Zur Elementaranalyse phosphorhaltiger Eiweil3verbindungen.

Von
M. Dennstedt.

(Mitteilung aus dem chemischen Staatslahoratorium in Hamburg.)
(Der Redaktion zugegangen am 22. Mai 1907.)

In Heft 1—2 des laufenden Jahrgangs dieser Zeitschrift,
S. 86, berichtet A. Erlandsen uber seine Erfahrungen bei der
Verbrennung lecithinartiger Substanzen nach der Methode der
vereinfachten Elementaranalyse (Kontaktverfahren). Er kommt
dabel zu dem Resultate, dal} sich die Verbrennung nicht derart
abstufen liel}, dal} bestandig Sauerstoffliberschuf vorhanden war,
und daR ferner eine phosphorsaurehaltige Kohle hinterblieb, die
selbst bei langwierigem Glihen Im Sauerstoffstrome nicht voll-
standig verbrannt wurde.

Was den ersten Punkt anbetrifft, so verlangt allerdings
die altere Methode (Anleitung vom Jahre 1903), wonach Er-
landsen gearbeitet hat, zur richtigen Einstellung des Sauer-
stoffstroms einige Ubung, benutzt man jedoch die doppelte
Sauerstoffzufthrung,l) die jetzt allgemein bevorzugt wird, so ist
es ganz ausgeschlossen, dal zu irgend einer Zeit der Ver-
brennung Sauerstoffmangel eintritt, wenn man sich nur strenge
nach der Vorschrift richtet; auf jeden Fall ist es ganzlich Uber-
flussig, wie Erlandsen getan hat, vor und hinter der Platin-
quarzschicht oxydierte Kupferdrahtrollen anzubringen und diese
stark zu glthen.

Zur Vermeidung des zweiten Ubelstandes, d. h. zur Ver-
brennung der zurickbleibenden Kohle ist Erlandsen zur Ver-
wendung von Bleichromat in Kupferschiffchen zurtickgekehrt.

b S. Anleitung zur vereinfachten Elementaranalyse von M. Denn-
stedt, Hamburg 1906, 2. Auflage, Otto Meissners Verlag.
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Diese Komplikation im Verein mit der Anwendung von Kupfer-
oxyddrahtrollen bedeutet nach meiner Meinung einen Ruckschritt
In der Elementaranalyse und entkleidet die vereinfachte Methode
eines grofBen Tells threr Vorzige.

Wie ich Uber die Verwendung des Bleichromats bei der
Elementaranalyse denke, dariber habe ich mich In meiner
«Entwicklung der organischen Elementaranalyse»*) deutlich aus-
gesprochen, ich habe es damals, und diese: Meinung hege ich
heute noch, als barbarisches Verbrennungsmittel bezeichnet.

Glucklicherweise sind die von Erlandsen vorgeschlagenen
Malinahmen géanzlich Uberfllssig, wenn es auch zutrifft, dal3 die
sich bildende Phosphorsaure Kohle umschlielst und sie so vor
Verbrennung schatzt. Unterbricht man die Operation nach statt-
gehabter Verkohlung, um den Ruckstand mit verdunnter Salz-
saure zu extrahieren und dann die Verbrennung fortzusetzen,
so l0st sich dabei die Kohle vom Schiffchen los, schwimmt in
der Flussigkeit umher und muf} erst durch Filtrieren auf einem
Asbestfilter wieder gesammelt werden; man sieht, es ware das
ein Verfahren noch umstandlicher, als das von Erlandsen
angegebene.

Aber der Ubelstand 4Rt sich sehr einfach vermeiden, wenn
man an Stelle gewohnlicher glasierter Porzellanschiffchen un-
glasierte verwendet, wie ich sie, allerdings aus einem andern
Grunde, schon in der zweiten Auflage der Anleitung S. 51
beschrieben und empfohlen habe. Die bel der Verbrennung
gebildete Phosphorsaure wird von der porésen Masse des Schiff-
chens aufgesaugt, wahrend die abgeschiedene Kohle zurlck-
bleibt und nun genidgend mit dem Sauerstoff in Berihrung
kommt, um leicht und vollstandig verbrannt zu werden. Manch-
mal bleibt ein schwarzlicher Anflug zuriick, er enthalt aber,
wie man sich leicht Uberzeugen kann, so wenig Kohlenstoff,
dall er das Resultat nicht beeinfluft.

In dieser einfachen Weise kann man jedoch nur verfahren,
wenn der Phosphorgehalt einige Prozent nicht tbersteigt. Wird
er groBer, dann muf} nach vollstandiger Verkohlung der Substanz

b Stuttgart, Ferdinand Enke, 1899.
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die Verbrennung unterbrochen werden. Man nimmt dann das
Schiffchen heraus, stellt es in eine flache Glasschale mit ebenem
Boden und gieldt in diese, nicht In das Schiffchen, stark ver-
dinnte Salzsaure und erwarmt einige Zeit auf dem Wasserbade.
Die Flussigkeit dringt von aufen nach innen in das Schiffchen,
laugt die Phosphorsaure vollstandig aus, wahrend die Kohle
fest im Schiffchen liegen bleibt. Man giel3t die Saure ab, wieder-
holt das Verfahren einigemale mit reinem Wasser, trocknet das
herausgenommene Schiffchen bei 120° und schiebt es dann
wieder in das bis dahin verschlossen gehaltene Verbrennungs-
rohr und setzt die Verbrennung fort. Die Menge der zurick-
gebliebenen Kohle betragt bei phosphorreichen Korpern 0,5—2°/o.

Wir haben uns mit verschiedenen Substanzen wie Lecithin,
Nucleinsaure, Kephalin, Weizenkleber usw. Uberzeugt, dal} so
vollstandige Verbrennung eintritt und dal man zu absolut Gber-
einstimmenden Resultaten gelangt. Man braucht daher keinen
der Vorteile aufzugeben, die die vereinfachte Elementaranalyse
auszeichnen und die gerade darauf beruhen, dal man aul3er
der Kontaktsubstanz, Platinblech oder Platinquarz, die zu ver-
brennende Substanz mit nichts anderem in Beridhrung bringt.

Auch hier wiederhole ich, dal3 wir immer, sobald jemand
bei der Verbrennung solcher Stoffe irgendwie auf Schwierig-
keiten stot, zu jeder Zeit mit Vergnugen bereit sind, die Analyse
auszufuhren und ich kann hinzuflgen, dal® wir, obgleich schon
viele Fachgenossen von dieser oft gemachten Aufforderung Ge-
brauch gemacht haben, noch nie auf eine Substanz gestof3en
sind, beil der die Methode der vereinfachten Elementaranalyse
versagt hat.



