
Chlnuolln. Die Schaffung selnes Namens ver- 
danken wir Weddige"): 

,,Um ein Nomenolaturprinzip . . . . eu gewinnen, nenns ioh den 
d t  dem Cinnolin nnd Chinoxalin isomeren KOrper Chinazolin". 

Chlnoxalln. 0. Hinsberg'O) begrandet 1884 die Na- 

Joh 80hlrgs ftir diem Banen den Namen Chinoxaline vor, 

mensgebung: 

weloher an ihre dhnliohkeit mit dem Chinolin. und an ihre Ent- 
~ t e h ~ g  ins dem Qlyoral erinnern sollen'!. 

Phsnuln. Die Bezeichnung far die demAcridin 
entsprechende Base, die aus dieser Verbindung durch f 
Austausch der mittelstandigen Methin-Gruppe gegen 
Stickstoff entsteht, schlug V .  Merzsl) vor: 

nylendne) genannt werden". 

, N \ ~  

,,Derartige Bubit.naen k.Onnbn etwa Phenmhe (in AbkUrcung filr Diphe- 

Phenuon. DleseVerbindung, die 1891 von Tauberg*) 
entdeckt wurde, hie6 anfangs Diphenylenazon. 

,,lhrs Formel erinnert wohl runbhst an diejenige den Phenan- 
thren8, von dem sie eich damh Ereah der beiden mittleren CH- 

1896 k a n t  Tduber") den Namen in den noch heute 

Grnppen duroh ewei Btiohtoffatome ableitat . . . .I1 'v 

gebrauchlichen ,,Phenazon"). 

prakt Chem. (2 38 142 l88t 
ker. dtrih. chem. Ae&'17, 3f9 [Ilk4]. 

I1 Ebenda 29 726 [l886]. 
881 Ebcnda 04: 3081 118911. 
81' Ebcnda in: 2112 (1696 

Slehe auch Kchrmwn hcblgs Ann. Chem. 880,288 [1896],wo der Name 
auch far cln OxopheIiarln vorgerchlagcn wlrd. 

I Andytlrch=technlschs Untsrruchunpen I 

Phsnmthrolln. Skraup und Vorl- 
manns') stellten r882 erstmals eine Ver- 
bindung der Formel I I dar und berichten : 

,,Jedenf& eteht eu a d e r  Zweifel, d d  daa Nb IT 

m-Diddobeneol mit Glyoerin nnd Bohwefelailure u VN 
dinringen liefert . . . . Spktem Verrnohe haben unmeideutig erwiesen, da0 
eine dem Phenanthren analog oonetituirte Bane vorliegt, weshalb auoh fur 
diese der Namen Phenanthrolin gowllhlt worden ist". 

Pd-StelfUng. .,Immerhin echeint 88 uns angezeigt, die 
qa,-Stallnng imNaphthalinmoleki& welohe dnroh besondere Eigen- ' 01 I 01 I 
sohaften ausgeeeiohnet ist, auoh duroh besondere Bezeichnung her- bv 
vorzuhobon; wir sohlagen fflr dieselbe daa PrBiix ,,Pori" vor und bezeichnen 
beispiehebe die NaphthalsOure im Folgendea ale Pen-Naphthalindioarbon- 
silure". 

So erlautern Eamberger und Phillp6@) ihren obigen Vorschlag. 
(XEPI = rundherum). 

Psrlrnldln. Zu dieser Bezeichnung auBert sich H 
Sachss7) in seiner Arbeit: ,,Ober Ringschlllsse in Peri- 
stellung der Naphthalinreihe" wie folgt : 

llh dieeem Namen soll sowobl die Perbtellung im Naphthalin- 
ring, m e  die imidinutigBAnordnung der beiden Stiohtoff atome 
e m  Auedruck kommen. Correoter wke  ZWII die Bezeiohnung 
Naphthoperimidin, sie iut aber einoreeits lang und boj Derivatm 
sohleppend, anderereeits sind analoge Peridiaminverbindungen bisher nooh 
night bekumt". 

Weitere Heterocyclen mit zwei und mehr Heteroatomen sollen 
gemeinsam mit den Alkaloiden und heterocyclischen Naturpro- 
dukten in der Folge behandelt werden. 

. . . . ein eweifaoh terti8res Amin mit ewei Pgzi- I I1 I11 

ElnRCg. am 18. DCZ. 1947. [A 97J - _  
' I )  Mh. Chem 3 575 [l882]. 
'0 Ber. dtsch. chcm. Ocs. 00 241 [l887]. 
'I) Lleblgi Ann. Chem. 385, 87 [1909]. 

ober die Bestimmung von Phosphor in eiweishaltigen Substanten 
Yon Dr.  F R I E D R I C H  H A H N ,  l n s t i t u t  f u r  V i r u s f o r s c h u n g ,  He ide lberg  

Alle bis jetzt naher untersuchten Virukproteine sind Nukleo- 
proteide und enthalten in ihrer Nukleinaurekomponente Phos- 
phor. Da der P-Oehait der Nukleinsauren 9,5-10% betragt, 
besitzt man in der quantitativen Bestimmung des P eine geeignete 
Methode zut Bestimmung des NuklelnsBure-Gehaltes eines Nukleo- 
proteide. Daraber hinaus gibt die Verfolgung des P-Oehaltes Auf- 
schlasse aber  das Schlcksal der Nukleinstlurekomponente bei ex- 
perimentellen Eingriffen in die Molekel des Nukleoproteids. 

Das Prlnzip der Methodel) besteht in der kolorimetrischen Mes- 
sung deiMolybd8nblau-F8rbungJ die durch Reduktion von Phos- 
phorammoniummolybdat erzeugt wird. Trotzdem aber diese Me- 
thode eine umfangreiche Literatur existiert, war es doch notwen- 
dig, far  die Zwecke der chemischen Virusforschung ein spezielles 
Verfahren auszuarbeiten. Zu diesern Zweck muBte eine Reihe 
grundsatzlicher Untersuchungen aber  den EinfluB der verschie- 
denen Faktoren durchgefahrt werden. Die vorliegende Arbeit be- 
richtet aber die Ergebnisse dieser Versuche sowie die ausgearbei- 
teten Arbeitsvorschriften, die auch fa r  andere Probleme, wie die 
Verfolgung von Fermentreaktionen') und die Untersuchung phy- 
siologischer Substanten geelgnet erscheinenac.se~'). Nach Ziel und 
Oang des Verfahrens sollen.zwei Methoden unterschieden werden : 

1. B e s t i m r n u n g  d e s  O e s a m t p h o s p h o r s :  Die zu unter- 
suchende Substanz wird eingewogen, rnit konz. HBSO. unter Zu- 
safz von Perhydrol aufgeschlossen, der AufschluB in einem Me6- 
kolben mit 3 n Na-acetat-L6sung gegen a-Dinitrophenol neutrali- 
dert, mlt Molybdanschwefelsaure und Stannochlorid-L6sung ver- 
setzt, aufgefnllt und die entstandene Blauferbung kolorimetriert. 

2. B e s t i m m u n g  d e s  n i c h t  a n  EiweiB g e b u n d e n e n  
P h o s p h o r s :  Die zu untersuchende Protein-Losung wird rnit 
Trichloressigsaure-Lbsung geflllt, das ausgefallene EiweiB abfil- 

I) P. Osmond Bull. SOC. chim. France 47 475 [1887 '3 Lohmann i. Jendrasslk, Blochem. Z. l i t  419 [l9k6] 
P. S. Randlcs u. A. Knudson 

:& Whllchom: j: blol:Chcmlstry 68,'136 [\924]. 
1) 
I) H .  0. Kralnlch, Klln. Wschr. 17, 706 [lQ&. 

. biol. Chimistry 53, 53 [l922]. 
BRUmann biol Chekdtry 68 667 1924J. 

. Urbach, Blochem. 2. 039, 182-6 [I931 . 

triert und ausgewaschen und im Filtrat wird nach Verdfinnung 
im MeDkolben in gieicher Weise wie bei 1 die Molybdanblau-Far- 
bung erzeugt und kolodrnetriert. 

Das AufschluB- bzw. Fallungsverfahren 
Wegen des gro6en Einflusses, den freie Mineralsaure auf die 

Molybdlnblau-Reaktion hat, mu6te zwischen den zahlreichen 
Modifikationen des AufschluBverfahrens ein Weg gefunden werr 
den, rnit einem Minimum an SBure und einern die nachfolgende 
Reduktion des Arnmoniurnphosphormolybdats nicht starenden 
Oxydationsrnittel die zu prlifende Substanz aufzuschlielen. 

Es wurden Untersuchungen rnit PerchlorsBure, mit verschie- 
denen Mengen konz. H,SO, unter Zusatz von Bromwasser, konz. 
HNO,, rauchender Schwefelslure und Perhydrol gemacht. Als 
geeignet erwies sich ein Verfahren, das mit einer relativ geringen 
Menge konz. H,SO, arbcitet, wobei zum SchluB 1-2 Tropfen 
Perhydrol hinzugefligt werden. Der Aufschlu6 wird zweckml6ig 
in einern elektrisch beheizten Sandbad in Reagensgllsern oder 
kleinen Kjefdahf-Yolben durchgcflihrt. Diese Arbeitsweise ist be- 
deutend vortellhafter als das ErNtzen mit Mikrobrennern. In dem 
fertigen Aufschlu6 liegt der gesamte Phosphor als Phosphat vor 
und kann kolorimetrisch bestirnmt werden. 

Sol1 nach 2. der nicht an EiweiB gebundene P bestirnrnt wer- 
den, so wird zu 1 crn* der ungefahr 10 mg EiweiB enthaltenden 
Probe 2 cma 25 proz:Trichloressigs8ure-LOsung hinzugesetzt. Nach 
30 rnin wird filtriert, mit wenig H,O nachgewaschen und das im 
MeBkolben verdilnnte Filtrat direkt rnit den Reagenzien zur Er- 
zeugung der MolybdPnblau-Farbung versetzt. Auf diese Weise 
wird aller P erfaBt, der bereits als Phosphat in der L6sung vor- 
gelegen hat. 

Eine Modifikation mu9 daa Verfahren durchmachon, wenn es sich darum 
Iiandelt, die aus einem Nuklooproteid abgeapaltene Nuklejnsrure neben einem 
noch teilweiso nukleineOurehaltigcn Protoid zu beatimmen. In dissem Fall8 
befindet sich im Filtrat dor TriohloressigaOure-FBllung die abgespdtene Nu- 
kIeinskure, die ihrersoits noch mit Lone. H.80, und Perhydml aufgeeohloaeen 
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werden mull. Mit Rllobioht suf gerado diaso Untereuohungen wurde die Ein- 
wirkungsdkusr der Triohlareseigaiure suf geneu 50 min featgesetzt, urn eine 
evtl. Freisetzung von geringen Mengen Nnkleinellure duroh die Trichloressig- 
aiure in gleiohen Grenren zu halten. Filtret und Wasohwasser der Triohlor- 
ensigaPureFIUung, cunammen etwe 7 4  oma mileean vor dem SEureeuf- 
sohlull erst vorsiohtig eingedampft werden. 

Dar Einflu6 dar Saurekonsentration 
Neutralisationrvertahran 

Da die Yonzentration an freier SBure von ausschlaggebender 
Bedeutung fur das Entstehen einer reproduzierbaren MolybdPn- 
blau-Flrbung ist, wurde der EinfluD des Zusatzes von konz. H,S04 

oder 25proz. Trichloressig- 
s lure  auf die entstehende F l r -  

44 bungeingehendstudiert.Bild1 
zeigt den EinfluD der Schwe- 
felsaurekonzentration auf die 

4J Flrbung der Molybdlnblau- 
Reaktion. Schon der Zusatz 
von 1 cm3 kbnz. H,SO, zu der s 

3 

$ 4 2  Reaktionsmischung, die 100 
4 cmJ Volumen hat, llDt die 

Blaufarbung vollig verschwin- 
den. Bei Trichloressigsluw 
(Bild 2)ist derEinflu6 wesent- 
lich schwacher, so da8 durch 
Zugabe von 1-2 cma 25proz. 

Wnl 45 IOcm'YSa Ltisung nur ein geringer sy- 
EinfluB der Schwefelslurekonzentration stematischer Fehler entsteht, 

auf die Molybdanblau-Reaktion der durch Hinzufllgen der 
gleichen Sluremenge zu den Eichbestimmungen leicht auszu- 
gleichen ist. 

* 

4' 

Blld 1 

2 4 6 6 10 m cm J 25%ige hchloresfigsaure 

Blld 2 
ElnfluB der Trichloresslgsaurekonzentratlon auf die MolybdPn- 

blau-Reaktlon 

Nach dem SlureaufschluD jedoch ist es zur Erzielung reprodu- 
zierbarer Bedingungen notwendig, die Yonzentration an freier 
H,S04 stets auf einem optimalen Wert zu halten. Manche Auto- 
ren haben das zu erreichen versucht, indem sie die erforderliche 
Sluremenge gleich zum AufschluD benutzten und das Ammonium- 
molybdat nachher in wlDriger Losung zusetzten'). Ein besonders 
origineller Weg erschien es mir, den Aufschlut3 gleich mit der 
molybdBnhaltigen H,SO, durchzuftihren, die als Flrbereagens ge- 
braucht wird. Bei beiden Methoden jedoch wird die Sluremenge 
vernachllssigt, die bei der Oxydation der organischen Substanz 
verbraucht wird. Es erschien daher als der beste Weg, die nach 
dern AufschluD verbleibende H,S04 zu neutralisieren') und djmn 
die fGr die Farbung optimale Sluremenge zusarnmen mit dem 
Farbreagens hinzuzusetzen. Die Schwierigkeit bestand dabei in 
der Erzielung einer genauen und richtigen Neutralisation. Als 
Neutralisationsmittel wurden NaOH, gesattigte Soda!6sung7) und 
3 n Natriumacetatllisung geprlift. Es wurden verschiedene p,- 
Bereiche zwischen 10,O und 2,8 untersucht. Dabei konnten nur 
solche Indikatoren Verwendung finden, die im sauren Gebiet farb- 
10s sind, damit nicht ihre Eigenflrbung nachZusatz der Molybdln- 
Schwefelsaure die Farbreaktion beeinfluDt. Bei ungeeignetem 
Neutralisationsmittel bzw. pH ist die Flrbung entweder nicht re- 
produzierbar oder verschwindet kurzc Zeit nach ihrem Auftreten 
fast vbllig. Als geeignet erwies sich schlieDlich die Verwendung 
von 3 n Na-Acetatlosung rnit a-Dinitrophenol (in lproz. wBDriger 

') H. Theorr l l ,  Blochcm. 2. P 3 0 ,  I [1931]. 
-- . 

Lbung) als Indikatof, der zwischen p, 2,8-4,4 umschlagt und im 
sauren Gebiet farblos ist. Die sorgflltige und stets gleichartige 
Ausfiihrung der Neutralisation ist die wichtigste Vorbedingung f a r  
die Genauigkeit der Methode. 

Die Konzentration der Farbreagsnrien 
Als Molybdanblaureagensu) wird die Mischung von 250 m a  

einer 10proz. waDrigen Losung von Ammoniummolybdat p. a. 
rnit 750 cm3 halbkonzentrierter Schwefelsaure verwendet. Vor 
dern Mischen der beiden Anteile betr lgt  die Normalitat der SBure 
19,4 und mu6 zum Erhalten vergleichbarer Resultate bei jedem 
neuen Ansetzen des Reagens genau eingestellt werden. Eine 
schwache Blaufarbung, die sich bilden kann, ist ohne EinfluS auf 
die Bestimrnung. Die Losung ist lange Zeit haltbar. 

Da in der Literatur die zur Erzeugung der Farbreaktion ver- 
wandten Mengen Molybdlnschwefelsaure in gewissen Grenzen va- 
riieren und zudem auch wohl rnit der Natur des verwandten Re- 
duktionsmittels gelndert werden mllssen, wurden Versuche mit 
wechselnden Mengen Molybdlnschwefelsaure gemacht. Die fol- 
gende Tabelle gibt AufschluD iiber den Zusammenhang zwischen 
der Yonzentration des Mo-Reagens und der Extinktion der er- 
zielten Farbung. 

Tabelle I ' 

Abhanglgkelt der Extlnktlon dcr Farbung von der Konzentratlon 
des Mo-Reagens 

Vor Erreichen einer gewissen Mindestkonzentration t r i t t  iiber- 
haupt keine kolorimetrierbare Blaufarbung auf. Der Effekt der 
Triibung und ganz geringen BIaufarbung ist ganz der gleiche, wie 
er bei Proben vorkommt, die beim Neutralisieren zu stark alka- 
lisch gemacht werden. Es folgt dann schnell eine optimale Yon- 
zentration, und bei weiterer Erhtihung der Reagensmengen sinkt 
dann die Extinktion stetig wieder ab. Dieser Effekt rnuB auf die 
verschiedenen Schwefelsaure-Konzentrationen zurllckgefiihrt wer- 
den, die mit den verschiedenen Reagensmengen hinzugeftigt wer- 
den. Daher sind in Spalte 2 auch die Mengen H,S04 aufgefohrt, 
die in den jeweiligen Gaben von Mo-Reagens enthalten sind. 

Als Reduktionsmittel standen zahlreiche Substanzen zur Aus- 
wahl : Zunlchst existiert eine Gruppe organischer Substanzen wie 
1 , 2 , 4 - A m i n 0 n a p h t o l s u I f o s ~ u r e * ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ~ ) ,  Hydrochinon'a) oder Mo- 
nomethyl-p-amidophen~lsulfat~~), die als photographische Ent- 
wickler gebrauchlich sind. Auch Benzidin und Hydrazinsulfat 
sind ,als Reduktionsmittel angewandt worden. Demgegeniiber 
stehen die anorganischen Reagenzien wie die mit Molybdan redu- 
zierte Molybdanslure nach Zinzodzel6) und das Zinn( I I)-chlorid. 
Empfindfichkeit und Haltbarkeit der Blaufirbung hangen von der 
Natur des Reduktionsmittels ab. Da Zinn( 1 I)-chlorid als empfind- 
lichstes Mittel bekannt ist, wurde es gewlhlt, da for den vorliegen- 
den Zweck die Bestimmung sehr kleiner P-Mengen notwendig ist. 
Benutzt wird eine l0proz. Losung von SnCI, p. a. in konz. HCI, 
die durch vorsichtiges Erwlrmen frisch hergestellt wird und etwa 
12 h haltbar ist. 

EinfluR von Ze i t  und Belichtung auf die Farbtiefe 
Um zu kliren unter welchen Bedingungen eine reproduzier- 

bare, kolorimetrierbare Blauflrbung auftritt, wurden Untersu- 
chungen tiber die Haltbarkeit und Lichtempfindlichkeit der Flr-  
bung angestellt. Bild 3 gibt AufschluD iiber das Ergebnis der Ver- 
suche. 

Die in der Dunkelheit gehaltene Probe zeigt nach der Zu- 
gabe des SnCI, zunlchst einen steilen Anstieg der Farbtiefe, bis - 

*) J .  Tischcr 2. Pflanzenernlhr Dun Bodenkunde A 33 192-242 19341. 
In) C. H. F i s h  U. Y.  S u b b a r o s , ' j .  b l o t  Chemlstry.66, 3751400 [192iJ. 
") M. Muchrborf u. G. Zwif f fng  Bull. SOC. Chim brol. 9, 700 [1927]. 
") W. F. Hi l lcbrand u. G. E .  F. tundel l ,  J. Amer. chem. SOC. 42,2609 [IYZO]. 
Is) 0. Arrhcn lus  Pflanzenernlhr., Dilng. Bodenkunde A, 1 4 ,  185 [1929]. 
") Schccl Bodehkunde u. Pflanzenernlhr 4 19 [193j]. 
'') Sch. d .  Zinzadzo Pflanzenernahr., Dung. 'Bodenkunde, A, IS, 126 [I9301 

u. 23, 447 [1932j; Ind. Engng. Chem. 27, 24 [1935]. 
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t Eichung selbst bentitigt man eine Standardlbung mit bekanntem 
P-Gehalt. Feingepulvertes prim. Yaliumphosphat wird im Exsic- 
cator nber Schwefelsaure grnndllch getrocknet. 0,4394 g davon 
werden in lo00 cms Wassergeldst, das 33 cm8 konz. HISO, ent- 
halt. Diese Ltisung enthalt 0,l mg P auf 1 cma und ist unbegrenzt 
haltbar. Zum alsbaldigen Verbrauch kann sie bellebig mit H,O 
welter verdtinnt werden. 

Fnr die Kolorimetrierung dient das Schott-Filter GG 1 I ,  das 
ein Durchlassigkeitsgebiet von -550 mp an aufwarts hat  uhd 
von 410 mp an abwarts stark absorbiertl?. Um eine einzige Eich- 
kurve fnr den ganzen Yonzentrationsbereich zu erhalten, wurde 

rn 20 40 min eine.mittlere Schichtdicke von 15 mm gewahlt, wie sie die recht- 
eckigen Trogkfivetten des.Kolorimeters besitzen. Als MeSmethode 
d i d  das von B. Lange alS ,,Ausschlagmethode" bezeichnete Ver- 
fahren"). Als photometrische Vergleichsltisung wird eine Blind- 
probe benutzt, die bis auf die Abwesenheit des P-haltigen Mate- 
rials a l le  Zusatze des A~~~~~~~~~~~~~ enthalt. 

c 
.? 

E 
I c * 

c < G 
l?2. 

Blld 3 

Dunklen gehaltene Pro%e; 11:  im Sonnenllcht gehaltene probe 

nach etwa 5 min ein Maximum erreicht wird. Dann folgt ein Ab- 
fall der Extinktionswerte, der zunachst schnell, dann langsamer 
vor sich geht, bis nach 20 min eine schwache stetige Abnahme 
der Extinktion einsetzt, die in dem Zur Kolorimetrierung einer 
langeren Versuchsserie notwendigen Zeitraum cine befriedigende 
Konstanz zeigt. Ins direkte Sonnenlicht gebrachte Proben zeigen 
einen prinzipiell ahnlichen Verlauf ihrer Zeitkurve, nur da6 die 
Abnahme der Extinktion mit der Zeit &was grSBer ist. Es em- 

Veritndcrung der Mol bdlnblauiarbung mlt der Zelt. I: Im 

A r b e i t s v o r e o h r i f t  z u r  Bes t .  den G e e a m t - P  i n  EiwciDsubetanzen  

Die Probo, die bin zu 0,15 mg P onthalten darf undim Mittel 10 mg EiweiD 
onthalten kmn, Grd i m  Roagenzglas oder Kkro-KjeIdahlkoIben mit 15 
Tropfen konz. Ha806 versetzt und suf dern elektriach beheizten Sandbad 
erhitzt. Wenn allell HaO verdampft iet, WBB am Auftrcten Von SO.-Nebeln 

Abkilhlon 1 Tropfen Perhydro1 30% (Merok) hinzugefiigt. Darauf wird nooh- 
mah 30 min auf dem Sandbad weiter erhitzt. Der abgekiihlte AufschluO, der 

pfiehlt daher, die proben im ~ ~ ~ k ~ l ~  aufzubewahren, biS erkennbsr ist, wird der AuieohluO vom Gmdbad genommen und nach kuracm 

kolorimetriert werden. 

D u  photomstrlrchs Verfahrsn 
Bei dem angegebenen MeSverfahren mlt dem lichtelektrischen 

Lange-Kolorimeter gentigt es im allg., wenn eine einmalige Ver- 
fahrenseichung durchgefnhrt wird, die zu einer ein f a r  alle Male 
festgelegten Eichkurve ftihrt. Bild 4 gibt eine solche Eichkurve 
ftir den Bereich von 0,000--0,150 mg P wieder. Bei der Yonzen- 

tration 0,OOO mu6 die 
96 Yurve durch den Yoor- 

C dinat enanfangspunkt 
gehen, wenn die be- 

.2 44 nutzten Reagenzien 
I: frei von P sind. Bei 

einem Wechsel der 
Reagenzien besonders 
bei Ubergang zu Sub- 
s tamen von geringerem 
Reinheitsgrad mu6 ''' mgp q'5 diese Bedingung sorg- 
faltig nachgeprnft bzw. 

Bclaplel elner Eichkurve zur kolorlmctrlschen eine neue Eichkurve 
aufgestellt werden. 

Fur besonders wichtige Bestimmungen empfiehlt es sich, den 
in einem Vorversuch angenahert ermittelten P-Wert noch einmal 
in zwei Eichwerte einzugabeln, deren innerhalb der Fehlergrenze 
genaue Lage auf der Eichkurve die konstante Ubereinstimmung 
aller Versuchsbedingungen mit den Bedingungen der Verfahrens- 
eichung erweist. Ftir diesen Zweck sowie zur AusfPhrung der 

.$ - 
\r 

' 
Qff5 

Konzentmtion 
Bild 4 

P-Bestlmmung 

wasserklar und ungefkbt aueaehen sol1 (andernfalls ie t  Perhydrol-Zugabe und 
Erhitzen zu wiederholen), wird in  einen 100 oma MeDkolben iibergesplllt und auf 
ein Volumen von etwa 50 om' gebraoht. Dann vereetzt man mit 1 Tropfen 
einer l0/ggen wurigen a-Dinitrophenol-Lasung und Ut nus einer BIirette 
noviel 3 n Na-Aoetatlaeung hinrutropfon, bin ein sohwacher gelber Fnrbton 
auftritt. DUU sind etwa 4 om' srforderlioh. Dann wird aufgefilllt bie etwa 
8 W 5  cma Volumen und 2 om' MolgbdBnschwefeLePure (1 Teil lOO/Bge 
Ammoniummolybdat-L(1sung + 3 Teilo 19,4 n &SO,) hinzugefiigt. En wird 
umgesohtittelt, init 3 Tropfen frisoh bereiteter SnCl,-LUsung (1 g SnC1, p. 8. 

in 10 om' konz. HCl unter voreichtiiem Erwkmen friaoh gelaet) vernetzt, 
s o f o r t  kraitig umgeschiittelt und bin zur Marke aufgefilllt. Dann wird die 
Probe 30 min ins Dunkle gestellt und photomctriert. Ale BezugdOsung d i e d  
ein Blindoerauoh, der farbloe eein muP, wenn die verwandten Reagenzien frei 
von P sind. 

A r b e i t s v o r s o h r i f t  z u r  Bes t .  den ale P h o n p h a t  v o r l i e g e n d e n  P 

Die eiweiBhaltige Lasung wird mit 2 ema Wassor vordiinnt und darauf 
mit 2 oma 25%iger Triohloressigslure vernetzt. Es wird after umgeschiittolt, 
naoh 30 min der Niedereohlag abfiltriert und rnit 2-3 ema Wseser naohgo- 
waschon. Darauf wird das Filtrat f Waschwasecr in einen 100 cms MeOkolben 
Ubergespillt, auf etwa 60 om' aufgefiillt, rnit 2 om8 Molybdenschwefelsaurc ver- 
setzt und dann weiter behandelt wic bei dcr ereten Vomohrift. 1st der P zwar 
nioht an EiweiD wohkbcr  in anderer Form (Nukloine8uro) an organisohe Sub- 
stanz gcbundcn, die mit TriohlorennignPura nicht geflllt wird, so miissen Filtrat 
und Wsschwsseer der TriohloreseigsPure-FPllung erst eingedampft und dann 
wie angcgeben rnit Sohwefelekure-Perhydrol aufgesohlossen werden. 

Elngeg. 21. M a n  47. [A 321. 

la) Llste der  Dla@atlewerte fur Jenacr Farb- u. Fllterglas, herausgegeben von 

I)) 6. Langc, Yolor~mctrische Analyse. Berlin 1942, Vcrlag Chernie. 
Schott u. Ocn. m a .  

Uber die Veraschungsdauer bei der Mikro-Stickstoff-Bestimmung 
nach Kjeldahl 

Von Dr. H .  M. R A U E N  und M A R I A N N E  B U C H K A  

Aus dem Institut far vegetative Physiologie der Universitat #rankfurl a .  M. 

Die Bestimmung des nicht an Sauerstoff gebundenen Stick- 
stoffs organischer Verbindungen nach Kjeldahl ist ein heute un- 
entbehrliches Verfahren. Nachdem vor etwa 20 Jahren eine Mi- 
kroausffihrung beschrieben und im Laufe der Zeit noch verbes- 
sert wurde, konnten auch kleinste Substanzmengen mit hinrei- 
chender Genauigkeit analysiert werden. 

Mit dem Fortschritt der EiweiBchemie wurde auch die Mi- 
kro-N-Bestimmung immer wieder tiberprfift. Die meisten Kri- 
tiken betreffen den ersten Teil des Bestlmmungsverfahrens, die 
V e r a s c h u n g ,  wahrend die Bestimmung des Ammoniaks nach 
dem Destillationsverfahren oder durch ,,NeSlerisation" heute 

kaum noch Probleme sein dtirften. So wurde wiederholt darauf 
hingewiesen, da6 es beim Aufschlu6 trotz des groSen Oberschus- 
ses an konz. Schwefelsaure zu N-Verlusten kommen kann. Ein 
Teil des Gesamt-Stickstoffs sol1 in Form von Methylamin') oder 
anderen Aminen') und elementarem Stickstoffa) in den Ver- 
aschungsabgasen nachgewiesen worden sein. Von verschiedenen 
Autoren wurde angegeben, da6 Stickstoff-Verluste bei der Ver- 
aschung von Lysin, Tryptophan und Tyrosin eintreten, die u. U. 

l )  H. J .  Fuchs Klln. Wschi. a I990 [1930]. 
a) R. A. 00rtn;r u. W. F. HoJ)munn J. biol. Chernlstry 70 457 (1926 
I )  J .  P. Peter6 u. D.  D. Vun Stykc: Quantitatlve Clln1c;l Chcmlcal M e -  

thods, S. 519. Baltlmore 1932. 
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