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Fig. 295.

Priizisions-Auswasch-
pipette (%/3 nat. Grofe).
M Ringmarke.

S Seitenschenkel.
Pf Pfropfchen.

Fritz Pregl.

messens der betreffenden Fliissigkeit mit einem kleinen
Pfropfen (Ff) verschlossen. Indem man den Inhalt der
Pipette in das Zersetzungsrohrchen teilweise ausflieBen
lifit, entfernt man den Pfropfen und bringt, mit Hilfe
eines lang ausgezogenen Glasrohrchens, konzentrierte
Schwefelsiure auf den Grund der Biegung des seitlichen
Schenkels und lafit sie ebenfalls durch die kapillare Spitze
dieser Pipette in das Kolbchen auslaufen. Dadurch werden
simtliche bei der Abmessung in dem Apparat befindlich
gewesenen Fliissigkeitsanteile in das Kolbchen entleert.
Man macht sich dadurch unabhingig von den Messungs-
fehlern, welche durch wechselnde Dicke der am (Glas ad-
hirierenden Schichte bei verschiedener Viskositit der
Objekte bedingt werden.

Auch bei den beiden Arten der Stickstoffbestimmung
empfiehlt es sich fiir den Anféinger, sich zuerst mit einer
reinen Substanz so lange zu beschiiftigen, bis eine grofie
Serie von hintereinander ausgefiihrten Bestimmungen gute
Resultate gegeben hat. Ich empfehle dazu wieder reines
Leuzin, bei dem man mit Leichtigkeit, selbst bei Ver-
wendung von nur 4 oder 5 mg, mit der Theorie (10:69°/, N)
bis auf wenige Hundertstelprozente iibereinstimmende
Werte erhalten wird. Und im Ernstfalle greife man immer
wieder darauf zuriick, um damit die Apparate, Reagenzien
und die eigene Ubung zu priifen.

Anmerkung. Obwohl ich iiber keinen hierauf be-
ziiglichen Versuch verfiige, mochte ich hier der Meinung
Raum geben, dafl auf Grund der im friiheren erwiesenen
genauen Bestimmbarkeit kleiner Ammoniakmengen durch
Destillation und Titration die Moglichkeit gegeben ist,
den Phosphor in kleinen Mengen organischer Substanzen
zu bestimmen. Der Weg wiire folgender:

Nach Verbrennung einiger Milligramm gewogener
Substanz auf ,nassem Wege fillt man die stark salpeter-
sdurehaltige Fliissigkeit mit Ammoniummolybdat, wischt

den Niederschlag an der Handzentrifuge, spiilt ihn in ein Zersetzungskolbchen
und bestimmt darin das Ammoniak im Sinne der vorstehenden Vorschrift.

Einige Beleganalysen.

a) dlteren Datums und mit der #lteren Form der Absorptionsapparate

INaphtalinLed o

Cholesterin . . . .

ausgefiithrt.
. 1169 mg : 666 H, O, 4010 CO, = 6'38°/, H, 93:55%/, C gef.

Sl i 8T L BN B0 RIS AU/t
6: 298558 4198719/ ¢ ilber.
g 1244w 131220 S mi3T 32 RLEEE— ) LIRS LIRS BRI/ iigatt

1194 , : 1306 , 8661 , = 12:24%, , 8363%, , ,
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10'87 mg : 1187 H, 0, 33:32 CO, = 12:229, H, 83:60%, C gef.

Cholesterini feime o
18:30% e 141630 w8 SN A ;08 | 58 —— 1 2280/ 51584 -(A0/LH ke

: g 12-00%, , 83:86%, , ber.

Toetizan s o sl 0G0 =9 06 REEEN 201648, — A Q1078 S hA 869/ WGt
509 ,, (745; 14°): 0468 cm® N = 10'72°, N gef. 10:69°/, N ber.
620 (1255 b)) 0630 A —B1 QW7 Y/ Ll S 01692/, i
STl (20165)  80:8320 i F 1 0:670/ = = S510:690/ 8 i
1091 ,: 587em® HCl = 0174mg N = 1076%, gef.
644  : 347 ;:; HCI == IBYA O

p-nitro-Benzylchlorid 620 , (715; 18°): 0450 em® N = 8:01°/, gef., 8:17°/, ber.

Pyranthren . . . .10:20 , : 437 H, O, 3559 CO, = 4'79%, H, 95:16%, C gef.

4:80%, . 9520°%, ,, ber.
Perylenci i 0 L1E90 8 S8y idde i A 16288 e — Bl 0/ 195 380) K Lire i

4580000, £ 051200/ - Sber:
IndanihreniS e (5ol i8O8 86— 13 100 T 6:0h Y S e oot
3192/ 176:00%/, &, Sber.
1:99 ,, (700; 179: 0120 cm® N = 6'54%/, N gef., 6:34%, N ber.
Dibenzoyl-1-5 . dia-
mino-anthrachinon 1238 , 41'567 H, 0, 3419 CO, = 4'13°%/, H, 75329/, C gef.
4:06%, , 75:31°, , ber.
2:86 , (705; 17%:0'170 cm® N = 6'49%, N gef., 6:28°/, C ber.
Anthrazin .. . . 1840 ., = 513 H; 0, 4329 CO, = 4:28°/, H, 88:11%, C gef.
4:24°, ,, 8839°, , ber.
il (11551179) 10:621 em® Ni = #0085 igef. . 7 37 ibey.
Flavanthren . . . .1084: 410my H, O, 3506 CO, = 4:23%, H, 8821 gef.
4-24°/, , 8839 ber.
4:24 mg (715; 18°): 0288 em® N = 7°50%, N gef., 7:37%, ber.
Pr-1n-methyl-2-methyl-

3-isopropylindol . 1097 , : 9:10 H, 0, 33:60 CO, = 929%, H, 83:63°, C gef.

915%, , 8336, , ber.

570 em® N (710;18: 0:387 , = 744°, N gef., 749%, N ber.
G00eme N (T13: 179 50468) SR80/ St U Ag e s
a-Bromisocapronyl-
phenylalanin . . . 938 , : 491 H,0, 1812 CO, = 5:86°, H 52:68%/, C gef.

589, , 52:62°, , ber.
1258 : 265 om® - HOl = 053 mg N = 4:23°), N gef., 4'10%/, ber.
2:06: 1148, ) HOL== 0896 ., = £10Y, 58 41054
a-Brombutyryl-
phenylalanin . . . 918 em®: 455 H, 0, 1670 CO = 555/, H, 4961°%/, C gef.
516% , 49:67%, , ber.
727: 160 em® - HCl = 0320 mg N = 440%, N gef., 4'46%/, ber.

b) mit der neuen Form der Absorptionsapparate ausgefithrt von
Dr. S. Edlbacher.
2mg: 738 H,0, 2158 CO, = 10:30%, H, 78399, C gef.
10280 8 873 419/ \F S her!

Choleinsiure s = 80

Naphtaling.eiass L0008 H 61208 L AEER6I04 = H6I600/ 8 93'61%, ,, gef.
R 55D SBIEbI S — 6'390/0 », 9386 .,

: 63080 9370/ " her,

Cholesterinie i e i SIOOS TN AR OO BP0 A R — IR R m

12:00%, , 83:86%, , ber.
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Dibenzoyl-1-5-diamino-

anthrachinon . . . 897mg: 314 H,0, 24:80 CO, = 392, H, 7540/, C gef.
4:06%/ =, CaHi 310 T her.

Pyranthrent w88 T SSBUIIINEEC 3l v SORDRENE = i) SE9h 008/ el
4800/, 9052028 Eiber!

Perylen Ssasfi (it 0 8k QiR Enae A A 1T 0 SR B 18 i = B2 9B BIe Eo el
4:80°/ = 195:20%/ = iher.

[ndolimoniiaes s e 818D L AL S o4O — 6 8A 0T O S e
6:88%/ " 74492/ her

406 , (714;17°: 0:315¢cm® = 8°/0N gef.; 870%, N ber.
Anthrazing.s oo s 3106 H 052526260 . 4-39°, H, 88:62°/, C gef.

4-249, , 88:39%, , ber.
534 , (712;15%: 0:351em® = 7:30°, N gef.; 7:37%/, N ber.

Trionall s tor o, & 520 , : 10105 BaSO, = 26:65%, S gef.; 26:48%/, ber.
SAAE LGB0 e =t I6:60) 3R D G AR
Indanthrents @ 2 291 (L8 s 1T SO 62 e — 6:190/ NS oot R 6:349 /AN her:

Sémtliche, fiir die C-, H- und die beiden N-Bestimmungen erforderlichen Appa-
rate sind von der Firma Gustav Kger, Graz, Zinzendorfgasse, genau nach meinen An-
gaben in der geschilderten Ausfithrung zu beziehen.

4. Die Bestimmung des Schwefels und der Halogene in kleinen
Substanzmengen.”)
Von Fritz Pregl und Max de Crinis.

Fiir die Abwigung der Substanz hat sich als das Zweckmilligste er-
wiesen, diese in 3 e¢m langen und 1—171/, mm weiten, beiderseits offenen
Kapillaren vorzunehmen. Zu diesem Ende wird die Kapillare, indem man
sie mit dem schon erwihnten Aluminiumdrahtbinkchen auf die Wage
bringt, gewogen; die auf einem Uhrglas mit einem kleinen Glaspistill,
wenn notig, zerriebene Substanz wird, indem man die Kapillare senkrecht
in sie driickt, in einer Lénge von 2-—4 mm hineingeprefit. Dies macht
ungefihr 4—8 mg Substanz aus. Die Kapillare wird nun abgeklopft und
abgewischt, inshesondere dort, wo der freie Querschnitt der Substanz
an dem einen Ende zutage tritt. Bei Korpern, welche sich nicht in der
beschriebenen Weise auf den kleinen Raum gut zusammenpressen lassen,
hilft man sich durch Nachschieben mit einem in das Lumen der Kapillare
streng hineinpassenden Glastaden. Die so beschickte Kapillare bringt man
wieder mit dem Aluminiumdrahtbéinkchen auf die linke Wageschale, und zwar
so, dafl das mit Substanz beschickte Ende wihrend der Wigung iiber den
Schalenrand (siehe Fig. 277) hinausragt und etwa davon abfallende Teile
auch nicht mitgewogen werden konnen. Nun nimmt man die Kapillare, so
wie beim Auflegen mit der Platinspitzenpinzette (£) von ihrer Unterlage ab
und 146t sie ziemlich senkrecht in die vorher schon vorbereitete Bomben-
rohre hineinfallen. Diese blist man sich aus Thiiringer Weichglas von 1 em

1) Die ersten, welche Halogen- und Schwefelbestimmungen in kleinen Mengen
organischer Substanzen zur Ausfithrung brachten, waren Emich und Donau, Monatshefte
f. Chemie. 30. 745. Die Hilfsmittel, deren sie sich dabei bedienten, sowie auch das Ver-
fahren unterscheiden sich vielfach von dem unserigen.



