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Anzahl : Ungefahrer Gehalt
der Prohen Herlaft Reaktion an Starkesyrup
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1 Chalee oo i e vt le e By ih 6 s o sehesterke Bhirbupe 50 Yo
1 AnShEn T e S e g B e e e 4 keine —~
L Rangthonies - .5 o0 . Sa e w0 e oo e kelne —

Von 69 Honigproben haben 4 eine positive Reaktion gegeben, also
etwa 800. Daran sind die 15 ausléndischen Honige mit 4 Proben beteiligt
und zwar fallen die stirksten Verfilschungen auf Chilehonige.

Herrn J. Schwab, Lebensmittelinspektor, mochte ich auch an dieser
Stelle meinen verbindlichsten Dank aussprechen fiir die Zuvorkommen-
heit, mit welcher er uns die zahlreichen Honigmuster des Bienenziichter-
verbandes verschatft hat.

Ntirkehestimmung in Kindermehl.

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

Vor langerer Zeit!) habe ich eine direkte Stirkebestimmungsme-
thode angegeben, welche auf Folgendem beruht.

Das fein gepulverte Material wird, eventuell nach vorhergehender
Extraktion mit Alkohol und mit Aether, in der Hitze mit konzentrierter
CaCly-1osung behandelt, um die Stérke in Losung zu bringen. Dann wird
mit Wasser verdiinnt, filtriert und ein Teil des Filtrats mit Jodlosung
versetzt, wobei die Stiarke als in CaCl,-16sung unlésliche Jodstarke aus-
gefallt wird. Man filtriert durch einen Goochtiegel, entfernt das Jod
mit Alkohol, trocknet, wigt, gliiht, wigt wieder und berechnet aus dem
Glihverlust die Starke.

Diese Methode ist in den meisten Fillen brauchbar; sie ist aber.
mit recht zeitraubenden und oft schwierig durchzufiihrenden Filtrationen
verbunden. Auch gelingt die restlose Entfernung des Jods gelegentlich
nur mit Miihe.

Als die Methode bei Kindermehl versucht wurde, traten weitere
Schwierigkeiten auf, welche hauptsichlich durch das Milcheiweiss, und
den hohen Dextringehalt bedingt wurden. Die Filtrationen waren kaum

D Diese Mitt., 7, 369, 1916; 8, 55, 1918.
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durchzufithren und die abgeschiedene Stirke war mit Eiweiss verunrei-
nigt. Ich nahm daher ziemlich weitgehende Modifikationen vor.

Die Filtrationen werden durch Centrifugieren ersetzt. Das Fett
wird auch hier grosstenteils mit Aether ausgezogen. Zucker, Dextrin,
losliche Eiweisskorper werden mit Wasser extrahiert, wobei durch Zu-
satz von Jod die vollstindige Unloslichkeit der Stirke garantiert wird.
Nun wird das Jod mit Chlorcalciumlésung weggekocht und die Stirke
gleichzeitig gelost; nach dem Abtrennen von den unléslichen Bestand-
teilen wird die Stirke erneut mit Jod gefillt und nach abermaligem Weg-
kochen des Jods nach einem kiirzlich beschriebenen Verfahren?2) mit
Chromsidure verbrannt und aus ihrem Verbrauch die Stirke berechnet.

Die Austiihrung geschieht wie folgt:

Die Mengenverhiltnisse gebe ich fiir ein Kindermehl mit ca. 12
bis 1604 Stidrke an. Bei hohern Gehalten miisste weniger Material in
Arbeit genommen oder die Chromsduremenge entsprechend vermehrt
werden.

Eine Durchschnittsprobe des Kindermehls wird fein verrieben. 0,25 g
werden in ein Reagensglas von ca. 35 em? Fassungsraum abgewogen,
mit ca. 10 em?® Aether iibergossen und der Aether nach einigem Stehen
oder nach kurzem Centrifugieren durch vorsichtiges Abgiessen entfernt.
Man schiittelt nun den Riickstand mit 20 ecm? Wasser und 2 em3 ;-Jod-
l6sung, centrifugiert, giesst ab und wiederholt dieselbe Operation mit
20 ecm?® Wasser und 1 cm?® Jodlosung. Hierdurch sind der Zucker, das
Dextrin und ein grosser Teil der Eiweisskorper entfernt. Der Riickstand
wird mit 10 em? gesiittigter Chlorcalciumlosung, hergestellt durch Losen
von geschmolzenem Chlorcalcium in derselben Gewichtsmenge Wasser,
versetzt und 2—3 Minuten gekocht. Man verdiinnt mit 15 cm?® Wasser,
centrifugiert und giesst die noch durch einige suspendierte Teilchen ver-
unreinigte Losung durch einen kleinen Wattebausch in einen 100 cm?
Kolben. Der Riickstand wird noch 2 mal mit je 5 em? CaCly-16sung|
ca. 1 Minute lang gekocht, mit 15 e¢m® Wasser verdiinnt, centrifugiert
und die Losungen mit der ersten vereinigt. Der Riickstand wird mit eini-
gen Tropfen Jodlosung auf Starke gepriift und im positiven Fall noch ein
weiteres mal extrahiert. Die Starkelosung wird nun auf 100 em? auf-
_gefiillt und damit die Bestimmung ausgefiihrt.

Je 20 em? werden in einem 35 ¢m? fassenden Reagensglas mit iiber-
schiissiger Jodlosung versetzt, wobei sich die Jodstdrke in Flocken ab-
scheidet. Die Losung muss deutlich gelb gefirbt sein. In der Regel ge-
niigen 2 e¢m?® ;-Jodlosung. Man schwenkt um, centrifugiert 3—5 Minu-
ten lang, giesst die iiberstehende Losung ab und wéscht den Riickstand
2 mal mit 5—10 em? 600pigem Alkohol unter Centrifugieren. Nun schiit-

2) Diese Mitt., 18, 290, 1927.



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

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

Die Verbrennung geschieht nach der Gleichung:

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

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

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

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

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

Die Wasserbestimmung in Nauermilehpulver.

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

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