148 Bericht: Chemische Analyse organischer Stoffe.

dessen Boden, die AufBlenseite von K und die Wiande von ¢ mit kohlenséiure-
freiem destilliertem Wasser ab. — Mit einem Tropfer spritzt man 1—1,5 ml
n Bariumchloridlgsung in @ ein, verschliefit G mit einem Stopfen, der mit einem
Stiickchen Capillarrohr versehen ist, und stellt das Zentrifugenrohr 3 min in ein
siedendes Wasserbad. Den Stopfen ersetzt man durch eine Gummikappe und
zentrifugiert bis zur Klirung. ¢ wird sodann durch einen doppelt durchbohrten
Gummistopfen, durch dessen Bohrungen ein leicht verschiebbarer Saugheber und
ein Natronkalkrohr gefiihrt sind, verschlossen, und unter allméahlichem Senken des
) Hebers wird die Fliissigkeit iiber dem Niederschlag
F . abgesaugt. Man neutralisiert unter Rithren tropfen-
weise mit 0,05 n Salzsdure gegen Phenolphthalein,
- setzt weiter etwa 10 Tropfen 1 mol Bariumchlorid-
B Iésung und 1 Tropfen 1% iges ,,Aerosol 95 zu,
. rithrt, entfarbt notfalls mit 0,05 n Salzsiure, zentri-
fugiert und saugt die LOsung mit einem Tropfer
ab. Man spiilt ¢ mit 1—2 ml ausgekochtem destil-
liertem Wasser ab, gibt 1 Tropfen Phenolphthalein-
Losung und 3—4 Tropfen mol Bariumchloridlosung
zu, entfirbt gegebenenfalls mit 0,056 n Salzsaure,
versetzt mit 1 Tropfen Methylorange-Losung und
titriert unter Rithren mit 0,2 n Salzsfure bis zur
Rosafarbung., G wird nun in einem Wasserbad
erhitzt und der Salzsiiurezusatz unter Riihren bis
zur bleibenden Rosafirbung und weiter bis zu
einem UberschuB von etwa 1 ml fortgesetzt. Die
Losung wird schlielich in einem 50 ml Kolben 1 min
gelinde gekocht, abgekithlt und der Saureiiberschufl
mit 0,05 o Natronlange bis zum Umschlag von
Phenolphthalein zuriicktitriert. MzsEcH.
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2. Qualitative
und quantitative Analyse.

Zur Bestimmung aliphatischer primfrer Amino-
gruppen auf Grund der Reaktion mit salpetriger
Abb. 1. Apparat zur Bestimmung Saure gibt GrusEreE ILramrt! ein Gerdt an (vgl
von Aminogruppen nach G.TLLARL  Abb. 1), das aus einem Kolben 4 mit 100 ml Fassungs-
vermdgen besteht, der mit einer 15 ml-Birette (in
zwanzigstel ml eingeteilt) B {iber einen Capillarhahn F in Verbindung steht. Alle
Capillaren besitzen 1 mm Durchmesser. Uber Hahn D ist A mit O verbunden, in
dem eine 309 ige NaNO,-Lisung enthalten ist. Durch Heben von C'fiillt man A mit der
Nitritlésung. Die verdrangte Luft entweicht iitber Hahn E, der auch die Verbindung
mit einer HEMPEL-Pipette erméglicht, die mit alkalischer Permanganat-Losung
(50 g KMuO,, 25 g KOH in 1000 ml Wasser) gefiillt ist. Die Amin-Lésung (ent-
sprechend 20 mg NH,-Stickstoff) ist mit Salzsaure oder Fisessig angesiuert, so dafl
5 Mole Saure auf je 1 Mol Aminogruppe kommen. Der entwickelte Stickstoff wird in
der HeEmpur-Pipette von nitrosen Gasen befreit und sein Volumen wie {iblich ge-
messen. Kin Leerversuch ist durchzufiihren. Die Methode wurde an Alanin, Serin,
Arginin, Asparaginsiure, Glutaminsiure, Phenylalanin, Histidin, Tryptophan
Glykokoll und Cystin erprobt. Die gefundenen stimmten mit den theoretischen
N-Werten gut tiberein. H. FrEYTAG.
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1 Amer. Chim. applicata 39, 609 (1949).




