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2. Q u a n t i t a t i v e  B e s t i m m u n g  o r g a n i s e h e r  K S r p e r .  

a. Elementaranalyse. 

Ueber Stickstoffbes t immung.  D i e B e s t i m m u n g d e s S t i c k ,  

s t o f f s  i n  D t t n g e m i t t e l n  behandelt eiu Referat yon A. D e v a r d a ~ ) .  

Der Verfasser bespricht in demselben die jetzt in der Praxis eingebfirgerten 

gebr'Xuchliehsten Methoden ft~r die Bestimmung des Stickstoffs in organi- 

:schen Substanzen, insbesondere bei Anwesenheit yon Nitraten. Da fiber 

dieselben seiner Zeit eingehend in dieser Zeitsehrift berichtet Worden 

ist, so kann ich reich auf den nochmaligen Hinweis ~) beschr~tnken und 

werde bier nur auf die Angaben D e v a r d a ' s  13ezug nebmen, welche sons- 

~iges Interesse beanspruehen. 

Die Ammoniak-Destillation bei Gegenwart yon leieht zersetzbaren 

stiekstoffhaltigen organisehen Substanzen geschieht am besten mit den sehr 

verdt~nnten icirca 300 cc), w~tsserigen, respective salzsauren Ausz~gen (naeh 

,deren Neutralisation) unter Zusatz eines Uebersehusses yon 2 g Magnesia. 

Um das l,~ufig auftretende l~stige Sch~umen bei den Aufschl~issen 

naeh K j e l d a h l  zu vermeiden, erhitzt man die organische Substanz 

nach Zusatz der Schwefels~ure direct t~ber der freien Gasflamme, bis 

,eine lebbafte Entwieklung yon sehwefliger S~ture auftritt, womit dann 

aueh das Seh~umen der Masse aufh6rt. 

F a r  die darauf folgende Ammoniakdestillation kann D e v a r d a die 

Anwendung yon gusseisernen Kolben~) empfeblen. Bei Benutzung der- 

:selben ist aueh ein Zusatz yon Sehwefelkalium zur Zersetzung der Queek- 

silberamidverbindungen unnSthig, da diese dutch die geringe, aber 

genfigende Wasserstoffentwieklung bewirkt wird. Nan verdfinnt naeh 

vollendetem Aufsehluss mit circa 40cc Wasser, sptilt die abgekfihlte 

L6sung in den Eisenkolben, gibt 1 0 0 - - 1 2 0 c c  Natronlauge yon 1,3 speei- 

fisehem Gewieht (genfigend ftir 20 ce eoneentrirte Sehwefels~ure) hinzu 

and destillirt  dureh direetes Erhitzen des Kolbens mit einer kleinen 

B u n s e n - F l a m m e .  I)a so der Kolben nieht mebr als 2 0 0 - - 2 2 0 c c  

Flfissigkeit enth~tlt, wird auch das Ueberseh~tumen verhindert. 

1) Oesterr.-Ungar. Zeitsehr. f. Zuekerinclustrie n. Landwirthsehaft d. Central- 
,zereins ffir Rfibenzuekerindustrie in tier Oes~:err.-Ungar. Monarehie 1897; yore 
Verfasser eingesandt. 

~) Diese Zeitsehrift 27, 515 (1888), 11'2, 235 (1893), 1111, 113 u. 610 (1894), 
35, 215 (1896), 116, 46 (1897). 

~) Gusseiserne Kolben yon circa 500cc Inhalt sincl bei tl o h r b e e k 's  Naeh- 
folger in Wien ffir 70 Kreuzer erhMflieh. 
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Bei tier yore Verfasser angegebenen Methode 1) zur Bestimmung de~ 
Salpeterstickstoffs, wonder derselbe jetzt eine Legirung yon 59 ~ Alu- 
minium, 39 ~ Kupfer und 2 off Zink an. Diese Legirung2) wirkt be~ 
Weitem energiseher and wird yon der Lauge starker angegriffen als 
dies bei der fri~her empfohlenen der Fall war. Man arbeitet wie folgt : 

10g Salpeter werden zum Liter gelSst. 50cc dieser LSsung = 0~5 g 
Salpeter bringt man in einen I000 cc fassenden E r l e n m  ey er 'schen Kolbenr 
fiAgt 150cc Wasser, 5cc Alkohol und 20cc Kaiilauge yon 1,3 speei- 
fischem Gewieht hinzu. Man setzt nun 2g der Legirung in Pulverform 
zu, verbindet mit der Destillationsvorrichtung und verf~hrt im Uebrigei~ 
wie in dem citirten Referate angegeben. 

FUr die Bestimmung des Salpeters bei Gegenwart yon stickstoff- 
haltigen organisehen Substanzen werden 50cc der w~sserigen oder der- 
salzsauren, dann neutralisirten LOsung mit 2 3 0 - - 2 5 0 c c  Wasser, 5c c  
Alkohol, 2 - -2 ,5  g Legirung und 15cc Kalilauge versetzt, dann wird wie 
oben verfahren. Die Destillation soll nicht l~nger als 25 Minuter~ 
dauern and der Salpetergehalt der angewandten LOsung nieht mehr als 
0,5g betragen. 

Die Reduction vollzieht sich bier langsamer, etwa in einer Stunde;: 
dieselbe ist aber trotzdem vollst~ndig. Dureh die verdt~nute (etwa: 
0,2proeentige Kalilauge kann auch aus den organisehen, stickstoff- 
haltigen Substanzen kein Ammoniak entwickelt werden. 

Einen etwaigen Gehalt der Sabstanz an ±mmoniak bestimmt mar~ 
durch einfache Destillation ohne Zusatz der Legirung. 

Zur Bestimmung des Gesammtstiekstoffs bei Gegenwart yon Nitrater~ 
hat D e v a r d a die S coy ell 'sche Methode 8) folgendermaassen modifieirt. 

0,5 bis 2,0g der zu untersuchenden Substanz (je nach dem Stick- 
stoffgehalt) werden in das AufschlusskOlbchen gebracht und mit 15cc 
einer 6proeentigen LSsung yon Salicyls~ure in coneontrirter Schwefel- 
s~ure t~bergossen. ~Nachdem die Misehung w~hrend einer halbert Stunde von~ 
Zeit~zu Zeit in der K~lte gut gescht~ttelt worden ist, ft~gt man nacl~ 
und nach unter Umschatteln circa 2g Zinkstaub hinzu and dann 0,7g ~ 
metallisehes Quecksilber. Man erhitzt nun den Kolben auf dem Draht- 
netze zuerst vorsiehtig, dann so lange zum Kochen, bis die Fliissigkeit~ 
farblos geworden ist. 

1) Diese Zeitsehrift 33, 113 (189~). 
2) Bei tier Firma L e n o i r  & F o r s t e r  in Wien erh~ltlieh. 
~) Diese Zeitschrift 28, 625 (1~89). 
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Eben so gut eignet sich die yon S c h e n k e  ~) angegebene Combi- 

nation der Methoden U l s c h - K j e l d a h l ,  sowie die der Methoderi 

D e v a r d a - K j e l d a h l .  

Nach dem Verfasser bietet die yon ihm angegebene Combinatim~ 

insbesondere ¥ortheile  bei der Bestimmung des Gesammtstickstoffs iI~ 

Wassern, Jauchen oder anderen schwer zu troeknenden Substanzen. 

Die angewandte Substanz, welehe nieht mehr als 0 ,4g  Salpeter  

enthalten darf, wird in einem 500 cc fassenden E r 1 e n m e y e r 'sehen Kolbm~ 

auf 150cc verdt~nnt, man fagt 1,5g Legirung und 7 - - 8 c c  Kalilauge hinzu 

und bestimmt den Ammoniak- und Salpeterstiekstoff. Naeh beendeter 

Destillation werden nach dem Abkt~hlen 2 0 - - 2 5  ee eoneentrirte Sehwefel- 

s~ture und 0 ,5g Queeksilber zugesetzt und alsdann wird der Aufsehluss 

naeh K j e I d a h 1 vollzogen. 

Zu t ie r  B e s t i m m u n g  des  S a l p e t e r s t i e k s t o f f s  nach der verein- 

barten Vorsehrif~ der >>Association of 0ftieial Agricultural Chemists,, ~) 

bemerkt J o h n F i e 1 d s 8), dass es bei maneben Materi~lien fortgesetzter 

Aufmerksamkeit bedarf, um ein Ueberseh~umen des Kolbeninhalts zu ver- 

meiden. In einigen F~llen trat  erst naeh 6sttindigem Erw~rmen das 

Ende des Seh~umens ein. Verdtinnt man die dutch fortgesetztes st~rkeres 

Erhitzen fast farblos gewordene Flfissigkeit nieht noch warm mit Wasser, 

so wird h~ufig das Kaliumsulfat fest und ist dann sehwer in LSsung zt~ 

bringen. 

Diese genannten Uebelst~inde will der Verfasser dutch Anwendung 

von Sehwefelkalium vermeiden. 

Das zu untersuehende, Nitrate enthaltende Material wird in einem 

Aufsehlussk61behen mit 30ee eoneentrirter Schwefels~ture, welehe 1/7 

Salieyls~ure enth~It, ~ibergossen. Man erw~rmt vorsiehtig, um die 

Nitrate zu 16sen und das sp~tere Seh~umen zu verhindern. Zu der  

warmen L6sung ftigt man portionenweise naeh Umseht~tteln 6 - - 7  9 

Sehwefelkalium hinzu und erhitzt ziemlich raseh zum Koehen. Die 

Operation ist naeh circa einer Stunde beendet ohne dass irgend welehe 

Beobaehtung des Verlaufs des Processes erforderlieh ware. 

1) Diese Zeitsehrit~ 81~, 611 (1894). 
2) Vergl. diese Zeitschrift ~5, 215 (1896). 
8) Journal of the Amerie. Chem. 8oe. lS, 1102. 


