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Die Mikro-Kjeldahl-Methode b d  gerbereL 
technischen und iihnlichen Untersuchungen 

eiweifiverarbeitender Industrien. 
Von 0. GBRNGROSS und W. E. SCHAEFIZR. 

Aus dem Technisch-chemischen lnstitat der Technbchen Hochschule Berlin. 
lach einem Vortrag, gehalten voa Prof. Dr. 0. GerngroU, in der Heupt- 
rernammlang des Internationden Vereins der LederindnstrisChemiker am 

6. Oktoher 1922 in Franklart a. Main. 
(Eingeg. 1.b. 1923.) 

Was Scbil ler  in seinem-bekannten Distichon vom besten Shat 
ind der besten Frau sagt, daS es diejenigen sind, von. denen am 
wenigeten gesprochen wird, lafit sich mit einer kleinen Ablindernng 
?on analytischen Methoden behaupten, da6 0s namlich die zu sein 
>flegen, Uber die nicht vie1 publiziert wird. Betrachten wir von 
iiesem Gesichtspunkte. aus das Verfahran zur Stickstoffbestimmung 
iach Kjeldahl,  so muS man zu dem Schlu6 kommen, daf3 dieae be- 
tannte, viel benutzte Methode nicht voll zu befriedigen scheint. Es 
st intenwant, da6 in den nlchsten 10Jahren nach der Kjeldahl- 
,'erbffentiichung') rund 60 Publikationen in der chemischen JAc- 
%fur ersehienen sind, die sich mit Verbeaserangen und Modifikatio- 
ien der Methode bdlift igten?,  and bia in die allerneueste Zeit 
linein finden wir immer wieder Abhderungs- tmd Verbeeeerungs- 
_ ~ _  - - 

'1 J. Kjeldahl ,  Ztschr. 1. anul. Chem. 22, 366 - 382 [1883F 
3 A Ep hraim, Originrlarbeiten Uber Analyse der Nabrongsmittol, Hibliu- 

hok Hir Nabrangsmittelchemiker 4, 21, Leipzig [1896]. 
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vorschlage3). Auch die Ansicht K j e l d a h l s ' ) ,  daB seine Methode nur 
geringe Anforderungen a n  d i e  Geschicklichkeit des  Analytikers stelle, 
ist nicht unwidersprovhen geblieben'). 

Ein von Retriebdaboiatorien, in denen  in groden Serien kjel- 
dahlisiert wird, peinlich empfandener Mange1 haftet der  Methode je- 
doch bestimmt an, nlimlich: d i e  verhlltninmM3ig lange Dauer, welche 
sie fur die  DurchfUhrung beansprucht, und  ihre durch groBen Ver- 
brauch an  Chemikalien bewirkte Kostspieligkeit. Aus diesem Grunde 
haben wir  i n  nnserem Laboratorium seit zwei Jahren die  ursprting- 
lich fur Blutuntersuchungen gedachte M i  k r  o - K j el d ah  1-Me tho  d e 
von J. B a n  g8) fur gerbereitechnische und Gelatine-Untersuchungen ") 
hernngezogen, und zwar mi t  solchem entschiedenen Erfolge, daB wi r  
hier irn Zusammenhange d i e  Vorteile de r  Mikro- vor der  Makro- 
melhode und einige Beispiele f u r  ihre Anwendung bei technischen Unter- 
sucliungen geben wollen, um so mehr  als das  Verfahren in  techno- 
logischen Kreisen, in denen es am willkommensten sein wird, i n  den 
leder- und leimherstellenden Industrien, so gut wie unbekannt ist. 
Von den Physiologen wird 88 ja  in ausgedehntestem MaBe ange- 
wendet, und  H. LU brig?) hat es far pharmazeutische Untersuchungen 
erprobt nnd mi t  Nachdruck empfohlen. 

Ursprlinglich wandten wir die  in Fig. 1 dargestellte Original- 
apparatur nach J. Bang an, die  wir sei t  e twa  einem Jahre durch 
die  i n  Abb. 2 wiedergegebene, bisher noch nicht verbffentlichte, nach 
Angabe von L. Michaelis durch die  Vereinigten F a b r i k e n  f u r  

Fig. 1. 

L a b o r a t o r i u m s b e d a r f  Berlin N 39, Scharnhorststr. 22, herge- 
stelltes) ersetzten. Diese zeichnet sich durch ihre, aus den Abbil- 
dungen ersichtliche intensivere Wasserktihlung, ferner dadurch, daB sie 
ohne jede Gummiverbindung vom Kjeldahlkolben bis zum Ende  des  
Destillierrohres ganz a u s  einem Stuck geblasen ist, u n d  durch einige 
kleinere konstruktive Vorteile vor d e m  illteren Model1 aus. Wir  
begnligen uns  daher mit d e r  Beschreibung der neuen Anordnung 
(Fig. 2). 

Sie besteht a u s  dem e twa  250 ccm fassenden Dampfentwicklungs- 
kolben A, einem einfachen Stehkolben, d e r  mit. dem 100 ccm Mikro- 
Kjeldahlkolben B durch das  Dampfzuleitungsrohr a, das  durch den 

z. B.: J. Kahn ,  .Fehlerquellen bei der Kjeldahlschen Stickstoff- 
bestimmungsmelhode und ein ahgeandertes Verfahren znm Austreiben des 
Ammoniaku". Collegium 1920. 367. A. G r i g a u t ,  J. T ie r ry ,  .uber die 
Verwendiing von Tricbloressigsaure und von Kupfersulfat als Helfer bei der 
Kjeldahlmethode". Bzriehte iiber die ges. Pbyjologie 8, ZlO [1921]; R. Wodon, 
.Vergleirhr?nde Stickstoffbestimmungen n8ch.K j e I d a h 1 und Fo I in", daselhst 
8, 211 [192ll; Kleernann. .Die Wirkung dea Wasserstoffsuperoxyds bei der 
AufschlieDung pflanzlicher und tierischer Stnffe nach K j e l d a h l  ". Ztscbr. 
f. angew. Chem. 1921, 6!7: F. M. S c a l e s ,  A. P. H a r r i s o n ,  ,,Verein- - fachung der Titration hei dem Kje ldah l -Ver fab ren" .  Chem. Ztg. 1921. 
Ch. tecbn. Ubers. S .  6;  Utz,  ,,ifbsr die Bestimmung des Stickstoffes im Leder", 
Lederteehn. Rundschau 1922, 177; E. Jus t in -Mue l l e r ,  .Zusatz von Wasser- 
stoffsuperoxyd bei der K j e  I d a h  lschen Stickstoffbestimmung". Chem. Ztg. 
1922, 8 ;  usw. 

4~ E. Pfl i iger ,  K. Bohlend ,  Archiv f. d. gee. PhysiologieB6, 102 [1886]; 
0. F o r s t e r ,  Lsndw. Vers.-Anst. 38, 165 [1891]. 

b, J. Bang,  .Mikrometboden zur Blutuntersurhnng', Miinchen 1920. 
@) Unter andrem: 0. Gerngrou .  H. A. Brech t ,  Colleg. 1922, 262: die- 

selben, Mitteiluogen nus dem Staatl. Mnterialpriifungsamt 192'2, Heft 6, s. 263; 
0. GerugroB, St. Bach, Colleg. 1922. 360. 

~. .. 

?) H. Liilirig. Pharmaz. Zentralhalle 62, 437- [19211. 
*) Die Fabrik liefert komplette Mikro-Kjeldahl-Einrichtungen samt 

Mikroburette, Spltzglas u w .  

doppelt  durchbohrten Stopfen d bis auf den Boden des  Kjeldahl- 
kolbens B reicht. verbunden ist. Dieses Dampfzuleitungsrohr trigt 
in fester Verbindung einen Hahntrichter b, d e r  etwa 3 ccm fassend, 
f u r  die  Aufnahme d e r  Natronlauge dient. Aus d e r  zweiten Bohrung 
des  den Kjeldahlkolhen schlieBenden Stopfens d ragt de r  nus einem 
Stuck Jenaerglas geblasene Destillationsaufsatz C, de r  in die  Vor- 
lage D taucht. 

Der Aulschlu8 gestaltet sich je nach der zu untersucbenden Substanz 
verschieden. Hat man es z. B. rnit einer Leder- oder Knochenmehlanalyse 
zu tun, so mu8 man im lnteresse einer zuverlPssigen Probeentnahme wie 
bei der Makrohestimmung 0.6 bis 1 g verkochen. Der AnlschluD wird als- 
d a m  mit destilliertem Wasser aut 250 ccm in einen MeBkolben aufpefiillt, 
und 1 ccm dieser 2-4 mg Substanz enthaltenden Losung fur die spiter zu 
bescbreibende Ammoniakdestillation mit einer Vollpipette in den Kjeldahl- 
kolben B pipettiert. Giiostiger liegt der Fall, wenn man es nicht mit in- 
homogenen, festen Stoffen, sondern mjt stark verdiinnten EiweiSl6~ungen 
zu tun hat. wie sie in den hrherbriiheh der Leder- und Gelatinc.Iiidustrie 
oder bei der Diffusion aus Gelatinegallerte~~) vorliegen, oder ans irgend- 
welchen technischen. EiweiD- und EiweiOabbauprndukte enthaltenden Losungen 
jedeneit durch Verdiinnen hergestellt werden k h n e n  So pipettiert man z. B. 
1 ccm einer filtrierten und alsdann sorgfaltig umgesehiittelten Haut- Ascher -  
brii  h e lo) direkt in einen der 100. ccm-Mikro-Kjeldabl-Kolben und schliellt 

b 

A 

Fig. 2. Fig. 3. 

mit 2 ccm reincr (salpetersaurefreier) konzentrisrter Schwcfelsiiure und 3 Tropfen 
einer 10 %igen Kupfersultatliisung als Katalysator, die man bei hatitigem 
Gebrauch einer Tropfenzablflasche entnimmt, iiber freier Flamme auf. Bei 
unseren Versuchen, von deoen einige in der Tabelln wiedergegeben sind, war 
der AufschluB stets nacb laogstens 30-40 Minuten beendet, und eioe klare, 
durch Kupfersulfat schwach griinlich gefarbte Losung, die keinen gelben Stich 
mehr zeigm darf, entstanden. 

Die Ammoniakdestillation. Wahrend des AufschlieBens hat man den 
Kochkolben A mit etwa 100 cem ganz schwach mit Scbwefelsiiure angebiiuertem 
Wasser gefiillt und mit einigen Siedesteinchen aus pororrem Ton beschickt. 
Diese sind zur Vermeidung des StoBens nach jeder Bestimniung unbedingt 
zu trocknen oder durcb neue zu ersetzen. Nun erhitzt man das Wasser zum 
starken Sieden und leitet $en Dampf eiaige Minuten zwecks Spulung durch 
die zusammengestellte Apparatur. Dieae Spblung ist unmittelbar vor jeder Analyse 
zu wiederholen. Jetzt 'iiffuet man die GummischlauchverbindunL! zwischen Datnpf- 
entwicklungskolben A und Zuleitungsrobr a, brschickt die Vorlage D rnit 
einer bestimmten Menge titrierter Siiure und sorgt dafUr, daB das Bude des 
Destillationsrohres C in die Fliissigkeit eintaucht. ZweckmaBig ist dabei die 
Verwendung des in Fig. 1 dargestellten Spitzglases, da hierbei das Eintauchen 
selbst bei Anwendiing sehr kleiner Volumina gewahrleistet ist. Nun wechselt 
man den leeren Kjeldahlkolben grgen den deu AufschluB enthaltenden Kolben 
BUS, der vorher mit destilliertem Wasser auf etwa 10 ccm aufgefiillt ist, so 
daB das Dampfzuleitungsrohr eintaucht, fiillt den Hahntrichter b mit 60°/oiger 
Natronlauge. M R t  die Lauge durch offaen des Hahnes in den Kolben flieBen 
un3 verbindet sogleich mit der in Betrieb gebliebenen Damprentwicklung, 
nm mittels eines kriiltigen Dampfstromes das Ammoniak in die Vor'age zu 
treiben. Selbstverstandlich ist die ganze Zeit fiir ttichtige Wasserkiihlung zn 
sorgen. Von hesonderem Vorteil ist die Anordnuug, daB das Rohr, durch 
welches der ,Wasserdampf in den Kjeldahlkolben geleitet wird und durch 

a) 0. GefngroD,  H. A. B r e c h t ,  Colleg. 1922. 262. 
lo) Unter Ascher versteht man die alkalisch reagierenden, meist Calcium- 

hydroxyd und Schwcfelnatrium enthaltenden Briihen, welche in der Gerberei 
znm Enthaareu der Haute verwendet werden. Der nach Moglicbkeit zu kon- 
trollierende Stickstoffgehalt dieser technischen Losungen zeigt unter Umstanden 
drohenden Hautsubstanzverlust an. Vgl. Tabelle S. 393. 
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14,14 

nelches auch die Lauge znflieOt, bis auf den Boden reicht; denu das Rohr 
ist somit (lurch die Fliissigkeit im Kolben verschlossen, und es wird bewirkt, 
daO beim Zugeben der Laiige ein Entweichen des Ammoniaks nur  nach der 
Richtung der vorgetegten Saure moglich, u d  damit ein wesentliches Gelahrs- 
moment bei der Makrohestiminung das beim Zugeben des Alkalis besteht, 
vermieden ist So kann man denn auch den Alkalitrichter, wenn es niitig 
iet, rasch mehrmals hinlereinander fullen. Je nach dem Animoniakgehalt 
der Losung im Kjeldahlkolben schwankt die notige Destillationsdauer: sie 
betriigt selbst bei Anwendung mehrerer nig Stickstoff nie mebr als 10 Mi- 
nuten und ixt nicht erhehlich iiher das ausreichende MaW auszudehocn. Glaubt 
man erfahrungsgemal3, daO die Destillation beendet ist, so kanu man sich 
davon iibeizeugen, indem man die Vorlage tief stellt, so da8 das Kondeus- 
wasser vom Rohr abtropft. Man spiilt es sorgfaltig ab und priift nun mit 
der Ecke eines Streifeos roten Larkmuspapieres die Reaktion der ubergehen- 
den Fliissigkeit. Blauung zeigt die Notwendigkeit weiterer Destillation an. 
Man muO bei Anwendung kleinerer Snbstanzmengen in diesem Falle das 
Lackmnbpapier sorgfaltig in die Vorlage abspritzen, urn noch einigerinaljen 
brauch bare Resultate zu erzielen. 

Die Titration. Wir verwendeten stets die YOU Bang  aiigegebene Mikro- 
burette, eine 2 ccm fassende, in ccm eingeteilte Kapillare, die von unten 
durch ein mit ihr kommunizierend verbuudenes Trichterrohr mit Hahn ge- 
fiillt wird (Fig. 3). 

Die Wahl der Konzentration der Titerfliissigkeit hangt von dem Stick- 
stoffgehalt des zur Destillation gelangten Aufschlusses ab. WaWgebend ist 
dabei, daO man, um genaue Resultate zu erhalten, tunlichst mit e i n e r  Fiillnng 
der Mikrohtirette anszukommen trachte, denn ein Nachfiillen wiirde den Ah- 
lesnngsfehler betrachtlich vermehren. Wir legeu deshalh stets die gleiche An- 
zahl Kubikzentimeter Saure, das ist 2 ccm ']), und zwar in der gleicheu Konzcn- 
tration wie sie in der Titerfliissigkeit der Burette herrscht, vor. Hat man es mit 
ganz verdiinnten Stickstofflosungen zu tun. wie z. B. bei der Bestimmung der 
Stickstoffzahlen hei der Diffusion ans Gelatinegaller ten, so wahlt man ti50n- 
Losungen, von denen 2 ccm in die Burette und 2 ccm in die Vorlage kom- 

men. 2.- -- = 0,5604 mg Stick- 

stoff. Wird also 1 ccm beim Zuriicktitrieren verbraucht, so entspricht dies 
einem Werte von 0,2802 mg Stickstoff, das ist bei einem Stickatoffgehalt von 
18,l % in der Gelathe'? 1,54 mg Gelatinelrockensnhstanz. Um bei dicsen 
kleinen Mengen groljte Genanigkeit zn erreichen, ist es notwendig, die Titer- 

14 01 - 2  
50- 1000 

Diese 2 ccm '/,,-n-Ltisung entsprechen 

'') Neuerdings werden anch Mikrobiiretten mit 3 ccm Inhalt geliefert. 
Is) v. S c h r o e d e r ,  J. Paess l e r ,  Dingl. Polytechn. Journ. 287, 258, 283, 

300 [1893]. 
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Kjddrhl- 

Aafge- I 
scbIorcrene 
Sahtanr- 

menge 

Verbno& no 

Cbemikalien 

16 ccm HeS04 

80 ccm NaOH 
2 ccm &SO4 
6 ccm NaOH 

b g  &so4 

20 ccm &SO4 

80 ccm NuOH 
10 8 & s o 4  

20ccm &SO4 

8 ccm NaOH 
10 8 &SO4 

20 ccm HsS04 

8b ccm NaOH 
l o g  &so, 

20ccm &SO4 
l o g  &SO, 
8 ccm NaOH 

20ccm &SO, 

80ccm NaOH 
20ccm €&SO, 

10 g KeS04 
3 ccm NaOH 

l o g  &f304 

Zeit 

6 Std. 

1 s t d  

6 Std. 

1 Std. 

7 Std. 

6'1, Std. 

7 Std. 

6 H  Std. 

6 Std. 

4 'Is Std. 

6 Std. 

4 % Std. 

fliissigkeiten der Mikrobiirette nnd der Vorlage jeden Morgen gegeueinander 
[nit dem zur Verwendung gelangenden Indicator einzustellen nod womiiglich 
die Dosierung der Vorlage aus einer Mikrobiirette vorzunehmen. Hier'seien 
auch gleich noch einige andere Vorsichtcmaljregeln angegeben. Man iiber- 
zenge sicli des ofteren von der Stickstofffreiheit oder von dem nur in ge- 
riogem MaBe zulassigen Stickstoffgehalt der verwandten Reagenzien besonders 
der Schwefrlsaure iu Blindversuchen. Derartige Versuche bedeuten bei der 
ungemein rawhen Durchfiihrung der Destillation keinen besonderen Aufent- 
halt. Der Hahn der hlikroburette, von dessen genauer und glatter Beweguog 
man sich bei der Ahahme der Apparatnr vergewissern mu5, darf nicht gc- 
fettet werden, da das Hioeingelangen von Fett in die Kapillare ein verderb- 
liches HIngenbleiben der Tropfen verursachen kann. Peinlichste Sorgfalt ist 
anf die Keinigung der Vollpipette zur Entnahme der stickstoffhaltigeu Losung 
zu legen, und ein Umstand ist zu beachten, der leider die Melhode fur 
manche Betriebe unbrauchhar machen diirfte, R e i n h e i t  d e r  Lnf t  von  
h m m o n i a k ,  P y r i d i n  u n d  d e r a r t i g e n  s t i c k s t o f f h a l t i g e n  D a m p f e n ,  
besonders wahrend des AufschlieWens der Mikromengeu. Gliicklicherweise 
kann man aber bei nolwalen technischen Uotersuchungen mit einer Halb- 
mikro-Melhode anskommen, bei der man mit 2 ccm oder '/,,-n-LBsungen 
in der Mikrobiirette und entaprechend groOeren Mengen Analysensubstanz 
arbeitet, oboe dalj die peinlichste Vorsicht notig ist. Zur Titration verwen- 
delen wir anfanglictt, wie 3. Bang ,  die jodometrische Methode, die, was 
iibrigens wenig bekannt sein diirIte, ucsprunglich auch von Kjeldahl ' : ' )  
selber gebrancht wurde. 
Schwefelsaure lassen wir bei der Destillation bis zu einer bestimmten Marke 
das Ammoniakwasser destillieren oder fiillen entsprechend auf, nm einigermafien 
glrichmafhge Konzeotrslionen bei der Titration zu haben. setzen d a m  2 ccm 
einer 6°/oigen Jodkalilosung und aus einer Tropfflasche 3 Tropfen einer 
4 yoigen Kalinmjodatlosung zu, hedecken sofort mit einem Uhrglas nnd lassen 
genau 5 Minnten znr Vollendung der Reaktion stehen, hei welcher der uach 
dcr Destillation verbleibende Uberschn5 der Saure eine iiquivalente Mengc 
Jod freimacht: 

5 K J  + KJO, + 3H,SO, = 3K,SO, + 3H,O + 6 J 
Das abgeschiedene Jod wird dano sofort mit '/,,-n-Thiosnlfat wie uh- 

lich gegen Starkelosung unter gutem Riihren rnit einem kleinen Glasstahe 
zurucktitriert. Bei einiger Ubung kaon man mit dem Glasstahe Bruchteile 
von Tropfen der Mikrobiirette entnehmen und eine ganz erstaunliche Fein- 
heit in der Uhereinstimmung der Analysenresultate erzielen. 

Bei der weiteren Ausdehnung der Versuche hahen wir die jodomelrische 
Titration verlassen, da der wenu auch geringe Jodverbrauch einige Kosten 

In die im Spitzglas (Fig. 1) vorgelegte 2 ccm 

la) J. K j e l d a h l ,  Ztschr. f. analyt. Chem. 23, 366 [1883]. 

Von Ammoaiak 
gebandene ccm 

Silore 

0,916l 
0,917 . "Ilo 
0,9141 

l7,26l 
17,16l "I6 
1.3761 

0.672) 1,1421 , 
0,668j 1,1391 1 0,670 qsO 1,142 yl0l 4 6 ~ 6  % 44,8@% 

! I 

1,123 
1,119) "h 

?,I4 g/Liter 

7,17 &?/Liter 

10.88 g/Liter 

10,88 &?/Liter 

48.64% 

a b 

48,E2'/o 4E,6l% 

44,88 % 
a b 

Der gsaamte Alllechllls wurde zar Ammo- 
niakdertlllatioa vcrwendet; bei den Makro- 
beatimmangea wade d t  "I,,, be1 den 
Mikrobeatimmangen mit n/lo NaOH titriert. 

Vorlsge be1 Makro: 20 cam n/lo HeS04 
, . M i h o :  8 ~ c m n / ~ H j S O ,  

Maltrobartimmangea aie obea. Bei den 
Mikro~t immangen warde der Yakroad- 
d u 6  a d  260 ccm aafgefElUt Bei a: 1 ccm 
zarAmmoai.LdertlUatioaverw~dt, mit nIrn 
Tb1osPIl.t titriert; bei b: 10 oem zur Dertil- 
htioa vernendet, mit 'Ilo II NaOH titriert. 

Vorhge bei a: 2 cam "Illo I&S04 
w m b: 2 m "/lo tfsso, 

Yakrobe8timmung wie obea. Bei Mi& 
wurde AafachIuS a d  260ccm aargefaut, 
1 ecm mr Dsdillatioo verweadet, rnit n/nO 
ThbmUat titriert. 

V o N e  bei Makro: 86 earn n/, HeSO, . Mikro : 2 , nla0 HpSO, 
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verursacht, und bei groBen Serienversuehen die Notwendigkeit der genauen 
I3eacbttrng der Oxydationsdauer und das Bedeckthalten des VorlageglPschens unbe- 
quem ist. Es zeigte sich, daB man bei Verwendung von p-Nitropheno114), 
von dem man 3 Tropfen einer 1 O/oigen alkoholischen Liisung zur vorgelegten 
Siiore gcbe, rnit auBerordentlicher Scblrfe alkalimetrisch titrieren kanu. Auch 
birr is1 es zweckmiifiig, die Titrierlosung mit diesem Indicator gegeneinander 
ofters genau einzustellen. Bei Anwendung sehr verdiinnter Nalronlauge ti- 
trier1 man bis zum Auftreten (1-s ersteo gelben Schimmers. Wir haben uus 
iiberzeugt, dalJ der Un~aChlag selbst ooch bei Zugabe von ccm I/,,,-n- 
Natronlnage scharf wahrnehmbar ist. Leider versagt der Indicator bei kiinst- 
liclier Rcleuchtuug; doch sei darauf hingewieaen, dafi H. Liihrig bei seinen 
Halb-Mikro-Kjeldahl-Bestimmungen gegen Kongorot titriert. 

In den vorstehenden Tabellen sind einige Beispiele angefiihrt, in 
tlenen Mikro- und Makrobestimmungen in verschiedenen Ausfiihrungs- 
formen bei gleicher Art der Analysensubstanzen zum Vergleich ange- 
setzt sind. Die Tabellen enthalten alles Wissenswerte iiber die bei 
den verschiedenen Materialien zur Anwendung gelangten Substanz- 
mengcn und Titerkonzentrationen. Bei den Makrobestimmungen 
wurden beim AufschluB Quecksilberoxydul als Katalysator und Zink- 
spane zum Vermeiden zu starken StoBens bei der Destillation ver- 
wendet. 

Die unwalirscheinlich gute Obereinstimmung der Mittelwerte ver- 
srhiedener Aufschlusse, wie sie in  der vorletzten Kolumne der Tabelle 
auftritt, ist bei der Routine, die man bei llngerer Beschlftigung mit 
tler Methode erlangt, unschwer zu .erreichen. 

Wie eingangs erwahnt, besteht der Hauptvorteil der Mikro- vor 
der Makromethode in  der Zeitersparnis und in der Ersparnis an 
Heizung, da bei der Ammoniakdestillation nur kleine Volumina uber- 
getrieben werden, vor allem aber in  der Ersparnis an kzalkali. Dieses 
maclit rund 21:3 der Gesamtkosten einer Makrountersuchung aus, so 
dall selbst bei Anwendung eines Makroaufschlusses, wie er bei Ledeiu 
unerllBlicli ist, die bei der Mikromethode auf jeden Fall sehr ver- 
kleinerte Alkalimenge, die zum ubertreiben des Ammoniaks niitig ist, 
nls Ersparnis stark ins Gewicht flllt. 

So stellen sich die Materialkosten fur eine Makrobestimmung bei 
Ledern auf rund 725 M., fur eine Mikrobestirnmung auf 258 M. bei 
jodometrischer, auf 215 M. bei alkalimetrischer Titration. Bei &her- 
iinalysen und Analysen eiweiBhaltiger Fliissigkeiten mu6 man 690 M. 
hei der Makrobestimmung als Unkosten an Chemikalien rechnen, bei 
der gleichen Bestimmung nach der Mikromethode rund 90 M., das ist 
eine Ersparnis bis zu 87 %. Als Vorteile empfinden wir endlich noch 
den geringen Platzverbrauch und die Handlicbkeit des ganz in sich ge- 
schlossenen Mikrogerates, das deni Analytiker einen hohen Grad von 
Sicherlieit verleiht. Bei Anwendung von l,,-n-LBsungen und p-Nitro- 
phenol als Indicator ist zu bemerken, daB auch ungeitbte Arbeits- 
kriifte die Mikromethode vie1 rascher und besser meistern lernen als 
das Mzikroverfabreu. Daf3 man ohne (iebrauch einer Mikrowage, auch 
bei Anwendung auSerordentlich kleiner Substanzniengen, wirklich iiber- 
riisuhend genaue Ergebnisse erzielen kann , grundet sich wohl auf 
folgcnde Tatsachen: 
1. Die Vervollkommnung der Mikroapparatur. 
2. Die Mikrotitration mit Hilfe der Mikrohtirette, die eine genaue Ab- 

3. Die geringe Konzentration der Titrationsliisungen. 
4. I)ie Scharfe des Titrationsumschlages dureh die Wahl eines geeig- 

neten Indicators. 
5.  Die groiie Verdiinnung der zii untersuchenden Losungen, auf die, 

wenn niitig, aufgefiillt wird und durch welche ein etwaiger Fehler 
heim Herauspipettieren verringert ist. 

lesung der l,',m ccm und Abschiitzung der '/,lloo ccm gestattet. 
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Justus Liebig und die chemische Industrie. 
Von Dr. KURT BRAUER, Kassel. 

(Eiiigt,g. nin 22. -4. 19?:*.) 
/ 

1111 ~ \ i i s c l i l i i l i  i in  clic wertvollen Ausfiihruiigeri von R ii  s s o w  i t i  
tlitwtr Zoitschrift ' )  cliirfle es interessiereii, diifi geritde in  den Irlzltw 
, I i i l i r . t ~ i i  d:is I A  i e b i g - 1-1 o r s f o r d s c h e I{ :I c 1; 1) u 1 1' e r sirh ; in1  

itleist t b  ti ci  ngeliihrt hat. Ik1t;inntl ich hat niii II sich wiihrencl dcl* Iiricgs- 
zt.il. :ils eiii \'rrbot init HeFe zu bwlten ergiingen war, - indeni nii i i i  

Oiv ; i i i 1 . 1 1  \oi i  I, i c b i g bercits erkiinnlen Melilvcrluslc bci tier (iiir~ing 
t l ~ ~ r ~ 4 ~  I l t h l o  veriiic4cirn wollte, -- ntchr mil c l t ~  I:;icliliulver.rr.iig~~ bv- 
5t.iiiiiligl. \Viihrend niiin vor tieni Kriegc: rncisl Wcinsteiii otlrr Wriiii- 
s;iiui.cb n i i t  Niitriunihiciirbo~iitl verwandte, hilt 111i111 zuniichst iiifolgc. 11c.r 
I< ii:i lit )Iir i I 11 nd 'I'eueru ng tlicser Ma lvriiilieii nw.h r i nr n i  P h i 1 1  z 

I!) I)eu Rat, p.Nitropheno1 eu verwcutlen, vt*rdonkeu wir Ilc!vrii I'rof. 

la) Nacb Preiseu vom Miirz 1923. 
L. Michaelis. 

I )  Ztsrbr. f. angew. Chemie, 36, 213 [lS23]. 

Zesucht, unci diesen in den sauren Calciun~pl~osphi~te~i, \vie sit> berrils 
L i e b i g vorschlug, gefunden. Die weilere Beschlftigung r i r i t  der. 
ijackpulverfrage zeigte nun, \\oriluf ich bereits i n  friiheren Arbeiteii 
iber dieses Oebiet hinwies, daB die ,,Friedensbiicltpulver" mit \Vcbin- 
stein odcr Weinijiiure i i i i t l  Si\triiiiiiLiCar~oiiat gar iiiclit so gilt, ~ v ~ r t ~ :  
lenn sie wiesen nicht nur einen zu hohen Vortrieb auf, indeni iilso 

schon ein grofier Teil der Kohlensiiure beim bloBen Anriihreii ties 
l'eiges rnit den, Ihclipul\.er verlorea ging, sondern sie zersetzteii sich 
iuch sehr leicht bei der Lagerung. Die Backpulver aber nus s i i i i r w  

~ ' a l c i ~ ~ ~ ~ i ~ ~ l i o s ~ ~ l ~ ~ ~ ~ ~ ~  u t i t l  S;itriiiiirl)ic.;irlioii:it Iiatteii in  tlrr l<c.gt,l k i t i i i t - i i  

io  hohen Vortrieb und hielten sich entsprechend llnger. Aus dieseiii 
:irunde h;iuptsiichlirh hat nian, giinz abgesehen von der Preisrriigr. 
iuch nach den] Kriege die Hackpulver nus sauren Cii1ciumpliosl)liiiteii 
u n d  Natriumbicarboiiat beibehalten, und wenn nian die Riic*lcpulvei. 
Jnscrer bekanntesten Firmen untersucht, stellt ninn im wesentliclieii 
liese Zusammensetzung fest. - Die groBe Miihe, die sich L i c\  h i g 
qegeben hat, ein Enckpulver so herzustellen, daii es als ferticps 
[iemisch in den Handel Itoninten konnte, hat sich also dorh gelolinl. 
i ncleni niiin eben heute norh keine bessere Zusammensetzung, ills d it, 
urspriiliglich voii L i e b i g iingegebene, gefunden hat. %\viir \vii.tl 
jclzt \vieder vie1 r i i i t  Flefe geb;icltcti; jetloch hat daneberi cliis 1;itck- 
Iiulver. seine Existeiizberechligun_e bewiesen, so daB also : i u v l i  i n i  

gr.oS(~ii U i i i f a i i ; ~  iit.l)eti IIeIc: (Ins l~:it-kpiilvt:r v o i i  I ,  i e 1) i F - I I  1 1  r r 
F o r d , besonders ini Haushalt, verwandt wird. [A .  88.1 

Berichtigung 
eu Artikel 95 in  Heft 54, S. 368: u b e r  colorirnetrische Methoden mit 
Hilfe der  Wilhelm Ostwaldschen Farbnormen von F. V. v. H a h n .  
tm Kopf der Tabelle 1 mufi die erste Zeile lauten: 3. Ublau 58, in 
rabelle 2: 3. Rot 35, in Tabelle 3: 1. KreB-13. 

Rundschau. I 
Deutsches Museum, Miinchen. Die zurzeit ini Neubau befind- 

lichen Ausstellungsriiurne des Deutschen Museums werden in jetler 
Weise dem Ansehen und den Wunscben der dcutschen 't'echnilc ge- 
recht. Fur Mitglieder des Vereins deutscher Chemiker finden 12esich- 
tigungeu statt. Eintrittskarten hierzu sind durch die Geschlftsdelle, 
Leipzir, Nurnberger Str. 48, zu erhalten. 

Allgemeiner Fonds zur Forderung chemischer Forschung. 
(Leo-Clans-Stiftung.) 

I)er t ~ : i i ~ ( ~ r - \ ~ i l ~ i t ~ ~ i i i - ~ ; i ~ s ~ l l s ~ l ~ ~ ~ f ~ .  xiir Fiirdclruiip t11.r \\'i+vii 
zt.ll:iItc?li is1 oil1 V o i i i l s  ziir \'er.fiipiiiig prstnllt, d r r  ~ i i r  1~'iiriIi~r~itig 
c l i t ~ i i i i s t ~ l i p r .  l~ ' i~rscIii i~~g i l l  tlcr \Vcisc vcrwciitlrt wrrtleii soll. tl:~l.; c - i i i -  
x c ~ l i i r t ~  I"orsclicrii zvitlicli Iwscliriiiikte Sulivcntioiicn ziir 1)iir~~Iifiiliriiii~. 
Iil.siiinlntrr I'iitc'rsiic'liiiiigeii 1)rwiIIipi wt*r.tleii. Inroljir tlvr 1 ~ i ~ l i l -  

tbiitwt?rtiiiig ist ini \.crg:ingeiic~ii .Inlirc t\;ivoii :iI~pc~s(~lieii \vortlieii. i l i v  
sliftiuig : i ~ i s z i i s r l i r ~ i l i ~ i i .  IIerr (Iclic~inirnt I ,  (1 I )  (; :I I I  s Ii;it sivli j i b l z l  
i i i  lic.lic,iiswiirtlijier \Vcizv Iicrrit erkliirt. ciilc~il iktrnp VOII W l  (HI0 .\I 
f i i r  tlic Zweuk(? tlrr S! it 'tunji Z I I ~  T'crfiigung zu sti!llvii. 1)vr wis>i*ii 
wli:ifflic~lie Ikirnt ilrs ~ ~ : i i s ~ r - \ V i l l i r l i i i - l i i s ~  ittits ist liereit. I ~ ~ ~ \ ~ I ~ ~ ~ I I I I I C . ~ ~ I I  
t~iit~t~prti~iiiit~liiiii~ii. 1)icse sind iii  tlrci ISx:c~mpliuen i i i i t tv lz  v i i i -  
grsc.liric.lit.iirii lirirl'ibs liis 3. .liili 1 9 3  : IN  1lrrr11 (;tBhpiinri!t, l'riil'. I hr. 
0. \V :I. 1 I n I' 1 1 ,  C;iittiiipcn, Hcrabrrjictr Latdstr:Il.k 18, c~11ixnst~ii i l t~i i .  
111 t l t h i i  He\vc~rliuiigeii ist aiizllgeben: 1. Zweck tler ZII ~untt.1.stiitzl,titlt!ii 
Uiitersucliung: 2. die be:iiisprric.lite Sunimr. 

- ~- 

Die Deutsche Gesellschaft fur Kaufmanns-Erholungsheime e. V. 
(Ferienheime fur Handel und Industrie) gibt in ihrem Bericht iiher 
das Geschlftsjahr 192'2 einen Uherblick iiber die standig wachsende 
Anzahl der Heirne und ihrer Besucher. .Es wurden neu erworben: 
ein Erzgebirgsheim in Barenburg-Kipsdorf ; ein Heim in Georgenlhal 
(Thiiringen); Kurhaus Mliritzhahe am Miiritzsee; Kuranstalt Bad Kleinen 
am Schweriner See. Wahrend des letzten Winters wurden einige 
Gebirgsheime in I3etrieb gehalten. - Der Name der Gesellscbilft 
wurde geandert, und zwar so, daf3 der bieherige Untertitel , ,Fer ien-  
h e i m e  f u r  H a n d e l  11. I n d u s t r i e "  vorangestellt worden ist; darin 
fand die Tatsache ihre auBerliche Kennzeichnung, daf3 die Heinie auch 
in grolem Umfange von Chemikern, lngenieuren und anderen tech- 
nische Beaniten besucht werden. 

Die Gesellschaft wendet sich an Handel u. Industrie tnit dcr l%itl(:, 
sic in der wichtigen Arbeit fur  die Gesunderhiiltung des Mitte1st;liidcs 
mit Stiftnngen ZII unterstiitxen. on. 

h u t  t;estimniung tles Deutsclien Heichsanzeigers iind Prculiischcn 
Staatsanzeigers Nr. 121 vom 26. 5. 1922 und Nr. 126 vom 1. 7. l W 2  
werden die Bestimmungen der Kakao-Wirtschaftsstelle, betreffend 
Regelung der Herstellung von Erzeugnissen der Kakao- und Schoko- 
ladenindustrie, vom 1. 7. 1923 an aufgehoben. 




