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Die Weinsiiure-Industrie.
Von

Dr. Hermann Rasch,
Konigl. Gewerbeinspektor in Berlin.

Die Abfallprodukte der Weinbereitung dienen der Weinsiure-
Industrie als Rohmaterial. Aus ihnen werden Weinsiiure, Weinstein
und einige andere weinsaure Salze, wie Seignettesalz, neutrales wein-
saures Kalium, Brechweinstein und Eisenweinstein, technisch gewonnen.

Die Rohmaterialien der Weinséure-Industrie lassen sich unter den
Namen , Weinhefe, Rohweinstein und weinsaurer Kalk* zusammenfassen;
sie werden durch Trocknen oder durch einfache Krystallisations- und
Fillungsprocesse aus den Riickstinden der Weinbereitung gewonnen.
Die Weinsiiure ist in diesen Materialien als Weinstein oder als neutrales
Calciumtartrat oder als Gemisch dieser beiden Salze enthalten.

Die Weinhefe, der Bodensatz des ausgegohrenen Traubenmostes,
ist das wichtigste Rohmaterial. In feuchtem Zustande ist die von dem
neuen Wein abgepresste Weinhefe eine zihe, lehmartige Masse von wein-
ihnlichem, gleichzeitig widerlichem Geruche und schmutziggelber bis
dunkelrother Farbe. Die Weinhefe wird am Produktionsort getrocknet
und zwar méglichst schnell und griindlich, damit der Weinsiiuregehalt
nicht durch Vegetation von Spalt- und Schimmelpilzen zuriickgeht. Die
getrocknete Weinhefe ist die #bliche Handelswaare. Sie besteht aus
gelblichen bis dunkelrothen unregelmiissigen Stiicken, deren mittlere
Grosse etwa einer Walnuss entspricht. Ihr Gehalt an Weinsiure, die
in Form von Kaliumbitartrat und neutralem Calciumtartrat vorhanden
ist, betriigt etwa 15—30 9, selten bis zu 409, Im Uebrigen besteht die
Weinhefe aus den getrockneten Hefezellen und enthilt ausser kleinen
Mengen anorganischer Salze mnoch zufillige Verunreinigungen, die aus
dem Traubensaft oder von den zur Behandlung des Weins verwandten
Materialien herrithren (Schalen, Rippen und Kerne der Trauben, Thon,
Schwefel und Gyps). Man unterscheidet nach ihrem Ursprungslande
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italienische, spanische, franzdsische, &sterreichisch-ungarische und Le-
vantiner Hefen, Unter dem letzten Namen werden dalmatinische, griechi-
sche, tiirkische, siidrussische w. s. w. Hefen zusammengefasst. Die Hefen
zeigen nach ihrem Produktionsort einige charakteristische Verschieden-
heiten, auf die hier nicht niiher eingegangen werden kann (vergl. dar-
itber Warington, Journ. chem. society 1875, XIII, 925 und Rasch,
Fabrikat. d. Weins., Berlin 1897).

Unter dem Namen ,Rohweinstein“ werden alle weinsteinhaltigen
Rohmaterialien mit mehr als 409, Weinséiure zusammengefasst. Man
unterscheidet Fassweinstein, der durch Ausklopfen von Weinfissern ge-
wonnen wird, und Hefenkrystalle und Tresterfloss, die durch Auskochen
und Auskrystallisiren aus Weintrestern und minderwerthigen Hefen
dargestellt werden. Die besten halbraffinirten Weinsteine, St. Antimo-
Krystalle, bilden das Rohmaterial fiir die Fabrikation der Cristalli tar-
tari, von Seignettesalz und anderen weinsauren Salzen.

Limo, Sablons und weinsaurer Kalk sind Halbfabrikate, die durch
Fillung aus weinsiiurehaltigen Laugen gewonnen werden.

A. Die Untersuchung der Rohmaterialien.

Bei dem verhiiltnissmissig hohen Werthe der Weinsiiurerohmaterialien
und der oft ungleichmissigen Beschaffenheit der Waarenposten muss die
Musterziehung in besonders sorgfiltiger Weise vorgenommen werden.
Man leert simmtliche Siicke aus und verfihrt im Uebrigen wie im allge-
meinen Theile beschrieben ist. Die entnommenen Proben werden ge-
mahlen; néthigenfalls mahlt man das Muster im Laboratorium noch-
mals mit einer fiir feines Mehl eingestellten Kaffee- oder Laboratoriums-
miihle.

Fiir die Beurtheilung der Rohmaterialproben ist der Bitartratgehalt
und der Gesammt-Weinsiuregehalt wichtig. Der Weinsduregehalt ist fiir
simmtliche Zweige der Weinsiiure-Industrie von Interesse; der Bitartrat-
gehalt kommt fir die Darstellung von raffinirtem Weinstein und von
anderen weinsteinsauren Salzen in Betracht. Die Analysenergebnisse
werden bei der Bitartratanalyse in Procenten Weinstein, bei der Ge-
sammt-Weinsiiurebestimmung, der sog. Totalsiiure-Analyse, in Procenten
Weinsiiure angegeben. Es ist im Allgemeinen nicht iiblich, den Wasser-
gehalt der Proben bei den Befunden anzugeben, obwohl durch die Ver-
nachliissigung des Wassergehalts nicht nur Analysendifferenzen herbei-
gefiihrt werden konnen, sondern auch ein wesentlicher Faktor fir die
Beurtheilung eines Rohmaterialpostens ausser Acht gelassen wird. Un-
geniigend getrocknete Waarenposten gehen durch die Entwickelung von

Spalt- und Schimmelpilzen oft in wenigen Wochen um mehrere Pro-
46*
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cente im Weinsiiuregehalt zuriick; selbst einzelne anscheinend gut luft-
trockene Weinhefemuster, die in sorgfiltig verschlossenen Glasflaschen
aufbewahrt wurden, hatten in 5 Jahren 1—3Y/, ihres Weinsiuregehalts
eingebiisst. Dazu kommt, dass in den ungeniigend getrockneten Ma-
terialien durch die Pilzvegetation schleimige Kdrper gebildet werden,
die fiir die spiitere Verarbeitung hdchst listig sind. Es wiire deshalb
zweckmissig, den bei 1000 C. bestimmten Wassergehalt der Proben bei
den Analysenbefunden anzugeben.

Sowohl bei der Bitartratanalyse wie bei der Gesammtweinsiure-
bestimmung wird die Weinsiiure jetzt ausschliesslich als saures Kalium-
salz zur Fillung gebracht, dessen Menge alsdann durch Titration be-
stimmt wird. Man verwendet zur Titration '/, !/;, !/, oder !/; Normal-
Kalilange, die unbedingt frei von Kollensiure sein muss und deren
Titer durch reinen, bei 100° C. getrockneten Weinstein bestimmt ist.
Die Titrationen werden in der Siedehitze zu Ende gefithrt. Als In-
dikator dient bei der Analyse von Rohmaterialien ausschiesslich vio-
lettes oder réthlich violettes Lackmuspapier und zwar muss zur Ana-
lyse Lackmuspapier von der gleichen Priiparation verwandt werden wie
zur Einstellung der Normallauge.

Das Molekulargewicht der Weinsdure ist 150, des Weinsteins 188,

1. Bitartrat-Bestimmung.

Eine anniihernde Bestimmung des Weinsteingehalts liefert die ein-
fache Titration. Bei Weinhefen mittlerer Qualitit von 20—30%, Wein-
siure fallen die Resultate wegen des Gehalts an sauren Salzen und
sauren organischen Korpern etwa 3—59, héher aus als der wirkliche
‘Weinsteingehalt; bei unverfilschten Rohweinsteinen ist die Differenz
kleiner. Es ist selbstverstiindlich, dass man durch die Ausfithrung der
Titration etwaige Verfilschungen eines Materials durch sauer reagirende
Salze, z. B. Alaun, nicht aufdecken kann.

Auf einer annithernden Bitartratbestimmung beruhen auch einige
Methoden, die frither handelsiiblich waren: die Glihprobe und die
méthode o la casserole. Bei der englischen Glithprobe wird das Ma-
terial verascht, die Asche mit Wasser ausgezogen und das in Losung
gebrachte kohlensaure Kalium bestimmt; bei der franzdsischen Kasse-
roleprobe findet ein Auskochen des Materials mit nachfolgender Wiigung
der aus der Lauge beim Erkalten abgeschiedenen Krystallmenge statt.
‘Die Methoden, deren Ausfilhrung P. Carles (Les dérivés tartriques,
Paris 1892 und Zeitschr. f. angew. Chem. 1898, 8. 183) nither beschreibt,
sind nicht brauchbar, weil sie bei zufilligen oder absichtlichen Verun-
reinigungen des Materials ganz falsche Resultate liefern konnen.

Bei der von Philip & Co. (Zeitsch. f. anal. Chem. 29, 577) an-
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gegebenen Methode zur Bitartratbestimmung wird der Weinstein mit
Kalilauge genau neutralisirt und aus der abfiltrirten Losung das Bi-
tartrat durch Essigsiure und Alkohol ausgefillt. Die Resultate fallen,
wenn in der Substanz noch andere Calciumsalze, z. B. Gyps, vorhanden
sind, unrichtig aus.

F. Klein (Zeitschr. f. anal. Chem. 24, 379) kocht die zu unter-
suchende Probe mit Wasser aus, dampft die abfiltrirte Lésung ein und
scheidet den Weinstein durch Zusatz von Chlorkalium méglichst voll-
stindig ab. Der gefiilllte Weinstein wird abfiltrirt und mit einer
10 9/y-igen, mit Weinstein vorher gesittigten Chlorkaliumlésung aus-
gewaschen und sodann titrirt. Die Klein’sche Methode, die sich an
das Warington’sche Verfahren zur Bestimmung der Gesammt-Wein-
siure anlehnt, ist im Handel nicht mehr gebriuchlich, obwohl sie gute
Resultate liefert und neuerdings auch noch von Fabre wieder warm
empfohlen ist. (Chem.-Ztg. Repert. 1899, S. 4).

Die handelsiibliche, sog. Oulman’sche Bitartrat-Bestimmungs-
methode beschreibt Dr. Stiefel (Das Raffiniren des Weinsteins, Wien
1894) folgendermaassen: ,3,76 g des fein gepulverten Weinsteins bringt
man in eine Literflasche, fiigt 750 cem Wasser hinzu, erhitzt zum Sieden
und hilt héchstens 5 Minuten im Sieden. Man fiillt sodann die Flasche
mit destillirtem Wasser auf und lisst erkalten. Nach dem Erkalten
fallt man genau zur Marke an und filtrirt durch ein trockenes Filter.
1,1 des Filtrats wird in einer Porzellanschale auf dem Wasserbade zur
Trockne verdampft. Der Riickstand wird noch heiss mit 5 cem Wasser
gut angefeuchtet und nach dem Erkalten mit 100 cem Alkohol von
959/, grimdlich verrithrt. Man lisst 1/, Stunde stehen und dekantirt den
Alkohol durch ein trockenes Filter. Nach vollstindigem Abtropfen
wiischt man den etwa auf das Filter gekommenen Weinstein mit sieden-
dem Wasser in die Schale zuriick, bringt das Volumen der Fliissigkeit
auf etwa 100 cem und titrirt mit 1/, Normal-Kalilauge. Zu der Anzahl
der verbrauchten Kubikcentimeter addirt man 0,2 ccm, um den Verlust
durch gelistes Bitartrat auszugleichen.®

Simmtliche Bitartrat-Bestimmungsmethoden sind wissenschaftlich
nicht genau, weil bei dem Auskochen der Proben Umsetzungen des
Weinsteins eintreten kénnen. Zu langes Kochen der Muster ist deshalb
bei Ausfiihrung der Bestimmungen zu vermeiden.

2. Gesammt-Weinsdurebestimmung. (Totalsiiure-Analyse.)

Die dlteren, von Dotto Scribani, Scheurer-Kestner und
Oliveri angegebenen Methoden, die sich auf Abscheidung und Wigung
des Calciumtartrats griinden, sind allgemein verlassen, weil sie unzu-
verlissig und ungenau sind.



726 Die Weinsiure-Industrie.

Die erste wissenschaftlich begrimdete Methode zur Bestimmung
der Gesammtweinsiure lieferte Warington (Journ. Chem. Society 1875,
S. 925—994). Die Grundziige des Verfahrens sind: Ausfillen des vor-
handenen Kalks als Calciumoxalat durch neutrales oxalsaures Kalium,
Neutralisiren der Masse mit Kalilauge, Filtriren, Abscheiden des Wein-
steins in der Losung durch Citronensiure unter Zusatz von Chlorkalium.
Die Methode, die durch eingehende Untersuchungen von Grosjean
(Journ. chem. society 1879, S.341 und 1883, 8. 331) und namentlich
von A. Borntriger (Ztschr. f. anal. Chem. 25, 8. 327 und 26, S. 699)
sorgfilltig durchgearbeitet wurde, hat sich im Handel gleichwohl nicht
behauptet, weil sie zu umstiindlich ist.

Im Anschluss an eine urspriinglich anscheinend von Jules her-
rithrende Methode wurde von der Firma Goldenberg, Géromont & Co.
das folgende Verfahren beschrieben, das sich im Handel unter dem
Namen ,Originalmethode Goldenberg® eingebiirgert hatte (Zeitschr. f.
anal. Chem. 22, 8. 270). Die Substanz wird mit einem Ueberschuss
von kohlensaurem Kalium gekocht, wodurch der Kalk als Calcium-
karbonat abgeschieden und die Weinsiure als neutrales Kaliumsalz in
Losung gefithrt wird; man filtrirt, fillt einen aliquoten Theil der Lisung
durch Essigsiure und Alkohol und titrirt den mit Alkohol gewaschenen
Weinstein-Niederschlag. Die Methode hat folgende Fehler: der Wein-
stein ist nicht ganz unléslich in dem Gemisch von verdiinntem Alkohol
und Essigsiiure; andererseits werden namentlich aus Weinhefe andere
saure Substanzen, Pektinkdrper, mit ausgefillt und dann als Weinstein
mittitrirt. Die Resultate waren deshalb durchgehends erheblich héher
als der wahre Weinsiiuregehalt. Da die Analysenergebnisse von der
Grosse des Ueberschusses an angewandtem kohlensauren Kalium ab-
hingen und die zur Titration kommenden Weinsteinldsungen stark
gefirbt waren, so wichen die Resultate verschiedener Analytiker iiber-
dies nicht selten um Procente Weinsiiure von einander ab.

Diese Fehler sind vermieden bei der ,Salzsiuremethode®, die
ebenfalls von der Firma Goldenberg, Géromont & Co. angegeben
wurde. Das urspriingliche Verfahren (Chem.-Ztg. 1888, 8. 390) wurde
im Jahre 1898 durch nidhere Angaben tber die Einzelheiten der Aus-
filhrung vervollstindigt (Zeitschr. f. anal. Chem. S. 312 u. 383). Das
Verfahren ist hiernach in folgender Weise auszufithren:

»0 g fein gemahlene und gepulverte Weinhefe werden mit 9 cem
verdiinnter Salzsiiure vom specifischen Gewicht 1,1 bei Zimmertempe-
ratur gleichmiissig angerithrt und eine Stunde unter o&fterem Umriihren
stehen gelassen. Nach Ablauf dieser Zeit verdiinnt man mit dem glei-
chen Volumen Wasser und lidsst wiederum unter zeitweiligem Umriithren
eine weitere Stunde stehen. Die Masse wird dann mit destillirtem
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Wasser in ein 100 cem fassendes Messkdlbchen gespiilt. Nach dem
Auffiillen auf 100 ccm und tiichtigem Umschiitteln filtrirt man durch
ein trockenes Faltenfilter in ein trockenes Gefiiss und misst sofort von
dem Filtrate 50 ccm in ein Becherglas ab. Die abgemessenen 50 cem
werden in dem mit einem Uhrglase bedeckten Becherglase vorsichtig
mit 18 cem Pottaschelésung (10 cem = 2 g K, CO,) gekocht, und zwar
vom Kochen an 10 Minuten lang, bis sich der kohlensaure Kalk pulverig
abgeschieden hat. Nachdem® das Uhrglas mit Wasser abgespiilt ist,
wird der Inhalt des Becherglases durch ein Saugfilter abfiltrirt, das
Becherglas mit siedendem Wasser bis zur neutralen Reaktion ausge-
spilt, der kohlensaure Kalk auf dem Filter ebenfalls mit siedendem
Wasser ausgewaschen und die alkalische Fliissigkeit aus der Kochflasche
schliesslich in eine Porzellanschale gebracht. Die Flussigkeit in der
Porzellanschale wird auf dem Wasserbade bis auf etwa 15 ccm einge-
dampft und heiss mit 3 ccm Eisessig versetzt. Nach 5 Minuten langem
Rithren kann man die Analyse entweder sogleich fortsetzen, oder auch
einige Zeit, eventuell bis zum niichsten Tage, stehen lassen. Diese
letztere Maassregel, das Stehenlassen, dirfte jedoch dann zu vermeiden
sein, wenn besonders unreine Weinhefen zur Unters hung vorliegen
und sich hierbei schleimige Ausscheidungen bilden, wwiche auch nach
lingerem Auswaschen leicht Essigsiiure zuriickhalten. (Sollte eine
Unterbrechung der Analyse an einer anderen Stelle nothwendig werden,
80 wiirde dies am besten nach dem Abmessen der 50 ccm der salzsauren
Losung geschehen.)®

»,Nach dem Verrithren mit Eisesssig giebt man 100 cem Alkohol
von 94—96 9, zu und rihrt wiederum 5 Minuten lang, bis der ent-
standene Weinsteinniederschlag, welcher anfangs kiisig flockig ausfillt,
fein kornig krystallinisch geworden ist. Der Weinsteinniederschlag wird
dann sofort in folgender Weise auf ein konisches Saugfilter gebracht:
Man lisst den Niederschlag erst in der Schale ordentlich absitzen, giesst
dann den dariiber stehenden Alkohol durch das Filter und spiilt zuletzt
den Niederschlag selbst auf das Filter. Nun wird zuerst die Schale
mit Alkohol bis zu dem Verschwinden der sauren Reaktion ausgespiilt
und dann der Niederschlag auf dem Filter selbst gleichfalls bis zu dem
Verschwinden der sauren Reaktion ausgewaschen. Das Auswaschen wird
so lange fortgesetzt, bis etwa 30 cem des alkoholischen Filtrats, mit
Phenolphtalein versetzt, mit 2 bis 3 Tropfen 1/; Normal-Kalilauge eine
alkalische Reaktion liefern; der Verbrauch an !/, Normal-Kalilauge darf
nur der geringen Aciditit des verwendeten Alkohols entsprechen.
Schliesslich wird der Niederschlag sammt Filter in ein Becherglas ge-
bracht, der in der Porzellanschale haftende Weinstein mit siedendem
Wasser dazu gespiilt, so dass man etwa 100 bis 120 cem Fliissigkeit hat,
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welche mit !/, Normal-Kalilauge titrirt werden; es kann hierbei auch
Normalklalilauge benutzt werden, wenn man Biiretten anwendet, welche
bei einem Gesammtinhalt von 10 cem in '/;; cem getheilt sind, so dass
man !/, cem genau ablesen kann. Zur Feststellung des Endpunktes
benutzt man empfindliches Lackmuspapier mit rothem bis rothviolettem
Farbenton; selbstverstiindlich ist die Stellung der Lauge auf chemisch
reinen Weinstein und die Titration unter Benutzung desselben Lackmus-
papiers vorzunchmen. Die Berechnung ist bei Weinhefen unter folgen-
der Korrektur fiir die ungeldste Substanz bei dem anfinglichen Auf-
fiilllen des Messkdlbehens vorzunehmen: Bei gefundenem Weinséiuregehalt
von 209, sind 0,7%, in Abzug zu bringen, und bei (20 -+ n)%, zu rechnen
(20 + n) %, — (0,7 +n >< 0,02)°%, Weinsiiure.*

»Bei der Untersuchung von Weinstein und weinsaurem Kalk
werden 3 g der Substanz angewandt, diese ebenfalls mit 9 com Salzsiiure
digerirt, die Masse wird dann aber auf 100,5 ccm verdiinnt und von
dem Filtrate werden 50 cem zur Analyse weiter verwendet. Bei Wein-
stein und weinsaurem Kalk fillt die Korrektur in der Berechnung weg.“

Die beschriebene Goldenberg’sche Salzsiiuremethode wird bei
Schiedsanalysen jetzt allgemein in Anwendung gebracht. Sie erfiillt
alle Anforderungen, die bei einem technisch analytischen Verfahren be-
rechtigt sind. Bei normalen und nicht durch Fabrikationsrestprodukte
verunreinigten Rohmaterialien liefert sie Lrgebnisse, die dem wirklich
vorhandenen Weinsiiuregehalt genau entsprechen: Mehrbefunde durch
Verfilschungen sind ausgeschlossen. Dabei stimmen die Resultate ver-
schiedener Analytiker, sobald nur bei der Verpackung der Proben mit
der nothigen Sorgfalt verfahren wird, gut uberein. Da seit der Ver-
offentlichung der Einzelheiten des analytischen Verfahrens die Klagen
iitber Analysendifferenzen verstummt sind, scheint es nicht erforderlich,
auf die Auseinandersetzungen in der Versammlung selbststiindiger Che-
miker zu Frankfurt a. M. im Jahre 1898 (Zeitschr. f. iffentl. Chemie
Heft XVI u. XVII) néther einzugehen. Is sei nur kurz darauf hinge-
wiesen, dass Mdslinger hierbei auf die bereits von Heidenhain
(Zeitschr. anal. Chem. 27, 681) besprochene Schwerlislichkeit des neu-
tralen weinsauren Kaliums in Alkohol aufmerksam gemacht hat. Bei
Ausfithrung aller Analysen nach dem Goldenberg’schen Princip muss
deshalb dafiir gesorgt werden, dass die auf Weinstein auszufillende
alkalische Liosung mit dem erforderlichen Ueberschuss von Essigsiiure
in der Hitze sorgfiltig verrithrt wird, damit die Umsetzung in saures
weinsaures Kalium bereits vor dem Zusatz des Alkohols beendet ist.
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3. Andere Bestimmungen.

Verfilschungen der Weinsiurerohmaterialien, z. B. durch Alaun,
wurden frither zuweilen beobachtet, als einzelne Waarenposten nur nach
Titration gekauft wurden; bei Ausfithrung der Warington- oder Gol-
denberg-Analyse konnen sie Tiuschungen nicht mehr herbeifithren und
kommen deshalb auch nicht vor.

Wenn die Restlaugen der Weinsiiure-Industrie, in denen sich zum
Schaden des Betriebes Thonerde, Eisen und Phosphorsiiure ansammeln,
auf weinsauren Kalk ausgefiillt werden, so schlagen sich die genannten
schidlichen Substanzen mit nieder. Die Verarbeitung dieses Rest-
produktes ist mit Schwierigkeiten verkniipft. Es kann deshalb ge-
legentlich vorkommen, dass ein Rohmaterialposten durch ein solches
Produkt verunreinigt ist. Die Beimengung, die sich meistens schon
durch den eigenthiimlichen Geruch verrathen wird, kann u U. durch
eine Bestimmung der Phosphorsiiure, Thonerde und des Fisens erkannt
werden. ITine Probe des Materials wird verascht, wobei weinsaurer
Kalk, um Verstiuben zu verhiiten, zweckmiissig mit etwas koncentrirter
Zuckerlosung angefeuchtet wird. Die Asche wird mit Salzsiiure aus-
gezogen, und in dem sauren Auszuge werden Phosphorsiure, Thonerde
und Eisenoxyd bestimmt. Es geniigt meistens, die Substanzen gemein-
schaftlich mit Ammoniak zu fillen und zur Wigung zu bringen. Die
gefundene Menge wird in Procenten auf die in dem Material vorhandene
Weinséure berechnet. Der so ermittelte , Verunreinigungsquotient* ist
nach Beobachtungen des Verfassers bei Weinsteinen im Allgemeinen
kleiner als 1, betrigt bei Hefen etwa 1—2 und steigt bei dem zuletzt
genannten Material nur héchst selten bis auf 5 oder 6 an. Bei unge-
reinigten Fabrikationsrestprodukten betrigt der Quotient 10—20.

Durch langsames oder ungeniigendes Trocknen kdnnen, wie oben
erwithnt, in der Weinhefe durch Spalt- und Schimmelpilze schleimige
Substanzen gebildet werden, die fiir die Fabrikation listig sind. Es ist
deshalb hiufig von Werth, sich durch eine Gihrprobe davon zu iiber-
zeugen, ob sich in einem Material eine ungewdihnliche Menge von Spalt-
pilzkeimen vorfindet: 40 g Hefe werden nach Rasch (Fabrik. d. Weins.
S.44) in einem Becherglase von etwa 400 cem Inhalt mit Wasser an-
geriihrt, mit 50 cem einer 10%,-igen Chlorcaleiumlisung versetzt und nun
in der Kiilte mit Kalkmilch genau neutralisirt, das Becherglas unter
Rithren mit Wasser angefiillt. Die Masse bleibt bei etwa 35° C.
24 Stunden stehen. Bei gut und schnell getrockneten Hefen ist nach
dieser Zeit noch keine deutlich sichtbare Githrung eingetreten. Es
entweichen héchstens einige Kohlensiureblischen.

Die Hilfsmaterialien der Industrie, wie Schwefelsiiure, Kalk
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und Kreide fiir die Weinsiurefabrikation, Soda und Pottasche ete. fiir
die Fabrikation weinsaurer Salze, miissen aus den angefithrten Griinden
miglichst frei von Thonerde, Eisen und Phosphorsiure sein. Ein ge-
ringer Magnesiagehalt des Kalks ist fiir die Fiillung des Calciumtartrats
im Gegensatz zu der Citronensiiurefabrikation unschiidlich, weil wein-
saure Magnesia nicht schwer 1éslich ist.

B. Betriebskontrolle.

Die in den Laugen der Weinsiureindustrie sich ansammelnden
Verunreinigungen, Phosphovsiiure, Thonerde und Eisen, sind fiir die
analytische Bestimmung der Weinsiiure in den Zwischenprodukten von
Bedeutung, weil sie, wie Lampert (Chem. Ztg. 1890, 903) gezeigt hat,
dazu fiilhren, dass ein Theil der Weinsiiure bei der Analyse gewisser-
maassen verdeckt wird, wenn man in der bei Rohmaterialien iiblichen
Weise mit Lackmuspapier als Indikator titrirt. Rasch (Fabrikat. der
Weins. 8. 22 u. 23) verwendet deshalb bei der Analyse der Zwischen-
produkte Phenolphtalein als Indikator, wobei anniihernd richtige Resultate
gewonnen werden, wenn auch die Endreaktion meistens nicht scharf
ausfillt. Die Bestimmungen werden in folgender Weise ausgefiihrt:

Weinsaurer Kalk: 6 g Substanz werden mit 10 ccm Kalium-
karbonatlsung (500 g K, CO3 im 1) und etwa 150 ccm Wasser ungefiihr
10 Minuten gekocht, zu 200 cem im Messkolben aufgefiillt, filtrirt. Vom
Filtrat werden 50 cem eingedampft, mit 3 cem Eisessig und 100 cem
Alkohol gefillt. Titration mit '/, Normal-Kalilauge liefert Procente
Weinsiiure (Indikator: Phenolphtalein).

Weinsdurelaugen: 10 cem der Lauge werden mit 40 cem Kalium-
karbonatlssung obiger Koncentration kurze Zeit gekocht, auf 200 ccm
aufgefillt, filtrirt. Vom Filtrat werden 10 ccm durch 3 cem Eisessig
und 100 cem Alkohol gefillt. Gefundene com !/, Normallauge mit 30
multiplicirt ergeben Gramm Weinsiure im 1 (Indikator: Phenol-
phtalein).

Alte Muttertaugen: 10 cem der alten Lauge werden mit 60 cem
Kaliumkarbonatlésung gekocht, auf 200 cem aufgefiillt, filtrirt. Vom
Filtrat werden 20 cem mit 5 cem Eisessig und 100 cem Alkohol gefillt.
Gefundene cem 1/, Normallauge multiplicirt mit 15 ergeben Gramm
Weinsiure im Liter,

Abfallprodulite: Heferiickstiinde und Gyps. 300 g werden in
einer Porzellanschale mit 25 cem Salzsiiure und 500 cem Wasser unter
Rithren bis zum Sieden erhitzt, ein Theil der Fliissigkeit abfiltrirt. Vom
Filtrat werden 50 cem ohne Eindampfen mit 3 cem Kisessig und 130 cem
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Alkohol gefillt. 5 ccm zum Titriren verbrauchter !/, Normal-Lange ent-
sprechen annidhernd 0,19, in den Riickstinden vorhandener Weinsiiure,

Abwasser (bei dem Ausfillen von weinsaurem Kalk entstehende
Abfall-Lauge): 200 cem des Abwassers werden auf etwa 50 cem einge-
dampft, einige Minuten mit 10 cem Kaliumkarbonatlosung gekocht, auf
100 cem aufgefiillt, filtrirt. 60 cem des Filtrats werden in einem Mess-
cylinder mit 10 cem Salzsfiure vom spee. Gewicht 1,1 versetzt und so-
dann mit Alkohol zu einem Gesammtvolumen von 180 cem aufgefiillt.
Man schiittelt um, filtrirt sofort und giebt unverziiglich zu 150 cem des
Filtrats nach einander 10 cem Kaliumkarbonatlésung (500 g K, CO; im
Liter), 5 cem Eisessig und 100 cem Alkohol, rithrt kriiftig um, lisst bis
zum folgenden Tage stehen, filtrirt und titrirt den Weinsteinniederschlag.
10 cem '/j Normal-Kalilauge entsprechen 1,50 g Weinsiiure im Liter (In-
dikator: Phenolphtalein).

Bestimmung der freien Schwefelsiure in Weinsdiurelaugen:
20 cem der Lauge werden mit Alkohol zu 200 cem aufgefiillt, itber Nacht
der Ruhe iiberlassen und filtrirt. Aus 100 cem des Filtrats wird nach
dem Verjagen des Alkohols die Schwefelsiiure durch Chlorbaryum aus-
gefillt und als Baryumsulfat gewogen.

Die Menge der schéidlichen Verunreinigungen, Al, Fe, H, PO,
wird in den Zwischenprodukten in gleicher Weise wie bei den Roh-
materialien ermittelt.

C. Endprodulkte.

Weinsdure. Nur Rechtsweinsiure wird technisch gewonnen. Sie
wird als Beize in der Fiirberei und als Reservage in der Druckerei
benutzt, findet Verwendung in der Medicin, der Photographie und dient
ausserdem im Backpulver, Brausepulver u. s. w. zu Genusszwecken. Die
Siure soll farb- und geruchlos sein und aus gut ausgebildeten Krystallen
bestehen. Geruch nach verbranntem Zucker und blittrige, flache Kry-
stalle weisen darauf hin, dass die Siure aus {iberhitzten und verun-
reinigten Laugen gewonnen ist. Gemahlene Siure soll nicht zusammen-
geballt sein. Technische Siiure enthilt Spuren von Metallen (Blei, Eisen,
Kalk) und Schwefelsiure. Mengen von je 3 g der Siure werden in
Reagensgliisern geldst und den folgenden Proben unterworfen: Die Lisung
der reinen Siure darf weder mit Chlorbaryum noch nach Zusatz von
Salpetersiiure durch salpetersaures Silber getriilbt werden. Die mit Am-
moniak iibersiittigte Lisung soll weder mit frisch bereitetem Schwefel-
wasserstoffwasser noch mit oxalsaurem Ammonium eine Firbung oder
Fillung geben. Die Siiure soll bei der Titration die berechnete Menge
Normalalkali zur Sittigung erfordern und beim Glithen ohne Riickstand
verbrennen.
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Weinstein kommt als cristalli tartari zusammenkrystallisirt mit
wechselnden Mengen von weinsaurem Kalk in den Handel oder als fein
pulveriger reiner Weinstein, der entweder krystallinisch gefillt oder
fein gemahlen ist. Er wird in der Firberei zu Beizen, in der Seiden-
bleicherei zum Soupliren, ferner zu Metallbeizen, zu Genusszwecken
(Backpulver) und in der Medicin verwandt. Der Weinsiure- und Kalk-
gehalt wird durch Titration oder Analyse bestimmt. Im Uebrigen findet
die Probe auf Reinheit wie bei der Weinsinre statt. Der salzsaure
Auszug der Asche darf mit Ammoniak beim Kochen keine Fillung geben.

Seignettesalz, weinsaures Kaliom-Natrium, findet in der Medicin,
zum Versilbern von Glas und in der Galvanoplastik Verwendung. Die
Liésung des Salzes soll vollkommen klar sein, ebenso das Ausschen der
Krystalle, abgesehen von ihrer durch Reiben weiss gefiirbten Oberfliche.
Die Priifung auf Reinheit erfolgt wie beim Weinstein.

Brechweinstein, weinsaures Antimonyl-Kalium, findet als Be-
festigungsmittel fiir Tanninbeizen in der Firberei und in beschrinktem
Maasse auch zu medicinischen Zwecken Verwendung. Zur Untersuchung
wird das in 300 Theilen warmem Wasser aufgeloste Salz mit Schwefel-
wasserstoff gefillt, zuletzt unter Zusatz von etwas Salzsiiure. In der
von Schwefelantimon abfiltrirten Flissigkeit wird die Weinsiiure in be-
kannter Weise analytisch bestimmt. Der Antimongehalt wird nach der
Mohr’schen Methode durch Titration mit Jodlésung kontrollirt (vergl.
Bd. 2 dieses Werkes S. 305).

Neutrales Kaliumtartrat, Boraxweinstein, Eisenweinstein finden ge-
legentliche Verwendung in der Medicin.
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