Glasrohr Chlor ein, bis die Farbe der braunen Jod-
losung in Gelblichrot umschlagt. Die Wijssche Jodlosung kann
auch so bereitet werden, daB in ca. !/, 1 Eisessig 7,8 g Jodtrichlorid
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(JCly) und 8,5 g Jod geldst und nach ihrer Auflosung mit Eisessig
auf 11 aufgefiillt werden. Da die Bereitung dieser Jodlosung sehr
unangenehm ist, stellt man in der Regel auf einmal ein groBeres
Quantum her. Zur raschen und genauen Abmessung der Jodlésung
benutzt man in der Regel eine automatische Pipette, z. B. den in
Abb. 12 ersichtlichen einfachen Apparat.

Wo ganze Serien von Jodzahlbestimmungen durchgefiihrt
werden, ist die in Abb. 13 dargestellte automatische Pipette sehr
gut anwendbar.

Beispiel zur Jodzahlbestimmung. Von einem Fett ‘wur-
den abgewogen 0,5742 g, der blinde Versuch ergab 43,54 ¢cm3, zum
Zuriicktitrieren wurden verbraucht 20,35 cm3, daher ist das ver-
brauchte Jod 23,19 cm?® Thiosulfatldsung Aquivalent. Der Titer
der Losung ist 1772:

Faktor . . . . . . .. ... .. 1772

log2319 . . . . ... .. ... 3653
5425

log05742 . . . . . . . . . ... 7591
7834,

Antilogarithmus = 60,73, die Jodzahl ist demnach = 60,73.

Regenerierung des gebrauchten Kohlenstofftetra-
chlorids der Jodzahlbestimmung. Nach der Jodzahlbe-
stimmung werden die wasserige Jodlosung und das sich absetzende
Kohlentetrachlorid separat gesammelt. Letzteres wird in einem
groBeren Schiitteltrichter mit Wasser ofters geschiittelt, bis das
Waschwasser nicht mehr sauer reagiert, worauf es aus einem
Rundkolben in Gegenwart von Bimssteinstiickchen abdestilliert
wird. Die ersten Fraktionen sind vom Wasser triib, die
spiteren sind von den im CCl, gelosten Jod rosafarbig. Dessen
ungeachtet fangen wir die ganze Fraktion vereint auf und
schiitteln sie im Schiitteltrichter mit wenig konz. Thiosulfatlésung
so lange, bis sie sich entfarbt. Hierauf schiitteln wir sie mit Wasser
ofters, trennen sie im Schiitteltrichter moglichst scharf ab und
lassen das triibe Kohlenstofftetrachlorid im Kolben mit Chlor-
kalzium stehen unter hdufigem Schiitteln. Hat sich das Kohlen-
stofftetrachlorid ganz geklért, filtrieren wir es durch einen Falten-
filter ab und destillieren es aus einem Kolben nach Hinzugabe
einiger kleiner Kieselsteinchen auf freier Flamme ab. Das Kohlen-
tetrachlorid laft sich auf diese Weise fast quantitativ zuriick-
gewinnen.
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Regenerierung der Jodabfille. Die Jodzahlbestimmung
ist eine kostspielige Operation, so daf das Jod regeneriert werden
muf}, obwohl eine in jeder Hinsicht zufriedenstellende Regenerie-
rung noch nicht bekannt ist. Die Jodlosung enthilt 0,75—19%, Jod,
ein Ballon von 50 1 enthalt also ca. 1/, kg Jod.

1. Methode. Man setzt pro Liter jodhaltigen Wassers 5 g
kristallisiértes Kupfersulfat und 2,5 g Natriumsulfit oder -bisulfit,
am besten in Form einer konz. Losung hinzu. Statt der 2,5 ¢

0
Abb. 13. Automatische Pipette ‘fiir massenhafte Jodzahlbestimmungen.

Natriumsulfit konnen auch 6 g kristallisiertes Eisenvitriol zu-
gesetzt werden, doch mufl man in diesem Falle die Losung mit ein
wenig Schwefelsaure versetzen. Nach tiichtigem Anriihren 148t
man einen Tag stehen, damit sich das Kuprojodid absetzt, gieBt
dann den Inhalt durch einen reinen Leinwandsack und wischt das
hellrosafarbige Kuprojodid erst mit gewohnlichem, dann mit dest.
Wasser gut aus und trocknet es. Das Kuprojodid kann nun ent-
weder auf Jod oder auf Jodkalium verarbeitet werden.
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Im ersteren Falle wird das trockene Kuprojodid mit halb
soviel fein zerstoBenem Braunstein innig vermengt, die Mischung
aus einer Retorte destilliert und das Produkt durch Sublimation
gereinigt. Wollen wir das Kuprojodid auf Jodkali verarbeiten, so
muf} der trockene Niederschlag mit Wasser aufgeschlammt und
bis zu 309, seines Gewichtes mit Atzkali oder mit 759, Pottasche
versetzt werden, wonach die Losung in einer grofen Porzellan-
schiissel gut durchgemischt und iber freier Flamme aufgekocht
wird. Wahrend des Siedens geht das Kuprojodid in Jodkalium und
Kuprooxyd iiber, welch letzteres sich als Pulver absetzt. Aus der
abgegossenen und eingedampften wasserigen Losung 148t man das
Jodkalium auskristallisieren und reinigt es durch wiederholte
Kristallisation. Der Kuprooxydniederschlag wird in 25proz. Schwe-
felssure warm gelost, das Kupfersulfat auskristallisiert, so daf es
wieder zu neuen Jodabscheidungen verwendet werden kann.

Das bei der ersten Destillation des Kohlenstofftetrachlorids im
Kolben verbleibende Fett enthilt noch ca. 1/,%, Jod. Macht die
Menge dieses Fettes seine Verarbeitung auf Jod rentabel, so wird
es in einer eisernen Schale auf dem kochenden Wasserbad ge-
schmolzen, mit ebensoviel 50 proz. Natronlauge vermischt, die
Masse verkohlt, mit Wasser ausgezogen und dieser wisserige Aus-
zug zu den Jodzahlriicksténden gegossen.

2. Methode. Nach der Methode') von Arndt wird in nicht
sehr verdiinnte Jodlésung ein wenig NaNO, gegeben, aus dem die
Saure NO und NO, freimacht. Das NO, oxydiert das HJ zu Wasser
und zu freiem Jod, wobei es zu NO reduziert wird, welches sich
bei Einfithrung von Sauerstoff wieder zu NO, umsetzt. Die zu
regenerierende Jodlésung schiitten wir in eine groBe Flasche,
welche nur bis zur Halfte gefiillt ist. Durch den abschlieBenden
Gummistopsel geht ein fast bis zum Boden reichendes Rohr hin-
durch, welches mit einem lingeren Gummischlauch mit dem Aus-
trittsrohr einer leeren Waschflasche verbunden ist, wihrend das
Eintrittsrohr der Waschflasche mit einem Gasometer in Verbin-
dung steht; letzterer ist mit einer  Sauerstoffbombe verbunden.
Stammen die Jodabfille von der Wijsschen Jodzahlbestimmung,
so sind sie ohnehin sauer, im entgegengesetzten Falle siuern wir
sie mit wenig Schwefelsdure an. Aus dem Gasraum der nur lose
verschlossenen Flasche verdrangen wir die Luft mit Sauerstoff,
sperren den Gasometerhahn ab, schiitten ein wenig Nitritlosung
in die Flasche, bis der Gasraum vom NO, intensiv rot wird, ver-
schlieBen jetzt die Flasche fest, 6ffnen den Gasometerhahn, worauf

1) Ber. d. Dtsch. Chem. Ges. Bd. 52, S. 1131. 1919; Chemiker-Zeit. 1923,
S. 16.
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sofort oder nach schwachem Schiitteln ein lebhafter Sauerstoff-
strom in die Flasche einstromt. Die Flasche schiitteln wir vorerst
vorsichtig, spater lebhafter und andauernd, wobei der Sauerstoff
sehr rapid in die Flasche eingesaugt wird. Zeitweilig iiberzeugen
wir uns bei Einstellung des Schiittelns ob Sauerstoff noch in die
Flasche stromt und ob der Gasraum noch rot ist. Falls dies nicht
der Fall ist, wird der beschriebene Vorgang nach Hinzugabe von
etwas Nitrit noch fortgesetzt. Die Regenerierung ist beendet, wenn
die Fliissigkeit die Wande der Flasche durch das sich ausscheidende
Jod nicht mehr gelb farbt und wenn die Sauerstoffaufnahme auf-
gehort hat. Nach Absetzen des kristallinischen Jodniederschlages
geben wir zur klaren Fliissigkeit einige Tropfen Nitrit, damit wir
uns von der génzlichen Abscheidung des Jodes iiberzeugen. Hierauf
dekantieren wir die Fliissigkeit, schiitten den schweren Jodnieder-
schlag in einen Rundkolben und regenerieren in der Flasche eine
weitere Menge der Jodabféille. Das gesammelte Jod destillieren wir
mit Wasserdampf, schiitten die Hauptmenge des Wassers weg, sub-
limieren am Wasserbad und trocknen iiber CaCl, im Exsikkator.
Leider gelingt es nur sehr schwer, dasJod von den NO,-Spuren zu
befreien, was das fortwihrende Wiedererscheinen der blauen Farbe
der titrierten Jodlésungen verursacht?).

Reichert - Meisslsche und Polenske-Zahl. Bei tech-
nischen Untersuchungen wird zumeist nur die Polenske-Zahl ver-
wendet, da jedoch die gleichzeitige Bestimmung der Reichert-
Meisslschen Zahl fast gar kein Arbeitsplus verursacht, bestimmen
wir in der Regel beide Konstanten auf einmal. Die Polenske-Zahl
leistet ausgezeichnete Dienste zur quantitativen Bestimmung des
Kokosfettes in Fettgemengen, z. B. Speisefetten, Seifen usw.

Die Reichert - Meisslsche Zahl gibt die Anzahl Kubik-
zentimeter "/,-Lauge an, welche zur Neutralisierung der aus
5g Fett bei genau festgesetzter Versuchsanordnung abdestillierten
fliichtigen, wasserloslichen Fettsiuren verbraucht werden, wah-
rend die Polenske-Zahl die gleichzeitig erhaltenen fliichtigen wasser-
unléslichen Fettsduren angibt. Die Reichert-Meisslsche-Zahl des
Butterfettes, die Polenske-Zahl des Kokosfettes sind recht be-
deutend :

Reicher%;Mhleisslsche Polenske-Zahl

Butterfett . . . . . . . . .. 26—33 1,9— 3,0
Kokosfett, Palmkernsl . . . . . 5— 8 16,8—17.,8

Delphin- und Meerschweintran . 6— 6,6 . —

1) Chemiker-Zeit. 1915, S. 33.



26 Zusammensetzung und allgemeine Untersuchungsmethoden.

Zur Bestimmung der Reichert - Meissl - Zahl nach der
Leffmann und Beamschen Methode werden 5 g Fett, 20 g
28¢gradiges Glyzerin und 2 g 50proz. Natronlauge in einem
300-cm3-Kolben iiber freier Flamme unter stindigem Umschwen-
ken bis zum Klarwerden der Fliissigkeit erhitzt. Die Seife wird
in 90 em? ausgekochtem Wasser gelost, auf etwa 50° erwdrmt und
mit 50 cm® verdiinnter Schwefelsiure — 25 cm3 konz. H,SO,
werden mit Wasser auf 11 verdiinnt — versetzt, worauf nach Hin-
zufiigen einer Messerspitze groben Bimsstein-
pulvers mit dem in Abb. 14 ersichtlichen
Destillationsapparat sofort destilliert wird.

Das Destillat von 110 cm® soll in 19—21
Minuten tiibergehen und soll eine Tempera-
tur von 21—23° haben. Sobald das Destillat
110 cm?® erreichte, wird die Flamme abge-
dreht, das Sammelgefii weggenommen und
ein kleiner Zylinder untergestellt. Hierauf
wird das Sammelgefal mit Glasstopfen ver-
schlossen, einigemal unter Vermeidung starken
Schiittelns umgekehrt und durch ein glattes
Filter von 8 cm Durchmesser filtriert. 100 cm?
des Filtrates titrieren wir unter Zusatz von
Phenolphthalein mit »/,,-Lauge, multiplizieren
mit 1,1 und erhalten dadurch die Reichert-
Meisslsche Zahl.

Zur Bestimmung der Polenske-Zahl
miissen die neben den unloslichen Fettsduren
Abb. 14. Apparatzur am Filter verbleibenden wasserloslichen Fett-
RB?Sﬁmeﬁg _derl siuren vollkommen entfernt werden. Das

uill(f lsf)l-e n:f:- " Filter wird dreimal mit 15 cm? Wasser ausge-
Zahl. waschen in der Weise, da das Waschwasser vor-
her das Kiihlrohr, den daruntergestellten MeB3-
zylinder und den 110-cm3-Kolben passiert. In derselben Weise ver-
fahrt man dreimal hintereinander mit je 15 em? neutralem Alkohol,
um die wasserunloslichen Fettsiuren zu losen, wobei man darauf
achtet, dafl das Filter erst dann gefiillt werde wenn die vorher-
gegangenen 15 em?3 Alkohol schon abgelaufen sind. Die vereinigten
alkoholischen Filtrate werden nach Zusatz von Phenolphthalein
titriert, wobei die verbrauchten Kubikzentimeter "/,,-Lauge die
Polenske-Zahl angeben.

Die Azetylzahl (Hydroxylzahl)ist das MaB des Hydroxyl-
gehaltes der Fette, ohne Riicksicht, ob das Hydroxyl in der Fett-
séure oder im Alkohol enthalten ist; das Karboxyl-Hydroxyl ist als
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nicht azetylierbar nicht mit einbegriffen. Die Azetylzahl gibt die
Anzahl Milligramme Atzkali an, die zur Neutralisation der bei der
Verseifung von 1 g azetyliertem Fett freiwerdenden Essigséure not-
wendig sind.

Die Azetylzahl ist wichtig bei der quantitativen Bestimmung
des Rizinuséls (z. B. im Tiirkischrotal), bei der Schwefelsdurespal-
tung, bei der Azidifizierung, bei geblasenen Olen und bei aus Paraf-
finen oxydierten Olen und Wachsen.

Die Azetylzahl der meisten Fette ist ganz gering und erreicht
kaum einige Einheiten; bei ranzigen Fetten kann sie infolge Bil-
dung von Mono- und Diglyzeriden hoher sein, weshalb es angezeigt
ist, diese Zahl aus Fettsiuren zu bestimmen. Da das Rizinus- und
das Weintraubenkernél itberwiegend aus Glyzeriden von Oxyfett-
sduren besteht, ist die Azetylzahl des ersteren 152—156, die des
letzteren ca. 145.

Die Bestimmung geschieht am einfachsten mit der Normann-
schen Methode: 2 g Fett werden mit 6 cm® Essigsaureanhydrid
1 Stunde am RiickfluBkiihler erhitzt. Nach der Azetylierung
schiittet man den Kolbeninhalt quantitativ in eine kleine Schale,
wascht mit Ather nach und vertreibt auf einem vorerst schwach,
spater stirker erhitzten Wasserbad das Essigsdureanhydrid ganz.
Hernach wird der Riickstand im neutralen Alkohol gelést und mit
ca.?/, alkoholischer Kalilauge die Azetylsdurezahl bestimmt, worauf
nach Hinzugabe iiberschiissiger alkoholischer Kalilauge die Azetyl-
verseifungszahl festgestellt wird. Der Unterschied der zwei Zahlen
gibt die Azetylzahl. Man kann auch statt 2 g Fett ca. 4 g azetylieren
und Saure- und Verseifungszahl in besonderen Proben bestimmen.

Titer und Schmelzpunkt. In den Industrien, in welchen
man Fettsiuren oder Salze der Fettsiuren herstellt (Stearinindu-
strie, Seifenindustrie), hat der Titer, d. b. der auf vorgeschriebene
Weise gemessene Erstarrungspunkt der Fettsiuren grofe Wichtig-
keit. In allen Industrien, wo neutrale Fette eine Rolle spielen, ist
der Schmelzpunkt wichtig, z. B. bei den Speisefetten. Wo das
Fett fiir beide Zwecke verwendet wird, was z. B. bei den hydrogeni-
sierten Fetten der Fall ist, miissen wir sowohl Titer wie Schmelz-
punkt beriicksichtigen.

Zwischen Schmelzpunkt (Erst.-P.) der neutralen Fette und
zwischen dem Titer der aus ihnen abgeschiedenen Fettsduren be-
steht ein gewisser Parallelismus, da der Schmelzpunkt um so hoher
ist, je hober der Titer ist; die beiden sind jedoch nicht nur nicht
proportional zueinander, sondern der Schmelzpunkt (Erst.-P.)
kann nicht einmal mit gehoriger Genauigkeit bestimmt werden,
da der Schmelzpunkt (Erst.-P.) des neutralen Fettes einige Grade
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hindurch anhalten kann. Auch kann zwischen zwei Fetten von
demselben Titer im Schmelzpunkt ein Unterschied von 20—30°
sein, je nachdem das Fett ein Gemenge homogener oder gemischter
Triglyzeride ist. Sehr oft zeigt sich diese sonderbare Eigenheit beim
Schwein- und Gansfett, die haufig trotz ihres verhaltnismaBig
hohen Titers ganz flissig sind. So z. B. war ein Schweinfett mit
Titer 40° bei 15° noch fliissig, wihrend ein anderes Fett mit dem-
selben Titer den Schmelzpunkt bei 34 ° hatte. Speisefette sollen da-
her nach Schmelzpunkt, Stearin- und Seifenfabrikationsfette nach
Titer gekauft werden, obzwar die jetzt gebrauchlichen Schmelz-
punktbestimmungsmethoden nicht zuverlassig sind und der Titer
kein stindiger Wertmesser des Fettes ist, was bei der Stearin-
erzeugung (S. 105) und bei der Seifenfabrikation noch ausfiihrlich
besprochen werden wird.

Zur Bestimmung des Titers sind mehrere Verfahren be-
kannt, deren Daten voneinander kaum abweichen, so daf3 es am
zweckmaBigsten erscheint, von den gebrauchlichen Methoden das
einfachste, das in geringerem Mafle abgeinderte Wolfba uersche
Verfahren mitzuteilen. Zur Bestimmung des Titers miissen die
Fettsauren aus dem Fett in irgendeiner Weise abgeschieden werden.
Ist das Fett nicht ganz neutral (was auBer den Speisefetten bei
jedem Fett der Fall ist), so wiegen wir in einem ca. 1/, ] fassenden
Porzellanzylinder auf einer Tisch- oder Briefwage 60 g Fett ab
und erwérmen es bis zum beginnenden Schmelzen ganz schwach.
Hierauf vermischen wir es mit 25 cm? 50 proz. Kalilauge und riihren
es 80 lange, bis wir eine ganz gleichméaige, dichte Seife erhalten, die
wir im Porzellanzylinder auf eine Stunde bei 105 ° ins Luftbad stel-
len. Hernach schiitten wir 50 cm? siedendes Wasser hinzu und
verriihren es damit, bis wir einen gleichméfligen Seifenleim erhalten,
der ebenfalls auf !/, Stunde ins Luftbad gestellt wird. Nach
Herausnahme des Zylinders fiigt man einige kleine Kieselsteine und
100 em?® 20 proz. rohe Schwefelsdure hinzu und kocht auf kleiner
Flamme so lange, bis die reine Fettsiure obenauf schwimmt. Falls
das Fett sehr wenig freie Fettsaure enthilt, kann die konz. Kali-
lauge das Fett nicht angreifen, scheidet sich vom Fett standig ab,
und die Verseifung kann nicht einsetzen. Sodann ist es ratsam, ein
wenig Alkohol hinzuzufiigen, worauf die Verseifung glatt beginnt,
vor der Ansiuerung muBl aber der Alkohol vollstéindig vertrieben
werden, was z. B. im Luftbad durch lingeres Erwirmen unter
fortwahrendem Umriihren oder noch sicherer durch Eindampfen
in einer Porzellanschale erreicht wird.

Wird die Fettsiure einer chemischen Untersuchung unter-
worfen, mull die Saure vollkommen ausgewaschen werden, was
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durch wiederholtes Abhebern des sauren Wassers und erneutes
Waschen mit frischem Wasser geschieht, oder aber wir lassen die
Fettsiiure erstarren und kochen sie mit reinem Wasser des 6fteren
auf, wobei eine geringe Menge loslicher Fettsaure in Verlust geht.
Wollen wir nur den Titer bestimmen, lassen wir die geschmolzene
Fettsiure einige Zeit stehen und gieflen sie dann ab. Inderart ab-
geschiedener Fettsiure sind stets einige Prozente neutrales Fett
enthalten, da sich bei der Anssuerung ein kleiner Teil der Fett-
sdure mit dem anwesenden Glyzerin esterifiziert. Ganz reine Fett-
siure kénnen wir nur dann erhalten, wenn wir die Fettsiure wieder
verseifen und die Seife zersetzen.

Zur Feststellung des Titers fiillt man die Fettsiure in eine
Titereprouvette, deren Durchmesser 35 mm und deren Léange
55—60 mm ist. In die ge-
schmolzene Fettsiure stellen
wir ein auf 0,29, eingeteiltes
Thermometer in der Weise,
daB seine Kugel in die Mitte
der Fliissigkeitsschichte ge-
lange, und riithren die Fett-
siure stindig um, wobei die

Temperaturinfolge Abkiihlung 0 Minimum

standlg sinkt; nach einer Zeit Abb. 1‘5. Temperaturkurve der Fett-
jedoch erreichen wir einen Zu- sdure in der Nihe des Erstarrungs-

ktes.
stand, wo das Thermometer punies

konstant bleibt. In diesem Zeitpunkt stellen wir das Riihren
ein, stellen die Thermometerkugel genau in die Mitte und be-
obachten die Temperatur, die infolge der freiwerdenden Erstar-
rungswirme zu steigen beginnt, dann auf einige Minuten,
wihrend welcher sich die freiwerdende und die durch Strahlung
usw. in Verlust gehende Warme ausgleichen, konstant bleibt,
um hernach wieder zu sinken. Diese hichste Temperatur ist der
Titer (s. in Abb. 15 ,,/7*). Zu demselben Resultat gelangen wir,
wenn wir das geschmolzene Fett in eine Medizinalflasche von
31/, cm Durchmesser fiillen, das Thermometer mit Kork im Fla-
schenhals befestigen und so lange schiitteln, bis das Thermometer
nicht mehr sinkt.

Bei fliissigen Fettsduren, z. B. bei Textil-Elain, stellt man die
Titereprouvette in ein Wasser, dessen Temperatur etwas niedriger
ist als der zu erwartende Titer. Diese Methode gibt infolge der
Abkiihlung des Wassers bzw. des hierdurch hervorgerufenen
Wirmeverlustes etwas zu niedrige Daten; ganz zuverlassige Daten
erhidlt man bei Benutzung doppelwandiger Titereprouvetten.
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Die Bestimmung des Schmelzpunktes geschieht gewdhnlich in
Kapillaren; zwischen Beginn des Schmelzens und zwischen dem
vollsténdigen Schmelzen ist manchmal eine Differenz von einigen
Graden. Dasselbe gilt auch fir den Erstarrungspunkt.

III. Die Olfabrikation.
1. Technologischer Teil.

Aus vegetabilischen Substanzen (Samen, Friichte usw.) wird
das Ol gewerblich in zweifacher Weise erzeugt: durch Pressen oder
durch Extraktion; héufig wird das ausgeprete Material auch noch
extrahiert. Das Pressen ist das altere Verfahren, und dort, wo Ol
ohne nachheriges Raffinieren erzeugt wird, ist es eigentlich auch
heute noch empfehlenswerter. Kann aber aus dem Ol (z. B. aus
Rapsol) nur durch nachheriges Raffinieren Speisedl erzeugt werden,
so hat die Extraktion groBe Vorteile. In der Qualitat von Olen, die
technischen Zwecken dienen, iibt es keinen Unterschied aus, ob die
Ole gepreBt oder extrahiert sind, vorausgesetzt, daBl ein moderner
Extraktor benutzt wurde.

a) Das Pressen des Oles. Die in die Fabrik gelangenden Ol-
friichte sind zumeist frisch und enthalten viel Feuchtigkeit. Die
Frucht, die 6lhaltigen Samen, leben und atmen, und zwar um so
lebhafter, je grofer ihr Wassergehalt und je héher die Umgebungs-
temperatur ist. Das Atmen ist mit Stoffverlust verbunden und
kann durch Trocknen und durch Sauerstoffentziehung vermindert
oder ganz eingestellt werden, was durch zweckentsprechende Lage-
rung erreicht wird. Die Olsamen werden hiufig auch kiinstlich
getrocknet, stets mufl aber ihr Wassergehalt und dessen Abnahme
beobachtet werden.

Die Olsamen miissen vor dem Pressen zerkleinert werden.
Wiirden ganze Samen gepref3t oder extrahiert werden, so wiirde man
durch Druck sehr wenig, durch Extraktion gar kein Ol erhalten.
Das Ol ist namlich in geschlossenen Zellen gelagert, die Zellen
miissen daher aufgeschlossen werden, damit das Ol aus den Zellen
heraustreten kann. Die Zerkleinerung wird je nach Art des Sa-
mens in glatten oder in geriffelten Walzen ausgefiihrt, zuweilen
werden gleichzeitig beide benutzt. Auch durch diese mechanische
Einrichtung kann nicht jede Zelle gedffnet werden, da dies aber zur
Olgewinnung unerlaBlich ist, so wird das Samenschrot auch noch
gedampft. Infolge der mit der Erhitzung verbundenen Durch-
feuchtung schwillt das Protoplasma an und zersprengt einen Teil
der geschlossenen Zellwinde, gleichzeitig gerinnt das Eiweil}, was
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das AusflieBen des Oles befordert. Das so vorbereitete Samenmehl
wird in kleinen, durch PreBplatten abgesonderten Schichten, evtl.
zwischen Pressetiichern, einem starken Druck ausgesetzt. Das Ol
flieBt in Behalter, der ausgepreBte Riickstand gibt den Olkuchen,
der noch 5—10, evtl. noch mehr Prozente Ol enthslt.

b) Die 0lgewinnung mit Extraktion. Die zu extrahierenden
Samen usw. werden nicht in Schrotform gebracht, da das Schrot
durch das Loésungsmittel zu einer teigigen Masse werden wiirde,
welche das Durchdringen des Losungsmittels sehr erschweren
mochte. Zur Extraktion wird das Material zwischen zwei mit
gleicher Umfangsgeschwindigkeit laufenden Walzen gequetscht,
wodurch die duBere, harte Schale des Samens aufplatzt, ebenso auch
ein Teil der inneren Zellwinde; durch die diinnen Winde der offe-
nen Zellen dringt aber das Ol in das Losungsmittel durch Diffusion
sehr vollstindig ein. Beim Extraktionsbetrieb wird das Trocknen
oder Dampfen des zerkleinerten Rohmaterials nur sehr selten an-
gewendet.

Zur Extraktion pflanzlicher oder tierischer Stoffe verwendet
man gewdhnlich Benzin, manchmal Benzol, Schwefelkohlenstoff
usw. Die verschiedenen Losungsmittel bringen je nach ihrer Art
auBer dem Ol auch noch andere Substanzen in Losung. Zur Extra-
hierung von Speisedlen ist es am besten ein Benzin zu benutzen,
das womdglich keine unter 75° siedende Fraktionen enthilt, da
diese einen groflen Benzinverlust verursachen, das aber auch
keine iiber 110° siedende Fraktionen aufweist, da zu ihrer Ver-
treibung das Ol zu stark erhitzt werden miifite. Die Extraktions-
apparate zur Extrahierung von Pflanzenol befolgen entweder das
Prinzip des Soxhletschen Apparates oder jenes der Diffusor-
batterien. Letzteres System ist in vieler Hinsicht vollkommener,
die Einrichtung aber viel komplizierter, da ein Apparat aus vielen
(4—12) Extraktoren und nicht wie im ersteren Fall aus einem
Extraktor besteht, so daBl es nur fiir groe Betriebe empfehlens-
wert ist.

In den Diffusor-Extraktor gelangt das Benzin durch den
eigenen Fall oder durch Pumpendruck in den oberen Teil des
Extraktors, 16st das Ol und strémt langsam nach abwirts, da das
spez. Gewicht des ¢lhaltigen Benzins hoher ist als das des reinen
Benzins; letzteres ist ca. 0,72, das spez. Gewicht des Oles 0,92.
Die Benzin-Ollssung tritt aus dem unteren Teil des Extraktors aus
und flieBt in den oberen Teil des anschlieBenden Extraktors hinein
usw. Das Benzin leitet man dem Gegenstromsystem entsprechend
in der Weise, dal} die frische Substanz mit dem olreichsten Benzin,
die schon ofters ausgelaugte Substanz mit dem frischen Benzin in
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Beriihrung kommt. Das 6lhaltige Benzin gelangt durch ein Filter
in den sog. Miszellenbehélter, von dort zeitweilig in den Destillator,
wo das Benzin durch Erhitzen mit geschlossener Dampfschlange
groBtenteils abdestilliert wird; hat sich im Destillator geniigend Ol
angesammelt, evakuiert man ihn und vertreibt mit schwach iiber-
hitztem Dampf die letzten Benzinspuren. Inzwischen kondensiert
sich das Gemenge von Benzin- und Wasserdampf in einem Kon-
densator; Florentiner Flaschen trennen Benzin und Wasser von-
einander, das Benzin tritt zu neuerem Gebrauch in den Benzin-
behilter.

Nach vollstandiger Extraktion der Substanz lassen wir das
Benzin ab und leiten es entweder durch die Pumpe in den néchsten
Extraktor oder durch das Filter in den Miszellenbehalter. Die im
Extraktor verbliebene Substanz wird durch Verdampfen einer
geringen darin verbliebenen Menge Benzin gut vorgewérmt, her-
nach wird das Benzin mit schwach tiberhitztem Dampf ganz ver-
trieben. Die zumeist aus Wasserdampf bestehenden Dampfe gehen
durch einen zweiten Kiihler, wobei eine zweite Florentiner Flasche
die Trennung von Wasser und Benzin besorgt. Nach der beschrie-
benen Arbeitsordnung enthilt das Material ca. 12—159%, Feuchtig-
keit, 2—39%, mehr, als es ohne Gefahr des Verderbens enthalten
konnte (12—139,), weshalb man nach dem Dimpfen auch den
Extraktor evakuiert oder warme Luft hindurchblast, man kann
auch den Riickstand aus dem Extraktor feucht herausnehmen
und nachtriaglich schwach trocknen, was jedoch nicht immer not-
wendig ist.

Ein derartiger moderner Extraktor ist schematisch in Abb. 16
dargestellt. Aus dem unterirdischen Behélter 12 driickt Pumpe 14
das Benzin durch den Dreiwegehahn 21 und Rohrleitung 13 in einen
der Extraktoren. Durch entsprechende Einstellung der mit Kreisen
bezeichneten Hahne kann das frische Benzin in jeden beliebigen
Extraktor flielen, und ein (zum Fiillen oder Entleeren bestimmter)
Extraktor kann auch ausgeschaltet werden. Das frische Benzin
kommt, wie schon erwahnt, stets auf die am meisten ausgelaugte
Substanz, wihrend zur frischen Substanz das Benzin nach Passieren
aller iibrigen Extraktoren gelangt. Das ¢lhaltige Benzin geht durch
Miszellenleitung 7 und Miszellenfilter 8 hindurch, um etwa mit-
gerissene feste Teile zuriickzulassen, wovon man sich durch Be-
obachtungsglas 9 iiberzeugen kann. Hernach gelangt das ¢lhaltige
Benzin in Destillator 11, evtl. ibergangsweise in Miszellenbehalter
10. Ist ein Extraktor schon erschopft, d. h. enthélt die darin be-
findliche Substanz schon kein Ol mehr, wird Hahn 10 und 11
geschlossen und das Benzin durch Pumpe 14 aus dem Extraktor
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durch Leitung 7, Filter § und Beobachtungsglas 9 nach Einstellen
des Dreiwegehahns 21 durch diesen Hahn in der Leitung 13 in den
anschlieBenden Extraktor beférdert. Ist der grofte Teil des Ben-
zins abgeflossen, schlieft man den Ablaflhahn, saugt das Benzin
nach Umstellen des Dreiwegehahns 21 wieder aus Behélter 12, den
betreffenden Extraktor schaltet man aus, laBt das Benzin mit
geschlossener Dampfschlange verdampfen, wodurch die extra-
hierte Substanz gut durchgewirmt wird, 148t hernach in die ge-
offnete Schlange Dampf einstrémen, damit er die letzten Reste des
Benzins nach Kondensator 16 befordere. Das wasserhaltige Benzin

wird im Destillator 11 mit geschlossener Dampfschlange erhitzt,
wodurch der Benzindampf in Kondensator 15 gelangt, von wo er
verfliissigt durch Separatoren 17 und 18 in das unterirdische Bas-
sin 12 zurilickgelangt; in dasselbe Bassin gelangt das Benzin aus
Kondensator 16 durch die Separatoren 19 und 20. Die Separatoren
19 und 20 dienen zur Trennung des Benzins vom Wasser.

Das durch Extraktion sorgfiltig erzeugte Ol unterscheidet sich
vom gepreften Ol nicht und kann auch analytisch nicht unter-
schieden werden. Auf welche Weise auch das Ol hergestellt wurde,
kann es nicht zu jedem Zweck verwendet werden, sondern muf3
haufig raffiniert werden.

¢) Das Raffinieren des Oles kann je nach der Qualitit des Oles
in verschiedener Weise vor sich gehen, aber auch ein.und dasselbe
Ol kann in abweichender Weise raffiniert werden. Das Ol bringt
aus den Pflanzensamen Feuchtigkeit, dann EiweiB und andere
schleimige Stoffe mit sich, die sich nach langwieriger Klirung am
Boden des Bottichs absetzen. Diese Kliarung li8t sich bedeutend

Dubovitz, Betriebskontrolle. 3
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rascher gestalten durch Aufschlimmen von Substanzen mit grofer
Oberflache im Ol und Abfiltrieren desselben, dann durch Erwarmen,
durch Einwirkung von chemischen Mitteln, wie Laugen, Sauren,
wodurch auch die im Ol vorhandenen Farbstoffe zersetzt werden,
so daB das Ol nach Klirung und Filtrierung bedeutend heller wird.
Beim Raffinieren mit Lauge neutralisiert sich das Ol, bei Benutzung
von Siauren éndert es sich entweder nicht, oder aber der Gehalt
nimmt an freien Fettsduren etwas zu, er kann aber auch ein wenig
abnehmen. Bei Herstellung von Brennél wendet man in der Regel
die saure Raffinierung an (Rapsél), damit das Ol ganz aschefrei
sein soll, da die Asche den Docht verstopfen wiirde.

Sowohl das saure wie das alkalische Raffinieren ergibt clhaltige
Riickstinde. Ersteres nimmt man gewdhnlich mit konz. oder hoch-
gradiger Schwefelsdure vor, wobei man das sog. Sauertrub erhalt.
Es ist dies eine triibe, grauliche oder schwarzbraune Substanz, die
unverindertes Neutralfett, Fettsiure, sulfuriertes Ol und Fett-
sauren enthilt, dann noch freie Schwefelsiure, zersetzte Farbstoffe
usw. Dieses Produkt wird unter anderem in der Spiritusfabrikation
zur Vermeidung des Schiumens in den Géahrbottichen benutzt.
Der alkalische Raffinierungsriickstand enthilt auBer den Seifen
und den den Fettsduren dhnlich zusammengesetzten Farbstoffen
noch bedeutende Mengen, oft 50—609,, Neutralfett.

Speised] kann heute schon fast aus jedem, wie immer verdorbe-
nem Ol erzeugt werden, indem man es vorerst mit Saure oder un-
mittelbar mit Lauge bzw. in anderer Weise raffiniert. Haufig
besteht das Raffinieren nur aus Neutralisation, wobei die freien
Fettsiuren mit der entsprechenden Menge Natronlauge gebunden
werden, um sie dann von der Seife unmittelbar oder nach Um-
wandlung letzterer mit konz. Magnesiumsulfatlésung in die noch
schwerer losliche Magnesiaseife abzufiltrieren. Das derart vor-
bereitete Ol ist der Farbe und der Neutralitit nach schon ent-
sprechend, muB aber wegen seines Geschmacks und Geruchs
noch desodorisiert werden, ansonsten es unbrauchbar ist.

d) Desodorisierung. Den Geruch des Oles verursachen natur-
gemaB fliichtige Substanzen, den Geschmack aufler den letzteren
noch losliche Substanzen, in der Regel fliichtige Fettsiuren, die
in Wasser teils 16slich, teils unléslich sind. Werden daher die fliich-
tigen Fettsiuren entfernt, so ist das Ol fast immer geschmack-
und geruchlos. Dieses Desodorisierung genannte Verfahren basiert.
auf der Verfliichtigung, Abdestillierung der fliichtigen Substanzen.
Da die verfliichtigte Substanz zum Dampfdruck in geradem, mit
dem die Fliissigkeit belastenden &ufleren Druck nahezu im ver-
kehrten Verhiltnisse steht, erhitzt man das Ol auf eine hohere
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Temperatur, evakuiert den dariiberstehenden Raum und erhoht
dieses Vakuum noch durch Einblasen von indifferentem Gas oder
iiberhitztem Dampf, d. h. also durch Hervorrufen eines partiellen
Vakuums. Hat man durch das Dampfen nach einer gewissen Zeit
alle fliichtigen Substanzen entfernt, und lie man das Olim Vakuum
oder in indifferentem Gas abkiihlen, erhilt man ein vollkommen
geschmack- und geruchloses Ol. Wurde das Ol vorher neutralisiert,
und verblieb darin etwas Seife, so wirkt der Desodorator eigentlich
als Autoklav, und der Sauregehalt des Oles wichst rapid. Ist es
hingegen frei von Seife, wichst der Sauregehalt nur sehr wenig.
Demzufolge wird das 01 hiufig erst nach der Desodorisierung neu-
tralisiert, manchmal vor und nach letzterer.

2. Untersuchung der Hilfsmaterialien,

AuBler den bei jeder Fabrikation gebrauchlichen Betriebs-
mitteln (Kohle, Wasser, Schmiermittel usw.) hat die Olfabrikation
noch spezielle Hilfsmittel, wie Schwefelsiure, Soda, Atznatron,
Kalk, Benzin, Entfirbungsmittel usw.

Schwefelsdure. Zur Olfabrikation benutzt man 66gradige
(92—94 proz.) Schwefelsaure. Neben der ariometrischen Bestim-
mung des spez. Gewichtes mufl man unbedingt eine Probe titrieren,
da dem spez. Gewicht der konz. Schwefelsdure mehrere Konzen-
trationen entsprechen. Am richtigsten ist es ca. 25 g in ein Wage-
glédschen abzumessen, auf 11 zu verdiinnen und von dieser Losung
25 cm?® mit 2/,-Lauge zu titrieren. ErfahrungsgemiB ist der fast
stets vorhandene Arsen- und Bleigehalt der Schwefelsdure selbst
bei Herstellung von Speiseblen nicht bedenklich.

Soda. In vielen Betrieben werden die freien Sauren des Oles
mit Soda neutralisiert, wobei die freiwerdende Kohlensidure auch
die Seife emporhebt. Die Soda nimmt an der Luft Wasser und
Kohlensgure zu sich, und ein betrichtlicher Teil kann sich in Bikar-
bonat umwandeln, der jedoch bei der Neutralisation nicht stort.

Zur Bestimmung seines Titers wird 1 g der sehr gut durch-
mischten Soda in 50 cm?® Wasser gelost und bei Benutzung von
Methylorange als Indikator mit ®/,-Salzsiure titriert. Atznatron
wird ebenfalls zur Neutralisierung und zum Raffinieren des Oles be-
nutzt. Man wiegt eine richtige Durchschnittsprobe von ca. 40 g auf
der Apothekerwage rasch ab, 16st sie im ausgekochten dest. Wasser
unter Erwérmen, wascht sie in einen MeBkolben von 1 1 Inhalt
quantitativ hinein und fiillt nach Abkiihlung bis zur Marke, worauf
25 cm?® mit 2/,-Salzséure (Indikator Phenolphthalein) titriert wer-
den. Neben dem prozentigen Atznatron wird auch der dquivalente
Sodagehalt, d. h. die sog. deutschen Grade, angegeben.

3%
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Kalk wird nur mehr verhéltnismaBig selten zur Neutrali-
sierung von Olen benutzt. Zur Bestimmung seiner Qualitit wird
eine Durchschnittsprobe von ca. 100 g auf der Apothekerwage ab-
gewogen, mit nicht zuviel ausgekochtem dest. Wasser geloscht und
zu Brei verrieben. Letzteren spiilt man in einen 500kubikzenti-
metrigen MeB3kolben und fillt mit ausgekochtem Wasser bis zur
Marke. Nach griindlicher Schiittelung werden 100 cm3 wieder zu
500 cm?® verdiinnt und hiervon 25 cm? (ca. 0,25 g) mit */,-Salzsiure
(Indikator ist Phenolphthalein) titriert.

Benzin. Gutes Extraktionsbenzin soll woméglich keine unter
75 und keine iiber 110° siedende Fraktionen enthalten, sein spez.
Gewicht liegt bei 0,720. Das spez. Gewicht jedoch bestimmt nicht
die Siedegrenzen, die fiir die Extraktion allein mafgebend sind.
Zur Bestimmung der Siedepunkte wird eine fraktionierte Destilla-
tion ausgefiihrt. Es enthielt ein Extraktionsbenzin, dessen spez.
Gewicht bei 20° 0,721 war, folgende Fraktionen:

Von 20— 50° gingen ins Destillat iiber . . . 0 Vol-%
”” 50— 750 2 ’ 3 ” . v . 10 ’
”» 75— 85° 9 ” ” 99 e+ - 20 ”»
29 85— 950 L2 2 ’ ’ L 24 2
. 95-105° ., ., . . ... 43
iiber 105° . . . F - T,

zusammen 100 Vol.-9,

Beabsichtigt man die iiber 105°liegende Fraktion eingehender
zu untersuchen, destilliert man aus einer grofieren Portion Benzin
die leicht fliichtigen Teile ab und unterwirft die fragliche Frak-
tion einer separaten fraktionierten Destillation. Eine besonders
scharfe Fraktionierung erreicht man bei Benutzung des bei der
Alkoholregenerierung benutzten, in Abb.11 auf S.19 dargestellten
Rektifikators.

Das Extraktionsbenzin soll bei entsprechendem Siedepunkt
wasserklar sein, soll keinen iiblen Geruch haben, selbst auch dann
nicht, wenn es auf der Handoberfliche verrieben wird.

Das spez. Gewicht des Benzins gibt man bei 15°, neuerlich bei
20° an, im Tausendfachen des wirklichen Wertes. Wird das spez.
Gewicht bei anderer Temperatur gemessen, so wird es auf normale
Temperatur umgerechnet, indem auf 1 °eine Korrektion von 0,00082
in Anwendung gebracht wird. Ist die Beobachtungstemperatur
unter der Normaltemperatur, wird die Korrektion abgezogen, ist
sie iiber derselben, wird sie hinzugegeben. Z. B. es sei das beobach-
tete spez. Gewicht bei 15° 0,724, so betrigt es bei 20° 0,720, da
0,00082 x 5 = 0,004 ist, das Benzin ist daher von 720er Qualitit.
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Entfirbungsmittel. Zur Beurteilung der entfirbenden
Wirkung muB eine Probeentfirbung vorgenommen werden, wie
dies im Kapitel ,, Raffinierung des Oles“, S.44, niedergeschrieben ist.

3. Untersuchung der Rohmaterialien.

In erster Reihe haben Fett- und Wassergehalt der Olsamen
Interesse. Es empfiehlt sich, bei 6ldrmeren Substanzen (Sojabohne,
Sonnenblumensamen) aus 2—3, bei olreicheren Rohstoffen (Raps,
Kopra) aus 1—2 Waggons eine sorgfaltige Durchschnittsprobe zu
zichen. Diese Probe dient zur Analyse, die sofort nach Einlangen
der Ware vorgenommen wird.

Fettbestimmung. Die Samen werden sorgfiltig vermahlen
und in dem auf S.8 (Abb. 8) beschriebenen Extraktor 6 Stunden
lang extrahiert. Als Extraktionsmittel dient unter 75° siedender
Petrolither. Die Bestimmung des Fettgehaltes ist naturgemif
die hiufigste Aufgabe des Olfabriklaboratoriums. Man kann sie
rasch und genau ausfithren, wenn der in Abb. 8 ersichtliche
kleine Extraktionsapparat benutzt wird. Die am besten in eine
Schleicher-Schiillsche Papierhiilse abzuwiegende Substanz
betragt ca. 5g. Die schon benutzten Papierhiilsen sind besser als
die neuen, da durch ihre Poren nichts durchgeht.

Zur Extraktion bewshrt sich Petroldther (Siedepunkt unter
75°) am besten, da er die geringste Menge fremder Substanzen 16st
und dem mit Benzin arbeitenden Extraktionsgrofbetrieb am
nichsten kommt. Ein weiterer Vorteil des Petrolathers ist der, daf
das vorherige Trocknen des zu extrahierenden Mehles in der Regel
iiberfliissig ist. Ist wegen zu groBer Feuchtigkeit das Trocknen der
Substanz dennoch notwendig, so geniigt ein 1—2stiindiges Vor-
trocknen, nicht iiber 100°, damit keine Oxydation des Fettes ein-
trete. Bei trocknenden Olen, wie z. B. bei Olen aus Leinsamen-
mehlen, aus Lein- oder Mohnkuchen usw. geniigt ein einstiindiges
Vortrocknen bei 80—90° im Vakuum oder bei 100—105° im in-
differenten Gasstrom.

Rizinus- und Weintraubenkérner oder deren Kuchen kénnen
mit Petrolither nicht vollstindig extrahiert werden, es ist in
diesen Fillen wasserfreier Athylather zu benutzen.

Aus dem vorher abgewogenen, den Petrolither enthaltenden
Kolbchen wird dieser abdestilliert, der Kolben bei 100—105° eine
Stunde getrocknet und nach dem Auskiihlen zuriickgewogen. Die
Gewichtszunahme ergibt den Rohfettgehalt der untersuchten Sub-
stanz. Durch Erwirmen des Rohfettes in 45 cm® Alkohol und Ti-
trierung mit ca./;,-Kalilauge kann die Séurezahl des Atherextrak-
tes ermittelt werden. Liosen in Atheralkohol ist iiberfliissig.
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Dort wo zahlreiche Fettbestimmungen ausgefiihrt werden, ist
das einzelweise Abdestillieren des Petrolithers sehr langwierig. In
solchen Fillen ist der in Abb. 17 dargestellte Apparat sehr gut

=

zum Kihler

Abb. 17. Apparat zur Abdestillation des Petrolathers und zur
Trocknung der Riicksténde.

verwendbar, mit dem auf einmal aus 30 Kolbchen das Extraktions-
mittel abdestilliert und die Riickstédnde getrocknet werden kénnen.
Der Apparat ist auf elektrische Heizung eingerichtet und mit einem
einstellbaren Heraeusschen automatischen Thermoregulator ver-
sehen.

Wasserbestimmung. Bei nichttrocknenden Olen wird der
Wassergehalt durch sechsstiindiges Trocknen bei 105° bestimmt.

_ Bei trocknenden und halbtrocknenden Olen

]] kann diese Methode nicht angewendet werden.

In groBeren Fabrikslaboratorien benutzt man

oben schlieBbare Luftbider, auf deren Boden

ein langsamer Kohlensdure- oder Stickstoff-

- l strom geleitet wird, so dal mit AusschluBl der

Luft gearbeitet wird. Infolge geringeren Ver-

Abb.18. Wigeglas- brauches von indifferentem Gas sind die in

chen zur Trock- Abb. 18 ersichtlichen Wigeglischen billiger.

n‘f:;%lmag‘:ggie;en' Denselben Vorzug haben die in jedem Luft-

' ‘ " trockenschrank leicht anwendbaren Kupfer-

oder Glasrohreinsitze, in welche die zu trocknende Substanz

in Porzellanschiffchen hineingebracht wird, und welche indiffe-

rentes Gas durchstromt (Abb. 19). Auch die Vakuumtrocken-

schrinke sind geeignet zum Trocknen von trocknenden Olen
bzw. von solche Ole enthaltenden Samen.

In vielen Fillen ist die Anwendung des Marcussonschen
Xylol-Destillationsverfahrens bequemer. Nach diesem wird die grob
geschrotete Substanz mit einer zwischen 140 —200 ° siedenden Fliis-
sigkeit (Xylol, Petroleumfraktion) destilliert und im Destillat das

mj)
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Volumen des Wassers gemessen. Zur Ausfithrung der Bestimmung
werden in einem runden Kolben (Abb. 20) so viel der zu unter-
suchenden Substanz abgewogen, daBl der Wassergehalt 10 g nicht

ibersteigt. Dann
gibt man in den
Kolben 120 cm3

Xylol (oder Petro- o I (o)
leumfraktion) und
destilliert hiervon | T e—T m——

100 cm® ab, mit [u

L.

welchen auch das 5 | S ——

Wasser vollstian-
dig iibergeht. Die

sich an den Kith-  App, 19, Trockenrshre zur Trocknung in indiffe-
ler oder an die renten Gasen.

Wande des Sam-

melgefiBes festsetzenden Tropfen machen wir mit einem Glasstab
frei. Nach mehrstiindigem Stehen wird das Destillat klar, und
das Volumen des Wassers kann am eingeteilten Teil des Sammel-

gefifles abgelesen werden.

Das soeben beschriebene Verfahren hat den Vorteil, daf die

Bestimmung des Wassers auch bei Gegen-
wart von anderen fliichtigen Substanzen
moglich ist, wihrend z. B. bei einem mit
Benzin extrahierten Samenmehl der Ge-
wichtsverlust die Summe von Wasser
und Benzin ergibt, wihrend beim Xylol-
Destillationsverfahren nur der Wasser-
gehalt bestimmt wird; die Differenz der
beiden Bestimmungen ergibt die Menge
des Benzins. Statt Xylol kann auch
das unter 100° siedende Benzol ange-
wendet werden.

Der Wassergehalt der pflanzlichen
Samen wird wihrend ihrer Lagerung des
ofteren bestimmt.

4. Betriehskontrolle der Olpressung.

Zerkleinerung der Samen. Da
die Zerkleinerung der Samen die Olaus-
beute wesentlich beeinflult, muB} zeit-
weilig der Zerkleinerungsgrad kontrolliert
werden. Der mikroskopische Befund gibt

Abb. 20. Wasserbestim.
mungsapparat nach der
Destillationsmethode.
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hier nur qualitative Resultate, genauer kann der Zerkleinerungs-
grad der zerkleinerten Samen durch Bestimmung des Fettgehaltes
festgestellt werden. Es sei der Fettgehalt einer guten Durchschnitts-
probe nach 6stiindiger Extraktion im Mittelwert zweier gut
iibereinstimmenden Analysen ¢ 9,. Eine zweite Durchschnitts-
probe wird nacheinander 3—4 mal gut zermahlen und hernach der
Fettgehalt, b %, bestimmt; letzterer Wert gibt den wirklichen
Fettgehalt der Ware an. Die im Betrieb aufgeschlossenen Zellen
sind dann 100% , die nichtaufgeschlossenen 100 (1 — %) %. Auch
bei Benutzung sehr guter Walzenstiihle bleiben 3—59%, nicht auf-
geschlossene Zellen zuriick.

Feuchtigkeit der Samen. Werden die Samen in gewohn-
lichen ebenen Pflanzenspeichern, Bodenspeichern gelagert, so kann
man sich iiber die Feuchtigkeit auch durch den absoluten und rela-
tiven Feuchtigkeitsgehalt der Speicherluft gut orientieren. Den rela-
tiven Feuchtigkeitsgehalt der Luft lesen wir mit dem Haarhygro-
meter ab bei gleichzeitiger Temperaturbestimmung. Ist z. B. im
Samenspeicher die relative Feuchtigkeit der Luft 659, bei 20°, so
erfahrt man, daf von der Feuchtigkeitsmenge, die die mit Feuchtig-
keit gesattigte Luft bei 20 ° enthalten kann, nur 659, zugegen sind.
Da bei 20° die mit Wasserdampf gesittigte Luft pro Kubikmeter
17,1768 g Feuchtigkeit enthilt, so sind im Speicher im Kubikmeter
Luft 17,1768 - 0,65 = 11,1649 g Feuchtigkeit zugegen. Sind die
Samen naB, so ist die absolute Feuchtigkeit der dulleren Luft
viel geringer als die des Speichers; ist der Samen lufttrocken, so ist
die absolute Feuchtigkeit des Speichers gleich der Feuchtigkeit
der duBeren Luft. Die Daten sind nur annihernde, da der Haar-
hygrometer (selbst bei haufiger Korrektion) keine genauen
Werte gibt. Folgende Tabelle zeigt den Feuchtigkeitsgehalt
von 1 m? mit Wasserdampf geséttigter Luft bei verschiedenen
Temperaturen:

T° g Wasser im m? T° ¢ Wasser im m? T° g Wasser im m?

+ 1 5,2175 11 9,9782 21 18,2048
2 5,5798 12 10,6181 22 19,6490
3 5,9631 13 11,2950 23 20.4215
4 6,3696 14 12,0074 24 21,6148
5 6,8021 15 12,7601 25 22,8700
6 7,2587 16 13,5549 26 24,1846

7 7,7431 17 14,3578 27 25,5666 *
8 8,2567 18 15,6723 28 27,0150
9 8,7988 19 16,2008 29 28,5378
10 9,3717 20 17,1768 30 | 30,1293
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Entschidlen der Samen. Manche Samen miissen entschalt
werden, was natiirlich nicht mit theoretischem Wirkungsgrad vor
sich geht, sondern der entschilte Kern enthalt noch Schalenteile,
die entfernte Schale noch Kernteile. Ein gewisser Prozentsatz von
Schalenteilen beférdert zuweilen das Auspressen des Ols. Der Ge-
halt der Schalen an Kernteilen kann am einfachsten nach ihrem
Olgehalte beurteilt werden, den man durch Vermahlen einer groBe-
ren Quantitdt Schalen, sorgfiltiges Vermischen und Extrahieren
einer kleineren Probe bestimmt. Falls der Olgehalt des Kerns be-
kannt ist, kann er anndhernd auf Kernteile umgerechnet werden,
wobei jedoch der geringe Olgehalt der Schalen unberiicksichtigt
bleibt.

Den Schalengehalt des Kerns bestimmt man am genauesten
aus der Menge der Rohfaser, wobei gleichzeitig der Rohfaser-
gehalt des mit der Hand geschélten Kerns und der der reinen Scha-
len nach S. 42 bestimmt werden. Diese Methode ist jedoch lang-
wierig und zur stdndigen Betriebskontrolle nicht geeignet.

Im ausgepreBten Samenmehl soll womdglich wenig Ol zuriick-
bleiben, was das Bestreben einer jeden Fabrik ist. Die Bestim-
mung des Olriickstandes ist sehr wichtig und muf sorgfiltig durch-
gefithrt werden, da der Olgehalt auch in ein und demselben Kuchen
nicht gleichméfig verteilt ist, sondern der Kuchen enthélt nach den
Réndern zu mehr Ol als in der Mitte. Man entnimmt daher nach
jeder Pressung aus der Mitte und dem Rande einiger Kuchen mit
einem Locheisen eine kleine Probe. Wihrend des ganzen Arbeits-
tages sammelt man diese Proben, die dann numeriert ins Labora-
torium gelangen, wo der dem Tagesdurchschnitt entsprechende Ol-
gehalt bestimmt wird. Werden auf einmal mehrerlei Samen ge-
prefit, so werden die Durchschnittsproben gesondert gesammelt.

Bestimmung der stickstoffhaltigen Substanzen.

a) Rohprotein. 1—2 g der zu untersuchenden Substanz werden
im Kjeldahlschen Kolben mit 13 cm? rauchender und 13 cm3 konz.,
Schwefelséure iibergossen, bei Gegenwart von ca. 1 g Quecksilber
erhitzt, bis die Losung farblos wird. Nach Auskiihlen des Kolbens
wird mit Wasser verdiinnt, mit 30 ¢cm? 50 proz. Natronlauge ver-
setzt und nach Hinzufiigen von 10 cm? 20 proz. Natriumthiosulfat-
losung und einiger Bimsteinstiicke das Ammoniak abdestilliert
und in "/,-Saure aufgefangen. Zweck des Natriumthiosulfates
ist die Abscheidung des Quecksilbers zu bewirken. Der so ge-
fundene Stickstoffgehalt, mit 6,25 multipliziert, ergibt den Gehalt
an Rohprotein. ’
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b) Reinprotein. Diese Bestimmung wird nach dem Verfahren
von F. Barnstein in folgender Weise ausgefithrt: 1—2 g des
Futtermittels werden mit 50 cm? destilliertem Wasser aufgekocht,
sodann mit 25 cm? einer Kupfersulfat-!) und hernach mit 25 cm?
einer Atznatronlésung versetzt?). Der sich absetzende Niederschlag
wird nach mehrmaligem Dekantieren mit Wasser auf ein Filter
gebracht, mit Wasser ausgewaschen und samt dem Filter nach
Kjeldahl verbrannt.

Die Differenz zwischen Gesamtstickstoff und Reinprotein-
stickstoff ergibt den Stickstoffgehalt der Amidverbindungen, die in
den Olsamen und in deren Abfillen eine untergeordnete Rolle
spielen, so daf zumeist die Bestimmung des Rohproteins geniigt.

Beziiglich der Bestimmung der verdaulichen Stickstoffsub-
stanzen mit Pepsin und Salzsiure sei auf das Verfahren von
K. Wedemeyer verwiesen.

Bestimmungder Rohfaser. Weender- Verfahren: 3g ent-
fettete Substanz werden im Becherglas (oder in einer Porzellan-
schale) mit 50 em3 verdiinnter Schwefelsaure (50 g konz. Hy;SO, im
Liter) und 150 cm?® Wasser 1/, Stunde gekocht. Nach dem Ab-
setzen filtriert oder saugt man die reine Fliissigkeit ab und wéscht
den Riickstand zweimal !/, Stunde lang mit 200 cm3® Wasser.
Hernach kocht man den Riickstand mit 50 cm® Kalilauge (50 g
KOH im Liter) und dann wieder zweimal mit Wasser, immer
1/, Stunde. Man bringt jetzt den ungelsst gebliebenen Teil der Sub-
stanz auf einen gewogenen Filter, wéscht mit warmem Wasser, mit
Alkohol und Ather, trocknet mindestens 6 Stunden im Luft-
trockenschrank bei 100° und wiegt. Von dem erhaltenen Gewicht
zieht man das Gewicht des Filters und den durch Veraschen be-
stimmten Aschegehalt ab, die Differenz ergibt den Gehalt an Roh-
faser.

5. Betriebskontrolle der Olextraktion.

Die Betriebskontrolle der mit Extraktion arbeitenden Olfabrik
ist im ganzen identisch mit der Kontrolle der mit Pressen arbeiten-
den Fabrik. GroBe Wichtigkeit hat hier jedoch der Feuchtigkeits-
gehalt des extrahierten Samenmehls, da ein 129, iibersteigender
Wassergehalt zum Verderben der Ware fithrt; wird hingegen zuviel
Feuchtigkeit entfernt, nimmt das Gewicht des Mehls iibermaBig ab.

Bei den nach dem Diffuseursystem arbeitenden Extraktoren muf§
die Stromungsgeschwindigkeit des Benzins im Apparat bekannt

1) 60 g kristall. Kupfersulfat in Wasser gelost und auf 11 aufgefiillt.
2) 12,5 g Atznatron in Wasser gelost und auf 11 aufgefiillt.
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sein. Hierunter wird die Zahl verstanden, die angibt, mit wieviel
Liter Benzin in der Sekunde der Extraktor gespeist wird; die Ge-
schwindigkeit des ausstromenden Benzins ist etwas groBer, da sein
Volumen, abgerechnet die Kontraktion, um das Olvolumen zunahm.
Die Stromungsgeschwindigkeit des Benzins muf} derartig geregelt
werden, daB der erste Extraktor in je kiirzerer Zeit fettfrei sein
soll, das Benzin des letzten Extraktors soll aber je fettreicher sein
und wéhrend der ganzen Arbeitszeit eine Benzin-Fettlosung von
womdglich gleicher Konzentration ergeben. Diesen zwei gegen-
teiligen Forderungen kann nur durch ein Kompromifl entsprochen
werden, zu dessen Feststellung die Kenntnis der Benzinstromungs-
geschwindigkeit herangezogen wird. Fiir jedes Betriebsmaterial,
z. B. gewalzte Rapssamen, geschrotete Rapskuchen usw., bestimmt
man das Gewicht (kg, q), welches in den Extraktor von bekanntem
Volumen gefiillt wurde, wodurch man das wirkliche (Betriebs-)
Volumgewicht der Substanz enthélt. Die zu extrahierende Sub-
stanz fiillt nur einen Teil von diesem Volumen aus, der andere Teil
ist leerer Raum, welchen das Benzin durchstromt. Es empfiehlt
sich unmittelbar nach der Benzinpumpe Flissigkeitsmesser und
Geschwindigkeitsmesser einzuschalten; ersterer summiert die
Benzinvolumina, letzterer zeigt die momentane Geschwindigkeit.
Der Geschwindigkeitsmesser funktioniert nur dann genau, wenn
in der Benzinleitung ein Luftkessel eingeschaltet ist, welcher die
PumpenstoBe aufnimmt. Die Ausfithrungsmethode sei an folgen-
dem Beispiel erliutert.

Moge die Extraktorbatterie 8 Extraktoren besitzen mit einem
Volumen, gerechnet bis zum Fiilllniveau, von je 50001, so ist der ge-
samte niitzliche Raum »=40000 L. Zur Fiillung dienten g==24000 kg

g 24000

Rapskuchenschrot, dasVolumgewicht ist daher s = =140000 =(,60,

pro Kubikmeter daher durchschnittlich 600 kg. Jetzt liest man
die Stellung des Benzinmessers ab und pumpt so lange Benzin hin-
durch, bis im Ubersteigrohr des letzten Extraktors das Benzin er-
scheint, die 8 Extraktoren also voll sind, worauf der Benzinmesser
wieder abgelesen wird. Das zur Speisung benutzte Benzin gibt das
Volumen des leeren Raumes der nicht extrahierten Substanz
an, wenn man hiervon die mit Material nicht gefiillten Teile (haupt-
sichlich Halsteile und Rohrleitungen) abzieht. Der Benzinmesser
gibt z. B. 16 750 1 an, wovon fiir den leeren Raum und fiir Rohr-
leitungen die experimentell bestimmten 750 1 abgezogen werden,
so daf3 16 000 1 Benzin verbleiben. Im selben Zeitpunkt bestimmt
man bei 20° das spez. Gewicht des frischen Benzins, wie auch das
der aus dem Ubersteigrohr austretenden Benzin-Ollosung. Das
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Benzin wird jetzt gleichmafig gepumpt und die Stellung des Mes-
sers abgelesen, wenn der aus dem ersten Extraktor austretende
Benzin fettfrei ist, wenn also sein spez. Gewicht mit demjenigen des
Originalbenzins identisch ist und es auf Papier keinen Fettfleck
hinterlaBt. Auf diese Weise erfahrt man die Menge und Geschwin-
digkeit des Benzins, die zur Entfettung des ersten Extraktors
notwendig sind. Wird der erste Extraktor ausgeschaltet, mul das
spez. Gewicht der Benzin-Ollssung des letzten Extraktors wieder
bestimmt werden, ebenso auch ihr Fettgehalt. Diese Operationen
werden so lange wiederholt, bis der Gehalt aller Extraktoren er-
neuert und die ganze Batterie in gleichméBigen Betrieb gekommen
ist. Wird sodann die Geschwindigkeit des Benzins verringert, so
dauert die Entfettung der einzelnen Extraktoren linger an, wir er-
halten aber eine konzentriertere Fettlosung, wodurch beim Ab-
destillieren des Benzins an Dampf gespart wird.

Die sicherste Priifung, ob der Extraktor entfettet ist, besteht
darin, dafl 200 cm?® Benzin aus einem abgewogenen Kolben ab-
destilliert und durch den Riickstand warme Luft durchgetrieben
werden. Eine raschere Methode ist es, das spez. Gewicht des aus dem
gespeisten und aus dem ersten Extraktor entnommenen Benzins
zu bestimmen; da jedes Prozent Ol das spez. Gewicht des Benzins
um 0,002 erhoht und mit der empfindlichen Mohr-Westphal-Wage
beim sehr dinnflissigen Benzin 0,0002 Einheit noch genau ab-
gelesen werden kann, so kann man 1/;,,% Ol aus dem spez. Ge-
wicht gut bestimmen. Das spez. Gewicht des gespeisten Benzins
mul} stets bestimmt werden, da bei der Benzindestillierung eine
Fraktionierung vor sich geht, was hauptséchlich bei kleinem Ben-
zinvorrat auffallend wird.

Man konnte auch den groBen Unterschied in der Refraktion
zwischen Ol und Benzin zur Bestimmung der Entfettung benutzen,
das leicht handliche Abbésche Refraktometer ist jedoch hierzu
nicht geeignet, da sich das Benzin verflichtigt, die Handhabung
des Pulfrichschen Refraktometers ist aber nicht einfach genug.
Das Abbésche Refraktometer konnte leicht derart umgedndert
werden, daB sein Substanzraum geschlossen wére. Das Abbésche
Eintauchrefraktometer kénnte man ebenfalls zu unseren Zwecken
benutzen.

6. Raffinierung des Oles.

Das Ol wird mit Schwefelsiure, Lauge, Adsorptionsmittel,
Luft usw. raffiniert. Die zweckmaBigen Bedingungen werden im
Laboratorium festgestellt. Man benutzt hierzu ein Becherglas,
welches, mit einem guten Riihrwerk versehen, auf die Heizplatte
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gestellt wird, so daB die Veranderungen der erhitzten Substanz
stindig beobachtet werden konnen (s. Abb. 21). Auf der Heizplatte
a steht das Becherglas b mit dem Rithrwerk ¢ und das Thermo-
meter d. Der Riihrer wird durch Elektromotor e angetrieben. Die-
selbe Einrichtung dient zur Raffinierung von Olen mit Schwefel-
sdure, Lauge, Adsorptionsmitteln (Fullererde, Entfarbungspulver
usw.), zur Neutralisierung von Olen usw.

Neutralisierung. Man bestimmt die Saurezahl des im Riihr-
reservoir befindlichen Oles, berechnet die aquivalente Menge Soda
oder Atznatron, einen kleinen Uberschuf hinzurechnend. Bei Olen
unbekannten Ursprunges oder bei abnorm hohen Saurezahlen muf3
die giinstigste Laugenkon-
zentration im Laboratorium i
festgestellt werden, was in
folgender Weise geschieht. In
das Becherglas messen wir e 1
100—200 g Ol, erhitzen es
auf angemessene Tempera-
tur, bringen das Riihrwerk

5—

in Gang und lassen die ]

Lauge in konz. Lésung d

(38°Bé = 339,) tropfenweise 1k

zuflieBen. Hierbei entsteht b

in der Regel eine gleich- :

miBige Emulsion, die sich a 4

auch dann erhilt, wenn das Az by |

Riihren aufhort. Jetzt lassen _ [ —

wir aus einer Biirette tropfen- sph, 21, Riihrer fiir Raffinierungs- und
weise unter fortwihrendem Bleichversuche.

Riihren so viel Wasser in das

Becherglas flieBen, bis sich die Seife als flockiger Niederschlag ab-
scheidet. Es wurden z. B. 200 g Sonnenblumensl abgewogen, dessen
Saurezahl 6,3 ist, so daB also zu 1g 016,3mg = 0,0063g KOH, d.i.

0,0063 - g: 0,0045 ¢ NaOH notwendig sind. Von der 38° Bé

starken Lauge benotigt man das Dreifache, pro Gramm 010,0135 g,
zu 200 g 01 2,7 g. Durch Einwirkung der Lauge entsteht aus dem
Ol eine gleichmaBige Fliissigkeit, aus welcher sich die Seife nach
tropfenweisem Hinzufiigen von 3,1 g Wasser abscheidet. Auf Grund
dieses Laboratoriumversuches 1463t sich berechnen, daf eine Lauge
zu verwenden ist, diein 5,8 g (2,7 + 3,1 = 5,8) 0,9 g NaOH enthalt,
d. h. im Betrieb wird die notwendige Lauge in Form einer 15,5 proz.
Losung mit dem sauren Ol vermischt.
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Entfarbung. Das Entfarben der Ole geschieht auf chemi-
schem Wege oder durch physikalische Methoden. Die chemischen
Verfahren bestehen im intensiven Verriihren mit oxydierenden oder
reduzierenden Mitteln, dann auch mit Séuren oder Laugen. Die
physikalischen Methoden verwerten die Oberflichenadhéision, in-
dem das Ol mit sehr fein verteilten Priparaten vermischt wird.
Derartige Substanzen sind entweder Silikate (Fullererde, Tonsil
usw.) oder kohlenhaltige pulverformige Mittel (Blutlaugensalz-
riickstand, Noir Epuré, Karboraffin usw.). Das Vermischen wird in
der Regel bei hoheren Temperaturen ausgefiihrt, bei trocknenden
Olen in indifferenter Atmosphére oder im Vakuum. Zum Labora-
toriumsversuch benutzt man die auf Abb. 21 dargestellte Ein-
richtung. Zweck des Entfarbungsversuches ist entweder die rich-
tigen Umsténde der Entfirbung oder aber die Entfirbungskraft und
Olaufnahmefahigkeit des Entfirbungsmittels festzustellen.

Dem abgemessenen Ol wird eine gewisse Menge (@) trockenes Ent-
farbungsmittel hinzugefiigt und zwischen 80—110° 1/,—1 Stunde
geriihrt, bis die durch das Warmfilter filtrierte Probe die gewiinschte
Farbe zeigt. Wird zum Filtrieren ein abgewogenes Filterpapier
(b) oder ein gewogenes, mit Asbest versehenes Glasrohrchen ver-
wendet, so kann aus dem Gewicht des Filterpapiers + Riickstan-
des (c) bzw. aus der Gewichtszunahme des Glasrohrchens die Menge
des im Bleichpulver zuriickgehaltenen Oles (d) leicht berechnet
werden, da d = ¢ — (@ + b) ist. Vor dem Filtrieren 148t man das
Bleichpulver absetzen und bringt es erst dann auf das Filter, nach-
dem das Ol schon groBtenteils abfiltriert wurde. Das MaB der
Entfarbung bestimmen wir Kolorimetrisch. Das entfarbte 01 zeigt
némlich zumeist die Originalfarbe des Ols in abgeschwéchtem Mae,
einige Ole verhalten sich aber abweichend, z. B. das Kiirbiskernol
hat im rohen Zustand eine braunrote Farbe, nach der Entfarbung
ist es hingegen lichtgelb. Die einfachste Form des Kolorimeters
sind 2 Eprouvetten gleichen Durchmessers, von denen in die eine
eine diinne Schicht des rohen, in die andere vom entfarbten Olso viel
eingegossen wird, bis die Farbe der zwei Proben beim Durchblicken
durch die Eprouvetten der Langsrichtung nach gleich erscheint.
Die Dicke der Schichten steht zu der Intensitit der Farbe im
umgekehrten Verhaltnis, d. h. ihr Verhéltnis zeigt, wievielmal
schwicher die Farbe des entfarbten Oles gegeniiber der Farbe des
Roholesist. Ein vollkommeneres Kolorimeter ist ein Apparat, dessen
Rohren mit Millimeterteilung und Ablafhahn versehen sind. Noch
genauer ist ein Kolorimeter, bei welchem die eine Schichtendicke
konstant, die zweite durch Zahnrad und Zahnstange verstellbar ist,
oder aber es sind beide Schichtendicken verstellbar. Besitzt das
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Laboratorium ein Photometer, so kénnen mit diesem auch kolori-
metrische Messungen ausgefiihrt werden. Zu diesem Zweck schal-
tet man in den Weg von zwei gleichen Lichtquellen (z. B. von
Normal-Amylazetatlampe) derartige Schichten des entfirbten
und des nicht entfarbten Oles, daB die Intensitat der zwei Licht-
quellen gleichbleibt.

Die gleiche Entfarbungseinrichtung kann angewendet werden,
wenn keine Adsorptionsbleichung, sondern eine sauere oder alkali-
sche Bleichung durchgefithrt werden soll.

—_—

Abb. 22. Glas-Desodorator.

Bei stark sauren Olen ist eine gute Bleichung meist unmog-
lich. So wird das Ol, falls es technischen Zwecken dient, an-
néhernd, falls es sich um Speisetl handelt, genau neutralisiert,
wonach dann die Entfarbung leicht und wirksam durchgefiihrt
werden kann.

Desodorisierung. Zur orientierenden Bestimmung von Tem-
peratur, Dauer usw. der Desodorisierung pflegt man im Laborato-
rium Probedesodorisierungen auszufiihren. Hierzu benutzt man in
der Regel kleine Metallapparate, es kann aber auch ein Glasapparat
verwendet werden, was zumeist vorteilhafter ist, da jede einzelne
Phase des Verfahrens vor unseren Augen vor sich geht. So ein
Glasapparat ist in Abb. 22 ersichtlich. Aus dem Dampfentwickler a
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gelangt der Dampf in den Uberhitzer b, von dort in den Kolben ¢,
der mit Thermometer d versehen ist; e ist ein Kiihler, f eine Vor-
lage, welche mit der Wasserstrahlsaugpumpe in Verbindung steht.

Der zur téglichen Arbeit verwendbare Metalldesodorator ist
in Abb. 23 ersichtlich.

Der Dampfiiberhitzer 1 ist auf Gasheizung eingerichtet. Die
Temperatur des iiberhitzten Dampfes zeigt Thermometer 2. In
der Desodorisierungsretorte 3 ist die Brause des iiberhitzten Damp-
fes und die Heizschlange des gesittigten Dampfes angebracht; in

y

B

Abb. 23. Metall-Desodorator.

der Heizschlange kann durch Verstellen der Hiahne auch Wasser in
Zirkulation gebracht werden, damit das desodorisierte heiBe Ol ge-
kiihlt werde. Die Retorte ist mit Fiill- und AblaBhihnen, mit
Vakuum- und mit Thermometer versehen. Wegen Raumersparnis
ist der Kondensator (£) iiber der Retorte angebracht. Die kon-
densierten Dampfe sammeln sich in Vorlage §, die Leitung 6 fithrt
zum Vakuum. Da Olfabriken iiber Vakuumleitungen ohnehin ver-
fiigen, ist es sehr vorteilhaft, auch das Laboratorium mit Vakuum
und Druckluftleitungen auszustatten. In Ermangelung einer Va-
kuumleitung gentigt auch eine Wasserstrahlsaugpumpe, im Not-
falle kann auch ohne Anwendung von Vakuum, wohl mit weniger
gutem Erfolg, gearbeitet werden.
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IV. Gewinnung tierischer Fette.

1. Technologischer Teil.

Unter ,,Fabrikation tierischer Fette* versteht man, geradeso
wie unter Olfabrikation, nicht die Erzeugung der Fette, sondern
ihre Ausscheidung aus den fetthaltigen Substanzen. Wahrend das
Pflanzenfett hochstens 60—65%, des fetthaltigen Pflanzenteiles
ausmacht, kann die Menge des tierischen Fettes bedeutend hoher
sein und bis 959, ansteigen, wie z. B. im Rohkerntalg oder im
Speck, kann aber auch bedeutend geringer sein, wie z. B. im ge-
wohnlichen Talg, in den Knochen und in den Fabrikationsabfillen
tierischen Ursprunges, z. B. der Hautleimfabrikation.

Von den tierischen Fetten werden fabriksmaBig die folgenden
erzeugt: Talg zu Speisefett- und technischen Zwecken, Schweine-
fett, Tran, Knochenfett, Wollfett und noch einige Abfalifette
tierischen Ursprungs. Ihre Fabrikation ist nach der Qualitit des
Rohstoffes und des herzustellenden Fettes sehr verschieden, trotz-
dem erschien es ratsam, sie nebeneinander zu behandeln, da die
technischen Methoden haufig zur Verarbeitung verschiedener Roh-
stoffe geeignet sind, selbst wenn man sie noch nicht anwendet,
auflerdem ist ihre chemische Kontrolle haufig identisch oder 8hn-
lich.

a) Talgtabrikation. Der Talg (Rindstalg), das wichtigste
tierische Fett, stellt das Fett der groBen Wiederkiuer dar, wihrend
das Fett der kleineren Wiederkéuer (Schaf, Ziege) unter dem gemein-
samen Namen Schaftalg zusammengefaf3t wird. Der Rohtalg ist von
verschiedener Qualitiat je nach dem Korperteil und der Kondition
des Tieres. Am besten ist der Talg, der die wenigsten Fleischteile
enthalt, wie z. B. der Nierentalg; auch der reinste Rohtalg enthélt
natiirlich eine geringe Menge stickstoffhaltiger Stoffe und Wasser.
Der Talg wird beim Einlangen in die Fabrik vor allem sortiert, und
zwar wird er zumeist in drei Sorten eingeteilt und dann von den
anhaftenden Fleischteilen gereinigt. Haufig wird der gereinigte
Talg durch Berieseln mit Wasser auch gewaschen. Bei wirmerer
Witterung mull der auf verzinnte Eisenhaken aufgehéingte Roh-
talg bis zur Aufarbeitung gekiihlt werden, die Verarbeitung wird
aber womoglich am Tage seiner Ankunft begonnen, und zwar mit
der Zerkleinerung. Geradeso wie bei den Pflanzenstoffen ist auch
hier das Fett in Zellen eingeschlossen, die aufgeschlossen werden
miissen, was mit Fleischhack- oder anders konstruierten Maschinen
geschieht. Da der Rohtalg aus grofien Stiicken besteht, geht die
Zerkleinerung in der Regel tibergangsweise in mehreren Maschinen
vor sich. Damit aus dem zerkleinerten Rohtalg der geschmolzene

Dubovitz, Betriebskontrolle. 4
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reine Talg erhalten werden kénne, mufl die Masse iiber den Schmelz-
punkt des Talges erhitzt werden, damit das Fett aus den Zellen
herausflieBen kénne. Da das Fett die Hauptmasse des Zellinhaltes
bildet, offnen sich auch die nicht gedffneten Zellen infolge der Er-
wirmung bzw. durch die hierdurch hervorgerufene Ausdehnung des
Fettes und durch den Druck des aus dem Zellwasser entstehenden
Dampfes.

Das Ausschmelzen des Fettes aus dem zerkleinerten Talg ge-
schieht je nach dem bezweckten Produkt in verschiedener Weise:
trocken und bei niederer Temperatur hauptsichlich beim Speise-
talg bester Qualitat, trocken bei hoherer Temperatur bei tech-
nischem Talg besserer Qualitat; nal nur bei Gegenwart von Wasser
bei technischem Talg und bei Speisetalg, nall bei Gegenwart von
Sauren bei technischem Talg, endlich nafl bei héherem Druck im
Autoklaven bei technischem Talg.

Das primitivste, in kleinen Betrieben jedoch auch heute noch
gebrauchte Verfahren besteht darin, daf der Rohtalg in gul-
eisernen Pfannen mit direkter Heizung geschmolzen wird, die
fleischigen Grieben aber in Korbpressen noch warm ausgeprelt
werden, um den groften Teil des Fettes zu entfernen. Die gepreB3-
ten Grieben bilden in der Regel 3—4 cm dicke, knochenharte, runde
Platten, die je nach Art der Presse und je nach Griindlichkeit der
Arbeit noch 13—309%, Fett enthalten kénnen. Diese Riickstinde
werden zumeist extrahiert, wodurch der Fettgehalt auf 1/,% zu-
riickgehen kann, sie geben ein wertvolles, stickstoffreiches Kraft-
futtermittel, konnen aber infolge ihres hohen Stickstoffgehaltes —
13159, — auch als Stickstoffdiinger verwertet werden.

Der groBte Nachteil des Schmelzens bei direkter Feuerung ist
der fiirchterliche Gestank. Es ist unangenehm, daf} der Talg und
die Grieben anbrennen koénnen, in welchem Fédll die Farbe des
Talges nicht weill genug ist, es kann sogar sein Gehalt an Unver-
seifbarem von dem normalen */,—'/,% auf 2%, ansteigen. Zur
Vermeidung des unertriglichen Geruches benutzt man héiufig ge-
schlossene Kessel und leitet die entstehenden Dampfe unter den
Rost. Bei besserer Einrichtung ist der geschlossene Kessel am
Wasserbade montiert, das Schmelzen des Talges geschieht aber
trocken. Ganz feinen Talg schmilzt man am Wasserbade (Marien-
bad) bei einer Schmelztemperatur von 50—60 °; auf diese Weise ge-
schieht die Erzeugung des zur Oleomargarinfabrikation dienenden
Premier Jus. Natiirlich bleibt in dieser Weise in den Grieben noch
viel Fett zuriick, welches auf andere Weise, z. B. auf nassem Wege,
entfernt werden mufl. Dieselben Marienbédder benutzt man auch
zum Absetzenlassen, d. h. zum Kliren des Fettes, wobei das lange
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warmbleibende Fett, zuweilen auch mit Salzwasser bespritzt, die
Klarung durchmacht.

Zumeist wird das nasse Schmelzen mit Dampf angewendet; eine
derartige Anlage ist in Abb. 24 dargestellt. Den Rohtalg bringt die
Aufzugmaschine ¢ auf die Talgvorhackmaschine b, die am II. Stock
aufgestellt ist. Diese kann aus mit Zahnen oder Schneiden aus-
gestatteten Walzen bestehen oder aus einem mit Messern versehe-
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Abb. 24. Talgschmelzanlage.

nen Rad, zu welchem der Talg durch einen Speisetisch beférdert
wird in der Weise, wie dies bei den Hackselmaschinen geschieht.
Die feine Zerkleinerung des Talges besorgen die Maschinen e, die den
Fleischhackmaschinen &hnlich sind. Der zerkleinerte Talg fallt
unmittelbar in den darunterstehenden L#rchenholzbottich, der
am Boden mit offener Dampfschlange, an der Seite und am Boden
mit Hahnen versehen ist, wie dies in Abb. 25 zu ersehen ist. Das
geschmolzene Fett wird durch das mit dem seitlichen Hahn in
Verbindung stehende Rohr abgelassen, an dessen Ende ein durch-
lochter Kupferkorb steht. Geht man beim Schmelzen mit der

4%
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Temperatur nicht iiber 50—60°, erhélt man ein sehr gutes Speise-
fett, Premier Jus, welches zur Margarinefabrikation benutzt wer-
den kann, es muf3 jedoch in diesem Fall mit Riihrwerk in Bewegung
gehalten werden. Wird mit freiem Dampf erhitzt, steigt die Talg-
temperatur bis 105°, wobei der einstromende Dampf die Substanz
geniigend durchmischt. Der geschmolzene Talg gelangt ins Wasser-
bad g, welches ein innen ganz glattes, eckenloses, verzinntes Eisen-
gefal} ist, wo man das Premier Jus mit konz. Salzwasser bespritzt
und absetzen 148t.

Die nassen Grieben enthalten noch betrichtlich viel Fett,
welches ihnen durch Schmelzen im Autoklaven oder durch Kochen
mit Schwefelsiure entzogen wer-
den kann. Der Autoklav ist ein
geschlossenes Eisengefal, in
welches Dampf einstrémt und
welches in der Regel unter
3 Atm. Druck arbeitet. Die
feuchten, wenig Fett enthalten-
den Grieben konnen nach ihrer
Trocknung gelagert werden,
diirfen aber nur als Diinger
verwendet werden. Eine zweite
Verarbeitung der aus den
Schmelzkesseln  stammenden
Grieben besteht darin, da man
sie in einem mit offener Dampf-

Abb. 25. Talgschmelzbottich.  Schlange versehenen Bleibottich

mit verdiinnter Schwefelséure
kocht. Die Grieben gehen dabei natiirlich ganz in Verlust, das Fett
erhilt man hingegen so ziemlich verlustlos. Evtl. Emulsionen
zersetzt man durch Zusatz von mehr Schwefelsiure. Bei der Talg-
fabrikation konnte die technisch vollkommene Methode der Fetit-
reinigung noch immer nicht FuB fassen, die die Olfabriken durchweg
anwenden. Die Ursache hiervon ist weniger die groBere Empfind-
lichkeit des Talges, eher der groBe Konservativismus der Talg-
schmelzer und die Scheu vor komplizierteren Einrichtungen.

b) ZEntfettung der Knoechen. Dieser wichtige Industrie-
zweig ist zumeist mit der Knochenleim- und Superphosphat-
fabrikation verbunden ; wir befassen uns ausschlieBlich nur mit der
Fetterzeugung. Die Knochen enthalten durchschnittlich 10,
manchmal auch 159, Fett; hauptsichlich werden Rinderknochen
aufgearbeitet. In kleinen Betrieben werden die Knochen in offenen
Bottichen oder bei 3 Atm. Druck in Autoklaven ausgekocht. Aus
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frischen Knochen erhalt man in dieser Weise ein genug helles sog.
Naturknochenfett, in den Knochen jedoch bleibt der groBere Teil
des Fettes zuriick, auBlerdem geht ein Teil des Leimes in Verlust.
Demzufolge extrahiert man heute ausschlieflich mit Benzin. Aus
den Knochen werden fremde Gegenstande entfernt, die Knochen in
starken Knochenbrechern in 15—20 cm lange Stiicke zerbrochen
und so in die Extraktoren gebracht. Der Knochenextraktor ist
nicht identisch mit dem zum Extrahieren der Pflanzenstoffe ge-
brauchlichen Apparat, da im letzteren das Fett durch fliissiges
Benzin teils auf Grund von Diffusion in Lésung gebracht wird,
hingegen arbeitet ersterer mit Benzindampf. Die Knochen
sind namlich poros, mit Rohrchen durchzogen, in welche die Ben-
zinfliissigkeit nicht eindringen kann, der Benzindampf aber ver-
drangt die Luft und kondensiert teilweise in den Knochen. Die
Oberflichenspannung der Fettlosung ist gering, sie fliet aus
den Knochen heraus. Die Extraktoren arbeiten manchmal auch
mit Druck; nach vollendeter Extraktion wird aus dem Fett das
Benzin abgetrieben, manchmal bei gleichzeitiger Benutzung des
Vakuums.

Die Einrichtung des Knochenextraktors ist aus Abb. 26 er-
sichtlich. Die groblich zerkleinerten Knochen gelangen durch
Offnung 2 in Extraktor 1, zumeist durch ein Transportband, und
zwar auf den Siebboden des Extraktors, unter welchem eine offene
und eine geschlossene Heizschlange lagern. Ist der Extraktor mit
Knochen gefiillt, schliet man den Deckel, 148t aus Benzinbehil-
ter 17 durch die Hihne 22 und 23 Benzin in Extraktor a einflieBen,
gleichzeitig wird durch Offnen der am Boden des Extraktors liegen-
den geschlossenen Dampfschlange bei gehorigem Einstellen der
Hahne angestrebt, da durch Hahn 23 soviel Benzin in den Appa-
rat flieBen konne, wieviel sich infolge des Heizens verfliichtigt,
was durch das Niveaustandrohr leicht beurteilt werden kann.
Die Benzinddmpfe treiben aus den Knochen mit der Luft auch das
Wasser aus, und im Anfang gelangen die mit Luft und Wasserdampf
vermischten Benzindampfe in Kondensator 8, wo sich das Benzin
und das Wasser verfliissigt und mit der Luft in Separator 11 ge-
langen. Von hier stromt die Luft durch Rohr 12 in Behilter 17 und
aus diesem durch Kiihler 18 und Rohr 19 ins Freie. Die letzten
Reste des in der Luft gelosten Benzins kann man durch hochsieden-
des Mineralol, durch Adsorptionskohle oder durch Phenole ent-
fernen. Wasser und Benzin trennen sich im Separator 11, das
Wasser flieBt durch Rohr 13, durch das Beobachtungsglas und
Rohr 74 in den Sicherheitsseparator 15, withrend das Benzin durch
Rohr 16 in Behilter 17 gelangt. Im Falle in den Behélter 17 evtl.
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Wasser fliefen sollte, sammelt sich dieses im Wassersack 20, von
wo es durch Rohr 27 in den Sicherheitsseparator 15 abgelassen
werden kann. Die am unteren Teil des Extraktors I angesammelte
Benzinfettlosung kann zeitweilig durch Hahn 24 in Destillator 7 ab-
gelassen werden, von wo das Benzin mit indirektem, am Ende mit
direktem Dampf ausgetrieben wird. Das Benzin und die Wasser-

8
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Abb. 26. Knochenextraktor.

dampfe gelangen durch Rohr 6 und Ventil § ebenfalls in den Kon-
densator. Wenn die Knochen gehorig entfettet sind, stellt man
das NachflieBen des Benzins ein, destilliert das Benzin vollstandig
ab und treibt es durch direkten Dampf aus den Knochen und aus
dem Apparat ganz heraus. Die entfetteten Knochen enthalten
ca. 1/,% Fett und gelangen nach Waschen, Reinigen und Zerklei-
nern in den Leimdiffuseur.

¢) Verarbeiten von tierischen Abfillen auf Fett. Am wich-
tigsten ist diesbeziiglich die Erzeugung von Tranen, die aus
besserem Rohmaterial in der Regel durch Ausschmelzen, aus
schlechterem durch Extraktion erzeugt werden, in welchem Fall
der Gebrauch rotierender Extraktoren am empfehlenswertesten
ist, da das zusammenklebende Material weder durch flussiges,
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noch durch dampfférmiges Benzin gleichm#Big durchdrungen wer-
den kann. Ebensolche Extraktoren werden auch zur Entfettung
von anderen Abfillen, z. B. Haut- und Lederabféllen angewendet.

2. Chemische Betriebskontrolle.

a) Talgsehmelzerei. Aufgabe der chemischen Betriebskon-
trolle ist die Bestimmung der Siurezahl, des Wasser-, Asche-
und evtl. auch des Gehaltes an Unverseifbarem und Schmutz. Die
Saurezahl des trocken ausgeschmolzenen frischen Talges ist,
namentlich falls er bei niederer Temperatur geschmolzen wurde,
in der Regel unter 1. Beim nassen Schmelzen geht schon
namentlich durch das langere Kochen bei 100° eine Kkleinere
Spaltung vor sich, und die Sdurezahl kann bis 20 anwachsen. Beim
Talgschmelzen im Autoklaven bzw. bei der Griebenaufarbeitung
kann ein Talg von noch hoherem Sauregehalt erhalten werden,
gleichzeitig leiden auch Farbe und zuweilen auch Geruch.

Da zum Kiihlen der Achsenlager der Talg noch immer haufig
angewendet wird, so muf er zu diesem Zwecke entsiduert werden.
Der Sauregehalt eines guten Schmiertalges soll unter !/,%, sein.
Zum Maschinenschmieren wird das Premier Jus, obwohl seine
Qualitat vorziiglich und sein Siuregehalt sehr niedrig ist, nicht
benutzt, da es teuer ist, auch ist zu diesem Zwecke die schneeweifle
Farbe und die Geruchlosigkeit iiberfliissig, es entspricht vollauf der
entsduerte Talg. Zur Entsduerung wird der Talg geschmolzen, wo-
mdglich nur etwas iitber den Schmelzpunkt (50°), dabei sorgen wir
fiir sein gleichméaBiges Verrithren und bestimmen die Saurezahl;
die Sdurezahl x 0,002143 gibt die auf 1 kg Talg notwendige Menge
Natronlauge von 38° Bé in Kilogrammen ausgedriickt an. Die
Neutralisierung fithrt man derart aus, daB in das intensiv geriihrte
Fett die auf ca. 50° erhitzte Lauge fein verteilt hineingeschiittet
wird. In der Duplikatorpfanne oder im Wasserbade setzt sich
beim Stehenlassen die gebildete Seife zu Boden, das Fett aber kann,
falls es notwendig ist, in einer anderen Pfanne mit Salzwasser ge-
klsrt oder aber durch eine Filterpresse filtriert werden. Die Séure-
zahl des entfetteten Talges ist wieder zu bestimmen, Bestimmung
von Geschmack und Geruch ist ebenfalls Aufgabe des Chemikers
und 148t sich nur durch lingere Ubung erlernen.

Der Titer ist beim Talg sehr wichtig, da sich in dieser Hinsicht
grofle Abweichungen zeigen. Es scheint, daB der Titer des Talges
gut genahrter Tiere durchschnittlich niedriger ist als der von mage-
ren Tieren. Er schwankt zwischen 42—49°, zumeist fallt er zwi-
schen 43-—46°.
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Der Schmelzpunkt hat nur beim Speisetalg Wichtigkeit. Fett-
und Rohproteingehalt der gepreften Kuchen bestimmen wir nur
dann, wenn sie zu Futterzwecken dienen.

b) Knochenentfettung. Der Fettgehalt der entfetteten Kno-
chen wird bei jedem Extraktor stindig kontrolliert, zu welchem
Zwecke die entfetteten Knochen mit dem Knochenbrecher zer-
kleinert und mit Petrolather extrahiert werden. Extrahiert ein
Extraktor standig schlecht, so ist in seiner Einrichtung ein Fehler,
in der Regel ist die geschlossene Dampfschlange geplatzt oder das
Ventil der offenen Dampfschlange verdorben. Das aus dem Destil-
lator herauskommende Knochenfett enthilt einige Prozente Wasser
(evtl. Benzin), 0,1—19%,, evtl. auch noch mehr Asche in Form von
Kalk- und Magnesiaseifen, der Titer betrigt 37—43°, der unver-
seifbare Teil 0,75—1,5%,, manchmal auch etwas mehr. Knochen-
fett sollte stets mit verdiinnter Siure ausgekocht werden, wodurch
durch Entfernung der Asche die Neigung zur Emulsionsbildung ver-
schwindet; bleibt es eine Zeit ruhig stehen, kann sich auch der evtl.
organische Schmutz absetzen. Da Knochenfett in der Regel auf
97 proz. Basis verkauft wird, hat die chemische Analyse bei
jeder einzelnen Lieferung eine sehr grofe Rolle, sonst kénnten
darin zuviel oder zuwenig Fremdstoffe sein. Manchmal eriibrigt
sich auch das Einstellen des Titers, was durch das Vermischen von
Knochenfetten verschiedenen Titers geschieht.

Die Raffinierung (Bleichung) des Knochenfettes geschieht mit
Oxydationsmitteln; da dies stets in saurem Medium vor sich geht,
so ist das gebleichte Knochenfett urspriinglich wasser- und asche-
frei und muBl nachtriglich auf die Verkaufsbasis eingestellt wer-
den. Bei Betriebsanalysen darf die Wasserbestimmung nur dann
mit der sonst sehr raschen Marcussonschen Bestimmung aus-
gefithrt werden, wenn das Knochenfett kein Benzin enthilt, da
diese Methode nur das wirkliche Wasser zeigt, die anderen, in
Xylol, Benzol usw. léslichen fliichtigen Bestandteile (Benzin) aber
nicht angibt. Die Aschebestimmung mufl durch bis zur
Oxydbildung fortgesetztes Glihen durchgefiihrt wer-
den, was durch Geblise oder den elektrischen Glithofen erreicht
wird. Von der richtig durchgefiihrten Veraschung kann man sich
iberzeugen, indem man auf die Asche wenig Wasser und einige
Tropfen Salpetersdure schiittet, wobei die Asche nicht aufbrausen
darf. Ist dies der Fall, wird die Asche auf kleiner Flamme einge-
trocknet und stérker geglitht. Unmaoglich ist das Glithen bis Oxyd,
wenn das Fett, was manchmal vorkommt, Alkali enthalt.

Der Handel der Knochenfette vollzieht sich heute noch immer
auf Grund der Verseifbarkeit, die sich ergibt, wenn man das Nicht-
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verseifbare (Wasser [+ Benzin], Asche, unverseifbare Teile,
Schmutz) von 100 abzieht. Zur Bestimmung des organischen
Schmutzes sei bemerkt, daB sie nicht ausgefithrt werden kann,
indem man das Fett in einen getrockneten, gewogenen Filter ab-
wiegt, das Fett extrahiert und den Riickstand samt Filterpapier
trocknet und wiegt, da am Filter auch ein Teil der Kalk- und Ma-
gnesiaseifen zuriickbleibt. Man gibt zu diesem Zwecke in den ge-
trockneten und gewogenen Fi'terpapierkonus 10—15 g Knochenfett,
stellt es in den Trockenschrank, bis das Fett in das untergestellte
Glaschen tropft, dann biegt man die Rander des Filterpapiers ein,
bindet sie mit einem Zwirnfaden zusammen oder heftet sie mit einer
kleinen Drahtklammer zu und extrahiert mit dem Gemenge von
8 Teilen Benzol und 2 Teilen abs. Alkohol,
welcher die Kalkseifen 16st, trocknet und wiegt.
Kontrollehalber wird das Filter verbrannt und
die zuriickbleibende geringe Asche, die Be-
standteil des organischen Schmutzes ist, im
Aschegehalt des Knochenfettes jedoch schon
miteinbegriffen ist, wird vom Gewicht des
Riickstandes abgezogen.

Stadlinger?) empfiehlt zur Bestimmung des
organischen Schmutzes die folgende Methode:

,,0 g des zu prifenden Fettes werden in Abb. 27. Bestim-
einer Porzellanschale auf dem Wasserbade mit m‘ﬁng %ei Nl
50 cm?® 5Sproz. Salzsdure etwa 1 Stunde lang schien Belimutees.
auf etwa 50—60° erwarmt. Hierauf 14t man das Gemisch bei
Zimmertemperatur stehen und filtriert die Fliissigkeit durch ein
mit heilem Wasser benetztes, vorher bei 100° getrocknetes und
tariertes Filter. Schale und Filter sind mit heillem Wasser bis zum
Verschwinden der Chlorreaktion nachzuwaschen. Filter und Trich-
ter werden nun im Wassertrockenschrank unter Verwendung eines
kleinen Erlenmeyer-Kolbchens getrocknet, wobei der groBte Teil des
Fettes in das Kolbchen abflieBt. Nach dem Erkalten 16st man aus
dem Filter mit Ather die letzten Reste von Fett heraus und trock-
net wiederum im Wassertrockenschrank. Das erkaltete Filter
wird nun gewogen. Zieht man vom erhaltenen Gewichte die Filter-
tara ab, so findet man den Gesamtbetrag an organischen Schmutz-
stoffen und siureunloslichen Mineralstoffen. Um letztere in Abzug
bringen zu kénnen, wird verascht. Aus dem zuerst ermittelten
Gesamtbetrag an Atherunldslichem ergibt sich nach Abzug der
Asche und unter Beriicksichtigung der Analyseneinwage der
Prozentgehalt an organischem Schmutz.*

1) Zeitschr. d. dtsch. Ol- u. Fettindustrie 1923, S. 593.
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Gegen die Annahme der ,,Verseifbarkeit” als Grundlage des
Handels erhoben sich viele und gerechte Klagen. Es wire wahrlich
rationeller anzugeben, wieviel Fett und Gesamtfettsiure das
fragliche Fett enthdlt. Nachdem das reine (wasser-, asche- und
schmutzfreie) Knochenfett ca. 95,59, oder mehr Fettsiure enthilt,
konnten 959, verseifbare Fettsdure, bei wenigstens 5%, Glyzerin-
gehalt, die Basis der Verrechnung bilden. Zu tibernehmen wire das
Knochenfett noch mit einem Gehalt von 939, Fettsiure und der
Wert der letzteren Ware konnte auf Grund einer einfachen geraden
Proportion berechnet werden. Der Geldwert von 1%, Fettsiure
bzw. Glyzerin wiirde nach den zeitweiligen Marktpreisen bestimmt
werden. Esist dies wohl eine gerechte Grundlage fiir den Kauf und
Verkauf des Knochenfettes, die Abwicklung des Geschiiftes ist aber
komplizierter als der Handel nach Verseifbarkeit.

Um den Gesamtfettsiuregehalt von Fetten (Knochenfett) zu-
bestimmen, wiegt man ca. 1 g Fett in einen Kolben von 100 cm?
und verseift mit 10 g ca. ™/, alkoholischer Lauge. Dann wischt man
quantitativ in eine kleine Porzellanschale, verdampft am Wasser-
bade, 16st in wenig warmem Wasser, wischt die Losung quanti-
tativ in Schiitteltrichter, sduert an und schiittelt mit Petrolither
die Fettsaure aus. Im weiteren verfahrt man, wie dies bei der Be-
stimmung des Fettsduregehaltes von Seifen auf S.125 beschrieben
wurde.

Um den Glyzeringehalt rasch bestimmen zu koénnen, wird er
womoglich aus den Saure- und Verseifungszahlen berechnet. Ist
das Fett aschefrei, so ist dies ohne weiteres moglich, enthélt es
aber Asche, so mul} diese entfernt werden. Theoretisch ist die
Glyzerinbestimmung auch so méglich, dal auller den freien Fett-
sduren auch der Gehalt des gesamten Fettes an (wasser-, asche- und
schmutzfreien) Fettsiuren bestimmt wird; die Differenz dieser
zwei Werte ergibt eben den Glyzeringehalt. Zu erwigen ist aber,
daf auf diese Differenz bei Neutralfetten nur 5%, bei Knochenfetten
nur 2—3Y%, entfallen, dafl daher diese Methode sehr ungenaue Re-
sultate geben wird. Am besten ist es, aus dem Fett das reine Fett
mit dem Unverseifbaren zusammen quantitativ abzuscheiden und
im Fett die Siure- und Verseifungszahl zu bestimmen, was in
folgender Weise geschieht:

2—21/, ¢ Knochenfett werden in eine kleinere Porzellanschale
gewogen und mit 10 cm? verdiinnter Salzsiure 15 Minuten schwach
gekocht, dann quantitativ in Scheidetrichter gebracht und mit
warmem Wasser und Petrolather nachgespiilt; die angesiuerte Lo-
sung schiittelt man dreimal hintereinander mit je 80 cm?
Petrolather aus, vereint die Petrolatherausziige in einem Scheide-
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trichter, wischt darin mit wenig Wasser zur Entfernung der Sduren.
Der siurefreie Petrolatherauszug gelangt dann in einen ungewoge-
nen 250-cm3-Kolben und bleibt darin, bis er ganz klar ist. Hernach
wird der grofte Teil des Petrolathers aus einem gewogenen 300-cm3-
Kolben abdestilliert. Der nichtgewogene Kolben wurde schon vor-
hergehend mit 25 cm® Petrolather ausgespiilt und sein Inhalt
wahrend der Destillation absetzen gelassen. Hat sich der Destillier-
kolben schon ein wenig abgekiihlt, wird der Inhalt des ungewogenen
Kolbens hineingegossen und der ganze Petrolather abdestilliert.
Der Riickstand wird bei 105° — woméglich im Vakuum oder im
Kohlensdurestrom — eine Stunde getrocknet und gewogen. Auf
diese Weise erfihrt man den Gehalt des rohen Knochenfettes an
reinem Knochenfett. Dem Kolbeninhalt werden dann 30 ¢cm? neu-
traler Alkohol zugesetzt und mit alkoholischer Kalilauge die
Saurezahl bestimmt. Dann versetzt man in der iiblichen Weise mit
iberschiissiger alkoholischer Lauge und bestimmt die Verseifungs-
zahl; der Wert der letzteren Konstante mufl bei dieser Arbeits-
weise um die Séurezahl erhoht werden. Aus beiden kann der Glyze-
ringehalt berechnet werden (S. 123).

V. Kiinstliche Speisefette.

1. Technologischer Teil.

Unter kiinstlichen Speisefetten verstehen wir Fette, die a) durch
Raffinieren von zum Genuf ungeeigneten Fetten hergestellt
werden, und b) deren Rohstoffe zum Genull wohl geeignet sind, die
aber durch verschiedene Zusitze oder Bearbeitung anderen
natiirlichen Fetten #hnlich gemacht werden; hierher gehort das
unter dem Namen ,,Kunstspeisefett bekannte Fettgemenge und
die Kunstbutter (Margarinbutter).

Bei Herstellung von kiinstlichen Speisefetten mufl die grofite
Reinlichkeit herrschen, auch miissen alle gesetzlichen Vorschriften
eingehalten werden.

a) Die Veredelung der unmittelbar zu Speisezwecken un-
geeigneten Fette zu brauchbaren Speisefetten wurde schon in
Kapitel IIT bei der Olfabrikation behandelt, da es sich zumeist um
pflanzliche Ole oder Fette handelt. Das Raffinieren besteht aus
Neutralisation, Desodorisieren, evtl. auch aus Entfarben. Damit das
Kokosfett auch im Sommer in Papier verpackt gehandelt werden
konne, pflegt man die fliissigen Teile abzupressen, evtl. mit festeren
Fetten zu vermischen.
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b) Um festes Speisefett herstellen zu konnen, kann man die
billigeren Pflanzenfette mit festen tierischen Fetten, wie Talg,
Preftalg usw. vermischen. Statt Talg benutzt man neuerdings
hydrogenisierte, gehértete Pflanzenfette. Das Gemisch wird derart
verfertigt, daB der Schmelzpunkt 35—36 ° sein soll, also identisch ist
mit demjenigen des Schweinefettes. Im Winter ist auch ein niedri-
gerer Schmelzpunkt gestattet. Dem Fettgemenge werden haufig
auch solche Substanzen zugesetzt, die ihm ein angenehmes Aroma
verleihen, z. B. wird es mit stark gerdsteten Schweinegrieben, mit
Brotrinde usw. geschmolzen. Derartige aus Ol und festem Fett
hergestellten Gemenge werden beim Auskiihlen grieBlig, weil die
festen Fette ausfrieren. Um dies zu vermeiden, werden die Fette
entweder bis zum Auskiihlen geriihrt oder gewalzt. In ersterem
Fall wird das durchsichtige, geschmolzene Fettgemenge so lange
geriihrt, bis es infolge der Abkiihlung milchartig, evtl. sogar dick-
fliissig wird, sonach seine gleichm#Bige schmierbare Konsistenz
auch nach der vollstindigen Auskiihlung beibehilt. Zuweilen wird
das kalt geriihrte oder aber das geschmolzene Fett zwischen mit
Wasser gekiihlten und mit verschiedener Umfangsgeschwindigkeit
laufenden Walzen bearbeitet, wodurch es noch gleichméaBiger,
glatter und streichbarer wird. Durch das Kaltrithren bzw. Walzen
wird das Fett heller und erhilt eine mehr weille Farbe.

¢) Fabrikation von Oleomargarin und Kunsthutter. Die
urspriingliche und auch heute noch dié beste Methode der
Kunstbuttererzeugung benutzt das Oleomargarin als Rohstoff.
Die Kunstbuttererzeugung zerfallt daher in zwei Teile: 1. Fabri-
kation von Oleomargarin und 2. Margarinbuttererzeugung, beide
Betriebe konnen aber auch als separate Industriezweige figurieren.

Der Rohstoff der Oleomargarinerzeugung ist das Premier Jus,
dessen Erzeugung auf S. 51 beschrieben wurde. Das Premier Jus
ist nichts anderes, als guter geniefSbarer geschmolzener Talg. Da
der Schmelzpunkt des Talges bei 43—49°, der des Butterfettes bei
28—33° liegt, so ist der Talg ohne Zusatz von fremden Fetten zur
Kunstbuttererzeugung zu hart, weshalb ein Teil der festen Fette
entfernt werden muB. Zu diesem Zwecke wird das Premier
Jus geschmolzen und in geheizten Kristallisierkammern in ver-
zinnten Wannen auskiihlen gelassen. Das Premier Jus wird beim
Auskiibhlen grielig, da die festen Fette ausfrieren. Bei 28—29°
wird der Wanneninhalt in starke Leinwandtiicher gewickelt und
mit hydraulischen Pressen geprefit. Aus der Presse fliet eine gold-
gelbe Fliissigkeit, das Oleomargarin, wahrend im Preftuch die
festen Teile zuriickbleiben, die man Prefitalg nennt. Das Oleomar-
garin ist eigentlich die bei der PreBtemperatur (ca. 28°) gesittigte
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Losung der festen gesattigten Fette in Triolein, wihrend der
Prefitalg iiberwiegend aus festen Fetten besteht, ca. 75—809,
festes Fett neben 20—259, Triolein. Der Schmelzpunkt des
Oleomargarins ist nahezu identisch mit der Preftemperatur,
wihrend der Schmelzpunkt und der Titer des Preftalges von der
PreBtemperatur unabhingig sind und groftenteils vom Druck beim
Pressen abhéangen.

Das Wesen der Kunstbuttererzeugung liegt darin, dal das mit
dem Butterfett bei gleicher Temperatur schmelzende Fett oder
Fettgemisch mit Milch gekirnt wird, wodurch das Fett durch Ein-
wirkung der Milchbestandteile zur Emulsion wird. Die Emulsion
wird mit Eiswasser bespritzt, wodurch sie friert, sich in eine Sus-
pension verwandelt. Das iiberschiissige Wasser wird hernach mit
wellenartig gestalteten Holzwalzen wiederholt gewalzt, wodurch
das iiberschiissige Wasser entfernt wird, so dafl nur ca. 159, zuriick-
bleiben. Die fertige Kunstbutter kommt nun in die Knetmaschine,
wo sie mit etwas Salz, Farbe und evtl. mit ganz wenig Natrium-
benzoat versetzt wird. Um das fiir die Butter charakteristische,
beim Schmelzen eintretende Braunen nachzuahmen, gibt man noch
wenig Eigelb und evtl. Butteraroma hinzu.

Die Milch wird vor allem pasteurisiert, dann mit der Zentrifuge
womdéglich scharf entrahmt. Der mit Milchséurebakterienkultur
angesiduerte Rahm wird zur Buttererzeugung, die Magermilch zur
Margarinfabrikation benutzt. Wahrend urspriinglich zur Mar-
garinfabrikation nur Oleomargarin benutzt wurde, verwendet
man jetzt die verschiedensten pflanzlichen und tierischen Fette,
hydrogenisierten Tran, gehirtete Pflanzenéle, dann auch ver-
schiedene aus Prefitalg und Pflanzentl bereitete entsprechende
Gemenge. Das Fettgemenge mull derart zusammengesetzt sein,
dafl der Schmelzpunkt je nach Temperatur und Jahreszeit 28
bis 33° sei.

2. Chemische Betriebskontrolle.

Die Erzeugung von kiinstlichem Speisefett, Oleomargarin und
Margarinbutter ist eine physikalische Operation, Aufgabe der
chemischen Betriebskontrolle ist hingegen die Beurteilung der Roh-
stoffe, Priifung der fertigen Ware; nur die Siuerung des Rahmes
kann im ganzen und groBen als chemischer ProzeB betrachtet
werden.

Die Rohmaterialien miissen tadellose Speisefette (Ole) sein,
namentlich beziiglich Geschmack, Geruch und Farbe. Jedes Faf3
Rohmaterial muB einzeln ge6ffnet und auf Geschmack, Geruch und
Farbe gepriift werden. Die derart als tadellos befundenen Proben
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miissen lieferungsweise zu einem gemeinsamen Durchschnitts-
muster vereint werden, welches man, wenn es sich um Ol handelt,
mit einem reinen Glasstab gut durchmischt, falls es fest ist, durch
eine eingeiibte Laboratoriumshilfsarbeiterin mit reiner und trocke-
ner Hand gut durchkneten laBt. Sollte das Fett sehr hart sein,
kann es am Wasserbade durch schwaches Erwdrmen erweicht
werden; Wasserdampf darf natiirlich nicht in das Fett gelangen.
Nach ordnungsméafBiger Registrierung und Numerierung werden
die Proben chemisch untersucht, vorerst auf Wasser- und Asche-
gehalt quantitativ, wihrend auf Vorhandensein von unverseifbaren
Substanzen qualitativ geprift wird. Man gibt in eine Eprouvette
ein erbsengrofles Stiick Fett und kocht mit ca. 4 cm? alkoholischem
Kali ca. 5 Minuten. Hierauf unterbricht man das Kochen auf
ca. 5 Minuten, nach welcher Zeit man wieder aufkocht. Die Hilfte
der Flussigkeit wird hierauf in eine andere Eprouvette tiberschiit-
tet und mit ebensoviel Wasser versetzt. Tritt keine Triibung ein,
so ist eine grofere Menge unverseifbarer Substanz nicht zugegen.
Entsteht eine Triibung, so kann diese von unverseifbaren oder
von noch nicht verseiften Substanzen entstanden sein. Zeigt so-
dann die weggelegte Probe mit Phenolphthalein alkalische Re-
aktion, so muB} sie noch weitere 5 Minuten erhitzt werden, worauf
sie mit Wasser verdiinnt wird. Entsteht wieder Triibung, so mufl
der unverseifbare Teil auch quantitativ bestimmt werden. In den
zur Speisefetterzeugung geeigneten Fetten ist selten mehr als 1/,9,
Unverseifbares, in Fetten aus gehértetem Tran zuweilen auch iiber
19%,, was in diesem Falle noch erlaubt ist. Mehr als 11/,9, Unverseif-
bares kommt nur ausnahmsweise vor und ist unstatthaft.

Tauchen Zweifel iiber die Identitit des zu verarbeitenden Oles
oder Fettes auf, so miissen hieriiber qualitative und quantitative
Reaktionen ausgefiihrt werden. Stets muf} die Sdurezahl des Fettes
bestimmt werden, da die Saurezahl namentlich in Margarinbutter
sehr rasch zunimmt, und ist, wenn auch nicht ein MaBstab, jeden-
falls aber ein Begleiter des Verderbens der Ware.

Die Milch wird zumeist nach Fettgehalt gekauft, weshalb dieser
in jeder einlangenden Lieferung bestimmt werden mufl. Der Fett-
gehalt der Milch wird mit dem Azid-Butyrometer von N. Gerber
in der Weise festgestellt, dal mit Schwefelsdure alle Bestandteile
der Milch mit Ausnahme des Fettes, das mit Amylalkohol geklirt
wird, in Losung gebracht werden. Das Fett wird von der viel
schwereren Schwefelsiure durch Zentrifugieren getrennt und sein
Volumen abgelesen. Zur Ausfiihrung der Bestimmung bringt man
10 cm®* 90—91 proz. (1,820—1,825 spez. Gewicht) Schwefelsiure
in das schrig gehaltene Butyrometer, darauf mifit man 11 cm?
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Milch ab und 148t sie entlang der Bauchung des Butyrometers auf
die Saure flieBen, alsdann gibt man 1 em?® Amylalkohol hinzu.
Hierauf verschliet man mit Gummipfropfen, schiittelt rasch und
kraftig bis sich die Milch ohne Flocken gelost hat, stellt das Buty-
rometer auf kurze Zeit in ein Wasserbad von 60—70° und bringt es
dann, den Stopfen nach auflen, in die Metallhiilse der Zentrifuge,
die man nach Zuschrauben des Deckels 5 Minuten in Bewegung hilt.
Hernach schiebt man die Fettschicht durch Eindriicken des Pfropf-
fens soweit in die Hohe, bis die untere scharfe Grenze der Fett-
schicht mit einem Hauptteilstrich zusammenfallt, und liest die
Fettprozente ab.

Den Wassergehalt der fertigen Ware kann der damit beschéftigte
Arbeiter ziemlich annéhernd abschétzen. Die genaue Bestimmung
geschieht mit dem Marcussonschen Verfahren (S. 38). Die
Menge des Salzes wird durch Veraschen bestimmt, wobei den ge-
ringen durch Alkalien verursachten Glihverlust die in der Asche
zuriickbleibenden Kohlenteilchen kompensieren. Der Fehler ist in
der Regel geringer als 0,19,, was praktischen Zwecken entspricht.
MuB die Salzmenge ganz genau festgestellt werden, kocht man die
Kunstbutter mehrmals mit Wasser aus, filtriert und titriert den
Chlorgehalt der wisserigen Losung mit Silberlgsung; oder aber
wird die Substanz bei niedriger Temperatur verbrannt, die kohlige
Asche mit Wasser ausgelaugt, der ausgelaugte Riickstand mit dem
Filtrierpapier ausgegliiht, endlich nach Auskiihlen des Gliihriick-
standes die wisserige Losung eingedampft und das Ganze schwach
ausgegliiht.

Natiirlich ist bei jedem Kunstspeisefett Geschmack und Geruch
des Produktes ausschlaggebend und mufl daher mit besonderer
Sorgfalt kontrolliert werden.

Bei der Oleomargarinfabrikation ist eine wichtige Be-
triebskontrolle die Bestimmung des Schmelzpunktes von Oleo-
margarin und Preitalg, bei letzterem ist auch auf Feststellung des
Titers grofles Gewicht zu legen. Der Schmelzpunkt wird im Kapil-
larrohrchen bestimmt.

VI. Verseifbares Fett enthaltende Schmiermittel.
1. Technologischer Teil.

Schmiermittel enthalten Fett entweder in urspriinglicher Form,
in welchem Fall sie aus reinem verseifbaren Fett oder aus diesem
und Mineralsl bestehen, oder aber das Fett ist in Form von Seife
zugegen, und zwar zumeist als Kalkseife, manchmal als Natron-
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oder Aluminiumseife, seltener vermischt. Der Talg wird jetzt als
Schmiermittel selten verwendet; haufiger benutzt man das Rapsél,
und zwar nach Raffinieren mit Schwefelsaure, obwohl das mit dem
Adsorptionsverfahren raffinierte Rapsol aller Wahrscheinlichkeit
nach ebenso gut sein diirfte. Nachdem man das Rapsol in der
Regel mit Mineralsl vermischt, wird ein Gehalt an freier Fettsaure
bis ca. 29, (Saurezahl ca. 4) geduldet. Eine hervorragende Eigen-
schaft des Rapsoles besteht darin, daBl seine Viskositat mit zu-
nehmender Temperatur nicht in dem Mafle abnimmt wie jene der
Mineralole. Zum Schmieren von feinen Maschinen (Uhren usw.) ist
das Klauenél sehr geeignet, welches nicht verharzt und in stearin-
freiem Zustande frostbestandig ist.

Mineralole pflegt man zur Erhéhung ihrer Schmierfahigkeit mit
pflanzlichen oder tierischen Fetten (Rapsél, Talg wsw.) zu ver-
mischen und nennt sie dann compoundierte Ole. Worin die Vor-
teile dieser Behandlung bestehen, ist vor der Hand unbekannt, die
Praxis bekraftigt aber in entschiedener Weise die Vorziige der
Compoundéle. Das Vermischen geschieht in heizbaren, mit Riihr-
werk versehenen Bottichen.

Zur Erhohung der Viskositét der Mineralsle werden Aluminium-
seifen benutzt, die zumeist separat hergestellt werden. Zu diesem
Zweck verseift man unter Vermeidung eines grofleren Laugentiber-
schusses Elain oder Rapstl mit Natronlauge, lost die Seife in iiber-
schiissigem warmen Wasser auf und schiittet unter Umriihren konz.
warme Aluminiumsulfatlésung hinzu. Die ausgeschiedene Alu-
miniumseife wird dekantiert, gewaschen, bis das Waschwasser keine
Sulfatreaktion mehr zeigt, getrocknet und gepulvert. In der Regel
16st man sie in raffinierten Mineralolen warm auf. Diese Ole zeigen
dann bei gewdhnlicher Temperatur eine hohe Viskositit, die aber
bei ansteigender Temperatur rapid fallt. Auch haben sie die un-
angenehme Eigenschaft, daBl sie etwas gallertartig sind, obwohl
diese Eigenheit durch mechanische Bearbeitung zeitweilig aufhort.
Da diese Ole aschenhaltig sind und einen niederen Entflammungs-
punkt aufweisen, miissen sie trotz ihres bestechenden AuBeren als
minderwertige Schmiermittel betrachtet werden.

Enthilt das Mineraldl eine groBere Menge Metallseife, so ist es
bei gewohnlicher Temperatur fest bzw. salbenartig. Derartige
Maschinenfette oder Starrschmieren enthalten 2—49, Wasser,
nach dessen Entfernung die Seife und das Mineralél sich entmischt,
wahrscheinlich als Folge der emulsionsartigen Zusammensetzung,
die die einzelnen Bestandteile im Gleichgewicht erhalt. Die nied-
riger schmelzenden Maschinenfette, mit Tropfpunkt 60—80°, ent-
halten zumeist Kalkseifen und werden Tovote- oder Staufferfett
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genannt. Die Maschinenfette mit Tropfpunkt iiber 80° enthalten
neben den Kalkseifen auch Natronseifen, wihrend die hoch-
schmelzenden Kalypsolfette mit Tropfpunkt iiber 120 ° nur Natron-
seife enthalten.

Die Herstellung von Tovote geschieht auf folgende Weise:
In einem mit Dampf geheizten oder direkt heizbaren Kessel werden
100 kg Rapsol mit der gleichen Menge Mineral$l vermischt und mit
zu dicker Milch geloschtem gebrannten Kalk, dessen Menge das
3—4 fache des Theoretischen betragt, gekocht, bis der groBite Teil
des Wassers verdampft ist, beachtend, daBl das Wasser nicht ganz
verkocht werde, was nicht vorkommen darf. Die Losung der so
entstehenden Kalkseifen im Mineralsl verdiinnt man mit weiteren
Mengen von Mineraldl, in der Regel mit ca. 500 kg, bei minderen
Qualititen mit noch mehr, wodurch man eine Ia-Tovote mit einem
Tropfpunkt von 60—70° erhalt, die einen Wassergehalt von
3—4%, ca. 59, Asche und 149, verseifbaren Fettgehalt aufweist.
Die derartig hergestellte Tovote, 143t man sie ruhig erstarren, wird
zu einer gelatineartigen Gallerte und zeigt Neigung zum Entmischen.
Man 148t daher die noch fliissige Tovote in eine mit Wasser kiihl-
bare doppelwandige Riihrmaschine flieBen, kiihlt darin bis ca. 30°,
wonach man das Maschinenfett in einen Walzstuhl mit Walzen von
verschiedener Umfangsgeschwindigkeit bringt, wo es zu einer voll-
kommen gleichméBigen, klumpenfreien Masse wird. Hier pflegt
man auch die gelbe Farbe hineinzumischen, und zwar eine in
Fett losliche Anilinfarbe oder Chromgelb.

Zu einer Ware minderer Qualitit nimmt man eine groBere
Menge Kalk, in der Regel in Form von pulverférmigem Kalkhydrat;
ein derartiges Maschinenfett wird gefiillte Ware genannt. Der
Aschegehalt der ungefiillten Ware bleibt, bis zu Oxyd gegliiht,
unter 5%,; der zur Verseifung benutzte Kalk ist ein Vielfaches der
theoretischen Menge.

In dhnlicher Weise stellt man die Maschinenfette mit héherem
und hohem Schmelzpunkt mit Natronlauge und Kalk bzw. nur mit
Natronlauge her.

Zur Befriedigung von kleineren Anspriichen dient das Wagen-
fett, welches wesentlich dem Maschinenfett identisch ist und eben-
falls eine in Mineralél geloste Kalkseife darstellt. Ein Unterschied
zeigt sich nur darin, dafl im Wagenfett wesentlich weniger Kalk-
seife enthalten ist, was haufig auch die Fachm#nner nicht beachten.
Im Harzol entfillt zumeist nur 1/,—1/, Teil auf Saure, das iibrige
auf Kohlenwasserstoffe, die durch die destruktive Destillation
entstanden sind. Daf das Wagenfett trotzdem noch geniigend fest
ist, ist eine Folge des harzsauren Kalkes und der kolloidartigen
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Losung dieser Seife in den Kohlenwasserstoffen. Wagenfett wird
gewohnlich auf kaltem Wege bereitet, und zwar selbst in groBen
Fabriken mit sehr primitiven Mitteln, zumeist im Gefa8 (Fa8), in
welchem es geliefert wird. Die Rohmaterialien von gutem Wagen-
fett sind Blaudl (leichtes Mineraldl), Harzol, Kalkhydrat, Holz-
kohlenstaub usw. Zu seiner Bereitung schiittet man in 100 Ge-
wichtsteile Blaudl ca. 13 Gewichtsteile Harzol, dann siebt man
staubformiges Kalkhydrat hinein, und zwar in ein Wagenfett
guter Qualitat nur so viel, daB das spez. Gewicht der fertigen Ware
kleiner sei als 1, daB es also im Wasser schwimme. Um die bevor-
zugte blaue Farbe zu verstdrken, rithrt man noch feinen Holz-
kohlenstaub und KienruB hinein. In Wagenfette minderer Quali-
tat, in die gefiillte, nicht schwimmende Ware, gelangt bei der Er-
zeugung bedeutend mehr Kalk als in das sog. schwimmende
Wagenfett. Das ins Faf3 gefiillte Gemenge wird so lange gekriickt,
bis es infolge der sich bildenden Kalkseife dick wird; bis zum
nichsten Tag ist der Inhalt des Fasses ganz fest. In letzterer Zeit
wird minderes Wagenfett mit Petroleum- und Stearingoudron be-
reitet; diese Ware ist schwarz oder braun, ibr spez. Gewicht ist zu-
meist groBer als 1.

2. Chemische Betriebskontrolle.

Das einfache Fabrikationsverfahren bringt es mit sich, daB sich
die chemische Betriebskontrolle eigentlich nur auf die Unter-
suchung der Rohmaterialien und der fertigen Ware erstreckt. Roh-
materialien sind: Mineralsle, verseifbare Fette, Kalk bzw. Kalk-
hydrat, Atznatron usw.

Bei den Mineralblen bestimmt man in erster Reibhe den Ent-
flammungspunkt und die Viskositdt. Die Untersuchung, ob ein
Mineralol raffiniert oder nur destilliert ist, geschieht in einfachster
Weise folgendermaflen: In einem 25kubikzentimetrig eingeteilten
Glaszylinder mit Glasstopsel vermischt man 10 cm?® Ol mit 10 cm?
Normalbenzin?), schiittelt gut durch und versetzt mit 3 cm3Schwefel-
saure, schiittelt wieder gut durch und 148t das Gemenge 24 Stunden
lang stehen. Nach 24 Stunden wird das Volumen der unteren
dunkleren Schicht abgelesen und das Volumen der Schwefelssure
abgezogen. Die Differenz, welche von dem durch Schwefel-
siure angreifbaren Ol stammt, ist bei gut raffinierten Olen
4—10% und steigt bei weniger gut raffinierten bis 159%,. Bei
destillierten Olen hingegen steigt diese Differenz (,,Teer) von
15% bis zu 50%.

1) Ein Benzin, dessen Siedepunkt zwischen 75—95° liegt.
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Die verseifbaren Fette sind auf Wasser- und Aschegehalt, dann
auf unverseifbare und Schmutzteile und auf die Siurezahl zu prii-
fen. Bei Elain soll der Gehalt an freier Fettsiure wenigstens 949,
betragen. Die Erkennung der Elainverfilschung ist in Kapitel XI,
S. 114, behandelt. Bei Herstellung von Tovote und &hnlichen
Schmiermitteln kann statt Elain mit demselben Erfolg gut ge-
spaltene Rapsolfettsiure benutzt werden.

Der Kalk wird bei Bereitung von Schmiermitteln als Kalk-
hydrat, und zwar als pulverférmiges leichtes Kalziumhydroxyd
verwendet, das aus reinem, hochgridigem, mindestens 90 proz.
gebrannten Kalk hergestellt wird. Zur Untersuchung des gebrann-
ten Kalkes wagt man auf der Apothekerwage ca. 30 g ab und 148t
sie mit ca. 15 g Wasser bespritzt zu Pulver zerfallen. Das Kalk-
hydrat verdiinnt man mit ausgekochtem Wasser und wischt es in
einen 11 fassenden MeBkolben, verdiinnt bis zum Strich und titriert
20 cm® nach gutem Durchschiitteln bei Benutzung von Phenol-
phthalein als Indikator. Das Kalkhydrat enthélt stets eine geringe
Feuchtigkeit, die aber zur Fabrikation notwendig ist, da sie die
Verseifung beférdert und das Schmiermittel glatter macht. Der
Wassergehalt des Kalkhydrates wird am besten durch die Destilla-
tionsmethode, der Kalkgehalt durch die soeben beschriebene
Titration bestimmt.

Bei Untersuchung der fertigen Ware ist bei fliissigen
Schmiermitteln die Bestimmung des Entflammungspunktes und
der Viskositat wichtig, dann noch der Gehalt an verseifbarem
Fett, evtl. auch der Aschengehalt. Bei salbenartigen Schmier-
mitteln sind das spez. Gewicht, der Tropfpunkt, der Gehalt an
Wasser, Asche, verseifbarem Fett und an freien Siuren zu be-
stimmen.

In asche- und wasserfreien Olen und Fetten geniigt es, das Un-
verseifbare (die Mineralole) zu bestimmen, die Differenz von 100
ergibt den verseifbaren Teil. Bei wasser- und aschehaltigen Schmier-
mitteln (seifenhaltige Ole, Tovote usw.) muf der Wassergehalt
durch Destillation bestimmt werden, da das Trocknen infolge des
verhéltnismaBig niederen Siedepunktes der Mineraléle groBe Fehler
verursacht. Die Aschenbestimmung geschieht durch starkes Glii-
hen, damit in der Asche nur Oxyde zugegen sein sollen. Wurde zur
Verseifung auch Alkali benutzt, ist das Ausgliihen nicht moglich,
sondern man verascht bei moglichst niedriger Temperatur, laugt
die Alkalien aus und bestimmt den unldslichen Teil separat. Den
gelosten Teil, welcher die Alkalien in der Regel als Hydroxyd ent-
hilt (Kalk kann sodann nicht zugegen sein), titriert man bei Gegen-
wart von Methylorgane. Der unverseifbare Teil wird nach S. 80 u.

5%
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bestimmt. Bei kalkhaltigen Substanzen ist die Kalkseife unlgslich
im Wasser, sammelt sich daher im unteren Teil des Scheidetrichters
unter der Wasserschichte, verursacht aber keine Storung. Ist im
Schmiermittel nicht nur anorganisches Fiillmittel, sondern auch
organisches zugegen (z. B. im Wagenfett Holzkohle), wird seine
Menge geradeso bestimmt wie der organische Schmutz. Bei
Schmiermitteln mit geringem Aschegehalt (5—89%,) erhalt man die
Menge des verseifbaren Fettes, wenn man die Menge von Wasser,
Asche und Fiillstoff von 100 abzieht. Dies ist wohl fehlerhaft, da
der nichtgebundene Teil der in Form von Oxyd gewogenen Asche
als Kalkhydrat zugegen ist, so daf das Fett tatsichlich geringer
ist als der berechnete Wert. Bei stark gefiillter Ware ist es besser,
bei der Bestimmung des Unverseifbaren die unteren Kalkseifen- und
wisserig alkoholischen Seifenschichten aus dem Scheidetrichter her-
abzulassen, einzutrocknen, mit Saure zu zersetzen und das verseif-
bare Fett direkt zu bestimmen.

Die Menge der freien Fettsiuren wird durch die Séurezahl be-
stimmt. Thre Menge pflegt dann eine groflere zu sein, wenn Fett-
siuren benutzt wurden und die Verseifung bei der Fabrikation un-
vollstandig war. Dies ist natiirlich ein schwerer Verlust fiir den
Betrieb, geradeso wie das nichtverseifte Neutralfett, welches sich
zuweilen in den Starrfetten in sehr betrachtlicher Menge vorfindet,
was mit Riicksicht auf die grole Menge des Unverseifbaren leicht
verstiandlich ist.

Die Wichtigkeit der Feststellung der Menge des unverseiften,
jedoch verseifbaren Fettes braucht nicht separat betont zu werden.
Die mitgeteilte Methode kann in 2—3 Stunden durchgefiihrt wer-
den, ein rascheres Verfahren ist nicht bekannt. In einen kleinen
weithalsigen Kolben steckt man ein konisch zusammengebogenes
Filterpapier,in welches man 5—6gdeszu untersuchenden Maschinen-
fettes einwiegt. Den Kolben stellt man in ein Luftbad von 150°,
wo das Wasser rasch verdampft, der Hauptteil der Seife und der
Fillstoffe verbleiben im Filterpapier, das Mineralsl und das un-
verseifte Fett flieen in den Kolben. Den Kolben 148t man nun aus-
kiihlen, wischt das Filterpapier mit ein wenig Petrolather aus, gibt
in den Kolben alkoholische Kalilauge und bestimmt die Verseifungs-
zahl. Esempfiehlt sich den Alkaliiiberschufi statt mit wésseriger mit
alkoholischer Salzsiure zuriickzutitrieren, damit die wisserige Salz-
siure nicht das Ausscheiden des Petrolithers verursache. Ist die
Untersuchung nicht sehr dringend, kann der Petrolather abdestil-
liert und dann wisserige Salzsiure benutzt werden. Ist das verseif-

10
bare Fett Rapsél, so gibt die gefundene Verseifungszahl mit ﬁ%
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multipliziert die Menge des nichtverseiften, aber verseifbaren

Fettes an. Bei anderen Fetten ist der Faktor %g

Das spez. Gewicht des Schmiermittels wird durch das sog.
Schwebeverfahren oder mit dem Donathschen Pyknometer be-
stimmt. Ist das spez. Gewicht kleiner als 1, beniitzt man als Schwebe-
fliissigkeit ein Gemenge von Wasser und Alkohol, ist es hoher als 1,
eine Salzlosung.

Es sei noch hervorgehoben, daBl bei Beurteilung der Qualitit
von Wagenfett die Menge der Kalkseife anders beurteilt werden
muf} wie in der Tovote, da im guten Wagenfett wohl auch 159,
Harzol enthalten sein konnen, die Menge der Kalkseife kann aber
trotzdem nur 4—59, sein. Das Harzol besteht bekanntlich kaum
zu 1/, aus Saure, im tibrigen aus Kohlenwasserstoffen, ist aber
trotzdem bedeutend wertvoller als ein Mineralsl von entsprechen-
der Viskositat, da es die Festigkeit des Wagenfettes befordert.

VII. Firnisfabrikation.

1. Technologischer Teil.

Die trocknenden Ole (Leinél, Tungél, Hanfol, NuBsl, Mohnol),
in geringerem Mafe die halbtrocknenden Ole (Sonnenblumenél,
Kiirbiskernsl, Sojabohnensl und Trane) zeichnen sich durch die
Eigenschaft aus, daB sie durch lingere oder kiirzere Einwirkung der
Luft eine zusammenhéangende, feste Haut bilden oder, wie man un-
richtig zu sagen pflegt, trocknen. Das Trocknen der Ole kann
durch Zusatz bestimmter katalytisch wirkender Substanzen wie
auch durch Polymerisation stark beférdert werden. Die Substan-
zen, die das Trocknen der trocknenden und halbtrocknenden Ole
beschleunigen, nennt man Sikkative. Die Firnisfabrikation be-
steht dem Wesen nach darin, dafl man das O] mit Sikkativen ver-
setzt, indem man darin Metalloxyde oder gewisse Metallseifen 1ost
und durch FErhitzen auf hohere Temperatur die ungesittigten
Molekeln polymerisiert, wobei Oxydierung und teilweise Zersetzung
der Glyzeride vor sich geht.

Die alte Methode der Firnisfabrikation besteht darin, dafB
Leinol mit Blei- und Manganoxyd des lingeren erhitzt (,,gekocht‘)
wurde, bis die Oxyde in Form von Seifen in Losung gingen. Heute
gelangt man viel einfacher zum Ziel, indem man im schwach erhitz-
ten Ol unmittelbar Seifen 1ost. Durch Anwendung der niedrigen
Temperatur bleibt der Firnis licht, jedoch diinnfliissig, was bei Ver-
wendung auf senkrechter Fliche unangenehm ist. Als sehr wir-
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kungsvolles Sikkativ erwies sich neuerdings der Kobalt. Die
Kobaltseifen sind besonders geeignet zur Erzeugung von rasch
(in 5—6 Stunden) trocknenden hellen Firnissen. Die besondere
Aktivitdt der Kobaltseife zeigt auch der Umstand, daf die harz-
saure Kobaltseife in Pulverform an der Luft in kurzer Zeit glithend
wird und sich entziindet. .

Die als Sikkative dienenden Metallseifen werden auf ,,trock-
nem‘ oder aber auf ,,nassem Wege* hergestellt. Ihr negativer
Bestandteil kann Leinol (Tungél usw.) oder Harzséure sein; die
Metallsalze der letzteren scheinen aktiver zu sein. Auf ,,trockenem
Wege* stellt man die Metallseifen am besten in der Weise her, daf3
die aus dem Ol abgeschiedene Fettsiure bzw. das Harz in ge-
schmolzenem Zustande mit dem fein verpulverten Metalloxyd er-
hitzt wird; statt letzterem verwendet man héaufig auch Peroxyde
(Braunstein, Minium), auch Karbonate, Azetate, Formiate. Zur
Losung des Metalloxydes und namentlich der iibrigen Verbin-
dungen benétigt man eine ziemlich hohe Temperatur und andauern-
des Erwirmen, weshalb diese Sikkative in der Regel dunkel sind.
Hellere Sikkative erhalt man auf ,,nassem Wege‘, in welchem Fall
aus den Olen und Harzen vorerst Natronseifen hergestellt werden,
aus welchen dann durch irgendein wasserlosliches Salz des Metalles
die unlosliche Metallseife gefillt wird. Aus der gefallten Metallseife
werden die wasserloslichen chemischen Umsatzprodukte sorgfaltig
ausgewaschen, wonach der Niederschlag getrocknet wird. Es gibt
einige Sikkative, die keine Seifen sind, z. B. das Manganborat, wel-
ches sich im neutralen Ole schwer 16st.

Unter Standol (Dickol) versteht man einen Firnis, der ohne
Sikkativ nur durch andauerndes Erhitzen auf 240—310° hergestellt
wurde. Dieses Priparat war durch das starke Erhitzen einer weit-
gehenden Polymerisation unterworfen und ist daher sehr dick.

2. Chemische Betriebskontrolle.

Da man als MaB3 der Reinheit des Lein¢lfirnisses die hohe Jod-
zahl betrachtet, muB die Firniserzeugung so geleitet werden, dal3
die Polymerisation (Kondensierung) mit einer woméglich kleinen
Verringerung der Jodzahl verbunden sei, das heiit eine zu hohe
Temperatur und zu langes Erhitzen sind zu vermeiden. Uber das
Vorschreiten der Polymerisation kann man sich mit dem Engler-
schen (oder mit einem anderen System angehérenden) Viskosimeter
iiberzeugen. Das Anwachsen der Molekeln als Folge der Konden-
sation laB8t sich auch durch kryoskopische Molekulargewichts-
bestimmung kontrollieren.
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Wichtigkeit hat auch die Sdurezahl. Durchlédngeres Erhitzen und
als Folge der verwendeten Resinate kann die urspriinglich kleine
Saurezahl des Oles anwachsen, womit bei Anwendung von basischen
Farbstoffen (Zinkoxyd, Bleioxyd, Litopon usw.) infolge von Seifen-
bildung ein Verdicken des Oles bzw. der Firnisse verbunden ist.

In vielen Fallen hat auch die Bestimmung der Harzmenge
Wichtigkeit. Diese Bestimmung geschieht ganz so, wie es bei der
Seifenerzeugung (S. 127) mitgeteilt ist.

Diese Bestimmungen werden durch praktische Proben, Be-
stimmung der Trocknungsdauer, der Klebrigkeit usw. ergénzt.

Sehr haufig kommt ein Vermischen der Firnisse mit einer gerin-
geren Menge (10—209,) halbtrocknender Ole vor. Dies kann durch
die Jodzahl nicht nachgewiesen werden, manchmal erhélt man bes-
sere Resultate durch die Hexabromidzahl. Zu ihrer Bestim-
mung werden 10—15 g Leinol in bekannter Weise (S. 58) ver-
seift und die Fettsiuren abgeschieden. 2 g der Fettsiure 1ost man
in 20 cm?® Ather nach Zugabe von einem Tropfen Essigsiure und
kiihlt die Losung durch Salz und Eis auf —10° ab. Nach einer
halben Stunde geben wir in diese Ldsung in kleinen Portionen
1 cm?® Brom, lassen sie hernach zwei Stunden im Kiihlgemisch
stehen, filtrieren dann mit Dekantation durch einen Gooch-Tiegel,
waschen mit 2 ¢cm3 Ather den Kolben und den Gooch-Tiegel aus.
Hernach wird der Kolben und der Gooch-Tiegel gewogen, ihre Ge-
wichtszunahme ergibt das Hexabromid. Die Hexabromidzahl von
reinem Leinol ist wenigstens 499,.

Von den in dieser Weise hergestellten Bromiden werden 0,1 g
mit 5 em® Benzol im RiickfluBkiihler erhitzt; losen sie sich ganz
auf, so sind Trane nicht zugegen. Ist ein unloslicher Teil verblieben,
filtriert man ihn ab und bestimmt den Schmelzpunkt; bei vor-
sichtigem Erhitzen schmelzen die Oktobromide nicht bei 178°,
sondern zersetzen sich bei 190° unter Verkohlung.

Untersuchung der Firnisse. Trocknungsprobe. Auf einer
ca. 10 X 10zentimetrigen Glasplatte werden 3—4 Tropfen Firnis
gleichméBig verrieben und horizontal liegen gelassen. Bei Zimmer-
temperatur ist guter Firnis in 5—24 Stunden, ohne klebrig zu sein,
trocken. Sein spez. Gewicht ist bei 20° 0,930—0,935, ein hoheres
spez. Gewicht weist auf die Anwesenheit von gréBeren Mengen
Sikkativen. Der Brechungsindex steigt bei Gegenwart von Harz-
sikkativ bis 1,4895. Die Saurezahl ist 10—12; eine héhere Saure-
zahl zeigt auf Anwesenheit von viel Harz.

Die Jodzahl ist selten weniger als 175, hdufig auch 185 (nach
Wijs). Die Achse steigt bis 0,69, ; durch Multiplikation mit 0,9
erhilt man annihernd die Menge des Sikkativs.
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VIII. Dégrasfabrikation.

Wir behandeln an dieser Stelle nur die Kunstdégrasfabrikation,
die den grofiten Teil des Bedarfes deckt. Dégras ist die Emulsion
von oxydierten Fetten, namentlich von Tranen, mit Wasser, die
auch in die halb nassen Haute eindringt, vom Material der Haut
halbwegs chemisch gebunden wird, die Reibung der Hautfasern
vermindert, wodurch die Haut geschmeidig und weicher wird.

1. Technologischer Teil.

Nach der heute am meisten verwendeten Methode blist man in
auf hohere Temperatur (150—250 °) erhitzte Trane (Wal-, Robben-,
Japantran, Sardinen- und Heringsél) in verzinnten Eisenbehiltern
Luft. Durch Oxydation werden die Trane heller, ihre Jodzahl
nimmt ab, ihr spez. Gewicht und ihre Viskositit erhéht sich, was
ebenfalls zur Zunahme ihrer Emulgierungsfiahigkeit, die ihre wich-
tigste Eigenschaft darstellt, beitragt. Ware das spez. Gewicht 1,
hiatte das Dégras kein Bestreben, sich vom Wasser zu trennen.
Neben Tran verwendet man haufig auch Wollfett und Pflanzenfett,
dann auch Talg, welch letzterer die Emulgierungsfihigkeit nach
Vollzug der Oxydation wesentlich erhoht. Die Oxydation wird
mit jeder Substanz separat vollzogen, die oxydierten Fette ver-
mischt man dann ihrem Zweck entsprechend. Die Haltbarkeit
der Emulsion kann auch durch Zusatz von etwas Zeresin gesteigert
werden. Diese wasserfreie Substanz, auf welche nach neuer Termi-
nologie die Bezeichnung ,,Moéllon* iibertragen wurde, wird mit
15—209, Wasser emulgiert.

Gutem Dégras wird zur Erhéhung der Emulgierungsfihigkeit
weder Soda noch Ammoniak zugesetzt. Als Wertmesser des Dé-
gras dient einesteils der verseifbare Fettgehalt (= Moéllon),
andernteils der Gehalt an Oxyfettsiuren.

2. Chemische Betriebskontrolle.

Die Dégrasfabrikation ist wohl ein einfaches Verfahren, trotz-
dem aber ist die Kontrolle des Vorschreitens der Oxydation un-
erlafilich, um ein gutes Produkt herstellen zu kénnen. Zu dieser
Betriebskontrolle haben wir mehrere Verfahren, von denen die
Bestimmung des Brechungsindex und des spez. Gewichtes die
gebrauchlichsten sind, da sie sehr rasch ausgefiihrt werden kénnen.
Wihrend z. B. der Brechungsindex des urspriinglichen Tranes
1,478° ist, betragt er nach der Oxydation 1,489°. Zur Bestimmung
des Brechungsindexes benutzt man das Abbé-Zeische Refrakto-
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meter, mit welchem noch auch verhaltnisméBig dunkle Fette ge-
priift werden konnen. Ist der oxydierte Tran sehr dunkel, be-
stimmt man statt des Brechungsindexes das spez. Gewicht oder die
Viskositét. Das spez. Gewicht wird mit Ardometer, die Viskositat
mit dem Englerschen Viskosimeter festgestellt. Fiir jeden Rohstoff
miissen wir natiirlich eine eigene Tabelle ausarbeiten, die man dann
fir das betreffende Rohmaterial vorteilhaft benutzen kann.
Zwischen Brechungsindex, spez. Gewicht und Viskositat ist kein
vollstandiger Parallelismus.

Der eigentliche Mafistab der Oxydation ist die Abnahme der
Jodzahl und die Zunahme der Oxyfettsiuren. Die Bestimmung der
Oxyfettsdure ist langwierig und daher zur Betriebskontrolle nicht
geeignet. Die Ausfithrung der Wijsschen Jodzahlbestimmung
dauert ca. 3/, Stunden und ist daher in den meisten Féllen eben-
falls unbrauchbar. Unter gleichen Versuchsbedingungen gibt hin.
gegen das Zuriickmessen der alkoholischen Jodlésung nach ent-
sprechender Verdiinnung wohl keine absolut richtigen, jedoch gut
vergleichbare Daten'). Auf diese Weise kann die (vergleichende)
Jodzahl in ca. 5 Minuten bestimmt werden.

Die Untersuchung der fertigen Ware hat besondere Bedeutung,
da ihr Gehalt an Wasser und an Oxyfettsiuren innerhalb sehr wei-
ter Grenzen schwankt.

Der Wassergehalt wird durch die Destillationsmethode be-
stimmt.

Als Ergénzung der Aschebestimmung wird in der Asche auf
Gegenwart von Eisen gepriift, da letzteres fiir Haute sehr schidlich
ist; gutes Dégras soll aschefrei sein. Gleichzeitig priifen wir mit
einem in konz. Salzsidure getauchten Glasstab auf Ammoniak.

Die Bestimmung des Unverseifbaren vereinigen wir mit der
Feststellung der Oxyfettsiauren, die man ,,Dégrasbildner‘‘ nennt. Zu
dieser Untersuchung nimmt man 10 g Dégras, sollte aber nach der
qualitativen Probe, 8. 62, viel Unverseifbares zugegen sein, so
nimmt man entsprechend weniger. Man verseift und schiittelt aus
laut 8. 80. Die alkalische wésserige Losung, die im Scheidetrichter
von der Petrolatherschichte getrennt wurde, trocknet man am
Wasserbade in einer Porzellanschale ein, 16st in wenig Wasser, bringt
sie in einenScheidetrichter, sduert mit Salzsiure in Gegenwart von
Methylorange an und schiittelt mit 100 cm? Petroliather gut durch;
die Oxyfettsauren bleiben als Flocken an den Winden des Scheide-
trichters hingen, die iibrigen Fettsiuren 16sen sich im Petroliather.
Sammeln sich die Oxyfettsiuren in der unteren Verengung des

1) Zeitschr. f. angew. Chem. Bd. 37, S. 334. 1924.
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Trichters, schiittet man die Petrolatherlésung oben ab, sonst
1aBt man sie durch den unteren Hahn ab. Die Oxyfettsiure wird
mit 50 cm?3 Petroldther noch ein zweites Mal geschiittelt, der Petrol-
dtherauszug mit dem ersten Auszug vereint, stehen gelassen und
hernach aus gewogenem Kolbchen abdestilliert. Der gewogene
Riickstand zeigt die Menge der verseifbaren Fettsduren an,
die keine Oxyfettsiure enthalten. Bildet letztere im unteren Teil
des Scheidetrichters einen zusammenhingenden Stopsel, so blast
man ihn bei offenem Hahn in ein gewogenes Porzellanschilchen
hinein, trocknet und wagt. Bleibt die Oxyfettsaure, was selten
vorkommt, an den Wianden des Trichters in losen Teilen kleben,
lost man sie in 50 cm® warmem Alkohol, spiilt mit 10—10 cm?® war-
mem Alkohol zweimal nach und destilliert hernach aus gewogenem
Kolbchen den Alkohol ab, trocknet und wagt. Den verseifbaren
Teil nennt man ,,Moéllon* und driickt die Oxyfettsduren auch in
Prozenten des Moéllons aus, wie dies aus folgenden analytischen
Daten ersichtlich ist:

Wasser. . . . . . . . .. .. 17,23%, Oxyfettsduren
Asche . . . . . ..o 0,03%, im Dégras 15,189
Unverseifbares . . . . . . . . 14,139, Oxyfettsauren
Verseiftbares Fett (Moéllon) . . 68,619 im Mogllon 22,129,

Zusammen 100,009,

IX. Die Fettspaltung.
1. Technologischer Teil.

Die Fettspaltung ist entweder ein Teil von anderen Betrieben,
z. B. der Stearin- oder Seifenfabrikation, oder aber sie wird als
selbstindiger Industriezweig betrieben. Ihr Zweck ist, aus dem
Neutralfett Fettsiure und Glyzerin zu erzeugen, was sie durch ver-
schiedene Methoden erreicht. Die Spaltung erreicht nie 100%,, da
sich die anfinglich rasche Spaltung mit Zunahme der Menge von
Fettsiure und Glyzerin sehr verlangsamt. Auch ist der Grad der
Spaltung je nach dem zu erreichenden Zweck ein verschiedener.
Bei Fettspaltung zu Zwecken der Seifenfabrikation begniigen wir
uns mit 80—85%, freier Fettsiure, damit die Substanz durch die
lange Reaktionszeit nicht zu dunkel werde. Bei Stearinfabrikation
trachtet man schon einen hoheren Spaltungsgrad zu erreichen, etwa
95—96%,, damit das Elain moglichst wenig Neutralfett enthalte.
Besonders wichtig ist der hohe Spaltungsgrad, wenn die Fettsduren
destilliert werden miissen, da das Neutralfett technisch nicht
destilliert werden kann und zur Entstehung unverseifbarer Sub-
stanz Veranlassung geben kann.
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Man kennt zur Zeit fiinf Fettspaltungsverfahren: a) mit der
stochiometrischen Basenmenge; b) die Autoklavenspaltung; c) die
Azidifikation; d) die Twitchellsche Spaltung und e) die fermen-
tative Spaltung. Das erste Verfahren wird heute nur mehr selten
angewendet, das letzte (e) ist im GroBbetrieb nicht verbreitet.
Ein sechstes Verfahren, das Krebitzsche, ist eigentlich ein
Seifenfabrikationsverfahren, welches dort behandelt wird.

a) Spaltung mit der stochiometrischen Basenmenge. Es
besteht im Wesen darin, dall das geschmolzene Fett mit einer
die theoretische etwas iibersteigenden Alkalimenge, meistens mit
Kalk, zuweilen mit Atznatron gekocht wird, in welchem Fall Kalk-
bzw. Natronseife entsteht und Glyzerin frei wird. Will man das
Glyzerin benutzen, so muf} die wisserige Glyzerinlésung von der
Kalk- bzw. Natronseife getrennt werden. So wird bei der Krebitz-
schen Seifenfabrikation die entstandene und vermahlene Kalkseife
mit Wasser ausgelaugt, wobei das Glyzerin in das auslaugende
Wasser iibergeht. Beim Verseifen mit Atznatron wird die Seife aus-
gesalzen, wobei sich die wisserig-salzige Glyzerinlgsung am Boden
ansammelt, auf welchem die Seife schwimmt. Durch Zersetzen der
Kalk- bzw. Natronseifen mit Siure erhalten wir die Fettsiuren;
dieses ziemlich kostspielige Verfahren wird nur in den seltensten
Fillen angewendet eben wegen seiner hohen Kosten.

b) Die Autoklavspaltung. Wird das Neutralfett nicht im
offenen Gefal}, also bei gewohnlichem Druck mit Basen gekocht,
sondern im geschlossenen Gefaf3 (im Autoklaven) bei hohem Druck,
so ist zur Verseifung eine viel geringere Laugenmenge als die stochio-
metrische notwendig. Die Autoklaven werden aus Kupfer ver-
fertigt, damit die Fettsduren das Material des Autoklaven nicht
stark angreifen sollen. Die Erfahrung zeigt, daB die Spaltung eine
um so raschere ist, je hoher der Druck bzw. die damit einhergehende
Temperatur ist, je mehr Wasser zugegen ist, d. h. also je geringer die
Konzentration des abgespaltenen Glyzerins ist, je mehr Base vor-
handen ist und je intensiver sich Fett und Wasser mengten. Als
Base verwendete man frither Kalk, dann Magnesia, neuerdings dient
hierzu Zinkoxyd oder Metallzinkstaub. Das Riihren des Auto-
klaveninhaltes geschieht nur durch den einstrémenden hoch-
gespannten Dampf. Die Spaltung ist anfangs eine sehr rasche,
spater wird sie immer langsamer. In der Praxis werden heute die
zur Seifenfabrikation dienenden Fette bei 6—8 Atm. Druck ca.
6 Stunden, die zur Stearinfabrikation dienenden bei 12—14 Atm.
Druck 8—10 Stunden hindurch gespalten. Wie bei jedem Verfah-
ren, so spalten sich die ganz neutralen Fette (z. B. Speisefette) auch
beim Autoklavenverfahren sehr schlecht, hingegen geht dieser
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ProzeB bei Fetten mit Gehalt an freien Fettsduren um so rascher
und vollkommener vor sich, je mehr freie Fettséiuren sie enthalten.

Bei jedem Spaltungssystem ist es wichtig, dal das zu spaltende
Fett rein sein soll, es soll also schon urspriinglich keine Seifen von
zumeist unbekannter Zusammensetzung, keinen organischen
Schmutz, wie Schleimstoffe, leimartige und verwandte Kérper usw.,
endlich keinen mechanischen Schmutz (Sand usw.) enthalten. Die
Anwesenheit von Schmutz verursacht nicht nur eine schlechte
Spaltung, sondern ruft nach der Spaltung eine Emulsion hervor,
so0 daB sich das Glyzerinwasser von den Fettsauren nicht abscheidet.
Von diesen Fremdstoffen befreien wir das Fett durch Kochen mit
verdiinnter Schwefelsaure. Da bei der Autoklavenspaltung zum
Spalten Basen verwendet werden, so miissen aus dem mit Schwefel-
sdure gewaschenen Fett auch die letzten Spuren der Schwefelsdure
durch wiederholtes Waschen entfernt werden. Die zu spaltenden
Fette miissen also schwefelsdure-, asche- und schmutzfrei sein.

Die Menge der notwendigen Base hingt von der Qualitat und
physikalischen Beschaffenheit der Base, von der Menge des an-
wesenden Wassers, vom Dampfdruck, von der Menge der im Fett
anwesenden freien Fettsduren und auch von der Natur des Fettes
ab. Nachdem der Dampfdruck infolge technischer, die Menge des
Wassers infolge 6konomischer Griinde nicht iibermiBig erhoht
werden kann, bleibt man meistens innerhalb der oben angegebenen
Grenzen und nimmt vom Wasser 509, des Fettes, von der Magnesia
ca. 0,5%,, vom Zinkoxyd 0,2—0,3%,, vom Zink 0,2%,. Hierdurch
erspart man nicht nur den Preis der Base, sondern spart auch an der
zur Zersetzung der Seifen notwendigen Schwefelsgure.

Nach vollendeter Spaltung blist man den Inhalt des Auto-
klaven in einen hoch postierten Behialter aus Larchenholz oder
verbleitem Eisen, wo sich nach gewisser Zeit das Glyzerinwasser am
Boden des Bottichs sammelt, darauf schwimmt die Fettsaure, die
eigentlich nur der Hauptmasse nach Fettsdure ist, da sie einige
Prozente Metallseifen und noch Neutralfett enthdlt. Das Glyzerin-
wasser wird abgelassen und zu Glyzerin verarbeitet (s. S. 93). Die
Fettsiure enthdlt noch eine betrichtliche Menge Glyzerinwasser,
von welchem es durch systematisches Waschen befreit wird. Diese
Waschwisser benutzt man nach dem Gegenstromsystem wiederholt,
dann werden sie zum Fiillen des Autoklaven verwendet.

Aus der metallseifenhaltigen Fettsiaure entfernt man das Metall
durch Waschen mit verdiinnter Schwefelsiure, die Schwefelsaure
wird dann durch wiederholtes Waschen mit Wasser entfernt.

¢) Azidifikation (Sulfurierung). Vermischt man Neutralfette
bei ca. 100° mit 66 gradiger (92—94 proz.) Schwefelsdure intensiv,
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so lagert sich die Schwefelsiure durch Addition an die unge-
sittigten Fettsiuren an, und zwar bindet jedes Molekel Schwefel-
siure zwei Molekel Fett in folgender Weise:
(CyzHgg - COO)pN
/O0—CyyH,, - 00/
2 (017H33000)3C3H5 + H2804 = 80,
\O—Cy,Hy, - COON

(CyHy - CO0)/

Wird nun dieses sulfurierte Fett mit Wasser gekocht, regeneriert
sich die Schwefelssure, das Glyzerin und die Fettsiure werden ab-
geschieden, aus der Olsiure jedoch, zu der die Schwefelssure ge-
bunden war, entstand Oxystearinssure:

(CiHzz—CO00)
0—CyHyy-CO0/

5

S0, + 8 H,0 = H,80, + 2 C,H,(0H), +
NO—Cy;H;;—COO0~ + 4 C;Hy, - COOH +
C.H; ,0H
(Ci;H33—CO00),7 + 2 C,Hj,
\COOH

Die letzten Teile der Saure entfernt man auch hier durch wieder-
holtes Waschen mit Wasser.

Infolge der zerstérenden Wirkung der konz. Schwefelsdure
braunt die Sulfurierung die Fette sehr stark, so daB man diese
Spaltung in der Regel bei schon urspriinglich dunklen Fetten an-
wendet, die ohnehin destilliert werden miissen. Da bei dieser Fett-
spaltung ein Teil der fliissigen Olsauren in die feste Oxystearinsiure
bzw. nach dem Destillieren teilweise in die feste Isodlsidure iber-
geht, erreicht man neben der Fettspaltung auch eine Zunahme der
festen Fettsduren, weshalb dieses Verfahren hauptsichlich in der
Stearinindustrie (S. 102) angewendet wird.

Da eine Schwefelsiure, die stirker ist als 92—949%,, viel Saure-
teer bildet, eine, die schwécher ist, sich hingegen schwer an das Fett
additioniert und daher schlecht spaltet, ist das Trocknen des Fettes
sehr wichtig,

d) Twitchell - Spaltung. Wird Neutralfett mit verdinnter
Schwefelsdure gekocht, zersetzt sich das Fett nur sehr langsam, wird
es hingegen statt der genannten Siure mit wisseriger Losung des
sog. Twitchellschen Reaktivs gekocht, wird die Spaltung so be-
schleunigt, dal} sie auch technisch verwertet werden kann. Das
Twitchellsche Reaktiv wird aus konz. Schwefelsiure, aus aroma-
tischen Kohlenwasserstoffen (zumeist aus Naphthalin) und aus
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einer im technischen Sinne genommenen Fettsaure (Olsdure,
hydrogenisiertes Fett, Naphthensiure) bereitet und sulfoaroma-
tische Schwefelsdure genannt, obwohl ihre chemische Zusammen-
setzung bzw. der Umstand, ob eine wirkliche Verbindung vorliegt,
noch nicht ganz sicher ergriindet ist. Das Twitchellsche Reaktiv
spielt dieselbe Rolle wie die Base bei der Autoklavenspaltung, es
wirkt als Emulsifikator, der die intensive Beriihrung zwischen
Wasser und Fett ermoglicht. Der Hauptvorteil des Twitchell-
Systems ist, da3 die Einrichtung und der Betrieb billig sind.

Das Reinigen des Fettes spielt hier noch eine gréBere Rolle
als bei der Autoklavenspaltung, weshalb auch hier mit Schwefel-
sdure sorgfaltig gereinigt wird, da jedoch das Reaktiv ohnehin
freie Schwefelsiure enthalt, deren Gegenwart zur Spaltung un-
bedingt erforderlich ist, bleibt das Auswaschen der Schwefelsaure
aus dem Fett weg. Das Fett wird mit der wasserigen Losung des
Reaktivs im geschlossenen Lérchenholzbottich mit Dampf ge-
kocht, wobei gesorgt wird, daf} sich die Dampfe entfernen koénnen
und daB im Bottich kein Druck entsteht. Einen offenen Bottich
zu verwenden ist nicht angezeigt, da sich das Fett in Gegenwart der
Luft vom Reaktiv stark braunt. Der Spaltungsgrad hangt hier
ebenfalls vom freien Fettsiuregehalt des Fettes und von der Kon-
zentration des Glyzerins bzw. von der Wassermenge ab, aullerdem
auch von der Menge des Reaktivs, die 0,5—1,0%, zu sein pflegt; die
Spaltungsdauer ist in der Regel 48 Stunden. Nach den ersten
24 Stunden 143t man das Glyzerinwasser ab und ersetzt es, um die
Konzentration des Glyzerins zu vermindern, mit frischem Wasser,
worauf man noch weitere 24 Stunden kocht. Hernach wird die
freie Schwefelsiure mit Bariumkarbonat neutralisiert, wodurch die
Spaltung beendet wird.

¢) Fermentative Spaltung. Im pflanzlichen und im tieri-
schen Organismus sind zahlreiche Fermente vorhanden, durch die
Fette in Gegenwart von Wasser in Fettsiure und Glyzerin gespal-
ten werden. So z. B. wird Fettspaltung durch einen Brei des Rizi-
nussamens bei Anwesenheit von essigsaurem Wasser bei gelinder
Erwirmung sozusagen von allein hervorgerufen, was auch in der
Praxis benutzt werden kann. Bei festen Fetten ist jedoch eine
hohere Temperatur erforderlich, was die Wirkung des Fermentes
sehr abschwicht, anderseits ruft das Samenschrot eine Emulsions-
schicht hervor, welche Umstédnde bisher der Verbreitung des Ver-
fahrens im Wege standen. Diese Hindernisse kénnen jedoch wahr-
scheinlich unschwer beseitigt werden, wodurch dann die fermen-
tative Spaltung infolge ihrer groflen Vorziige leicht zu einer prak-
tischen Bedeutung kommen kann.
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2. Chemische Betriebskontrolle.

Die chemische Betriebskontrolle besteht aus folgenden Opera-
tionen:

a) Priifung der Rohmaterialien,

b) Vorreinigung der Fette zur Spaltung,
c) Kontrolle des Spaltungsgrades,

d) Kontrolle der Zersetzung.

a) Bei Priifung der Rohmaterialien bestimmt man die Menge des
verseifbaren Fettes, des Glyzerins, des unverseifbaren Teiles und
untersucht, ob die Ware ihrer Deklaration entspricht.

Die Menge der verseifbaren Fettsiure bestimmt man auf indirek-
tem Wege, indem man den Gehalt an Wasser, Asche, organischem
Schmutz und Unverseifbarem, dann noch die Sdure- und Versei-
fungszahl feststellt. Sollte iiber die Identitit der Ware auf Grund
obiger Daten oder duBeren Merkmale ein Zweifel auftauchen, so
miissen auch die ibrigen charakteristischen Daten des Fettes
gepriift werden. Die Ursache, daB man die Menge der Gesamt-
fettsduren nicht auf direktem Wege bestimmt, liegt darin, daB es
vom Standpunkt des Betriebes wichtig ist, die Menge der einzelnen
Schmutzstoffe zu kennen, da zuweilen spezielle Verunreinigungen
vorliegen, die von Fall zu Fall beriicksichtigt werden miissen.

Der Wassergehalt wird, falls kein trocknendes Ol vorliegt,
durch Trocknen bei 105° bestimmt. Diese Methode kann beim
Kokosfett und beim Palmkernol bzw. bei Butterfett oder in Fett-
gemengen, die diese Bestandteile enthalten, nicht angewendet wer-
den, da sie stets leichtfliichtige Fettsiuren enthalten; in diesem
Falle, wie iiberhaupt bei Fettsiduren, kann nur das Destillations-
verfahren angewendet werden (8. 39), welches den wahren Wasser-
gehalt angibt, nicht aber die bei 105° fliichtigen Substanzen. In
der Regel geniigt es 3—5 g Substanz in einem ca. 15 cm3 fassen-
den Porzellantiegel oder in einem kleinen Platintiegel 6 Stunden
bei 105° zu trocknen, im Exsikkator auskiihlen zu lassen und durch
Wigung den Gewichtsverlust zu bestimmen. Ist dieser héher als
59, trocknet man noch weitere 6 Stunden; wie schon erwihnt, ge-
schieht das Trocknen bei Anwesenheit trocknender Fettsiuren im
Stickstoff- oder Kohlensidurestrom (S. 38).

Nach der Wasserbestimmung nimmt man die Veraschung der
Substanz vor und bestimmt den Aschegehalt im elektrischen
Glithofen oder im Geblise; bei Gegenwart von Alkalien benutzt
man das Auslaugeverfahren. Die Aschebestandteile sind entweder
einfach mechanisch dem Fett beigemischt, oder aber sie sind als
Seife zugegen, z. B. im Knochenfett als Kalk- und Magnesiaseife.
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Die Bestimmung der Menge des Unverseifbaren im Fette hat
besondere Wichtigkeit, nicht nur weil es wertlos ist, sondern weil es
seiner ganzen Menge nach in die Fettsiauren gelangt. Unverseif-
bare Bestandteile findet man in jedem Fett, in den tierischen Fetten
ist stets der Cholesterin genannte Alkohol, in Pflanzenfetten hin-
gegen des Phytosterin (zuweilen an Fettsture gebunden) zugegen.
Ihre Menge ist in natiirlichen Fetten gering: im Talg 0,259, im
Palmol 1/,%, im Pflanzentalg 19, im Knochenfett 0,75%, usw., nur
ausnahmsweise erhoht sich ihre Menge in diesen Fetten, hingegen
finden sich in anderen Fetten, wie im Tran, in der Sheabutter, im
Wollfett usw., stets grolere Mengen Unverseifbares vor.

Zur Bestimmung des Unverseifbaren wird stets so viel Fett ab-
gewogen, daf} der abzuwiegende unverseifbare Teil ca. 0,1 g sein
soll, daher wiegt man von den gewohnlichen Fetten 10 g, von Fetten
mit einem grofieren Gehalt an Unverseifbarem entsprechend weniger
ab. Das Abwiegen geschieht am besten in einem weithalsigen 150-
kubikzentimetrigen Extraktionskolben, bei Abwiegen von 10 g Sub-
stanz mit Zentigrammgenauigkeit. Hierzu giet man 50 cm3 Alkohol
und so viel 50 proz. Kalilauge, als Gramme der Substanz abgewogen
wurden, und kocht mit RiickfluBkiihler am elektrischen Heizgitter
eine Stunde. Hat sich die alkoholische Seifenlosung ein wenig ab-
gekiihlt, schiitten wir sie in einen 300 kubikzentimetrigen Scheide-
trichter, waschen mit hochstens 50 cm3 Wasser nach, schiitteln mit
80 cm3 unter 70 ° ganz iiberdestillierbaren Petrolather energisch aus,
wobei man den Hahn des umgekehrten Scheidetrichters zeitweilig
offnet, damit sich die Dampfe entfernen kénnen. Nachdem sich die
Schichten getrennt haben, 1at man die untere wéisserig-alkoholische
Seifenlosung in einen zweiten Scheidetrichter ab und schiittelt mit
50 cm? Petrolather wieder aus. Die wasserig-alkoholische Losung
wird nun abgelassen, die zwei Petrolatherextrakte vereint, mit
wenig Wasser dreimal ausgewaschen und in einem ungewogenen
Kolben einige Stunden stehen gelassen. Inzwischen sammeln sich
Wassertropfen, evtl. etwas Schmutz auf dem Boden des Kolbens, von
welchem der kristallklare Petrolither in einen gewogenen Kolben
geschiittet wird, aus welchem der Petrolather auf der elektrischen
Heizplatte abdestilliert wird. Die Atherdimpfe blist man aus dem
Kolben und trocknet bei 105° eine Stunde. Nach dem Auskiihlen
wiegt man.

Enthilt das auf unverseifbaren Gehalt zu priifende Fett mehr
als 0,059, Asche, so entsteht beim Ausschiitteln mit Petrolather eine
hartnickige Emulsion, oder aber es zeigt sich zwischen der Petrol-
sther- und der Wasserschichte ein triiber Streifen, welcher die Ab-
grenzung der zwei Schichten behindert. In solchen Féllen mul} das
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Fett durch Kochen mit verdiinnter Schwefelsiure oder Salzsiure
aschefrei gemacht werden, dann wird es gewaschen und getrocknet.
Einfacher und fiir Fabrikslaboratorien zweckmaBiger ist es, die
Bestimmung des Nichtverseifbaren in den fiir die Titerbestimmung
abgeschiedenen aschefreien Fettsturen auszufithren. Durch Be-
nutzung der aschefreien Fettsiuren begeht man einen Fehler von
5—6%, was bei ca. 1%, Unverseifbarem noch innerhalb der Ver-
suchsfehlergrenzen liegt und keine praktische Bedeutung hat.
Bei einem griofleren Gehalt an Unverseifbarem kann der Fehler, falls
Asche- und Glyzeringehalt bekannt sind, leicht korrigiert werden,
wie dies aus folgendem Beispiel ersichtlich ist:

1 II
Unverseifbares in der Fettsdure . . . . . . . . 1,009, 2,509,
Wasser . . . . . . . . . ... ... 0,909, 0,909%
Asche . . . . . .. o000 0,75%, 0,75%,
Glyzerin . . . . . . . . o ..o 8,009, 8,009,

Gewichtsverlust infolge Entfernung des Glyzerins 3,33% 3,33%
Gewichtsverlust infolge Glyzerin, Wasser u. Asche 4,989, 4,989%,
Unverseifbar in 104,98 g Fett = 100 g Fettsiure 1,009, 2,509,

Unverseifbar in 100 g Original-Rohfett . . . . 0,959, 2,38%
Verseifungszahl, V.. . . . . . . . . .. ... 196,6 198,2
Saurezahl, S . . . . . . ... .. ..., 50,3 51,9

0,05466 (V-S) = 8,0, V-S = 146,3,

Fettsdureausbeute 100 (1 — %) = 96,67, 100 — 96,67 = 3,33%/,.

Die Bestimmung des Schmutzes geschieht in der gebriduchlichen
Weise (8. 57).

b) Die Kontrolle der zur Spaltung vorgereinigten Fette er-
streckt sich auf die Feststellung, ob sie frei von Asche, orga-
nischem Schmutz und Schwefelsiure sind, was angestrebt wer-
den mufl. Zur Bestimmung des Aschegehaltes werden ca. 20 g Fett
verbrannt; der Aschegehalt soll 0,0029, nicht iibersteigen. Zur
Priifung auf organischen Schmutz fiillt man von dem zu unter-
suchenden Fett ca.20 g auf ein Filterpapier und 1Bt das Fett im
Luftbad abfiltrieren, hernach wascht man das Filterpapier mit
wenig Benzol oder Benzin aus; bei gut abgesetztem Fett darf am
Papier nichts verbleiben.

Um Schwefelsdure nachzuweisen, schiittet man das Fett mit
dem gleichen Volumen warmen destillierten Wassers zusammen und
priift das Wasser mit Chlorbarium und Salzsiure auf Schwefel-
séure.

Dubovitz, Betriebskontrolle. 6
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Aus der Sgure- und Verseifungszahl berechnet man den Ge-
halt an freien Fettsauren und an Neutralfett, anderseits die Menge
des Glyzerins (S. 19, 124).

¢) Der Spaltungsgrad muf} firr eine jede Spaltung kontrol-
liert werden, zu welchem Zweck die der einzelnen Spaltung ent-
sprechenden und mit laufender Nummer versehenen Proben dem
Laboratorium zur Untersuchung eingeschickt werden. Stammt die
Probe aus der azidifizierenden Spaltung, so nimmt man sie nach
dem letzten Waschen, so daf} die Fettsauren schwefelsdurefrei sind
und ohne jede Vorbereitung in Arbeit genommen werden kénnen.
Ahnlich ist der Fall bei der Twitchellschen Spaltung, wo man sich
jedoch iiberzeugen muB, ob die Fettsdure wirklich schwefelsgure-
frei ist. Die aus der Autoklavenspaltung herriihrenden Proben
mufl man vorerst zur Zersetzung der Metallseifen mit Saure aus-
kochen, was man in der Fabrik am zweckm#Bigsten in einem halb-
litrigen, mit Dampfschlange versehenen Bleitopf ausfiihrt. Nach
dem Auskochen mit verdiinnter Schwefelsaure kocht man die Fett-
siure zur Entfernung der Schwefelsdure noch zweimal mit Wasser.
Man 158t dann die gewaschene Fettsiure noch einige Zeit stehen,
schiittet sie hernach in numerierte (lischen. Da in groflen Be-
trieben téglich sehr viel derartige Untersuchungen auszufiihren
sind, anderseits der Betrieb die Resultate rasch erhalten mu8,
begniigen wir uns mit der Feststellung der Saurezahl jeder einzelnen
Probe, wihrend die Verseifungszahl aus jeder Fettgattung taglich
nur einmal bestimmt wird. Die Differenz der Verseifungs- und
Saurezahl dividiert mit der Verseifungszahl gibt dann — mit gro-
Ber Anniherung — die Menge des Neutralfettes. Bei Metallseifen
bestimmt man téglich auch den Aschegehalt; einerseits um die
Arbeiter zu kontrollieren, anderseits um einen Anhaltspunkt
iiber die in das Glyzerin iibergehende Asche zu erhalten.

Die chemische Kontrolle der einzelnen Spaltungsvorgénge ist
unvermeidlich, was z. B. daraus klar hervorgeht, daf jeder im Auto-
klaven vorkommende Fehler (z. B. ein Rohrbruch) infolge der ein-
tretenden schlechten Spaltung sogleich erkannt wird, wihrend er
ohne permanente Betriebskontrolle oft lange verborgen bleibt.

Geschah die Spaltung mit Azidifikation, ist es ratsam, auch die
Menge der entstandenen festen Fettsture zu ermitteln. Zu diesem
Zwecke nimmt man von der Fettsiure vor der Azidifikation und
nach dem Waschen eine Probe und bestimmt die Jodzahl. Das
1,11 fache der Jodzahlabnahme ergibt die Menge der entstandenen
festen Olsaure (S. 109).

d) Kontrolle der Zersetzung. Nach der Autoklavenspaltung
zersetzt man die Metallseife mit verdiinnter Schwefelsdure, dann
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kocht man ofter mit Wasser aus, so daB die Fettsiure asche-
und sdurefrei sein mufl. Asche kann nach dem Kochen mit Siure
nur in tausendstel Prozenten zugegen sein; so daB es iiberfliissig ist,
hierauf zu priffen. Auch Schwefelsidure bleibt nach dem Waschen
nur in Spuren zurtick, trotzdem ist es wichtig, auf ihre Anwesenheit
zu prifen, da z. B. bei der Stearinfabrikation auch Spuren von
Schwefelséure das vollstindige Austrocknen der Fettsiuren behin-
dern. Der Nachweis der Schwefelsdure wurde unter b) schon be-
schrieben.

Die Untersuchung des Glyzerinwassers gehort schon in das die
Glyzerinfabrikation behandelnde Kapitel X. und wird dort be-
schrieben.

X. Glyzerinfabrikation.
1. Technologischer Teil.

Die Glyzerinlésungen gelangen in die Glyzerinfabrikation ent-
weder aus der Fettspaltung oder aus der Seifenfabrikation ; das sog.
Fermentol- (Protol-) Glyzerin erzeugt man heute schon nicht mehr.
Die aus der Fettspaltung hervorgehenden Glyzerinwisser sind ver-
haltnismafBig rein, nur das aus der Schwefelsiurespaltung stam-
mende Glyzerinwasser enthilt etwas mehr Verunreinigungen, die
in der aus der Seifenfabrikation stammenden Unterlage betrichtlich
zunehmen. Die Verunreinigungen des aus der Autoklavenspaltung
hervorgehenden Glyzerinwassers sind die gelosten Salze des benutz-
ten Wassers, die bei Verwendung von Kondenswasser natiirlich
entfallen, dann die Seife der zur Spaltung benutzten Base, teils
gelost, teils emulgiert; bei Anwesenheit von Glyzerin lésen sich die
Metallsalze leichter als im reinen Wasser. Welchen Ursprungs auch
das Glyzerinwasser ist, enthilt es nach durchgemachter Gihrung
Trimethylenglykol. Das ausder T witchell-Spaltung stammende
Glyzerinwasser enthilt aufler der Fettsiure noch Barium- und
Kalksalze, in welchen die Verunreinigungen der Fette zugegen sein
konnen. In der Unterlage finden sich neben einem groBen Salz-
gehalt, namentlich neben Atznatron und Soda, geloste Seife und
verschiedene organische Substanzen vor, besonders wenn nicht aus-
geschmolzenes, sondern rohes Fett (z. B. Rohtalg) zum Seifen-
sieden verwendet wurde. Die gelosten Seifen der Unterlauge sind
die Natronsalze der aus Kokosfett oder aus Palmkernsl stammen-
den niederen Fettsduren oder die Natronsalze der Harzssuren. Da,
sich diese Ssuren namentlich im warmen Wasser sehr gut lésen, ist
zu ihrer Reinigung die Ansiuerung und darauffolgende Neutrali-
sierung nicht geniigend.

6%
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Das Glyzerinwasser ist zu reinigen, was den Zweck hat, daf3
das daraus hergestellte Rohglyzerin je weniger Asche und organi-
schen Schmutz enthalte und daf seine Farbe nach dem Eindampfen
womoglich hell sei. Das aus der Autoklavenspaltung stammende
Wasser 1468t man stehen, damit es ganz emulsionsfrei sein soll; falls
notwendig, 146t man es durch eine Scheidezentrifuge hindurch-
gehen. Das Glyzerinwasser enthilt geloste freie Sauren, geloste Me-
tallseifen und Salze. Das Glyzerinwasser ist infolge der gelosten
Fettsiduren in der Regel sauer, trotzdem versetzt man es im kochen-
den Zustand mit wenig verdiinnter Schwefelsdure zur Zersetzung
der Metallseifen. Man nimmt nur wenig Schwefelsdure mehr, als
theoretisch notwendig, und bestimmt zu diesem Zwecke die Menge
der zu zersetzenden Seife (S.94). Das Kochen geschieht in der
Regel mit offener Schlange, obwohl sich hierdurch das Glyzerin-
wasser ein wenig verdiinnt, das Vermischen aber ist vollkommener.
Der Warmeverlust 148t sich leicht ersetzen bei Benutzung eines
Vakuumapparates, welcher mit besserem Effekt arbeitet als die
geschlossene Schlange. Das sauere Glyzerinwasser 146t man einige
Zeit stehen, damit sich die Fettsiure an der Oberfliche ansammle,
man schopft ab und 146t es dann durch einen Fettfinger und durch
die Filterpresse. Das filtrierte Glyzerinwasser gelangt hernach in
einen zweiten Holzbottich, wo man es mit offenem Dampf gut durch-
kocht und dann die noch in Losung verbliebenen Fettsiuren mit
Kalk neutralisiert. Das Glyzerinwasser soll entweder ganz neutral
oder ganz schwach alkalisch sein. Das saure Glyzerinwasser gibt
ein freie Fettsiure enthaltendes Rohglyzerin, welches bei der
Destillation ins Destillat gelangt und ein wolkiges destilliertes
Glyzerin ergibt. Anderseits darf das Glyzerinwasser auch nicht
stark alkalisch sein. Es enthélt namlich nur 10—159, Glyzerin, so
daB sich die Alkalizitidt und der Aschegehalt beim Eindampfen auf
85%, auf das 6—7fache erhoht; stark alkalisches Glyzerin fiihrt
bei hoher Destillationstemperatur zur Bildung von Polyglyzerin
und zu einer hohen Goudronmenge, d. h. zu Verlusten. Das neutra-
lisierte Glyzerinwasser filtriert man wieder durch eine direkt zu
diesem Zwecke dienende Filterpresse, worauf es zum Eindampfen
‘gelangt, vorher aber wird das Glyzerinwasser gepriift.

Bei der Reinigung mul} die zur Fettspaltung benutzte Base
beriicksichtigt werden, die Kalk, Magnesia oder Zink sein kann,
letzteres in Form von Oxyd oder Metallzink. Kalk wird zur Spal-
tung kaum mehr benutzt, hochstens dort, wo infolge lokaler Ver-
héaltnisse die Salzsiure sehr billig ist. Wurde zur Spaltung des
Fettes Kalk verwendet, bleibt das Versetzen des Glyzerinwassers
mit Schwefelsiure weg, und man reinigt das gut abgesetzte Wasser
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unmittelbar mit Kalk, in welchem Fall das Glyzerinwasser kristall-
klar wird. Das Glyzerinwasser der Magnesiaspaltung reinigt man
in der beschriebenen Art, in welchem Fall bei der Kalkreinigung das
entstandene Magnesiumsulfat zu Magnesiumhydroxyd und Gips
wird, welch letzteres im Glyzerinwasser besser 1oslich ist als im
reinen Wasser. Bei einer Fettspaltung mit Zink oder Zink-
hydroxyd ist die minimale Alkalizitit um so wichtiger, da der
iiberschiissige Kalk das schon ausgeschiedene Zinkhydroxyd wieder
lost, wodurch der Aschegehalt zweifach anwichst.

Das Eindampfen des Glyzerinwassers geschieht in jedem grofle-
ren Betrieb im Vakuum. In dem MaBe, als die Konzentration des
Glyzerinwassers zunimmt, sinkt seine hauptsichlich vom Wasser
stammende Dampfspannung, der Siedepunkt des urspriinglich
niedriger siedenden Glyzerinwassers steigt, und es erh6ht sich das
Vakuum im Apparat. Durch Beobachten des Thermometers und
des Vakuummeters sind wir daher iiber die Konzentration des
Rohglyzerins stets orientiert. Nach dem Eindampfen ist das Roh-
glyzerin noch nicht fertig, denn durch die Eindickung scheiden sich
Gips und schleimige organische Substanzen ab, weshalb es noch
heil abfiltriert wird. Das Rohglyzerin wird im Laboratorium
standig kontrolliert.

Die aus der azidifizierenden Spaltung stammenden Glyzerin-
wiasser enthalten neben der freien Schwefelsiure noch viel organi-
schen Schmutz, da man zu dieser Spaltung hauptséchlich dunkle
Fette minderer Qualitit benutzt, die nicht oder nur schwach vor-
gereinigt wurden. Das schwefelsdurige Glyzerinwasser wird nach
gehorigem Absetzen mit Kalk neutralisiert, filtriert und in einem
besonderen Behalter kochend so lange mit Aluminiumsulfat ver-
setzt, bis die entnommene Probe mit einer kleinen Portion des
Reagens schon keinen Niederschlag mehr erzeugt. Der ausge-
schiedene Aluminiumhydroxydniederschlag reiBt auch einen Teil
des organischen Schmutzes mit sich. Nach dem Absetzen und Fil-
trieren neutralisiert man die vom Aluminiumsulfat sauere Losung,
wodurch sich der UberschuB des Aluminiums ausscheidet ; die Alka-
linitat soll auch hier minimal sein aus denselben Ursachen, wie
vorher schon angegeben.

Das Glyzerinwasser der Twitchellspaltung eriibrigt in
der Regel nur Neutralisation und Filtrieren.

Das aus der fermentativen Spaltung hervorgehende Gly-
zerinwasser wird ebenfalls durch Neutralisierung mit Kalk und
Filtrieren gereinigt.

Das aus der Krebitzschen Seifenfabrikation stammende
Glyzerinwasser ist demgegeniiber alkalisch, da es Kalkhydrat und
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Kalkseife enthilt. Ist die Menge des Kalkhydrates, was in der Re-
gel der Fall ist, nicht zu groB, so kann man unmittelbar mit Alu-
miniumsulfat reinigen. Dies ist aber nur dann notwendig, wenn
unreine Fette verarbeitet wurden, sonst ist haufig eine Reini-
gung iiberhaupt nicht erforderlich, oder aber man sduert mit wenig
Schwefelsiure an, filtriert und neutralisiert wieder mit Kalk das
Glyzerinwasser. Das entstehende Rohglyzerin ist klar und hell.

Aufarbeiten der Unterlaugen.

Die Unterlauge enthilt sehr viel fremde Schmutzstoffe, nament-
lich viel Kochsalz, zumeist auch Soda, wenig Atznatron, Seife und
organischen Schmutz, der von den Schmutzstoffen des Fettes
stammt. Die viel Seife enthaltende Unterlauge erstarrt in der Kélte
gallerteartig, was aber nicht immer auf den Seifengehalt zuriick-
zufithren ist. Der Seifensieder entfernt zur Vermeidung von Ver-
lusten aus der Unterlauge durch ,,Ausstehen womoglich voll-
stindig Atznatron und Soda, die Seife durch Aussalzen (S. 121),
dagegen die Natronsalze der Fettsiuren mit niederem Molekel-
gewicht, dann die der Oxyfettsiuren und einzelner Harzsduren
konnen jedoch nicht ganz ausgesalzen werden.

Dem Reinigen der Unterlaugen geht die Entfernung des beim
Absetzen ausgeschiedenen Niederschlages (Seifen usw.) voraus. Die
Unterlauge 148t man in einen Holzbottich flieen, der mit Riihr-
gebliase versehen ist. Die Alkalinitdt der Unterlauge wird nach
S. 94 bestimmt. In die zum Sieden erhitzte Flussigkeit wird in
kleinen Portionen so viel arsenfreie verdiinnte Salzsiure flielen
gelassen, die mit 809, der durch Titrierung bestimmten Alkalinitat
dquivalent ist. Das als Indikator benutzte Phenolphthalein ent-
farbt sich namlich in der kalten Flissigkeit schon dann, wenn das
Natriumhydroxyd ganz neutralisiert, die Soda aber in NaHCO; um-
gesetzt ist. Der Titrierungswert enthilt auferdem auch die zur
Zersetzung eines kleinen Teiles der Seife notwendige Saure, wes-
halb man nur 80%, der durch die MaBanalyse festgestellten Menge
Salzsiure verwendet. Durch das XKochen iibergeht das NaHCO; in
Soda und bindet wieder die teilweise freigewordenen Fettsiuren,
dann verbleibt auch freie Soda. Zur Unterlauge gibt man konz.
Aluminiumsulfatlésung in kleinen Portionen, wobei die infolge
Hydrolyse ein wenig saure Losung aus der Unterlauge eines-
teils Kohlensaure frei macht, anderseits mit der Soda reagierend
kolloidales Aluminiumhydroxyd abscheidet, das einen Teil des
Schmutzes mit sich reifft. Vom Aluminiumsulfat gibt man so viel
zur Unterlauge unter stindigem Kochen und ununterbrochener
Luftrithrung, bis eine filtrierte Probe mit Aluminiumsulfat keinen
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weiteren Niederschlag mehr gibt. Hierauf filtriert man die Fliissig-
keit und macht sie mit Kalkmilch oder Soda ganz schwach alka-
lisch, so daB die Alkalinitdt mit einer 0,01 proz. Sodaldsung dqui-
valent sei, und filtriert vom ausgeschiedenen Niederschlag, welcher
aus Aluminiumhydroxyd bzw. bei Verwendung von Kalk auch aus
etwas Gips besteht, ab. Die Alkalinitét der Flissigkeit kontrolliert
man noch vor dem Filtrieren.

Die gereinigte Unterlauge wird in dhnlicher Weise eingedampft
wie das Glyzerinwasser, jedoch in einem Apparat, der zur zeitweili-
gen oder kontinuierlichen Entfernung des Salzes eingerichtet ist.

Das Rohglyzerin ist in dieser Form nur zu wenigen industriellen
Zwecken verwendbar. Frither verwendete man das Rohglyzerin
iiberhaupt nicht, sondern nur das destillierte Glyzerin, was eigent-
lich ein grofer Luxus ist. Das Rohglyzerin wird raffiniert oder
destilliert. Das raffinierte Glyzerin ist eigentlich nichts anderes
als entfirbtes Rohglyzerin, welches auch geruchlos wurde. Zum
Entfirben verwendet man in der Regel entfirbende Kohle (Noir
épuré, Carboraffin usw.), mit welcher das Rohglyzerin bei 80
bis 90° mechanisch oder durch Lufteinblasen geriihrt wird, so-
dann filtriert man es auf einer Filterpresse, welcher Vorgang nach
Bedarf wiederholt wird. Das raffinierte Glyzerin ist um so heller,
je heller das Rohglyzerin urspriinglich war.

Destillierte Glyzerine stellt man derart her, daf das auf 30 bis
31° Bé eingedampfte Rohglyzerin mit iiberhitztem Wasserdampf im
Vakuum destilliert wird. Das destillierte Glyzerin ist schwach gelb,
zeigt ein spez. Gew. von 28—31° Bé, ist fast ganz geruchlos und
entspricht, wenn das Rohglyzerin gut erzeugt wurde und die Destil-
lation fehlerlos vor sich ging, in der Regel den strengsten Vor-
schriften. Die Destillation geschieht heute zumeist in Vakuum-
apparaten, die dem Ruymbeke - Prinzip entsprechen. Falls
némlich der gesittigte Wasserdampf ins Vakuum gelangt, kiihlt er
sich infolge der starken Expansion sehr ab, oder aber er schligt
sich evtl. in fliissiger Form nieder, so dafi er zur Destillation un-
geeignet ist. Der Dampf mufl deshalb vorher auf eine Tempera-
tur erhitzt werden, dal3 er auch nach der Expansion geniigende
Temperatur, ca. 180°, haben soll, was mit direkt heizbaren Uber-
hitzern nur sehr schwer erreichbar ist. Ruymbeke erhitzt daher
den expandierenden Dampf mit geséttigtem Dampf von groBem
Druck (12—14 Atm.). Der ganze Destillierapparat ist aus Abb. 28
ersichtlich. Der 12atmosphérige gesattigte oder schwach iiber-
hitzte Dampf stromt durch die Hauptleitung @, Abzweigungs-
rohr b und Ventil ¢ in die geschlossene Dampfschlange d der Re-
torte, wo sich das zu destillierende Glyzerin auf 180—190° erhitzt.
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Der hochgespannte Dampf gelangt aus der Schlange d durch Rohr e
in den Uberhitzer, von wo aus der zu iiberhitzende Dampf durch
Rohr % und Ventil g, entlang der geschlossenen Dampfschlange g,
der Rohre ¢ und § durch Brause % in die Retorte gelangt. Je niither
der durch Rohr g stromende Dampf zur Retorte gelangt, um so mehr
kiihlt ersich ab, jedoch derim Uberhitzer vorhandene hochgespannte
und eine hohe Temperatur aufweisende gesittigte Dampf erhitzt
ihn wieder auf die urspriingliche Temperatur. Ein Teil des ge-
spannten Dampfes kondensiert sich, und das Kondenswasser wird

Abb. 28. Glyzerindestillationsapparat.

durch Rohr f mit Hilfe eines KondensgefiBes abgeleitet. Der durch
Brause k in die Retorte stromende Dampf erhoht des partielle
Vakuum des Glyzerins, das Gemenge von Wasser- und Glyzerin-
dampf gelangt durch das Ubersteigrohr I in den Schaumfinger m,
dessen Aufgabe es ist, die evtl. iibergelaufene oder mitgerissene
Fliissigkeit zuriickzuhalten und durch Rohr » in die Retorte zu-
riickzuleiten. Das Gemenge von Wasser- und Glyzerindampf
wandert auf dem langen und gewundenen Weg der Kolonnen p
und ¢. Die Kolonnen kiihlen sich infolge Ausstrahlung ab; ihre
Oberflache ist so dimensioniert, daB sich das Glyzerin kondensiert,
das Wasser nicht. Da im Destillierapparat ein Vakuum mindestens
70 cm ist und der Wasserdampf bei ca. 42° 60 cmm Dampfdruck
hat, kann letzterer nicht kondensieren, solange die Temperatur
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der Kolonnen 42° iibersteigt. Arbeitet hingegen die Luftpumpe
aus irgendeinem Grunde schlecht, so dall das Vakuum nur 65 cm
betrigt, so entspricht 76 — 65 =11 ecm Dampfdruck einer Tempe-
ratur von 55°. Da jedoch die Oberfliche des Apparates auf 42°
dimensioniert ist, kiihlt sie sich auf der Mitteltemperatur auch
gso weit ab, daBl sich die dem 11 — 6 = 5 cm Dampfdruck ent-
sprechende Wassermenge kondensiert und das Glyzerin schwécher
wird. Die Kolonne p liegt neben der Retorte und ist daher wérmer
als die weiter montierte Retorte ¢, das Glyzerin ist daher in der
Vorlage r stirker als in der Vorlage s. Soll auch in letzterer konzen-
trierteres Glyzerin erhalten werden, so mul} entweder das Vakuum
verstirkt werden oder in den Uberhitzer und dadurch in die Retorte
mehr Dampf eingelassen werden, oder aber die Lokalitit mul} wir-
mer gehalten werden, damit der Apparat weniger abkiihlen kann und
seine Temperatur sich erhoht. Dies kann aber nur innerhalb sehr
enger Grenzen geschehen, da Glyzerindampf sehr leicht in den
mit Wasser gekiihlten Kondensator ¢ gelangt, wo sich der Wasser-
dampf kondensiert, wihrend bei normalem Betrieb das sich hier
kondensierende Wasser nur 1/,%, Glyzerin enthilt. Zusammen mit
dem Wasser kondensieren sich hier Teile der mitdestillierten orga-
nischen Substanzen, weshalb dieses Wasser eingedampft héufig
dunkel ist und ein Glyzerin vom Rohglyzerincharakter gibt. Mit
diesem Wasser pflegt man das in der Retorte zuriickbleibende
,»Glyzerin-Goudron‘‘ auszukochen, um das darin zuriickbleibende
Glyzerin zuriickzugewinnen.

Das destillierte Glyzerin ist in der Regel schwach gelb, haufig
sogar, bei gutem Rohmaterial, fast farblos. Ganz wasserhelles
Glyzerin erhalt man, wenn man das destillierte Glyzerin mit Ent-
farbungspulver (kohlenstoffhaltig) bei 80 —90° vermischt und dann
filtriert. War das Entfarbungspulver mit Salzsiure und destillier-
tem Wasser ausgekocht und enthielt es keine organischen Schmutz-
stoffe, schadet es nicht der Qualitét des Glyzerins, in der Regel aber
nimmt es daraus etwas organische und anorganische Substanzen
zu sich, so dafl das Glyzerin noch ein zweites Mal destilliert werden
mul.

Einteilung der Handelsglyzerine.

I. Rohglyzerine.

a) Saponofikat Rohglyzerin, das aus Autoklaven-, Twitchell-,
Krebitz- und Fermentativspaltung stammt. Nach dem inter-
nationalen Standard enthalt es mindestens 889, Glyzerin, hochstens
0,59, Asche (den alkalifreien Teil der Asche als Oxyd gewogen) und
maximal 19, organischen Schmutz.
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b) Arzidifikationsglyzerin, das aus Spaltung der Fette mit
Schwefelsiure entsteht. Bei besserer Qualitdt bleibt der Asche-
gehalt unter 1,5%,, haufig ist er aber 5%, und noch mehr, der Gly-
zeringehalt betragt 80—859%,.

¢) Unterlaugenrohglyzerin wird aus gereinigter Unterlauge er-
zeugt. Nach den internationalen Usancen betrigt sein Glyzerin-
gehalt wenigstens 809, der Aschegehalt maximal 10%,, Gehalt an
organischem Schmutz hochstens 39%,.

II. Raffiniertes Glyzerin.

a) Dynamitglyzerin. Dies ist ein destilliertes Glyzerin von
1,261 spez. Gewicht (bei 15,5°), welches sonst den Erfordernissen
(S. 95) entspricht.

b) Kalk- und saurefreies Glyzerin ist ein einmal destilliertes,
blaBgelbes Glyzerin mit einer Dichte von 24—28° Bé.

c) Weille Glyzerine:

1. Chemice purum, 24—30° Bé dichte Glyzerine sind in der
Regel zweimal destillierte, ganz farblose Glyzerine, aschefrei und
frei von Chlor, Siure und reduzierenden Substanzen.

2. Purum album weist ebenfalls 24—30° Bé auf und ist von
ganz derselben Qualitdat wie das Glyzerin chemice purum, nur ist
seine Farbe um eine Nuance gelblicher.

Die spez. Gewichte der Glyzerine. Nach internationaler
Vereinbarung entsprechen:

31° Bé einem spez. Gewicht von 1,260

300 2 ’ L) ’ > 19250
280 ’ ” ’ ”» ”» 1’230
260 L) L) L) 2 2 19210
240 ’ ’ ’ ”» ’» 17190

2. Chemische Betriebskontrolle.

a) Untersuchung der Rohmaterialien. Die einlangenden Roh-
materialien (Glyzerinwasser, Rohglyzerin, Unterlauge, Unter-
laugenrohglyzerin usw.) werden auf Glyzeringehalt, Aschegehalt,
Qualitat der Asche, spez. Gewicht, Rohglyzerine auch auf Gehalt an
organischem Schmutz untersucht.

Bestimmung des Glyzeringehaltes. Die beste und heute
schon allgemein gebriauchliche Methode ist die Steinfelssche
Modifikation des Bichromatverfahrens. Zuseiner Ausfithrung wiegt
man in einen MeBkolben von 200 cm? so viel Unterlauge, Glyzerin-
wasser oder Rohglyzerin ab, daf der Gehalt an reinem Glyzerin der
zu priifenden Substanz 2 g nicht iibersteigt. Die abgewogene Fliis-
sigkeit verdiinnt man mit 20 cm?® dest. Wasser und gibt unter fort-
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gesetztem Umschwenken 10 cm?® 10 proz. Zinkchloridlésung hinzu,
fiillt bis zur Marke und schiittelt sehr gut durch. Nach Absetzen
des Niederschlages filtriert man durch ein trockenes Faltenfilter
einen Teil der Flissigkeit, pipettiert 20 cm?® des Filtrates in einen
500 cm? fassenden Mefkolben, gibt 25 cm?® Bichromatlosung —
74,86 g reines, ofters umkristallisiertes, trockenes Bichromat in
Wasser aufgelost und zu 1 1 verdiinnt — und 50 cm? einer Schwefel-
siure, die im Liter 250 g enthalt, in der Weise hinzu, daBl mit der
Schwefelsdure die inneren Wénde des Kolbens abgespiilt werden.
Nach starkem Umschwenken des Kolbens stellt man ihn auf 2 Stun-
den auf das stark siedende Wasserbad, kiihlt dann ab und verdiinnt
bei griindlichem Durchschiitteln bis zur Marke. Zur Bestimmung
des Bichromatiiberschusses pipettiert man 50 cm? der Fliissigkeit
in einen Glaskolben, verdiinnt mit 250 cm3 Wasser, versetzt mit 2 g
Jodkali und titriert nach Hinzufiigen von 25 cm3 20 proz. Salzsiure
mit "/,,-Thiosulfat. Der Titer der Bichromatlésung muf} bei sorg-
faltiger Aufbewahrung nicht in jedem Fall kontrolliert werden. Zur
Bestimmung des Titers der Bichromatlésung werden als blinder
Versuch 25 cm?® Bichromatlosung und 50 cm? obiger Schwefelsdure
parallel mit der Glyzerinlésung in ganz derselben Weise gewirmt,
abgekiihlt und bis zum Strich verdiinnt, worauf 50 cm?® in der oben
beschriebenen Weise mit Thiosulfat titriert werden. 0,012692 g
J = 0,00065757 g Glyzerin.

Es wurde z. B. 10,460 g Unterlauge abgewogen. Zur Titrierung
von 50 cem der oxydierten Losung (= 0,1046 g) wurden 13,20 ccm
Thiosulfatlosung verbraucht, deren log-Faktor 0,1691 — 2 ist;
50 cm? der Blindprobe verbrauchten 31,81 cm? Thiosulfat. Das
Glyzerin erforderte daher eine mit 31,81 — 13,20 = 18,61 cm?
Thiosulfat dquivalente Bichromatmenge. Da

log 100 ~G—§’i — log 100 0_1)(%(;3—2? — 0,7145
ist, geschieht die Berechnung in folgender Weise:
Thios.-Faktor . . . . . . . . 0,1691 — 2
log1861 . . . . . . . . .. 1,2697
log Fakt. Glyz./J . . . . . . 0,7145
2,1533 — 2
log0,1046 g . . . . . . . .. 0,0195 + 1

2,1338 — 1 = 1,1338,
antilog = 13,619,.

Ist in der Glyzerinlosung (durch Gérung entstandenes) Tri-
methylenglykol zugegen, so gibt dieses Verfahren auch das Tri-
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methylenglykol als Glyzerin an, was einen um so groBeren Fehler
verursacht, da die Oxydation der letzteren Verbindung mehr Sauer-
stoff (Bichromat) erfordert als das Glyzerin, wie dies aus folgenden
chemischen Gleichungen ersichtlich ist:

C,H,(OH); 4+ 70 = 3C0, -+ 4H,0
C,Hy(OH), - 80 = 3C0, + 4H,0.

Hat man also auf Trimethylenglykol Verdacht, so muf} der
Glyzeringehalt auller dem Bichromatverfahren auch mit der Azetin-
methode bestimmt werden, da letztere nur den Hydroxylgehalt
feststellt. Bei Gegenwart von Trimethylenglykol gibt diese Methode
kleinere Werte als das Bichromatverfahren, so da} aus dem Unter-
schied der zweierlei Analysen die Menge des Trimethylenglykols be-
rechnet werden kann. Etwas komplizierter ist das Verfahren von
Fachini und Somazzi, die das Glyzerin einesteils mit Bichromat
bestimmen, anderseits die Menge der sich entwickelnden Kohlen-
saure wiegen'). Die Azetinmethode ist in den Fachlehrbiichern
beschrieben.

Zur Aschebestimmung wird das Rohglyzerin in einer Platin-
schale unmittelbar verbrannt und die Asche zu Oxyd gegliiht, ge-
wogen. Sind Alkalien zugegen, laugt man diese vor dem Glithen
aus und verdampft sie hernach auf der ausgegliihten Asche, gliiht
sehr schwach und wiegt. Vom Glyzerinwasser werden 50—100 g
eingedampft und verbrannt. Wird dieser Aschegehalt auf 88er
Rohglyzerin umgerechnet, erhilt man den Aschegehalt des ohne
Reinigung eingedampften Glyzerinwassers. Dieses Verfahren ist
auf Unterlauge, wo sich ein Teil der Asche (des Salzes) ausscheidet,
nicht anwendbar.

Zur Bestimmung des organischen Schmutzes wird vom Roh-
glyzerin, falls es nicht sauer reagiert, ca. 1 g in eine flache Platin-
schale abgewogen. Ebensoviel wird von alkalischen Glyzerin-
wassern abgewogen, die kein freies Hydroxyd enthalten. Reagiert
das Rohglyzerin oder das Glyzerinwasser sauer, wiegt man eine
ca. 10 g Glyzerin enthaltende Menge in einen 100 cm? enthaltenden
MeBkolben, macht mit einer bekannten Menge von normaler Soda-
losung schwach alkalisch — wodurch die fliichtigen organischen
Siuren gebunden werden — und verdiinnt bis zum Strich. Von
dieser Losung verdampft man 10 cm? in einer Platinschale vorerst
am Wasserbade, dann im Luftbade bei 160°. Nach Verfliichtigung
des Glyzerins befeuchtet man mit 1 cm3 dest. Wasser, dampft ein
und trocknet im Luftbad bei 160° eine Stunde. Der Riickstand ist
der organische Schmutz - Asche, wovon die Asche und die evtl.

1y Zeitschr. d. dtsch. Ol- u. Fettindustrie 1924, S. 109.
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hinzugegebene Soda abgezogen werden. Der organische Schmutz
wird nun auf einen Glyzeringehalt von 889, umgerechnet, wodurch
man den organischen Schmutzgehalt des Rohglyzerins erhalt, der
aus ohne Reinigen eingedampftem Glyzerinwasser hergestellt
wurde. Ist dieser Wert gering, wie z. B. beim Krebitzschen
Glyzerinwasser, so ist ein Reinigen des Glyzerinwassers iiberfliissig.

b) Kontrolle der Reinigung des Glyzerinwassers. Die Glyzerin-
wasser sind trotz ihres Gehaltes an Metallseifen in der Regel
sauer wegen der im Wasser gelosten Siuren, die Unterlauge ist
zumeist alkalisch. Zur Reinigung des Glyzerinwassers trachtet
man, die ganze Seifenmenge zu zersetzen, bei der Unterlauge ist
dies iiberfliissig.

«) Reinigung des Glyzerinwassers. Vorerst wird die zur Zer-
setzung der Seife notwendige Stiuremenge derart festgestellt, daB
man 25—100 cm? Glyzerinwasser nach vorhergehender Filtrierung
mit 2/,-Salzssure bis Eintritt roter Farbung als Indikator verwen-
deten Methylorange titriert. Die dieser Titrierung entsprechende
Siuremenge wird zur Zersetzung im Betrieb verwendet. Es seien
z. B. im Holzbottich 75 g Glyzerinwasser vom spez. Gew. 1,021,
wovon 50 cm?® zur Neutralisierung 2,17 cm?® Siure mit Faktor
0,5090-2 erforderten.

log2,17. . . . . ... ... 0,3365
0GF « v v v 0,4090 — 2
log2 . . ... 0,3010
0,0465 — 1
log1,021 . . . . . . . ... 0,0090

Antilog 0,0375 — 1
ist gleich 0,1090 ¢ KOH,

es ist daher die dquivalente Sauremenge zur Zersetzung von 100 g
Glyzerinwasser notwendig, zur Zersetzung 75 q daher eine Saure-
menge, die 8,175 kg KOH dquivalent ist, das sind 7,147 kg 100 proz.
oder 28,6 kg 25 proz. Schwefelsiure.

Das angesiuerte, aufgekochte und filtrierte Glyzerinwasser hat
eigentlich nur von den organischen Séuren eine saure Reaktion;
letztere scheiden sich bei der Neutralisierung mit Kalk mit einem
Teil des organischen Schmutzes zumeist ab. Vor dem Filtrieren
wird im Laboratorium die Alkalizitit einer kleinen filtrierten Probe
bestimmt, sie darf pro 100 cm?® hochstens mit 0,01 g Kalk dquivalent
sein.

Die Untersuchung des eingedampften fertigen Glyzerins wurde
schon beschrieben.
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Unterlauge. Vor dem Reinigen werden 5—25 cm? der Unter-
lauge bei Benutzung von Phenolphthalein als Indikator kalt
titriert, wobei das Atznatron und die Hilfte der Soda neben einem
geringen Teil der Seife titriert werden. Man kocht nur die Unter-
lauge mit 809, der dieser Alkalinitdt dquivalenten Siure, wobei die
Seife und die iibrigbleibende Alkalizitdt mit der hinzugeftigten
Aluminiumszulfatlgsung einen Niederschlag geben; man fiigt vom
Reagens so viel hinzu, bis eine filtrierte kleine Probe mit neuerlicher
Aluminiumsulfatlosung keinen weiteren Niederschlag mehr gibt.
Obwohl die notwendige Aluminiumsulfatmenge auch auf Grund
der Laboratoriumsprobe hinzugefiigt werden kann, ist es besser, die
Probe wegzulassen und die notwendige Menge beim Bottich selbst
festzustellen. Nach Filtrierenneutralisiert man die Unterlauge neuer-
dings mit Soda und kontrolliert, dafl die Alkalinitdt pro 100 cm?
nicht mehr als 0,02 g Soda sei. 100 cm? neutralisierte Unterlauge
werden bei Methylorange-Indizierung mit o/ -Salzsidure titriert.

f) Raffiniertes Glyzerin. Die Menge des zur Raffinierung der
hellen Glyzerine notwendigen Entfirbungs-Kohlenpulvers wird
durch einen Probeversuch festgestellt. 200 g Glyzerin werden mit
der auf S. 45 beschriebenen Einrichtung mit etwas weniger Pul-
ver, als wahrscheinlich notwendig sein diirfte, bei 90° eine Viertel-
stunde gemischt und filtriert. Ist die Wirkung nicht geniigend,
wiederholt man den Vorgang mit dieser Menge so oft, bis die Wir-
kung entsprechend ist.

Glyzerin- und Aschegehalt der raffinierten Glyzerine bestimmbt
man in derselben Weise wie beim Rohglyzerin. Zur genauen
Bestimmung des spez. Gewichtes ist es am besten, ein grofles Aréo-
meter zu benutzen, das auch die vierte Dezimale angibt. Die Be-
nutzung eines derartigen Ariometers benotigt wohl viel Glyzerin,
was aber in einer Glyzerinfabrik kein Hindernis bildet. Zur Korri-
gierung des nicht bei der Normaltemperatur (20°) bestimmten
spez. Gewichtes wird pro 1° Temperaturdifferenz eine Korrektur
von 0,00058 angewendet, die man zur abgelesenen Temperatur
hinzugibt, wenn sie die Normaltemperatur tibersteigt, oder aber
abzieht, wenn man unter 20° abgelesen hat. Die Temperatur muf3
hierbei mit mindestens 0,2° Genauigkeit abgelesen werden. Da
dieses Ardometer ohnehin sehr lang ist, wird es auf zwei Teile ge-
teilt, ein Ardometer mit Einteilung von 1,2100—1,2400 dient fiir
diinnere, das andere mit Einteilung von 1,2400—1,2700 fiir dich-
tere Glyzerine.

v) Destilliertes Glyzerin. 1. Das Dynamitglyzerin ist
blaBgelb, von schwachem Geruch. Sein spez. Gewicht ist bei 15,56°
mindestens 1,261. Die Bestimmung des spez. Gewichtes ist sehr
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wichtig und geschieht am zweckméBigsten mit dem oben erwéhn-
ten groBen Aridometer. Kalk und Schwefelsdure darf nicht zu-
gegen sein, Chlorid und Arsen nur in sehr schwachen Spuren. Auf
reduzierende Substanzen priift man in der Weise, daBl 1 cm?
Glyzerin mit zweimal soviel dest. Wasser verdiinnt mit einigen
Tropfen 5 proz. Silbernitratlésung gut zusammengeschiittelt wird;
bei Abwesenheit reduzierender Substanzen darf die Glyzerinlésung
in 10 Minuten nicht braun oder schwarz werden. Der Aschegehalt
des Glyzerins darf nicht mehr sein als 0,059,. Diesen Bedingungen
entspricht das gehorig erzeugte Dynamitglyzerin immer.

Da das minimale spez. Gewicht des Dynamitglyzerins unbe-
dingt erreicht werden muB, hingegen aber Glyzerin mit hoherem
spez. Gewicht womoglich nicht geliefert wird, verdiinnt man das
aus der Destillationsvorlage kommende und in der Regel dichtere
Glyzerin mit dest. Wasser. Zu diesem Zwecke benutzt man in der
Regel einen 1 m? fassenden Behélter, in dem man nahe dem oberen
Rand einen Index anbringt, und bestimmt das entsprechende Vo-
lumen. In diesem Behalter sammelt man die destillierten Glyzerine;
filllt sich der Behalter bis zum Index, mischt man sehr gut
durch und bestimmt das spez. Gewicht auf 4 Dezimale genau.
Ist die Temperatur nicht 15,5°, sondern ¢, so reduziert man sie
auf 15,5° in der Weise, dal man zum spez. Gewicht das Multiplikat
(¢ — 15,5) 0,00058 hinzuaddiert. Geschah die Bestimmung des
spez. Gewichtes bei einer hoheren Temperatur als 15,5°, ist der
Wert des Multiplikats positiv, da das spez. Gewicht des Glyzerins
bei 15,5° hoher gewesen wire, im entgegengesetzten Fall ist das
Multiplikat vom abgelesenen Wert abzuziehen, da doch die Be-
stimmung bei 15,5° einen niedrigeren Wert ergeben hitte. Auf
Grund des genau bestimmten spez. Gewichtes kann die Wasser-
menge berechnet werden, mit welcher verdiinnt das Glyzerin das
gewiinschte spez. Gewicht (in unserem Falle 1,261) aufweisen wiir-
de, wobei man die Kontraktion nicht beriicksichtigt. Nach Hin-
zugabe des Wassers und sehr gutem Vermischen nimmt man wieder
eine Probe und bestimmt das spez. Gewicht. Ist dieses hoher als
1,2612, aber kleiner als 1,2616, entspricht das spez. Gewicht des
Glyzerins, und dieser Wert wird notiert. Hat man eine gehérige An-
zahl derartiger Werte, falit man sie in eine Tabelle zusammen, mit
deren Hilfe die Verdiinnung des Glyzerins, ohne in jedem einzelnen
Fall berechnet zu werden unmittelbar abgelesen werden kann.

Nehmen wir z. B. an, dafl das groBle Ardometer bei 21,2° ein
spez. Gewicht von 1,2586 zeigt; die Korrektion (c) ist gleich:
¢ = (21,2 — 15,5) - 0,00056 = 5,7 - 0,00056 = -}- 0,0033, bei 15,5°
ist daher das spez. Gewicht 1,2619. Gehen in den Behélter bis



96 Glyzerinfabrikation.

zum Index 11351 hinein, so ist das Gewicht des Glyzerins
1135 x 1,2619 = 1428,5 kg, welches bei 15,5° ein spez. Gewicht von
1,2619 zeigt; wollen wir letzteres auf 1,2614 herabsetzen, benotigt
man hierzu x kg Wasser in der Weise, dafl das spez. Gewicht bei
15,5° 1,2614 sei bzw. die Temperatur des Glyzerins im Behilter
21,2° ist, so betragt bei dieser Temperatur das spez. Gewicht:

1,2614 = x + (21,2 — 15,5) - 0,00058,
1,2614 — x + 0,0033,
x = 1,2614 — 0,0033 — 1,2581.

Auf diese Weise ist

m 14285 4 x

81,90 = > = 1135 Lx Tx = 1,2581.

Aus obiger Gleichung ist x = 2,2 kg Wasser.

Diese Rechnungsweise gibt nur dann richtige Werte, wenn die
wirkliche Temperatur des im Bottich befindlichen Glyzerins be-
riicksichtigt wird. Da die Kontraktion nicht in Betracht gezogen
wurde, sind die Werte in der Regel zu hoch, so dal man in die
Tabelle die auf Grund der Erfahrung korrigierten Werte zusammen-
faBt.

d) Weilles Glyzerin. Zu den gebleichten (kurz weiflen) Glyze-
rinen gehoren 2 Qualitaten, die besseren, chemisch reinen (chemice
purum, chem. pur.) und die etwas minderen Qualititen (purum
album, pur. alb.). Beide sind, abgesehen vom spez. Gewicht, von
Farbe und Geruch, ihrer Qualitdt nach identisch mit dem Dynamit-
glyzerin, d. h. womdglich reine Glyzerine. Die chem. pur. Qualitit
ist hochstens beziiglich der Farbe besser als das pur. alb. Glyzerin,
beide miissen jedoch farblos sein. Wurde die gelbliche Farbe des
Glyzerins mit Methylviolettfarbung kompensiert, erkennt man
das, wenn man in zwei gleiche Eprouvetten eine gleich hohe
Schicht — 10 cm® — Glyzerin gibt, in die eine Eprouvette 1 cm?
dest. Wasser, in die andere 1 ccm verdiinnte Schwefelsiure hinzu-
fiigt, beide erwdrmt und durchschiittelt. Nach kurzem Stehen
wird das Methylviolett durch Einwirkung der Schwefelséure griin;
der eintretende Farbenunterschied zeigt sich recht deutlich, wenn
man durch die zwei nebeneinandergestellten Eprouvetten von
oben durchsieht.

Da man weilles Glyzerin haufig mit einem spez. Gewicht unter
30°in den Handel bringt, ist das Verdiinnen ein oft angewendeter
Vorgang. Die Verdiinnung kann mit Hilfe folgender Tabelle leicht
ausgefiihrt werden.
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Es sei z. B. die Frage zu beantworten, wieviel Wasser mul} zu
500 kg 30gradigem Glyzerin gemischt werden, um 26 gradigen zu
erhalten? Beim Schneidepunkt der 30er Reihe der ersten verti-
kalen Kolumne mit der 24 er Kolumne der ersten horizontalen Reihe
steht die Zahl 1,31, es entsprechen also 500 kg 30 gradiges Glyzerin
500 - 1,31 = 655 kg 24gradigem Glyzerin, es miissen also den
500 kg 30 gradigen Glyzerin 155 kg dest. Wasser zugesetzt werden.
Nach der Verdiinnung muf} das spez. Gewicht kontrolliert und evtl.

g1 24 26 28 30 31 [1009%

von

24 1 0,91 | 0,83 | 0,76 | 0,73 | 0,72

26 | 1,00 | 1 | 091|084 |08l | 079

28 | 1,20 & 1,10 1 0,92 | 0,88 | 0,86

30 | 1,31 | 1,19 | 1,09 1 0,96 | 0,94

31 | 1,36 | 1,24 | 1,13 | 1,04 1 0,98

1009%]} 1,39 | 1,27 | 1,16 | 1,06 | 1,02 1

eine Korrektion durchgefiihrt werden. Die Tabelle kann natiirlich
auch zu Berechnungen im entgegengesetzten Sinne benutzt wer-
den, wenn man schwicheres Glyzerin in dquivalentem konzen-
trierteren ausdriicken will, was hiufig bei Invertarisierungen der
Fall ist, wo alles lagernde Glyzerin als 30 gradiges Glyzerin aus-
gedriickt wird.

Zum Vergleichen und Messen der Farbe des weilen Glyzerins
benutzt man ein Kolorimeter, bei welchem die Hohe wenigstens der
einen Glyzerinschicht verstellbar ist.

XI. Die Stearinfabrikation.
1. Technologischer Teil.

Unter Stearin versteht man in der Praxis solche farblose feste
Fettsauren, welche geschmolzen und ausgekiihlt eine zusammen-
hangende, harte, nicht fette Masse bilden, die das Gemenge von

Dubovitz, Betriebskontrolie. 7
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zwei oder mehreren festen Fettséuren ist und meistens auch 1—59
Olsiure enthalt.

Zur Erzeugung des Stearins werden mehr oder minder feste
(pflanzliche, tierische, gehirtete) Fette, falls notwendig im vor-
gereinigten Zustande, einem Fettspaltungsverfahren (S.75, Ka-
pitel IX) unterworfen. Sind die verarbeiteten Fette von heller
Farbe, wird die Fettsdure in der Regel ohne weitere Behandlung
mit solchen Fettsiuren vermischt, dafl man ein woméglich gut kri-
stallisierendes Fettsduregemenge erhélt; nur ein derartiges Fett-
siuregemenge kann gut ausgepreBt werden und gibt ein an Ol-
séure armes, sich nicht gelb farbendes Stearin von hohem Titer. Das
derart erzeugte Stearin, bei welchem der einzige chemische Prozef
die Fettspaltung (ein mit dem Verseifen analoger Vorgang) ist,
nennt man Saponifikatstearin, die gleichzeitig ausgeprelten
fliissigen Fettsiuren sind als Saponifikatelain (Saponifikat-
olein) bekannt. ‘

Ist das zu verarbeitende Fett nicht hell genug (Knochenfett,
Palmol usw.), so konnen seine Fettsduren nicht unmittelbar auf
Stearin verarbeitet werden. In diesem Fall miissen die Fettsiuren
destilliert werden, was dann unbedingt notwendig ist, wenn die
Fettsiuren durch Schwefelsiurespaltung (Azidifikation) entglyze-
rinjert wurden. Dunkle Neutralfette unterzieht man in der Regel
nur dann der Schwefelsdurespaltung, wenn sie entweder nur wenig
Neutralfett (Glyzerin) enthalten oder von schlechter Qualitat sind,
z. B. das Soapstock. In jedem anderen Fall entzieht man das Gly-
zerin vorher mit Autoklaven- oder T witchell-Spaltung, wodurch
man besseres sog. Saponifikat - Rohglyzerin erhilt, welches
dann einer neueren Schwefelsaurespaltung, einer Azidifikation, un-
terworfen wird. Dieser Vorgang hat einen zweifachen Zweck: 1. Bei
der Autoklavenspaltung verbleiben 4—59,, bei der Twitchell-
Spaltung noch mehr Neutralfett in der Fettséure, was sich in der
folgenden Operation, in der Destillation, nachteilig erweist (s. spé-
ter). Durch die neuerliche Schwefelsdurespaltung wird die Menge
des Neutralfettes wesentlich vermindert; 2. durch die Azidifi-
zierung verringert sich die Menge der Olsaure, die Menge der wert-
volleren festen Fettsiure wird hingegen gréBer. Die azidifizierten
Fettsauren werden gewaschen, getrocknet und dann im Vakuum
oder ohne Vakuum mit iiberhitztem Dampf destilliert.

Die destillierte Fettsdure (in der Regel eine gewisse einheitliche
Fettsaure, z. B. Knochenfett-Fettsiure) ist allein zum Pressen
selten geeignet, da sie keine entsprechende kristallinische Masse
gibt. Anderseits hat die Stearinfabrikation Abfall- bzw. Neben-
produkte, den Retourgang und die Elainfettsiure, die in die Fabri-
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kation zuriickgeleitet werden miissen. Nach der Destillation
miissen daher die Fettsduren miteinander so gemischt werden, daf3
sie ein gut kristallisierendes Gemisch geben. Das Herstellen der-
artiger gut kristallisierender Gemische ist ebenfalls Aufgabe des
Laboratoriums. Das richtig zusammengestellte Fettsduregemenge
wird zwecks gleichméBigen Vermischens und wegen vollkommener
Entfernung der Aschebestandteile mit Hilfe von Dampf mit wenig
verdiinnter Schwefelsiure gut durchgekocht, absetzen gelassen, da-
mit sich das Fett ganz abscheide, dann schiittet man die kristall-
klare, durchsichtige Fettsiure in Tassen und laBt mit gleichmaBi-
ger, sehr langsamer Kiihlung erstarren, wodurch kristallbriichige
Fettsdurekuchen erhalten werden.

Die néchste Operation besteht in der Trennung der fliissigen
und festen Fettsiuren, was durch hydraulische Pressen geschieht.
Die Fettsiurekuchen nimmt man nach vollstindiger Abkiihlung
aus den Tassen heraus, 143t sie der Sicherheit halber noch 1—2 Tage
stehen (,,reifen‘‘), worauf man sie in starke Kamelhaartiicher ver-
packt, mit stehenden hydraulischen Pressen bei gewéhnlicher Tem-
peratur preBt. Der auf den Prelpiston wirkende Druck betrigt
300—400 Atmosphéren, auf je 1 cm® der Platte entfallt in der
Regel ein Druck von 50—100 kg Druck. Bei diesem Druck preB3t
sich ein groBer Teil der fliissigen Fettsiure (Elain, Olein) heraus und
rinnt von den Pressen herab, ein Teil bleibt jedoch in den Fettsaure-
kuchen; dies ist die sog. kalt gepreite Fettsaure, deren Titer und
Hiarte durch Entfernen des groBeren Teiles der Olsiure wichst.
Wahrend der Titer der ungepreften Kuchen 38—42° betragt, ist
dieser Wert bei den kalt gepre3ten Kuchen 45—48°. Der Titer des
Elains ist in der Regel identisch mit der Temperatur der Fettsaure-
kuchen zur Zeit des Pressens. Das Elain enthalt noch feste Fett-
sauren gelost und ist nichts anderes als die bei der Prefitemperatur
mit festen Fettsiuren gesittigte Losung der Olsiure.

Um den letzten Teil des Elains aus der kalt gepre3ten Fettsaure
zu entfernen, wird auf geheizten hydraulischen Pressen neuerdings
geprelit. Die Viskositat des Elains ist bei der hoheren Temperatur
bedeutend kleiner, so daB es zwischen den Kristallen der festen
Fettsaure leicht verdrangt wird, sich bei der Preftemperatur mit
festen Fettsiuren sdttigt und in diesem Zustand abfliefit. Der
Titer der aus der Warmpresse herabrinnenden Fettsiure ist in der
Regel gleich dem Titer der Ausgangsfettsiurekuchen und wird
Retourgang genannt, da er in die Fabrikation zuriickgelangt.

Die aus den Warmpressen herausgelangenden, jetzt schon als
Stearin anzusprechenden Fettsidureplatten entnimmt man aus den
Kamelhaartiichern, bricht die ¢ligen Réander ab und entfernt auch

T*
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die im Innern evtl. vorkommenden &ligen Teile. Da auf diesem
Stearin der Abdruck des PreStuches und des wellenférmigen PreB-
einsatzes sichtbar ist, wird es Wellenstearin genannt. Dieses Wellen-
stearin ist noch nicht recht brauchbar, da es nicht gleichmaBig ist,
sein AuBeres ist nicht schon, es haften ihm die Haare des PreB-
tuches an, und auch sein kleiner, nur tausendstel Prozente betra-
gender Aschegehalt hindert es, zur Kerzenfabrikation verwendet zu
werden. Das Wellenstearin wird daher in Bleibottichen mit wenig
Schwefelsdure durch Dampf aufgekocht, absetzen gelassen, dann in
einem Lérchenholzbottich mit etwas Oxalsigure enthaltendem
Wasser noch ein zweites Mal aufgekocht, um die Spuren der Schwe-
felsdure zu entfernen. Da die meisten Wasser infolge des Kalzium-
und Magnesiumhydrokarbonatgehaltes alkalisch sind, versetzt
man das Waschwasser mit einer diesem ,,Laugengehalt* dquivalen-
ter bzw. ihn noch etwas iibersteigender Oxalsduremenge, damit das
Stearin nicht wieder Asche aufnimmt. Auf die nicht als Bikarbonat,
sondern als Chlorid, Sulfat usw. vorhandenen Salze, die die perma-
nente Hérte des Wassers bilden, braucht beim Bemessen der Oxal-
saure keine Riicksicht genommen zu werden, aus diesen Salzen kann
das Stearin keine Asche aufnehmen, auch die Oxalsdure wirkt auf
diese Salze nicht. Das aufgekochte Stearin wird in der Regel in
trockene Reservoire abgelassen, wo es, mit sehr wenig in Stearin ge-
Iostem Methylviolett gefarbt, blendend weill gemacht wird. Wird es
nicht unmittelbar z. B. auf Kerzen aufgearbeitet, sondern als Stearin
in den Handel gebracht, pflegt man es zumeist in kleine, 1—-2 kg
schwere Tafeln zu giefen. Vor dem Ausgieflen wird es so lange ge-
rithrt, bis es sich milchférmig triibt, es wird also ,,kalt geriihrt* in
Tafeln gegossen. Dieses ,,kalt Riihren® wendet man auch, worauf
wir noch spéter zuriickkommen, beim Gie8en der Stearinkerzen an,
damit die Kerzen infolge Verhinderung der Kristallisation des
Stearins weniger zerbrechlich, weiler und vom gleichmaBigen
AuBeren sein sollen.

Das von den Kaltpressen herabrinnende Elain enthélt, nament-
lich im Sommer, noch viel feste Fettsiuren gelost, was bei dem
hoheren Wert der festen Fettsiuren ein Verlust wire. Das Elain
mit hoéherem Titer ist fiir manche Zwecke, z. B. fiir die Seifen-
fabrikation, vorteilhafter, entspricht aber anderen Zwecken, z. B.
der textilindustriellen Verwendung, nicht, da es bei kilterem Wetter
erstarrt. Es wird vom Stearin dadurch befreit, dafl man es mit Eis
oder Kiihlwasser abkiihlt, bis es grieBig wird, dann treibt man es
durch eine Filterpresse, aus welcher das an Stearin drmere 01 her-
ausflieft, wihrend der sich ausscheidende Teil der festen Fettsiu-
ren zuriickbleibt. War die Olsaure sehr reich an Stearin, kann die-
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ser Vorgang wiederholt werden. Den in der Presse zuriickbleiben-
den Prefling nennt man auch Elainfettsiure; seine Aufarbeitung
geschieht im Zusammenhange mit der Beforderung der Kristalli-
sation in derselben Weise wie die des Retourganges.

Destillationder Fettsduren. Obwohl dieser Betriebszweig
zuweilen auch selbstdndig betrieben wird, kommt er in der Regel
zu Zwecken der Stearinindustrie zur Geltung, weshalb er hier be-
handelt wird. Wie immer auch die Fettsdure dargestellt wurde,
enthalt sie stets ein wenig Neutralfett. Da letzteres unter den tech-
nisch angewendeten Verbéltnissen nicht destilliert werden kann,
sammelt es sich in der Retorte. Man destilliert zumeist einige Tage,
wobei sich in der Retorte Fettsauren mit erheblichem Neutralfett-
gehalt ansammeln, die dunkel gefarbt und viskos genug sind, da das
lang anhaltende Erwarmen bei ca. 350—360° zur Kondensierung
fiihrt, indem sich zwei oder mehrere Fettsiuremolekeln mit ihren
ungesattigten Valenzen zu einem gesattigten oder gesittigteren
Molekel vereinigen. Infolge des lang anhaltenden Erhitzens verlieren
die schwerer destillierbaren kondensierten Fettsiuren, aber auch
das Neutralfett, von ibhren Karboxylen Kohlensdure, wodurch Koh-
lenwasserstoffe entstehen, z. B. aus C;;H;;- COOH = CO, + C;;H;,
usw. Es wichst also die Menge des Unverseifbaren, was den

"Wert des hergestellten Elains vermindert. Das aus destillierten
Fettsauren bereitete Stearin wird Destillatstearin, das Elain
Destillatelain genannt, als Unterscheidung zu dem vorher er-
wahnten Saponifikatstearin und -olein. Die Saponifikatpro-
dukte sind wertvoller, da das Saponifikatelain nur 0,5—1,09% Un-
verseifbares enthilt, wahrend das Destillatstearin infolge seines
niedereren Titers und wegen seiner geringeren Héarte weniger
wertvoll ist; die infolge der Azidifikation entstehende Isool-
siure, deren Titer 44° ist, driickt den Titer des Destillatstea-
rins. Wahrend der Titer des Saponifikatstearing 54—56° ist,
schwankt jener des Destillatstearins je nach der Menge der Isool-
sdure zwischen 48—53°. Ein charakteristischer Unterschied ist
zwischen Sponifikat- und Destillatelain, dal ersteres 8—159,
Neutralfett enthalt, letzteres hingegen keines.

Hat sich in der in der Retorte befindlichen Fettsiure nach mehr-
tagiger Destillation das Neutralfett sehr angesammelt, destilliert
man den gréBiten Teil der Fettsdure aus der Retorte ab und laf3t
den Riickstand, den sog. diinnen Teer, ab. Letzterer besteht eigent-
lich iiberwiegend aus Fettsaure, darin 10—209/, kondensierte Fett-
siure, aus Neutralfett und aus Unverseifbarem ; es ist eine dunkle,
in der Hitze ein wenig viskose Fliissigkeit mit niedrigerem Titer als
jener der gespeisten Fettsduren. Bei der Destillation findet nam-
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lich auch eine sog. Fraktionierung statt, der Siedepunkt der ge-
sattigten (festen) Fettsauren ist niedriger, so dafi sie sich eher in den
ersten Fraktionen sammeln, wihrend der in der Retorte zuriick-
bleibende, héher siedende Teil mehr aus fliissigen Fettsiuren be-
steht. Zur Verminderung des Neutralfettes wird der diinne Teer im
Autoklaven oder durch Azidifikation, evtl. durch beide Verfahren
neuerlich gespalten und dann destilliert. Das Destillat, die ,,Teer-
fettsiure’, hat einen niedrigeren Titer als das Fett, aus welchem es
urspriinglich hergestellt wurde, hat eine etwas dunklere Farbe als
die gewohnliche destillierte Fettsiure und einen grofleren Gehalt an
Unverseifbarem. Diese Fettsiure kristallisiert auch selbst sehr gut,
verleiht aber vermischt mit anderen Fettséduren auch diesen bzw.
dem Gemisch eine groBe Kristallisationsfahigkeit. Die ,, Teerfett-
sdure‘ wird wegen ihres verhiltnisméafig hohen Gehaltes an Unver-
seifbarem in der Regel separat auf Stearin und Elain aufgearbeitet ;
das Teerstearin ist sehr stark kristallinisch, so daB} dieses Stearin
allein zerbrechlich ist, weshalb es mit anderem, weniger kristallini-
schem Stearin vermischt verarbeitet wird. Das Teerelain enthalt
viel (5—8%,) Unverseifbares.

Um die chemische Kontrolle der Destillation zu erméglichen,
muB man mit dem Verhalten der Fettsduren wihrend der Destilla-
tion vertraut sein. Man pflegt in der Regel die Sauren fester Fette
und Tranfettsiuren zu destillieren. Auf die festen (gesittigten)
Fettsiuren {ibt die Azidifikation mittels Schwefelsdure keine
Wirkung aus; die in den festen Fetten vorkommenden ungeséttig-
ten Fettsiduren, hauptsichlich Olsgure, binden die Schwefelsdure
wahrscheinlich nach folgender Gleichung:

,COOH

Gy Hy,

2 C,,H,, - COOH + H,S0, = 580,
17734\ COOH

Dieses Produkt verwandelt sich mit Wasser gekocht in Schwe-
felsiure und Oxystearinsiure:

(,,H,,/COOH . OH
N8O, + = H,80, + 2 Cy;Hyl )
e, HOH — ™= NCOOH
17880\ COOH

Wihrend also die Saure vor der Azidifizierung ungesattigt war,
ist sie nachher gesittigt. Da jedoch aus technischen Griinden viel
weniger Schwefelsiure verwendet wird, als zur vollstindigen Satti-
gung erforderlich, hort die Ungesattigtheit der Fettsiaure nicht
ganz auf, sondern vermindert sich nur. Kine andere Wirkung iibt
die konz. Schwefelsiure auf die Olsiure nicht aus. Infolge der
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Destillation verliert die Oxystearinsdure Wasser und verwandelt
sich in die mit der Olsdure isomere Isodlsaure:

Cy;Hyy(OH) - COOH = H,0 + Cy;H,, - COOH .

Diese Isoolsdure ist bei gewdhnlicher Temperatur fest, ihr
Schmelzpunkt ist 44°, ist jedoch geradeso ungesittigt wie die Ol-
sdure. Die azidifizierte Fettsaure wird daher durch die Destillation
ungesattigter, und zwar in dem Mafle, wie sie es vor der Azidifi-
kation war.

Anders verhalten sich die Trane, deren Jodzahl 120—140 ist
und die auch ungesittigtere Saure als die Olsiaure enthalten. Die
konz. Schwefelsaure vermindert hier die Ungeséttigtheit in viel
bedeutenderer Weise als bei den festen Fetten, und zwar deshalb,
da sie die Kondensation der ungesattigten Fettsauremolekeln be-
fordert, anderseits da die ungesattigten Valenzen Schwefelsiure
binden und beim Waschen Hydroxylgruppen Platz geben. Bei der
Destillation aber nimmt die Ungeséattigtheit (die Jodzahl) der Fett-
sdure nicht zu, sondern sinkt weiter: die Oxysiure destilliert un-
verdndert in die Vorlage, ebenso die kondensierte Fettsiure, die
Kondensation findet sogar bei der hohen Temperatur der Destilla-
tion ihre Fortsetzung, und man erhilt eine noch gesattigtere, also
eine Fettsaure mit kleinerer Jodzahl.

Die ,,Teerfettsauren® destilliert man nun so lange, bis sie ein
Destillat geben und bis anderseits eine Probe des Retortenriick-
standes ausgekiihlt einen harten, schwarzen ,,Stearinteer* (Stearin-
goudron) gibt, der aus der Retorte abgelassen wird. Der Stearin-
pech ist ein Gemenge von Fettsiure, Neutralfett, hauptsichlich
aber von stark kondensierter Fettsaure und Neutralfett, sowie von
gesittigten und ungesattigten Kohlenwasserstoffen.

DieKristallisierung. Thre Wichtigkeit vom Standpunkt des
Pressens wurde schon erwahnt. Der grolere Teil der zur Stearin-
fabrikation benutzten Fette, wie Knochenfett, mancherlei Abfall-
fett, Talg und Pre3talg liefern eine gut kristallisierbare Fettsiure;
andere, wie Palmél, Pflanzentalg, Sheabutter, viele Talg- und PreB-
talgarten enthalten schlecht kristallisierende Fettsauren. Die Fett-
sauren der hydrierten Fette nehmen mit ihrem schlecht kristalli-
sierenden Gewebe eine Mittelstellung ein.

Nimmt man die hydrogenisierten Fette vor der Hand nicht in
Betracht, so besteht das Stearin hauptséchlich aus Palmitin- und
Stearinsaure, wozu im Falle des Saponifikatstearins noch wenig
(2—59%,) Olsaure, beim Destillatstearin 10 —25%, Isoslsiure hinzu-
kommen. ErfahrungsgemiB andern weder die Olsiure noch die
Isoolsiure die Kristallisation der Fettsiuren, so daB3 die Kristalli-
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sation ausschlieflich nur von der relativen Menge der
Palmitin- und Stearinsédure abhéngt. Ein klares Bild er-
hialt man hiervon, wenn man von reiner Palmitin- und Stearin-
sdure Gemenge bereitet; die Daten solcher Gemenge habe ich in der
folgenden Tabelle zusammengefafit.

Ny, | Falmitin-| Stearin- S%‘ggﬁltz' Kristallisation Festigkeit

1 100 0 62,0 kristallinisch morsch

2 90 10 60,1 kleine Kristalle weich, morsch
3 80 20 57,5 . » noch weich
4 70 30 55,1 . ’ sehr hart

5 60 40 56,3 kristallinisch ’ »

6 50 50 56,6 sehr kristallinisch wenig hart

7 40 60 60,3 amorph hart

8 30 70 62,9 | wenig kristallinisch ’s

9 20 80 65,3 kristallinisch wenig morsch
10 10 90 67,2 » morsch
11 0 100 69,2 » ’

Aus der Tabelle ist ersichtlich, daf reine Palmitin- resp. Stearin-
siuren wohl kristallinisch sind, dennoch aber nicht geprefit werden
konnten, da sie so weich sind, daBl man sie zwischen den Fingern
zerdriicken kann. Es sind auch wahrhaftig die Pflanzentalgfett-
sauren, die ein Gemenge von reiner Palmitin- und Olsiure sind,
wie auch die Sheabutterfettsiure, die ein Gemenge reiner Stearin-
siure und Olsaure darstellt, nicht preBbar, da die Fettsaure durch
die kleinsten Offnungen des PreBtuches durchdringt. Werden aber
die beiden Fettsduren vermengt, erhilt man ein gut kristallisier-
bares und ausgezeichnet preBbares Fettsiuregemenge.

Aus der Tabelle ist weiterhin ersichtlich, dal man ein gut kristal-
lisierbares und gut prefbares Gemenge nur dann erhalt, wenn die
festen Fettsduren 50—609, Palmitinsdure neben 50—409%, Stearin-
sdure enthalten. Kommen die festen Fettsduren in einem anderen
Verhiltnis vor, so mufl man die in kleinerer Menge vorhandene
Fettsiure in irgendeiner Weise ersetzen. So z. B. besteht der feste
Teil der Palmolfettsiaure aus 70%, Palmitin und 309, Stearinsiure,
gehort also in die 4. Reihe der Tabelle, hingegen ist der feste Teil der
Talgfettsaure in die 7. Reihe einzuteilen, da er einen Gehalt von
ca. 409, Palmitinsdure und 609, Stearinsiure aufweist. Werden die
zwei festen Fettsiuren in gleicher Menge miteinander vermischt, so
enthalt das Gemenge ——t}—q = 559%, Palmitinsiure und 459%,

Stearinsiure, das Stearin 1st also zwischen die 5. und 6. Reihe ein-
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zuordnen, das Gemenge ist also kristallinisch, das Stearin ist hart.
Will man aus denselben Bestandteilen ein sehr hartes Stearin
produzieren, dennoch aber kristallinisches, daher gut preBbares
Fettsiuregemenge erzeugen, so gibt man zu der Palmolfettsaure
nur so viel Talgfettsiure, daB der feste Teil des Gemenges 609,
Palmitin- und 409, Stearinsiure enthalten soll, wir werden also
ca. 709, Palmolfettsaure und 309, Talgfettsdure vermengen.

Der feste Teil der Knochenfettsiure gehort ca. in die 5., hiufig
zwischen die 4. bis 5. Reihe der Tabelle; da sie eines der wichtigsten
Rohmaterialien des Destillatstearins ist, miissen wir uns auch mit
ihr befassen. Da in den festen Fettsiuren der natiirlichen Fette
die Palmitinsiure stets in groBerer Menge vorhanden ist, die an
Stearinsiure etwas reicheren Fette, wie Talg und Sheabutter, teuer
sind, ist es manchmal nicht leicht, gut kristallisierbare Gemenge
herzustellen. In der Knochenfett-Fettsiure ist es ratsam, den
Prozentsatz der Stearinsiure zu erhhen, manchmal aber ertrigt sie
eine schwache Anreicherung des Palmitinsaureprozentsatzes, denn
das Knochenfettstearin ist namlich von nicht ganz konstanter Zu-
sammensetzung. Eine groBe Hilfe bedeuten uns die hydrogenisier-
ten Fette, deren einzelne Gattungen zuweilen iiberwiegend
viel Stearinsdure enthalten.

Die Pilanzenfette enthalten oft eine erheblichere Menge ,,Stea-
rin“, d. h. feste Fettsiure, es miissen z. B. das Algierer Olivenol, das
Cottonsl, um klargemacht zu werden, durch Absetzen und Ab-
kiithlen oder durch kiinstliche Kiihlung und Filtrierung von den
festen Fettsiuren befreit werden. Diese festen Fette bestehen zumeist
aus Palmitinsiure, deren Menge in den festen Fettséduren bis 809,
steigt, so daB sie in die 3. Reihe der Tabelle einzuteilen sind. Da
diese Fettsiure trotz ihres verhéltnismiBig hohen Titers weich und
nicht preBbar ist, muB sie, um preBbar gemacht zu werden, mit
einer an Stearinsiure reicheren Fettsdure, z. B. mit Talgfettsaure
gemischt werden.

Titerverhaltnisse. Unter Titer versteht man, wie schon be-
sprochen, den in einer bestimmten Weise gemessenen Erstarrungs-
punkt der Fettsiuren. Die in der Tabelle angefiihrten Schmelz-
punkte sind bei festen Fettsiuren nahezu identisch mit dem Titer.
So ist der Schmelzpunkt der Palmitinsiure 62,0°, gibt man aber
Stearinsiure mit dem Schmelzpunkt 69,2 ° hinzu, wird der Schmelz-
punkt niedriger als 62,0°; ein Gemenge von 709, Stearin- und 309,
Palmitinsiure hat ca. denselben Schmelzpunkt wie die reine Pal-
mitinséure, von diesem Punkte an wachsen der Schmelzpunkt und
der Titer mit zunehmendem Stearinsauregehalt sehr rasch. Komm¢t
die feste Fettsiure nicht allein vor, sondern gemischt mit Olsaure,
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so sinkt der Titer betriachtlich. Ist dasselbe Stearin, also dasselbe
Gemenge der festen Fettsiuren, mit Olsdure in verschiedenen
Prozenten vermischt vorhanden, geniigt zur Titerbestimmung
vollauf die Bestimmung der Menge der festen Fettsaure, geradeso
wie sich die Konzentration der Losung einer Substanz, sei diese ein
Korper oder ein Gemenge, aus dem spez. Gewicht bestimmen 1a£t.
Ist aber die Zusammensetzung der festen Fettsdure nicht die gleiche,
146t sich aus dem Titer nicht unmittelbar auf die Menge der festen
Fettsiduren folgern. So z. B. besteht die Talgfettsdure aus 509,
Olsaure und 509, eines Stearins, das zwischen die Reihen 6 und 7,
mehr aber in die Reihe 7 zu ordnen ist und einen Titer von 43—44°
aufweist; der Pflanzentalg (Stillingiatalg) besteht ebenfalls aus
50%, Olsiure und 509, fester Fettsiure, die aber eine Palmitin-
séure ist und einen Titer von 52° aufweist; gibt man zur Pflanzen-
talgfettsiure Olsaure, sinkt ihr Titer; der Titer eines Gemenges von
ca. %/, Pflanzentalgfettsaure und 1/, reiner Olsaure wird 43 —44°,
also gleich dem Titer der Talgfettsaure sein, der Stearingehalt ist
aber nur 339%, im genannten Gemenge, in der Talgfettsdure hin-
gegen 509%,. EinganzédhnlichesVerhaltenzeigenalle Fett-
sauren,indenennureinefeste Fettsdurevorkommt,z. B.
die Sheabutterfettsiure, die Fettsauren vieler gehirteter Fette usw.,
bei welch letzteren die Abweichung noch auffallender ist, da sie
eine Stearinsiure mit hoherem Titer enthalten. Bei der Stearin-
fabrikation ist daher die allgemein verbreitete An-
sicht, daB das Fett um so wertvoller ist, je hoher sein
Titerist,irrtiimlich, da ja mit dem hoheren Titer nicht immer
mehr feste Fettsiuren einhergehen. Im groBen sind bei der Seifen-
fabrikation ahnliche Verhiltnisse, worauf wir noch an der ent-
sprechenden Stelle zuriickkommen.

2. Chemische Betriebskontrolle.

Die analytische Betriebskontrolle greift an folgenden Punkten
stiitzend unter die Arme des Betriebes, um ihn iiber die gefahr-
lichen Punkte hiniiberzugeleiten:

@) Untersuchung der Rohmaterialien von verschiedenen Stand-
punkten,

p) Vorreinigung der Fette zur Spaltung,

y) Kontrolle des Spaltungsgrades bei den verschiedenen Spal-
tungsverfahren,

0) Kontrolle der Zersetzung,

¢) Kontrolle der Fettsduretrocknung,

{) Kontrolle der Azidifikation,

#) Untersuchung der Entfernung der Schwefelsaure,
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) Kontrolle der Azidifikation nach dem Destillieren,

¢) Zusammenstellen von gut kristallisierenden Fettmengen,
deren Titer,

%) das rohe Elain, das entstearinisierte (filtrierte) Elain.

4) Untersuchung des Retourganges,

) Untersuchung des Stearins.

a) Zweck der Untersuchung der Rohmaterialien ist, die
Ausbeute an Stearin, Elain und Glyzerin prozentisch feststellen zu
konnen. Hierzu ist die Kenntnis des reinen (verseifbaren) Fettgehal-
tes der einlangenden Fettsubstanzen, dann die Kenntnis der Zu-
sammensetzung des Fettes, d. h. des Glyzeringehaltes bzw. Ge-
haltes an freien Fettsiuren und an Neutralfett, dann noch die
Kenntnis des Titers und der Jodzahl, d. h. also der Menge der
flissigen und festen Fettsdure, notwendig.

Die zur Stearinfabrikation dienenden Fette kionnen als Verun-
reinigung Wasser, Asche, unverseifbare Teile und organischen
Schmutz enthalten. Die Menge des reinen, verseifbaren Fettes er-
halt man in der Regel mit geniigender Genauigkeit, wenn die
Summe dieser vier Bestandteile von 100 abgezogen wird. Manch-
mal kommen aber spezielle Verunreinigungen vor, die von Fall
zu Fall bericksichtigt werden miissen.

Uber die zur Bestimmung des Wassers, der Asche, des Unver-
seifbaren und des organischen Schmutzes sei auf das Kapitel IX
(Fettspaltung), S.79, verwiesen, wo die gebrauchlichen Verfahren
ausfiihrlich behandelt wurden. Hervorgehoben sei nur die Wich-
tigkeit der Bestimmung des Unverseifbaren, nicht nur als wertlosen
Bestandteils, sondern auch deshalb, da er seiner ganzen Menge nach
ins Elain gelangt. Da die zur Stearinfabrikation verwendeten Fette
ca. die gleiche Menge fliissiger und fester Fettsduren enthalten,
wird die Menge des Unverseifbaren im Elain zweimal so grof3 sein
wie im Originalfett, aus welchem es bereitet wurde.

p bis . Ebenfalls in Kapitel IX wurde auch das Vor-
reinigen der Fette, der Spaltungsgrad und die Zer-
setzung der Fettsiuren vom Standpunkte der chemischen
Betriebskontrolle besprochen.

¢) Kontrolle der Trocknung der Fettsauren. Die zer-
setzten Metallseifen gelangen in die Azidifikation, deren Wirkungs-
grad um so besser ist, je trockener die Fettsdure ist. Die voll-
kommene Trockenheit 148t sich konstatieren, indem 1 Vol. Fett-
siure in 2 Vol. Kohlenstofftetrachlorid gelést und dann auf Zimmer-
temperatur abgekiihlt werden, wobei die Losung bei Vorhanden-
sein von Wasserspuren je nach der Menge des Wassers mehr oder
weniger triibe ist. Spuren von Wasser zeigen sich auch dann, wenn
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man das Fett in einen kleinen Porzellantiegel gibt, ein Thermo-
meter hineinhéngen 148t und mit freier Flamme bis 140 ° erhitzt, in
welchem Fall das Fett schon bei Gegenwart von sehr wenig Wasser
von 105° an schiumt und spritzt.

n)und ) Kontrolle der Azidifikation. Sie hat hauptsach-
lich bei Fetten Bedeutung, die keine ungesittigtere Saure als Ol-
siure enthalten. Bei diesen entsteht durch die Azidifikation Sulfo-
stearinsiure und aus dieser durch Wasser bzw. durch Kochen mit
Wasser durch das sog. ,,Waschen Oxystearinsiure:

2 Cy;Hyy - COOH -+ H,80, = >

Crtlar coon

Hieraus durch Kochen mit Wasser:

017H34<COOH COOH
580, + 2 H,0 = H,S0, + 2 Oy
C,H OH

177N COOH

Infolge der Destillation zersetzt sich die Oxystearinsgure in Iso-
olsaure und Wasser:

COOH
C‘7H34<0H — H,0 -+ Cy;Hy, - COOH .

Wie ersichtlich, nimmt die Jodzahl der Fettsiure durch die
Azidifikation ab, wihrend die Jodzahl der azidifizierten Fettsdure
infolge der Destillation zunimmt. Beide Reaktionen kénnen zur
Kontrolle der Azidifikation benutzt werden, es ist aber ratsamer, die
Abnahme der Jodzahl zu benutzen, da sie frither festgestellt werden
kann, auBlerdem aber fraktionieren die einzelnen Fettsduren teil-
weise bei der Destillation, so dafl die Kontrolle auf Grund der Zu-
nahme der Jodzahl ein wenig unsicher ist.

Die Jodzahl der gewaschenen Fettsdure wird vor der Azidifi-
kation und nach dieser bestimmt und zeitweilig auch die Menge des
Neutralfettes aus der Azidifikationswische. Ist die Differenz
zwischen Sdure- und Verseifungszahl geringer als eine Einbeit, ist
ein weiteres Priifen iiberfliissig. Ist der Unterschied grofer als 1,
ist es noch nicht sicher, ob er von Neutralfett stammt, da ihn auch
die durch Einwirkung der Schwefelsaure entstandenen Anhydride
und Laktone verursachen koénnen. In so einem Falle bleibt nichts
anderes iibrig, als die Fettsiure zu verseifen und die in die wésserige
Losungiibergegangene Glyzerinmenge nach Kapitel X zu bestimmen.

In der aus der Azidifikationswésche stammenden Fettsaure darf
keine Schwefelsdure zuriickbleiben, da sie bei der hohen Tempe-
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ratur der Destillation die Fettsiure stark angreifen wiirde. Da hier
auch von an Fettsiure gebundener Schwefelsaure die Rede sein
kann, ist es am richtigsten, 200 g Fettsaure mit 100 g dest. Wasser
eine Stunde zu kochen und nach Erstarren der Fettsdure im abge-

gossenen Wasser auf Schwefelsidure zu priifen.

Will man nach der Destillation die Azidi-
fikation iiberpriifen, bestimmt man die Jod-
zahl des 24 stiindigen Durchschnittes der un-
destillierten und der destillierten Fettsiure.
Der Jodzahlunterschied mit 1,11 multipli-
ziert gibt die prozentische Menge der fest ge-
wordenen Olsiure.

Abb. 29. Mischbottich fiir Fettsiuren.

t) Bereitung gut kristallisierender
Fettsduregemenge.Vondenin derStearin-
fabrikation gebriuchlichen Fettsiuren kri-
stallisieren einzelne ausgezeichnet, andere sehr
schlecht. Man laBt daher aus den zur Ver-
fiigung stehenden verschiedenen Fettsiuren
im Laboratorium eine Reihe von Probe-
mischungen bereiten und wahlt aus dieser
Reihe die entsprechende Mischung aus. Zur
Bereitung der Fettsiuregemenge steht eine
Tabelle zur Verfiigung, in welcher die ver-
schiedenen Mengen der gewohnlich verarbeite-
ten Fettsiure figurieren. Ist z. B. der tiber
dem oberen Hahn des Fettsiuremischbottiches
verbleibende Teil 2 = 230 cm (s. Abb. 29),
so konnen 200 cm zur Bereitung des Ge-
menges verwendet werden. Man wird daher
die Tabelle so zusammenstellen, daB je ein
Gemisch gerade 200 cm (das Probegemisch
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aber 200 g) ausmachen soll. Zur Herstellung der Proben verwendet
man kleine Wannen aus Weillblech. FEine Tabelle sei in vor-
stehendem angefiihrt.

Man bestimmt den Titer des fiir gut befundenen Fettsaure-
gemisches, um sich iiber dessen Stearin- und Elaingehalt zu unter-
richten. Am néchsten Tag wird dann kontrollehalber auch der
Titer des im Betrieb hergestellten Gemisches bestimmt. Die beiden
Werte miissen mit ganz geringer, ca. 0,2°, Abweichung iiberein-
stimmen. Die Bestimmung des Elain- und Stearingehaltes von
Fettsiuregemengen und iiberhaupt von Fettsduren muf} eigentlich
auf die Bestimmung der fliisssigen und festen Fettsiure zuriick-
gefiihrt werden, zu welchem Zwecke die T witchellsche Methode
am geeignetsten ist (s. weiter unten). Da jedoch das Elain auch feste,
das Stearin auch flissige Fettséuren enthilt, so miissen die Daten
der vorerwihnten Methode noch entsprechend korrigiert werden,
weshalb man sie, nicht minder auch wegen der langwierigen Arbeit,
zur Betriebskontrolle nur selten verwendet. Bedeutend rascher ist
schon die Jodzahlbestimmung, die aber nur im Falle nicht azidi-
fizierter Fettsiuren gebraucht werden kann, da der feste Teil (das
Stearin) der azidifizierten Fettsauren infolge Vorhandenseins der
Tsoolsiure ein betrichtliche, bis 30 steigende Jodzahl haben kann.
Zur Bestimmung des Elain- und Stearingehaltes der azidifizierten
(und destillierten) Fettsiduren kann man die Bestimmung des spez.
Gewichtes, des Brechungsindexes und des Titers benutzen. Zu
diesem Zwecke bereitet man aus den Jahresdurchschnitten des er-
zeugten Elains bzw. des Stearins Gemische von 0, 5, 10, 15, 20 . . .
100% und bestimmt ihre spez. Gewichte bei 60°, die Brechungs-
indizitat ebenfalls bei 60° mit dem Abbé-Zeissschen Refrakto-
meter oder aber die Titer und berechnet diese Werte durch Inter-
polation auch auf die Gemische von anderer prozentischer Zu-
sammensetzung. In der Regel wihlt man die bequemste Methode,
die Titerbestimmung. Natiirlich ist so eine Tabelle nur in der Fa-
brik giiltig, mit deren Erzeugnissen sie hergestellt wurde, und nur
so lange, als sich die Fabrikationsmethode und die Rohmaterialien
nicht dndern.

Die Kurve hat die Form 42 = Az + B, ihr Wert kann mit der
Methode der kleinsten Quadrate bestimmt werden.

Benétigh man eine exaktere Arbeit und steht genug Zeit zur
Verfiigung, bestimmt man die Menge der festen Fettsduren, wozu
man die verhiltnism#aBig rasche und genaue Twitchellsche
Methode benutzt. Die Fettsiuren diirfen kein Neutralfett enthal-
ten, im entgegengesetzten Fall werden sie in der gewohnten Weise
abgeschieden. Nach der Menge des zu erwartenden festen Fettes
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werden 1/,—2 g Fettsdure in 100 cm® warmen Alkohol gelost und
mit 20 ecm® 10 proz. warmem alkoholigen Bleiazetat versetzt. Die
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ausgeschiedenen Bleisalze der festen Fettsiuren ab, wischt mit

einige

gut vermischte Losung kiihlt man langsam ab, 148t
— womdglich iiber Nacht — stehen und filtriert die
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95 proz. Alkohol aus, spiilt mit Ather in einen Scheidetrichter,
zersetzt dort mit Salpetersdure und scheidet die Fettsaure aus der
Atherlosung in der iiblichen Weise aus. Die Bestimmung kann auch
50 durchgefiihrt werden, dafl die Menge der in alkoholische Losung
iibergegangenen fliissigen Fettsaure bestimmt wird ; in dieser Weise
vorzugehen, ist jedoch nur dann ratsam, wenn keine weniger ge-
sattigte Saure als Olsiure zugegen ist.

%) Die Betriebskontrolle des Elains besteht in der Bestim-
mung des Titers des aus der Kaltpresse herabrinnenden Elains im
Tagesdurchschnitt; dann aus Feststellung des Titers des filtrierten
und unfiltrierten Elains sowie der Elainfettsiure, auBerdem ist es
empfehlenswert, wenigstens vom Wochendurchschnitt eine ganze
Analyse des Elains vorzunehmen, die sich auf die Bestimmung des
Wassers, der Asche, des Unverseifbaren, der Siure- und Versei-
fungszahl, der Jodzahl und des Titers erstreckt.

Der Titer des Elains ist sehr nahe identisch mit der Temperatur
der Kuchen beim Pressen. Fiir gewisse Zwecke, z. B. zur Seifen-
fabrikation, ist das Elain — wie schon erwihnt — um so wert-
voller, je hoher sein Titer ist, je grofer also sein Stearingehalt ist;
fiir textilindustrielle Zwecke ist hingegen das Elain um so besser, je
niederer sein Titer ist. Deshalb, und auch um das wertvollere
Stearin herauszubekommen, pflegt man das Elain zu kiihlen und
das grieBlige Elain auf Filterpressen abzufiltrieren, wodurch sich
sein Titer vermindert. Die Titer bestimmt man im Tagesdurch-
schnitt im filtrierten und im unfiltrierten Zustand.

Wird Saponifikat-Elain erzeugt, sammeln sich der grofere Teil
des Neutralfettes und fast das ganze Unverseifbare im Elain an.
Ist z. B. die Talgfettsidure bis auf 969, gespalten, macht das Unver-
seifbare 0,7%, aus, das Stearin enthilt 1/,—19%, Neutralfett und
0,1—0,29, Nichtverseifbares, das Elain hingegen 7—89%, Neutral-
fett und 1,3—1,49, Unverseifbares. Im Destillatelain geben wohl
das sehr geringe Lakton und Anhydrid eine Esterzahl von 0,5—1,0,
Neutralfett ist aber nicht zugegen. Die Bestimmung des unver-
seifbaren Teiles ist hier um so wichtiger, da seine Menge in der
Regel eine etwas grofere ist, sie kann im Teerelain bis 89, und
noch hoher ansteigen.

Den Wassergehalt des Elains kann man mit Trocknen nicht be-
stimmen, da ein wenig fliichtige Sdure stets entweicht, weshalb man
die Destillationsmethode anwendet; die Vorlage soll auf 0,05 cm?
eingeteilt sein.

Man bestimmt endlich auch noch im Tagesdurchschnitt den
Titer der in der Filterpresse zuriickgebliebenen sog. ,,Elainfett-
saure”.

Dubovitz, Betriebskontrolle, 8



114 Die Stearinfabrikation.

Bei der Untersuchung von Konkurrenz-Elainprodukten muB
auBer den gewohnlichen Wertmessern auch noch gepriift werden,
ob sie kein gespaltenes Pflanzenfett oder dest. Tran enthalten. Fiir
viele Zwecke ist dies nicht schiadlich, fir textilindustrielle Zwecke
ist es jedoch gefahrlich, da sich infolge der grofien Fliche des Fa-
dens die Saure, die noch ungesattigter ist als die Olsiure, oxydiert
und verharzt. Dies kann am besten von der Jodzahl beurteilt wer-
den, die bei wirklichem Elain stets kleiner ist als 88, wihrend z. B.
die Jodzahl der Rapsolfettsiure 105—110, die der Sonnenblumen-
olfettsdure 130—140 betrigt. Bei Verarbeitung von hydrogeni-
sierten Fetten auf Stearin kann das Elain eine ungesittigtere Saure
enthalten, da sich der Wasserstoff nicht an jedes Molekel gleich-
mafig anhaftet.

1) Unter Retourgang versteht man die aus der Warmpresse
abflieBende Fettsiure, in welcher im Tagesdurchschnitt der Titer,
im Saponifikatretourgang die Menge des Neutralfettes zu be-
stimmen sind. Im Destillatretourgang findet man haufig Oxy-
fettsauren, was darauf schlieBen 148t, daBl in den Rohmaterialien
ungesittigtere Fettsauren als Olsaure enthalten waren, weshalb
man im Destillatretourgang zeitweilig auch die Azetylzahl be-
stimmt.

Bei richtig geleiteter Warmpressung ist der Titer des Retour-
ganges annahernd gleich dem Titer der nichtgeprelten Fettsdure-
kuchen.

un) Das Stearin. Die Betriebskontrolle von diesem Artikel
besteht aus 2 Teilen: aus der Kontrolle der Qualitit des Stearins
und aus jener des Stearinabfalles.

Zur Untersuchung des Stearins bestimmt manim Wochendurch-
schnitt den Titer, die Jodzahl, die Saure- und Verseifungszahl und
zeitweise auch das Unverseifbare. Der Wochendurchschnitt wird
geschmolzen und in kleine Wannen von 200—300 g gegossen,
deren Inhalt man dann langsam erstarren laft, wobei man die
Oberfliche und die Bruchflache priift. Bei Untersuchung der
Stearinabfalle bestimmt man dieselben Daten, nur die Saure- und
Verseifungszahl wie auch die Bestimmung des Unverseifbaren
146t man weg.

Bei Saponifikatstearin orientiert man sich durch die Jodzahl
iiber die im Stearin verbliebene Olsiuremenge, die bis 5%, steigen
kann. Sie hat bei rasch verarbeitetem Stearin keine Bedeutung, soll
aber in langer lagerndem Stearin besserer Qualitt in je geringerer
Menge vorhanden sein, da sie mit der Zeit das Gelbwerden des
Stearins und das Auftreten eines unangenehmen ,ranzigen Ge-
ruchs verursacht. Das zu Kerzen aufzuarbeitende Saponifikat-
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stearin soll woméglich kein Neutralfett enthalten, da letzteres beim
Brennen der Kerze infolge Akroleinbildung einen unangenehmen
Geruch verbreitet.

Im Destillatstearin ist die Kenntnis der Jodzahl sehr wichtig,
da sie annihernd die Menge der Isoolsdure anzeigt. Da bei gleich-
miBigem Betrieb die ganze Menge der Isodlsdure in das Stearin
gelangt, 148t sich auch schon aus der Kontrolle der Azidifikation der
Isodlsduregehalt des Stearins bestimmen. Ist z. B. in einem Fett-
sauregemenge die Menge der festen Fettsauren 509%,, die Isodlsaure
12,6%, so wird das Stearin ca. 25%, Isodlsdure enthalten; da ein
wenig Olsidure auch im Stearin in Losung bleibt, wird in Wirklich-
keit die aus der Jodzahl durch Multiplikation mit 1,11 erhaltene
Isoolsaure um ca. 0,59, groBer sein. Das Destillatstearin ist um so
besser, je hoher sein Titer ist, und gibt eine um so bessere Ausbeute,
je groBer die Menge der Isoolsaure ist, in diesem Falle aber sinkt der
Titer. Wahrend der Titer des Saponifikatstearins 54—56° ist,
zeigt das Destillatstearin bei ca. 159, Isoolsduregehalt einen Titer
von ca. 52°, bei 22%, von 51° und bei 309, von ca. 49°.

Das ausgegossene und langsam erstarrte Stearin zeigt an seiner
Oberfliche wie auch an der Bruchfliche eine charakteristische
Kristallisation. Das Saponifikatstearin ist in der Regel nicht iiber-
maBig kristallinisch, das Destillatstearin schon mehr. Wahrend
man bei der Fabrikation gute Kristallisation anstreben muf, soll
das Stearin fiir viele Zwecke nicht kristallinisch sein, z. B. bei der
Kerzenfabrikation gibt das zu stark kristallinische Stearin eine zu
zerbrechliche, weniger feste Kerze.

Der umgegossene und neuerlich warm geprefite PreBlabfall gibt
zumeist ein sehr kristallinisches Stearin, das sog. , kristallinische
Doppelstearin®‘. Noch kristallinischer ist das Teerstearin, auf des-
sen Bruchfliche man manchmal zentimeterlange und mehrere
Millimeter dicke Kristalle sieht. Diese starke Kristallisation wurde
dadurch hervorgerufen, daB3 durch das teilweise Ausschmelzen der
Palmitinsiure kristallinische Fettsiuregemenge entstanden sind.
Will man daher aus diesen Stearinen bzw. aus ihren Abféllen weni-
ger kristallinisches und daher einen hoheren Titer aufweisendes
Stearin bereiten, so mufl man zum Stearin eine palmitinséure-
reiche Fettsduremenge, z. B. eine kalt geprefite, hauptsachlich aus
Palmél oder aus Pflanzentalg bestehende Fettsiure benutzen, und
der so hergestellte Kuchen mufl dann neuerdings gepre3t werden. Es
besteht auch die Moglichkeit, dafl man durch Zusatz von Stearin-
sdure das kristallinische Gewebe vermindert, wozu aber haupt-
sichlich nur die Sheabutter geeignet wire, die nur in kleinen
Mengen auf den Markt gelangt.

R%
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XII. Die Kerzenfabrikation.

1. Technologischer Teil.

Mit der Entwicklung der Beleuchtungstechnik nimmt die
Kerzenfabrikation an Bedeutung stark ab. Man erzeugt Kerzen
derzeit durch Gieflen aus Talg, Paraffin, Paraffin-Stearingemenge
und aus Stearin, wihrend die Wachskerzen zumeist mit dem
Tunkverfahren hergestellt werden.

Mit der Herstellung von Talgkerzen befassen sich zumeist
kleine Firmen, hauptsichlich kleinere Seifenfabriken. Man be-
nutzt diese Kerzen vornehmlich in Kellereien, wo sie gleichzeitig
zum zeitweiligen Verstopfen leck gewordener Fisser dienen.

Die Paraffinkerzen sind billiger als die Stearin- oder sog. Kom-
positionskerzen und geben pro Gewichtseinheit mehr Licht als die
Stearinkerzen, da ihr kalorischer Wert, nachdem sie eine sauer-
stofffreie Masse bilden, hoher ist als jener der Stearinkerzen.
Die Paraffin- und Kompositionskerzen brennen aber mit un-
angenehmem Geruch und rauchend, auBerdem sind die gegossenen
Paraffinkerzen durchscheinend, unschon und biegen sich in der
Wirme. Schoner und ganz weill sind die Kompositionskerzen
(Paraffin mit 5—509, Stearin), biegen sich aber in der Wéarme.
Hingegen sind die iiberwiegend (zu 85—100%,) aus Stearin ver-
fertigten Kerzen nicht durchscheinend, brennen ohne Geruch und
Rauch, auch verbiegen sie sich nicht.

Die Vorbedingung fiir das gute Brennen der Kerze ist, da@3
die Masse aschefrei und der Docht entsprechend gebeizt sein soll.
Ist die Kerzenmasse nicht aschefrei, verstopft sich der Docht, die
Kerze rinnt und gliiht nach dem Verloschen langanhaltend mit
unangenehmem Geruch. Ebenso unangenehm ist es, wenn der
Docht nicht gehorig gebeizt ist, in welchem Fall der Docht von
allein nicht ganz verbrennt, sondern man muf} seine Asche ab-
zwicken. Die Dochtbeize gibt namlich mit der Asche ein leicht
schmelzendes Bor- und Phosphorglas, welches von dem aus der
Flamme herausragenden Ende der Kerze schmelzend in Form
winziger Kiigelchen herabfallt.

Der zur Kerzenfabrikation dienende Wellenstearin wird mit
direktem Dampf in mit Blei gefiitterten Bottichen mit verdiinnter
Schwefelsdure aufgekocht, hernach 148t man ihn absetzen, bis er
wasserfrei wird. Paraffin wird gesondert geschmolzen, in einen
gemeinsamen Bottich gepumpt, wo es mit direktem Dampf auf-
gekocht wird. Da das Wasser zumeist alkalisch ist, gibt man ins
Wasser Oxalsiure, die das die Alkalizitit verursachende Calcium-
und Magnesiumhydrocarbonat zersetzt und bindet; es ist ratsam,
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ein die theoretisch notwendige Menge um 159%, iibersteigendes
Plus an Sdure zu nehmen (S. 100).

Wiahrend man die Kompositionskerzen aus ganz geschmolzener,
ganz fliissiger Masse gieft, rithrt man die Stearinkerzen (la Kerzen)
kalt, d. h. man kiihlt sie wihrend des Riihrens, bis die Masse mil-
chig wird, wodurch die Kerze weiler, weniger kristallinisch und
weniger zerbrechlich wird. Man pflegt die Kerzenmasse mit rot-
stichigem Methylviolett schwach zu fiarben, wodurch sie eine blen-
dend weiBe Farbe erhilt. Diese Farbe verblaBt aber bald, so daB
die Kerze wieder ihre urspriingliche Farbe erhélt. Stearinhaltige
Kerzen mit geringem Stearingehalt (5—209,) erhalten ein stearin-
artiges AuBere, wenn man zu ihrer Masse 2—39%, 96 proz. denatu-
rierten Spiritus mischt.

2. Chemische Betriebskontrolle.

Die chemische Betriebskontrolle befait sich mit der Unter-
suchung des Rohmaterials (Paraffin, Stearin, Dochte), mit der
Feststellung der Giefmasse, mit der Erforschung der Fehler und
mit der Untersuchung der fertigen eigenen und der Konkurrenz-
waren.

Herstellung der GieBmassen. Die Kerzenfabrik stellt zu-
meist Kerzen verschiedener (Ia, ITa usw.) Qualitat her, die sich in
erster Reihe in ihrem Stearingehalt unterscheiden. Die Zusammen-
stellung der Gielmasse geschieht, wie folgt. Wir wollen z. B. eine
Masse herstellen, die mit einer entsprechenden Menge Paraffin
5000 kg 20 proz. GieBmasse liefert; dazu sind 1000 kg Stearin notig.
Zu diesem Zwecke werden folgende Bestandteile zusammen-
geschmolzen :

Abfille enthaltend Stearin

Reste . . . . . .. 300 kg ca. 70 kg
Ia Abfall . . . . 450 ,, ,» 450 ,,
IIa ,, ... 320, 5 160 ,,
IOIa ... . 380, ,» 10,
Entfarbte Abfalle. . 100 ,, s 10,
Ausgewahlte Abfille. 90 ,, , 63,
Ia Bruch . . . . . 100 ,, » 100 ,,
IMa  ,, . .. .. 40 ,, » 20,

1750 kg enthaltend ca. 1003 kg Stearin.

Diese Masse bildet eine 35 cm hohe Schicht im Bottich. Wollen
wir hiervon eine Kerzenmasse von Siurezahl 40!) (also 209,

1) Stearin hat eine Saurezahl 207—212. Fiir betriebstechnische Rech-
nungen nimmt man gewéhnlich 200, also eigentlich ein Stearin mit ca. 5%,
Paraffin.
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Stearin) bereiten, so kochen wir die Masse durch, lassen absetzen
und bestimmen die Sdurezahl, welche z. B. 1174 ist, entsprechend
einem Stearingehalt von 58,7%,. Die notige Menge Paraffin (P)
berechnet man nach folgender Gleichung:

P:a(%—l).

Hier bedeutet ¢ die Anzahl der Zentimeter, die die unter-
suchte Masse im Bottich einnimmt, p den Prozentgehalt an Stearin,
e den Prozentgehalt der zu erzeugenden Masse. Im erwdhnten
Falle z. B. ware
58,7

P=35(20_

Wir miissen also 67 cm Paraffin zur Masse geben.

Enthilt die zusammengestellte Masse zu wenig Stearin (ist sie
schwach), so muf} sie mit Stearin (oder mit einer stirkeren Masse)
verstirkt werden. Dieses berechnet sich aus einer &hnlichen
Gleichung, nur miissen simtliche Werte auf Paraffin bezogen wer-
den. Beispielsweise soll eine 97 cm hohe Schicht einer 48 proz. Masse
in 55 proz. umgewandelt werden.

1):35-1,9267 cm .

Stearin:a(g— 1):97(-53—1):97-0,2=190m.
e 45

p und e bedeuten jetzt Prozente Paraffin in der urspriinglichen bzw.
fertigen Masse.

Die derartig verfertigte Giemasse weicht in der Regel nur mit
0,5 Einheiten von der beabsichtigten Siurezahl ab, welche man an
den am nichsten Tag gegossenen Kerzen in der Weise kontrolliert,
daB die Siaurezahl der geschmolzenen Kerze festgestellt wird. In
der Praxis kann die Hilfte der Séurezahl dem prozentischen
Stearingehalte gleichgenommen werden; tatsichlich ist der Ste-
aringehalt etwas geringer, da die Saurezahl des Stearins 207—212
zu sein pflegt. :

Bei Konkurrenzprodukten wird nach Bestimmung der Séure-
zahl die alkoholische Losung noch mit etwas Alkali versetzt und
das Paraffin mit Petroleumither als Unverseifbares ausgeschiittelt.
Die Differenz von 100 ist Stearin. Die abgelassene, whsserig-
alkoholische Seifenlosung wird auf dem Wasserbade vollig ein-
getrocknet, in Wasser gelost und mit Saure zersetzt. Das Stearin
wird gewaschen, getrocknet und auf Erstarrungspunkt und Jod-
zahl untersucht. Saponifikatstearin weist eine Jodzahl bis zu 5,
Destillatstearin bis zu 25 auf. Finden wir eine Jodzahl iiber 30,
dann kénnen wir mit Sicherheit annehmen, dall der Kerze unge-
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prefte oder nur schwach (kalt) geprefte Fettsiure beigemengt
wurde (,,Fettsiurekerzen).

Die sog. Kompositionskerzen (ein Gemisch von Stearin und
Paraffin) haben den Nachteil, da8 sie transparent sind ; um dies zu
verhindern, werden ihnen solche Substanzen beigemengt, die das
Paraffin nicht l6sen und infolgedessen triibe, opak machen. Hierzu
wird am héufigsten Spiritus verwendet, dessen Menge man in der
urspriinglichen (vom Dochte befreiten) Kerze ebenso bestimmt wie
Wasser. Ein weiterer Nachteil der reinen Paraffin- oder viel
Paraffin enthaltenden Kerzen ist der, daB sie weich und biegsam
sind. Auch verhalten sich die einzelnen Paraffine verschieden, ge-
mafB ihrer Qualitit und
ihrem Schmelzpunkte.

Je weniger biegsam
eine Kerze ist, um so
grofer ist ihr Wert. Dies
miissen wir bei der Wahl
von Paraffin fiir Kompo-
sitionskerzen uns stets vor
Augen halten. Zu diesem
Zwecke gieflen wir ver-
schiedene Kerzen von glei-
cher Grofle und gleichem
Durchmesser und span-
nen s1e H_l eme Klemme, Abb. 31. Apparat zur Prifung der Bieg-
wie sle In Dbeistehender samkeit der Kerzen.
Zeichnung angegeben ist
(Abb. 31). Schon nach einigen Stunden sind wir in der Lage, die
Biegsamkeit deutlich beurteilen zu kénnen.

Das Beizen der Dochte. Zum Beizen werden in der Regel
Borséure, Ammonsulfat, Ammonphosphat und Schwefelsiure ver-
wendet ; diese Reagenzien miissen chemisch rein sein. Die Kerzen-
dochte bestehen gewohnlich aus einem dreiteiligen Geflecht, in den
einzelnen Teilen ist die Zahl der Fiden verschieden, aber der sog.
,»Numerus® der Fiden ist der gleiche. Sind die Teile des Geflechtes
zu eng geflochten, verringert sich die Aufsaugefihigkeit des Doch-
tes. Letztere Eigenschaft bestimmt man dadurch, da8 ein 1 m
langes abgewogenes Stiick mit 100 g beschwert in Wasser getaucht
wird, worauf man 5 Minuten abtropfen 146t und neuerdings wiegt;
die Gewichtszunahme nennt man Saugfahigkeit.

Fehler der Kerzen. Die meisten Fehler der Kerzen sind auf
den Docht zuriickzufiihren, kénnen aber auch im Aschegehalt der
Masse begriindet sein.
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Tropft oder rinnt die Kerze, so kann das 2 Ursachen haben:
a) die Masse enthilt Asche, die den Docht verstopft, und b) der
Docht ist zu diinn; es kénnen aber auch beide Fehler vorliegen. Bei
Feststellung der Ursache wird vorerst der Aschegehalt bestimmt,
anderseits wird in Kerzen derselben Stirke, die aus derselben Masse
gegossen wurden, fortgesetzt ein dicker Docht verwendet.

Raucht die Kerze, ist der Docht zu dick.

Gliht der Docht der ausgeléschten Kerze, ist die Masse
unbedingt aschehaltig ; wahrscheinlich verursacht in diesem Fall der
Umstand, daf die zur Erzeugung der Masse verwendeten Bottiche
nicht gehérig gereinigt wurden, den Fehler.

Spritzt die Kerze, soist Wasser hinzugekommen, und zwarist
entweder eine Guiform gesprungen, oder aber in die Masse ist auf
andere Weise Wasser gelangt.

XIII. Die Seifenfabrikation.
1. Technologischer Teil.

Im chemischen Sinne des Wortes versteht man unter Seifen die
Metallsalze der fettartigen Sduren, praktisch genommen hingegen
sind Seifen die in Wasser loslichen Natron- und Kalisalze dieser
Fette, die die iiblichen dufleren Eigenheiten zeigen. Die Natronsei-
fen sind in der Regel hart, die Kaliseifen weich und schmierbar,
weshalb man sie auch Schmierseifen nennt. Diese Einteilung be-
friedigt im groflen die Erfordernisse der Praxis, obwohl es auch
feste Kaliseifen — Kalisalze tiberwiegend fester Fettsauren — und
aus Natronseife bestehende Schmierseifen gibt. Endlich gibt es
auch Seifen, die Kali und Natron enthalten.

Die Natronseifen kénnen Kern- oder Leimseifen sein, je nach-
dem man die Seife bei der Erzeugung ausgesalzen und hierdurch von
einem Teil der wisserigen Losung befreit hat; diese Seifen ent-
halten 57—629%, Fettsiure; wurde die Seife ohne Aussalzen her-
gestellt, bleibt das zu ihrer Bereitung benutzte gesamte Wasser
samt den darin gelosten Salzen, Glyzerin, Lauge usw. in der Seife,
so daB der Fettsduregehalt von 759, abwéarts jeden Wert aufweisen
kann. Es gibt Natronseifen, die sich nur wahrend des Auskiihlens
aussalzen, so daf} die Leimgallerte mit der Seife zusammen erstarrt;
diese Seifen nennt man Halbkernseifen, hierher gehort z. B. die
Eschweger Seife.

Bei Herstellung der Seifen kommt in erster Reihe die Qualitat
des benutzten Fettes in Betracht. Es gibt leicht aussalzbare Fette
(Talg, Rapso6l) und schwer aussalzbare Fette (Kokos- und Palm-
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kernol, Rizinusol, Harz usw.). Fiir Fettgemische — und um diese
handelt es sich zumeist bei Seifen — ist der Mittelwert der Eigen-
heiten der einzelnen Komponenten bestimmend. Der Fettansatz
enthilt, abgesehen von speziellen Fetten, fast immer leicht aussalz-
bare Seifen gebende Kernfette und schwer aussalzbare Seifen
gebende Leimfette. Erstere verseift man mit verdiinnteren, letztere
mit stirkeren Laugen, das Gemenge der beiden mit entsprechender
mittelstarker Lauge. Da ein stirkerer Laugeniiberschufl die schon
entstandene Seife aussalzt, was den Verseifungsprozell hindert,
wird die Lauge nur im Verhiltnis des Verbrauches in den Siede-
kessel gelassen. Die letzte Portion des Neutralfettes verseift sich
sehr schwer, und die Kernseifen enthalten fast immer 0,519,
Neutralfett, was fir die Qualitit der Seife nicht vorteilhaft ist.
Die Seife kann natiirlich nicht nur aus Neutralfett, sondern auch
aus Fettsiuren in gleich guter Qualitat erzeugt werden, wobei die
sog. Karbonatverseifung stattfindet, bei der die freie Fettsaure mit
Soda neutralisiert wird und das stets in kleiner Menge vorhandene
Neutralfett mit Atznatron verseift wird.

Die verseiften Fette oder Fettsauren sind nach dem Sieden in
wisseriger Losung vorhanden, aus welcher die Seife mit Atznatron
oder zumeist mit Kochsalz ausgesalzen wird. Das Aussalzen kann
auf einmal geschehen, in welchem Falle in die Losung so viel Salz
gegeben wird, daB die sich absetzende Unterlauge seifenfrei ist und
die reine Kernseife an die Oberfliche der Fliissigkeit gelangt.
Gibt man zur Seifenlosung fiir das ganzliche Aussalzen ungeniigen-
des Elektrolyt (Lauge, Salz), bleibt ein Teil der Seife, und zwar
gerade der schwerer aussalzbare, in Losung, und auf diesem sog.
Leimniederschlag sammelt sich die Kernseife, die in diesem Fall
mehr Wasser enthilt, so dal die Ausbeute besser ist.

Die Unterlauge enthilt iiberschiissige Lauge, die durch Kochen
mit fettsaurehaltigen Fetten, durch das ,,Ausstechen®, entfernt
wird. In #dhnlicher Weise entziehen wir den Laugengehalt des
Leimniederschlages, wobei man durch Hinzugabe von Salz auch die
darin befindliche Seife entfernt. Eine derart ausgestochene Unter-
lauge bzw. der in derselben Weise behandelte Leimniederschlag soll
daher womdglich an Lauge, Soda und Fett arm sein, da dies einen
Verlust verursacht.

Die Leimseifen enthalten zumeist mehr Leimfett (Kokosfett
usw.) und gelangen nach der Verseifung ohne Aussalzen in die
Kiihlform, weshalb sie, falls sie aus Neutralfett erzeugt wurden,
auch eine bedeutendere, bis 7%, steigende Menge Glyzerin enthal-
ten. Diese Seifen kann man einesteils wegen ihres Leimfettgehaltes,
anderseits wegen ihres Glyzeringehaltes gut fillen, so daf sie
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mit jedem beliebigen niederen Fettsiuregehalt erzeugt werden
kénnen.

Wihrend die Kernseifen im frischen Zustand ca. 60%, Fettsiure
enthalten, kénnen die Leimseifen mit jedem beliebigen Fettgehalt
erzeugt werden. Auch die Schmierseife ist eine Leimseife. Die
Ta-Ware enthélt 38—429, Fettsdure. Schmierseife enthilt stets
freies Alkali in Form von Atzkali und Pottasche, manchmal auch
Soda; dies ist zum Erreichen der gehorigen Konsistenz unbedingt
notwendig.

Zum Fiillen der Leimseifen benutzt man in Wasser 16sliche und
unlosliche Substanzen. Zum Fiillen von Natronseifen Wasserglas,
Soda- oder Pottascheldsung und Schwerspat, zum Fiillen von Kali-
seifen Pottasche- oder Chlorkalilésung, Kartoffelstirke usw.

Als Kernfette sind Fette zu bezeichnen, deren Verseifungszahl
nahezu 200 ist; sie geben ein um so hirteres Fett, je grofer ihr
Titer ist; die Verseifungszahl der Leimfette ist ca. 250 (Kokosfett,
Palmkernél), sie geben eine schwer aussalzbare und trotz ihres
niederen Titers (20—23°) harte Seife. Auch die Seife des Rizinus-
oles ist schwer aussalzbar, ist aber hart; Harz, welches schwer aus-
salzbare Seife gebende Teile enthilt, gibt eine weiche Seife.

Da das Kokosfett die hochste Verseifungszahl (bis 260) auf-
weist, braucht es zum Verseifen das meiste Atznatron, 18—19%,;
die geringste Menge Atznatron benstigt das Rapsél, ca. 12—12,5%,
da seine Verseifungszahl 170—175 ist; dieselbe Atznatronmenge
benotigt auch zu seiner Verseifung das Harz. Die Fette mit einer
Verseifungszahl von ca. 200 benotigen ca. 14,5%, Atznatron. In
der Praxis wendet man stets einen geringen UberschuB an, welchen
man mit ,, Ausstechen verwertet. Den Bediirfnissen der Praxis
entspricht es, wenn man die Verseifungszahl mit 5/7 multipliziert,
um die zum Verseifen erforderliche Menge Atznatron in Prozenten
ausgedriickt zu erhalten.

2. Chemische Betriebskontrolle.

1. Rohmaterialien. Diese interessieren den Seifenfabrikanten
beziiglich a) des verseifbaren Fettgehaltes; b) der Qualitdt, ob
nidmlich das Fett der angebotenen Ware entspricht; c¢) des Titers
bei Kernfetten und d) des Gehaltes an freien Fettsduren und an
Neutralfett und beziiglich der Ausbeute an Glyzerin und Fettsiure.

a) Die Bestimmung des verseifbaren Fettgehaltes geschieht in
der in Kapitel IX beschriebenen Weise. Bei Kokosfett, Palmkern-
6l und bei ihren Fettsiuren mufl die Wasserbestimmung mit der
Destillationsmethode ausgefithrt werden (S. 39). Sollten duBere
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Zeichen oder analytische Daten darauf hinweisen, daf auler Was-
ser auch andere mit Xylol, Benzol usw. destillierbare Substanzen,
z. B. Benzin, wie es im extrahierten Knochenfett vorkommt, zu-
gegen sind, wird neben der Wasserbestimmung mit Xylol eine
andere Probe mit Wasserdampf destilliert. Das Destillat besteht
iiberwiegend aus Wasser, auf dessen Oberfliche das Benzin und die
darin geloste geringe Fettsture schwimmen. Sein Volumen schétzt
man bzw. liest man ab, sein spez. Gewicht bestimmt man in
der Weise, dall man eine bekannte Menge herauspipettiert und in
einem Wageglaschen abwiegt. Das so erhaltene Gewicht dividiert
mit dem Volumen gibt des spez. Gewicht. Die Benzinlosung wird
nun bei niederer Temperatur im Vakuum eingedampft und der
Riickstand, die Fettsturen, gewogen. Z. B. wir erhielten aus 100 g
Fett durch Destillation mit Wasser 2,75 cm® Benzin; 2 cm® Benzin
wogen 1,5662 g, daBl spez. Gewicht des Benzins ist daher

1,5662

— 0,7832;

nach dem Eindampfen lieBen die 2 cm?® 0,07889 Fettsdure zuriick,
in 2,75 cm? sind daher 0,1030 g Fettsduren. 2,75 cm® der Losung
sind gleich 2,75 - 0,7832 = 2,1538 g, hiervon sind abzuziehen die
Fettsauren: 2,1538 — 0,1030 = 2,0508 g = 2,059, Benzin, da wir
von 100 g Substanz ausgingen.

b) Benennung. Ob das Fett tatsichlich seiner Benennung ent-
spricht, hieriiber geben seine Konstanten fast immer geniigende
Aufklirung. Zu diesem Zwecke bestimmt man die Verseifungszahl,
Jodzahl und den Titer, in speziellen Féllen auch die Azetylzahl
(bei Rizinusol) und die Hexabromidzahl (bei Leinoél). Nach den
spateren Punkten ¢) und d) benotigt man auBer dem Titer auch
noch die Siurezahl, so daB diese auch bestimmt wird.

c¢) Die Kenntnis des Titers ist deshalb wichtig, da die Kernfette
eine um so hirtere Seife geben, je hoher ihr Titer ist. Seine Be-
stimmung wurde in Kapitel IX beschrieben.

d) Der Gehalt des Fettes an Fettsdure und Neutralfett, sowie die
Ausbeute an Glyzerin lassen sich mit einer der Praxis geniigenden
Genauigkeit aus der Sdure- und Verseifungszahl bestimmen. Es
sei in einem Fette n9%, das Nichtfett und m?%, die Menge des reinen
Fettes; § die Saurezahl und V die Verseifungszahl, so ist die Ester-
zahl £ = ¥V — 8, und der Glyzeringehalt in Prozenten:

G, = 0,05466 - B
(log 0,05466 = 0,7377 — 2).
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Die Menge der freien Fettsiure F ist bei reinen Fetten:
S .. . .
Fo, =100 - 7 ist im Fett nur mY, reines Fett enthalten, so ist

die Menge der freien Fettsiuren

S
F % =m V .
Die Menge des Neutralfettes N ist bei reinem Fett:

V—8
N% =100 ~=,

bei einem Gehalt von m%, Reinfett:

V—=8
N%=m‘V~—.

Da zur Titerbestimmung auch die Fettsiuren abgeschieden
werden, so kann die Menge der freien Fettsiaure und des Neutral-
fettes auch aus den Konstanten der Fettsiure berechnet werden;
es sei s die Siuurezahl der Fettsiure, F die freie Fettsiure des Fettes

und N das Neutralfett, so ist F9% = m8§

und N%zms—zﬁ.

Diese Werte jedoch sind nur annihernde Werte.

Laugeniiberschufl der Seifenlésung. Da man das Fett
nur mit (kleinem) Laugeniiberschuf} verseifen kann, iiberzeugt man
sich iiber dessen Vorhandensein dadurch, da vom Seifenleim eine
kleine Menge (2—4 g) auf der Apothekerwage abgewogen, in
neutralem Alkohol aufgelost und nach Zusatz von Phenolphthalein-
indikator mit /,,-Salzsiure titriert wird. Nachdem die Seife im
Kessel eine gewisse Zeit weiter gesotten wurde, wird neuerdings
titriert; &ndert sich das Resultat der Titrierung kaum mehr,
ist das Sieden zu beendigen. Beim Sieden mit Dampf ist eine
kleine Abnahme infolge Anwachsens des Kondenswassers, bei
direkter Feuerung eine kleine Zunahme durch Wasserverdampfung
moglich.

Der Laugen- und Sodagehalt der Unterlauge muf
stindigen Gegenstand der Kontrolle bilden. Den Fettsiuregehalt
bestimmt man in der Weise wie bei der Seife (s. weiter unten).
Zur Bestimmung des freien Alkaligehaltes titriert man bei Phenol-
phthaleinindizierung warm mit ?/,-Salzsdure. Das Resultat ist
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nur ein anniherndes, da auch ein Teil der an Seife gebundenen
Lauge titriert wird; mit Methylorange kann auch kalt titriert
werden, es wird aber dabei auch das ganze an die Fettsiure ge-
bundene Alkali titriert, es kann also nur bei fettsaurearmen Unter-
laugen benutzt werden, oder aber mufl das an Fettsiure ge-
bundene Alkali bestimmt und abgezogen werden.

Der Fettsauregehalt der Seife wird in folgender Weise be-
stimmt. 1—2 g der Seife (bei stéirker gefiillten Seifen entsprechend
mehr) werden in diinnen Schnitten in ein kleines, 50kubikzenti-
metriges Becherglaschen abgewogen, mit etwas Wasser tibergossen
und unter Riithren mit einem Glasstabe so lange gewdrmt, bis sie
sich aufgelost haben. Die Losung wischt man quantitativ in einen
Schiitteltrichter von ca. 500 cm? Inhalt und versetzt nach Zugabe
von Methylorange mit so viel Salzsaure, bis das Methylorange rot
wird. Hernach werden 80 cm® unter 70° siedenden Petrolathers
hinzugefiigt und mehrmals gut durchgeschiittelt. Nachdem sich
die Schichten getrennt haben, 148t man die untere wisserige
Schicht in einen anderen Scheidetrichter, wo man sie mit 50 ¢m3
Petrolither neuerdings ausschiittelt. War in der Seife ein Fiill-
mittel, so ist auch ein drittes Ausschiitteln ratsam. Die Petrolither-
schichten vereint man, trennt sie durch Umschwenken und Ab-
setzenlassen womdglich scharf vom Wasser, 1483t sie hernach in ein
ungewogenes Kolbchen, wo man sie so lange absetzen 1a8t, bis die
Losung ganz klar wird. Die klare Losung schiittet man dann vor-
sichtig, ohne daB von den abgeschiedenen Wassertropfen etwas
mitgerissen werde, in ein gewogenes Kolbchen; der an den Winden
des ungewogenen Kolbchens anhaftende Petrolather hilt nur einige
Milligramme Fettsaure zuriick, erkann aber, falls esnotwendig wire,
mit einigen Kubikzentimeter Petrolither gesammelt und nach er-
folgtem Absetzen in das gewogene Kolbchen geschiittet werden.
Den Petrolither destilliert man hernach ab, vertreibt die Petrol-
dtherddmpfe mit Gummiballon, stellt das Kélbchen auf eine Stunde
in ein Luftbad von 100° und wiegt nach dem Auskiihlen. Enthalt
der Kolben eine grofere Menge Kokosfett-Fettsiaure, so trocknet man
nur bei niederer Temperatur, um einen Verlust an fliichtigen Fett-
sduren zu vermeiden.

Die Bestimmung der Ausbeute schlieBt sich der Fettsiure-
bestimmung an. Unter Ausbeute versteht man die aus 100 kg
Fettsiure gewonnene Seifenmenge. Man erhilt die Ausbeute (4),
wenn man 10000 mit dem Fettsdureprozent (p%,) der Seife divi-
diert:

10000

p

A
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Auf diese Weise berechnet sich fiir eine 60 proz. Kernseife eine
Ausbeute von 10000 : 60 = 166,7%,, wir erhielten also aus 100 kg
reiner Fettsaure 166,7 kg Seife. War der Fettsduregehalt der Schmier-
seife 40%,, so ist die Ausbeute 10000 : 40 = 2509, usw. Die Defini-
tion der Ausbeute bezieht sich also auf Fettsiure, hat daher keine
Giiltigkeit, wenn die Seife aus Neutralfett gesotten wurde. In so
einem Fall mufl der Gehalt des Neutralfettes an Fettsiuren be-
rechnet werden mit Beriicksichtigung, dal auch die Neutralfette
stets und zuweilen sogar betrichtliche Mengen freier Fettsiuren
enthalten. Die ganz neutralen Fette enthalten durchschnittlich
959, Fettsiure; den genauen Wert gibt die folgende Gleichung an:

. 3800-V
Fettsaure 9%, = 100 — 168330 °

wo V die Verseifungszahl des Fettes bedeutet.

Sehr wichtig und bisher nicht genug beachtet ist der Neutral-
fettgehalt der Seifen, der in folgender Weise kontrolliert wird.
Eine groBere Probe der Seife wird in diinnen Schnitten im warmem
Wasser gelost und mit so viel Salzsédure versetzt, bis Methylorange
das Eintreten der sauren Reaktion durch Rotfarbung anzeigt. Man
kocht dann so lange, bis die Fettsiure ganz klar auf der wasserigen
Loésung schwimmt, worauf man sie nach Abkiihlung abscheidet, mit
Wasser abspiilt und mit frischem Wasser neuerdings aufkocht. In
der in dieser Weise hergestellten Fettsiure bestimmt man die Séure-
und Verseifungszahl, aus denen man in der beschriebenen Weise das
Neutralfett berechnet. Enthilt die Seife destillierte Fettsaure, so
kann die Esterzahl auch durch Anhydride und Laktone verursacht
worden sein, in welchem Fall sich die Bestimmung komplizierter
gestaltet. Man titriert die Fettséiure in alkoholischer Losung genau,
schiittelt mit Petrolither in Gegenwart von einigen Kubikzenti-
metern Chlorkaliljsung einigemal aus und wiegt. Dieser Riickstand
ergibt das Nichtverseifbare, das Neutralfett, die Anhydride und
die Laktone zusammen; das Unverseifbare, welches separat be-
stimmt wurde, wird in Abzug gebracht. Kocht man diese Sub-
stanz mit 10 proz. Sodalosung, gehen die Anhydride in Losung, so
daB durch Ausschiitteln des Riickstandes das Unverseifbare, das
Lakton und das Neutralfett zuriickbleiben. Durch weiteres Ver-
seifen mit alkoholischer Kalilauge und Ausschiitteln mit Petrol-
ather geht das Unverseifbare in Losung, die Differenz ergibt daher
die Summe von Neutralfett und Lakton. Die alkoholisch-wisserige
Losung wird hierauf eingetrocknet, in Wasser gelost und ange-
sauert, wobei sich das Lakton regeneriert; ausgeschiittelt und
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titriert geht die Fettsiure als Seife in Losung, und das Lakton wird
mit Petroldther ausgezogen.

Untersuchung stark gefiillter Seifen. Bei derartigen
Seifen kann die Bestimmung der Fettsduren nicht in obiger Weise
geschehen, wenn das Fiillmittel in Salzsédure unléslich ist; ist viel
Wasserglas zugegen, so gibt der Petrolather mit der kolloidalen
Kieselsaurelosung eine untrennbare Emulsion. Von solchen Seifen
wird eine abgewogene Menge (3—5 g) in diinnen Plittchen im
Soxhlet-Extraktor mit 96 proz. Alkohol extrahiert. Das Extrakt
enthalt die Seife, welche am Wasserbade zur Trockne eingedampft
und in Wasser gelost in der gewohnlichen Weise weiter untersucht
werden kann. Enthalt die Seife kein Kokosfett und kein Palmkern-
6l, kommt man friiher zum Ziel, wenn man die Seife am Wasser-
bade mit konz. Salzsiure zur Trockne eindampft, wobei die Kiesel-
sdure unloslich wird.

Bestimmung des Seifenansatzes.

Bei Untersuchung von Konkurrenzseifen ist das Wichtigste die
Feststellung des Seifenansatzes, dann ist auch noch von Interesse
die Kenntnis des Gehaltes an Harz, an Kokos- und Palmkerndl, an
fliissigen und festen Fettsiuren. Die Menge und Qualitat der festen
Fette und Ole kann natiirlich nicht fegestellt werden, man kann
aber auch diesbeziiglich gewisse Folgerungen ziehen. Die Unter-
suchung des Fettes wird in der Regel mit der abgeschiedenen Fett-
séure durchgefithrt; interessiert uns nur die Harzmenge, so kann
diese auch unmittelbar aus der Seife bestimmt werden.

Die Bestimmung des Harzes kann am raschesten nach der
Twitchell - Wolffschen Methode ausgefiihrt werden: Man 16st
2—5 g Fettsdure oder Seife in fiinfmal soviel absol. Alkohol und
gibt 10 cm? einer Mischung hinzu, die aus 4 Teilen absol. Alkohol
und 1 Teil konz. Schwefelséure besteht und siedet mit RiickfluB-
kiihler 2 Minuten vom Beginn des Siedens an. Nach Hinzugabe der
fiinffachen Menge 10 proz. Kochsalzlosung schiittelt man mit Ather
dreimal aus. Hernach wird die Atherlosung, die das Harz un-
gebunden, die Fettsiuren als Athylester enthilt, mit verdiinnter
Salzlosung von der Schwefelsédure ausgewaschen und entweder mit
1/,-KOH titriert, wobei die Sturezahl des Harzes fiir 160 ange-
nommen wird, oder aber wird die titrierte Losung mit Ather extra-
hiert, die wasserige harzsaure Salzlosung angesiuert, mit Ather
mehrfach extrahiert, der Ather abdestilliert und das Harz gewogen.

Will man den Fettansatz noch weiter priifen, so destilliert man
von dem Athylester der Fettsiure den Ather ab, verseift das Fett
mit alkoholischem Kali, verdampft zur Trockne, zersetzt die Seife
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mit Salzsdure und wischt die Salzsiure aus. Man bestimmt Schmelz-
und Erstarrungspunkt der Fettsiure in der Kapillare, dann die
Ssure- und Jodzahl, aus welchen Daten die Menge des Kokosfettes
schon annshernd bestimmt werden kann und ebenso auch die
Menge der fliissigen Fettsauren.

Die Menge des Kokosfettes kann genauer durch die Polenske-
Zabl ermittelt werden'). Von der zu priifenden Seife werden die
Fettsduren genau bestimmt und daraus die 4,75 g Fettsiuren ent-
sprechende Seifenmenge berechnet und abgewogen. Zu dieser
Seifenmenge fiigt man im 300er Stehkolben 20 g Glyzerin und
1 cm?® Natronlauge (1 : 1) und schwenkt die Mischung iiber einer
kleinen Flamme so lange, bis das starke Schiumen nachlaBt (ca.
10 Min.). Nach dem Abkiihlen auf ca. 80—90° setzt man 90 cm?
destilliertes Wasser zu und gibt sofort 50 cm? verdiinnte Schwefel-
saure (25 cm® H,SO, in 1 1) nebst ca. 0,6 g grobes Bimssteinpulver
hinzu. Die Destillation und die weitere Arbeitsweise sind genau die-
jenigen der Polenskeschen Originalvorschrift (S. 25).

Einige Worte seien auch der Probenahme aus Seifen gewidmet.
Da der duBere Teil der Seife stets trockener ist, ist es am zweck-
miBigsten, die Seife mit einem Laboratoriums-Korkbohrer in drei
zueinander senkrechten Richtungen anzubohren und die so er-
haltenen Teile zu untersuchen. Ist die so erhaltene Probe zu grof3
fiir die Analyse, zerschneidet man die einzelnen Zylinder der Lange
nach in 2—4 Teile.

Rechentafel.
Uber den Gebrauch der vierstelligen Logarithmen 2).

Bei fettanalytischen Rechnungen geniigt es vollstandig, nur die Man-
tissen der vierstelligen Logarithmen zu benutzen. Das Auffinden des
Logarithmus und Antilogarithmus ist bekannt und auch aus den in vor-
liegender Arbeit mitgeteilten Beispielen ersichtlich.

Die Mantisse von 2,3247 ist 3663;

denn diejenige von 232 ist . . . . . . . .. .. 3655,

in der Rubrik ,,Proportionalteile’ finden wir fiir 4: 7
und fiir 7: 1 (3)

3663.

Ebenso verfahren wir beim Aufsuchen des Antilogarithmus. Die
meisten fettanalytischen Methoden erfordern kein genaueres Abwigen
als bis zu 0,001 g, besitzt aber unsere Wage eine Genauigkeit von 0,0001
bis 0,0002 g, dann runden wir die Summe bei der logarithmischen Rech-
nung bis auf die dritte Dezimale ab. Wir schreiben z. B. 2,325 statt 2,3247
oder 3,141 statt 3,1413 usf. Eine Ausnahme bildet aber das Abwigen
von Substanzen fiir die Titerstellung der Normallosungen, wo fiir die
peinlichste Genauigkeit zu sorgen ist.

1) Seifensieder-Zg. 1920, S. 937.
%) Die Logarithmentafeln sind Er dmanns Lehrbuch der anorganischen
Chemie (Verlag von Friedr. Vieweg & Sohn, Braunschweig) entnommen.
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Antilogarithmen. Proportionalteile.
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Sachverzeichnis.

Atherzahl 19.
Aluminiumseife 63.
Arachinsiure 16.
Aschenbestimmung 56, 79.
Ausbeute an Seife 125.
Ausbeute an Fettsiure 126.
Aussalzen 121.

Ausstechen 86.

Autoklav 52, 75.
Autoklavenspaltung 75, 83.
Automatische Pipette 21, 23.
Azetylzahl 26.

Azidifikation 76, 102, 108.
Azidifikationsrohglyzerin 90.

Behensiure 16.

Beizen der Dochte 116, 119.
Benzin 31, 36, 43, 53.
Benzol 31.

Betriebskontrolle der Dégrasfabr. 72.

— — Fettspaltung 42.

— — Firnisfabr. 70.

— — Glyzerinfabr. 90.

— — Kerzenfabrikation 117.
— — Kunstspeisefette 61.
— — Olfabrikation 42.

— — Olpressung 39.

— — Schmiermittelfabrikation 66.

— — Seifenfabrikation 122.
— —— Stearinfabrikation 107.
— — Talgschmelzerei 55.
Bibliothek 5.

Biegsamkeit der Kerzen 119.
Brennol 34.

Buttersiure 16.

Biirette 12.

Cerotinséiure 16.
Cholesterin 15, 80.
Clupanodonsiure 16.
Compoundéle 64.
Cottonsl 105.

Dégrasbildner 73.
Dégrasfabrikation 72.
Desodorator, Glas- 47.
Desodorator, Metall- 48,

Desodorierung 34, 47.
Destillatelain 101, 113.
Destillator 32.

Destillatstearin 101, 15.
Destillieren von Fettséuren 77, 101.
Destillieren von Glyzerin 87, 94.
Dickal 70.

Diffusorbatterie 31.
Diffusor-Extraktor 31, 42.
Docht 1186.

Dochtbeize 116, 119.
Doppelstearin 115.
Dynamitglyzerin 94.

Elaidinsaure 16.

Elain 98, 99, 113.
Elainfettsidure 98, 113.
Elektrischer Muffelofen 4.
Elektrischer Tiegelofen 4.
Elektrischer Trockenschrank 4.
Entfarbung des Glyzerins 89.
Entfarbung des Oles 46.
Entfarbungspulver 46, 89.
Entschélung der Samen 41.
Erstarrungspunkt 27.
Erukasiure 16.

Esterzahl 19.
Extraktionsbatterie 8.
Extraktionszimmer 9.
Extraktion, Olgewinnung durch 31.
Extraktor 8.

Fachblatter 6.

Fehler der Kerzen 119.
Fermentative Spaltung 78.
Fermentolglyzerin 83.

Feste Fettsauren, Bestimmung 110.
Fettbestimmung 37.
Fettsauredestillation 77.
Fettsauregehalt der Seifen 125.
Fettsaurekerzen 119.
Fettsaurekuchen 99.
Fettspaltung 74.

Feuchtigkeit der Samen 40.
Florentiner Flasche 32.

Freie Fettsaure 124.

Fiillen der Seife 122, 127.
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Gesittigte Sauren 15.

GieBmasse fiir Fettsdurekuchen 109.
GieBmasse fiir Kerzen 117.
Glyzeride 17.

Glyzerinbestimmung 90.
Glyzerindestillation 87.
Glyzerindestillationsapparat 88.
Glyzerinester 15.
Glyzerinfabrikation 83.
Glyzeringehalt der Fette 58, 59, 123.
Glyzeringoudron 84, 89.
Glyzerinwasser 76, 78, 84, 85.
Glyzerinwasser, Reinigung 84, 93.

Halbkernseifen 120.
Halbtrocknende Ole 69.
Harz 122, 127.

Harz, Bestimmung 127.
Harz im Firnis 71.
Harzol 69.

Harzsiure 86.
Heizgitter 3.
Hexabromidzahl 71.
Hydroxylzahl 26.
Hypogaeasiure 16.

Isansiurereihe 15.
Isoerukasidure 16.
Isoolsaure 16, 77, 82, 103, 108, 115.

Jodabfille, Regenerierung 23.
Jodlosung, Wijssche 20.
Jodzahl 20.

Kalilauge, ca n/, 11.
Kalilauge n/,, 13.
Kaliseifen 120.
Kaliumbijodat 14.

Kalk 36, 67.
Kalkhydrat 67.
Kalkseife 57, 63, 68, 69.
Kaltgeprefite Kuchen 99.
Kaprinséure 16.
Kapronsidure 16.
Kaprylsaure 16.
Kernfette 121.
Kernseifen 120.
Kerzendocht 116.
Kerzenfabrikation 116.
Klarung des Oles 33.
Klauensl 64.
Knochenentfettung 52, 56.
Knochenextraktor 53.
Knochenfett 56.
Knochen, Fettgehalt 56.

Sachverzeichnis.

Knochenfettfettsaure 105.
Kobaltseifen 70.
Kochraum 4.
Kokosfett 128.
Kokosfett, Bestimmung in Seifen
128.
Kolorimeter 46.
Kompositionskerze 116.
Konstanten 17.
Kunstbutter 60.
Kunstspeisefett 59.
Kiihler 32.

Laboratorium 2.
Laurinsiure 16.
Leimfette 121.
Leimseifen 120.
Leinélfirnis 69, 70.
Linolenséure 16.
Linolensaurereihe 15.
Linolsiure 16.
Linolsaurereihe 15.

Maschinenfette 55.
Maschinentalg 55.
Milch 61, 62.
Miszellenbehilter 32.
Moéllon 72.
Muffelofen 4.
Mustersammlung 6.
Myristinsdure 16.

Natronseifen 120.

Neutralfett in der Seife 121, 126.
Neutralfett im Fett 124.
Neutralisierung des Oles 45.
Neutralisierung des Talges 55.
Normalbenzin 66.

Normallgsungen 11.

Oktobromide 71.

Olein 98.

Oleomargarin 60.

Olivendl 105.

Organischer Schmutz 57, 92.
Oxalsdure 100, 116.
Oxyfettsduren 72, 86.
Oxystearinsaure 77, 102, 103, 108.
Olfabrikation 30.

Qlsiure 16.

Olséiurereihe 15.

Palmitinsiure 16, 104.
Palmolfettsaure 105, 115.
Paraffinkerzen 116.



Sachverzeichnis.

Petrolather 37.
Pflanzentalg 106, 115.
Photometer 47.
Physetolsdure 16.
Phytosterin 15, 80.
Polenske-Zahl 25, 26.
Polyglyzerine 84.
Polymerisation 69, 70.
Premier Jus 52, 55, 60.
PreBabfall 115.
Pressen des Oles 30.
Prefitalg 60.
Protolglyzerin 83.

Raffinieren des Glyzerins 87, 90,
94.

Raffinieren des Knochenfettes 56.

Raffinieren des Oles 33, 44.

Raffiniertes Glyzerin 94.

Rapinsdure 16.

Reaktiv 77.

Rechentafel 128.

Regenerierung von Alkoholriick-
standen 19.

Regenerierung von Jodabfillen 23.

Regenerierung von Kohlenstof-
tetrachlorid 22.

Reichert-Meisslsche Zahl 25.

Reinigung der Fette 52, 76, 78, 81,
106.

Reinprotein 42.

Retourgang 98, 114.

Ricinolsdure 15.

Rindertalg 49.

Rohfaser 42.

Rohglyzerin 87, 89.

Rohprotein 42.

Rohtalg 49.

Riibol 64.

RiickfluBkiihler 8.

Salzsiure, ca n/, 13.
Salzséure n/,, 13.
Saurezahl 18.
Saponifikatelain 89, 113.
Saponifikatrohglyzerin 89, 98.
Saponifikatstearin 98, 114.
Schaumal 34.
Schmelzpunkt 27.
Schmiermittel 63.
Schmierseife 120.
Schwefelkohlenstoff 31.
Schwefelsaure 35.
Seifenansatz 127.
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Seifenfabrikation 120.
Sheabutter 115.

Sikkative 69.

Soda 35.

Spaltungsgrad 74, 78, 82, 107.
Speisefett 60.
Spiralschlangenkiihler 8.
Standsl 70.

Starrschmiere 64.

Stauferfett 64.

Stearin 97.

Stearinfabrikation 74, 97, 114.
Stearinkerzen 100, 116.
Stearinsiure 16, 104.

Sterine 16.

Stillingiatalg 106.
Sulfostearinsiure 77, 102, 108.
Sulfurierung 76.

Talg 49.

Talgerzeugung 49.
Talgfettsdure 105.

Talgkerze 116.

Talgschmelzen 50.

Teer 66.

Teerfettsaure 103.

Tiegelofen 4.

Thiosulfat, ca n/, 13.
Tierische Fette, Gewinnung 49.
Titer 27.

Titerverhiltnisse 105, 110.
Titrierung 6.
Titrierungsbatterie 7.

Tovote 64.

Trane 72.

Trane, Destillation von 103.
Triglyzeride 17.
Trimethylenglykol 91.
Trimethylenglykol, Bestimmung 92.
Trockenschrank 4, 39.
Trocknende Ole 69.
Trocknung in indiff. Gasen 39.
Trocknungsprobe 71.
Tropfpunkt 64.
Twitchellspaltung 77, 83, 98.

Ungesattigte Sauren 15.
Unterlauge 86, 94, 121, 124.
Unterlauge, Aufarbeitung 86.
Unterlaugenrohglyzerin 90.
Untersuchungsmethoden 17.
Unverseifbares 16, 74, 80, 101, 113.
Unverseifbares, Bestimmung 80.
Unverseifbares, qualit. Nachweis 62.
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Variablen 17.
Verseifbarkeit 58, 79.
Verseifungszahl 17.
Versuchszimmer 4.
Viskositat 64, 70.

Wagen 9.

Wagenfett 65.

Wagezimmer 4.

Wasserbestimmung 38, 79.

Wasserbestimmung nach Marcusson
38.

Sachverzeichnis.

Wasserbestimmung durch Destilla-
tion 38, 79, 122.

Wasserglas 127.

Weilles Glyzerin 96.

‘Wellenstearin 100, 116.

Wijssche Jodlésung 20.

Wollfett 16.

Zerkleinerung von Olsamen 30,
39.

Zersetzung 82.

Zusammensetzung der Fette 15.

Druck der Spamerschen Buchdruckerei in Leipzig.



~ Verlag von Julius Springer in Berlin W 9

Kohlenwasserstoffole und Fette sowie die ihnen chemisch und
technisch nahestehenden Stoffe. Von Professor Dr. D. Holde, Berlin.
Sechste, vermehrte und verbesserte Auflage. Mit 179 Abbildungen
im Text, 196 Tabellen und einer Tafel. (882 S.) 1924.

Gebunden 45 Goldmark

Technologie der Fette und Ole. Handbuch der Gewinnung und
Verarbeitung der Fette, Ole und Wachsarten des Pflanzen- und Tier-
reichs. Unter Mitwirkung von G. Lutz, Augsburg, O. Heller, Berlin,
Felix KaBler, Wien und anderen Fachminnern herausgegeben von
Gustav Hefter, Direktor der Aktien-Gesellschaft zur Fabrikation vege-
tabilischer Ole in Triest. .

Erster Band: Gewinnung der Fette und Ole. Allgemeiner Teil.
Mit 346 Textfiguren und 10 Tafeln. (760 S.) 1906. Unveranderter
Neudruck. 1921. Gebunden 33.50 Goldmark

Zweiter Band: Gewinnung der Fette und Ole. Spezieller Teil.
Mit 155 Textfiguren und 19 Tafeln. (984 S.) 1908. Unverinderter
Neudruck. 1921. Gebunden 46 Goldmark

Dritter Band: Die Fett verarbeitenden Industrien. Mit 292 Text-
figuren und 13 Tafeln. (1036 S.) 1910. Unverinderter Neudruck. 1921.

Gebunden 50 Goldmark

Vierter (SchluB-) Band: Die Fett verarbeitenden Industrien.

(2. Teil.) Seifenfabrikation und Glyzerinindustrie. In Vorbereitung

Analyse der Fette und Wachse sowie der Erzeugnisse der Fett-
industrie. Von Dr. Adolf Griin, Chefchemiker der Georg-Schicht-A.-G.,
Aussig.

Erster Band: Methoden. Mit etwa 77 Textabbildungen.
Erscheint im Frithjahr 1925

Handbuch der Seifenfabrikation. Nach dem Handbuch von Dr.
C.Deitet vollig umgearbeitet und neu herausgegeben von Privat-
dozent Dr. Walther Schrauth. Fiinfte Auflage. Mit 171 Textfiguren.
(746 S.) 1921. Gebunden 22 Goldmark

Das Glyzerin. Gewinnung, Veredelung, Untersuchung und Verwendung
sowie die Glyzerinersatzmittel. Von Dr. Carl Deite, unter Mitarbeit
von Ingenieur Josef Kellner. Mit 78 Abbildungen. (457S.) 1923.

Gebunden 16 Goldmark

Deutsche Waschmittelfabrikation. Ubersicht und Bewertung der
gebriuchlichen Waschmittel. Von Dr. C. Deite, Unter Mitwirkung
von Dr.J.Davidsohn, F. Eichbaum und Max Warkus. Mit
21 Textfiguren. (173 S.) 1920. 4 Goldmark; gebunden 6.50 Goldmark

Allgemeine und physiologische Chemie der Fette. Fir Chemiker,
Mediziner und Industrielle. Von Professor F. Ulzer, Wien und
Dr. J. Klimont. (328 S.) 1906. 8 Goldmark



Verlag von Julius Springer in Berlin W 9 ~

Zeitschrif't der deutschen
Ol- und Fett-Industrie

Fortsetzung des ,,Seifenfabrikant

Organ der Fachgruppe der 01- und Fett-Industrie beim Reichs-
verbande der deutschen Industrie und des Wirtschaftsbundes
der Seifen-Industrie
Begriindet von Dr. C. Deite

Herausgegeben von

Dr. Franz Goldsechmidt

Erscheint wochentlich

Vierteljahrlicher Bezugspreis 6 Goldmark (zuziiglich Porto)

Die Schmiermittel, ihre Art, Prifung und Verwendung. Ein Leit-
faden fiir den Betriebsmann. Von Dr. Richard Ascher. Mit 17 Text-
abbildungen. (255 S.) 1922. Gebunden 8 Goldmark

Der Betriebs-Chemiker. Ein Hilfsbuch fiir die Praxis des chemischen
Fabrikbetriebes. Von Fabrikdirektor Dr. Richard Dierbach. Dritte,
teilweise umgearbeitete und erginzte Auflage von Dr.-Ing. BrunoWaeser,
Chemiker. Mit 117 Textfiguren. (344 S.) 1921. Gebunden 12 Goldmark

Buechfiihrung fiir Klein- und GroB8betriehe. Mit Anleitung zu den
Steuererkldrungen. Mit zahlreichen Buchungsbeispielen. Von Dr.
Th. Meinecke, Winsen a. d. Luhe. (31 S.) 1923. 1.50 Goldmark

Betriebsverrechnung in der chemischen GroSindustrie. Von
Dr. rer. pol. Albert Hempelmann, D. H. H.C. (113 S.) 1922.
4.80 Goldmark; gebunden 5.80 Goldmark
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