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hei tler I'roteinbestiiiiiriuiig gegenuber den nach der ublichen 
lliineralisieruiig nach KleZduhZ erhaltenen Ergebnissen durch- 
wlinittlicli etwas erniedrigt sind Als Erklarung wird ange- 
fuhrt, der erstere Aufschlulj niclit ganz vollstandig ver- 
laiift Wie Tabelle 2 Zuni Ausdruck bringt, konnte ein Defizit 
an Stickstoff beiiii SelenaufschluB nicht festgestellt werden , 
Fehlbetrage durften also ini wesentlichen auf unvollstandigen 
=\ufschluB mruckzufuhren sein 

2. S t icks tof f -  u n d  Phosphorbes t immung ini 
gem e in  s amen A u  f s c h lu  B. 

Voraussetzung hierfur ist, daB die Phosphorsaurebestim- 
niung niit Aiiinionniolybdat durch die anwesenden Selen- 
T crbindungcu niclit beeintrachtigt wird Eine Reihe von 
Substanzen bekaniiten Phosphorgehaltes wurde deshalb gemalj 
der Arbeitsx orschrift zuni AufschluB xnit Selen behandelt und 
in der erhaltenen Losung die Phosphorsaure nach N. v. Lorenz6) 
bestininit Aus Tabelle 3 geht hervor, daB Storungen der an- 
gezogenen Art nicht eintreten. 

Tabelle 3 
Die  13estimmung der Phosphorsaure im AufschluB 

mittels Selens 
~ 

Phosphorsaure (PO,) 
Uiitersucliungssubstanz angewandt gefunden 

mg 
I 

TJntersucliungs- 
sub5tan;r 

Xatriumphosphat- 1 
losung + phosphor- 
freie Substanz \ 
(Cellulose) 

Natriumphospliatlisung . . . . . . . . . . . .  34,7 
32,5 
27,6 
3 2 5  

Natriumphosphatlosung + phosphor- 
freie Substanz (Cellulose) . . . . . . . .  

Gehalt an Phosphorsaure (PO,) 
AufschluB AufschluD 
mit Selen nach A .  Neurnann  

ange- ge- ange- 1 ge- 
wandt funden wandt funden 
mg mg 

32,5 1 32,3 mg 32,5 3 2 , l  mg 

25,O 25,3 mg I 25,O 24,9 mg 
I 

40,l 
Die von Snider und Colenmn. angegebene Unvollstandigkeit 

des Aufschlusses mit Selen bei der Stickstoffbestirnmung 
war Veranlassung, den beim gleichen Verfahren gefundenen 
Phosphorwert in Vergleich zu demjenigen zu setzen, der 
beini iiblichen Aufschlulj nach verschiedenen Verfahren er- 
halten wird. Tabellen 4 und 5 zeigen, daB die angewandte 
Menge Phosphorsaure auch beitn Selenaufschlulj innerhalb 
der analytischen Fehlergrenze quantitativ wiedergefunden 
wird. 

Tabelle 4. 
V e r g l e i c h  d e r  be im AufschluD mit b z w .  ohne Selen 

erhaltenen PhosDhorsaurewerte. 

SojagrieB . . . . . . . . . . .  
_ _ ~  - 

5, A .  Ihur le ,  W .  Riedel iind K .  Tau fe l ,  %. Unters. Lebensmittel 
67, 274 [1934]. 

hngewandtc Chcmir 
schulnachrichten ~ - ~ [48 -Ja&g. 1 

Tabelle 5 
D e r  Gehalt a n  Phosphorsaure i n  SojagrieW, nach v e r -  

s c h ie d e n e n A u f s ch 1 u B v e r f a h r e n e r m i t t e 1 to). 
_ _  ~- ~~ ~~ ~~ 

I AufschluB AufschluIJ 
nach durch 

Saure Selen Tellur K"pfer- A N e u -  ver- 

AufschluB mit 
~~ ~~~ ~ Gehalt an 

Phosphor- 
sulfat ?nunn 'rschunn 

% 1 2,08 1 2,07 1 2,06 1 2,06 , 2,03 

Nach Klarung dieser Fragen wurden mit organischen 
Substanzen verschiedener Herkunft Versuche angestellt. 
Hierbei fand folgende A r b e i t s w e i s e  Anwendung: 

Je nach dem Stickstoff- bzw. Phosphorgehalt des 
Untersuchungsrnaterials werden 1,5 bis 4 g abgewogeu, rnit 
etwa 20 cm3 konz. Schwefelsaure sowie einer Perle Selen 
(etwa 0,l g) versetzt und in der ublichen Weise im Kjeldahl- 
Kolben bis zum vollstandigen AufschluB erhitzt (farblos 
bzw. hochstens leicht gelblich) . Das Reaktionsgemisch 
wird im MeBkolben rnit Wasser auf 250 cm3 aufgefullt. 
Von dieser Losung finden 2mal je 100 cm3 fur die Phosphor- 
saurebestimmung und 2mal je 20 cm3 (oder entsprechend 
mehr) fur die Stickstoffbestimmung Anwendung. Letztere 
wurde in der Destillationsapparatur nach Parnas- Wuyner 
ausgefuhrt . 

Zur Phosphorsaure-Errnittlung werden die entnommenen 
100 cm3 der stark schwefelsauren Losung zunachst in1 
Becherglas rnit starker Kalilauge unter Verwendung von 
Phenolphthalein als Indicator neutralisiert, da freie Schwefel- 
saure bei der Arbeitsweise nach N .  v. Lorenz') stort. 
Hernach erfolgt die Fallung der Phosphorsaure in der 
ublichen Weise. Die Ergebnisse sind, wie Tabelle 0 
zeigt, sehr gut reproduzierbar. Dies gilt auch fiir die ini 
gemeinschaftlichen AufschluB ermittelten Stickstoffwerte. 

Tabelle 6. 
Bestimmung von Stickstoff u n d  Phosphorsaure i m  

gemeinschaftlichen AufschluW mittels Selens. 

Phosphorsaure Stickstoff 
(PO,) gefunden gefunden Untersuchungs- 

substanz 
Yo 

. . . . . . . . .  2.31; 2,40 -1,223; 1,30 
. . . . . . . . . . . . . . . .  0,81; 0,82 

. . . . . . . .  0,97; 0,98 
. . . . . . . . . . . . .  4,96; 5,20 3,09; 3,12 

Roggenmehl 
Brot 
Buttergeback , 1,06 ; 1,07 
Eigelb 
Vollmilchpulver . . . . . .  2,14 ; 2,09 : 2,lO ; 4,32; 4,33 

2,lO 
MilcheiweiB . . . . . . . . .  3,5O ; 3,54 ; 3,48 ; 12,90;12,80 

3 3 3  

__ 

SojagrieW. . . . . . . . . . . .  1 2,06; 2,O8 - 
[A. 23.1 

6 )  Die Anwendung voii Tellur als AufschluUkatalysator hietet 
dem Selen gegeniiber keine Vorteile. 

?) A .  Baurle ,  W .  Riedel und R. Tiiufel, Z. Tinters. Lebensmittel 
67, 274 [1934] ; die Neutralisierung der Schwefelsaure mit Animoniak 
ist nicht angangig, da der Molybdatniederschlag beirn Vorliegen 
von Ammonsalzen in hoherer Konzentration etaas loslicli ist. 

Doz. l)r. Iiabil. TI.- J .  Scl iuniachrr ,  l{rrliii, ist bzauf 
tract. die I'rofessur fur i)li\sikalischc Cheniie untl die lxitiuig 
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