
1444 - - 

tyrosine 10,24% 
Nous avons dose l'azote amin6 libre dans la soie brute, la sericine et  la fibroine 

(dans celle-ci avant e t  aprks traitement avec du bromure de lithium B l'6bullition) 
d'aprbs wan Slyke, B l'aide d'un appareil modifie pour l'analyse de substances insolubles, 
e t  dont on trouvera la description dans la communication suivante. 

Cocons (Bombyx mori) non d6gommes. . .  trouv6 NNHz 0,46% .. degomm6s . . . . . . .  NNHZ O,l9% 
SBricine des cocons. . . . . . . . . . . .  ,, N N H ~  0,53% 
Pi1 de soie (Silkworm) . . . . . . . . . .  1 ,  NNH2 0 3 %  

La solution de gomme obtenue contenait de l'ammoniaque libre. Evidemment, 
cctte ammoniaque est formbe aux d6pens des fonctions amide des restes d'acides dicar- 
boniques, au cours du d6gommage. 

Soie brute, d6gomm6e, port6e L 1'6bullition dans du bromure de lithium durant 
14 heures (perte de poids 16%): 

tyrosine 0,071 ; 0,073% 
Copulation de la soie avee l'aezde diazobenzdne-sulfonique. 1 gr. de fibrofne a Bt6 

suspendu dans 20 em3 de bicarbonate de sodium B 8% ; on a ajout6 ensuite 0,3 gr. d'acide 
diazobenzkne-sulfonique dans 30 cm3 de bicarbonate de sodium B 874, puis encore 2 gr. 
de carbonate de sodium solide. La fibroine se colore lentement en rouge-brun; la solu- 
tion se colore 6galement. AprAs 4 semaines de repos B 4O, la fibroine a 6t6 filtr6e, lavee 
B l'eau, l'alcool e t  l'kther, peske. Augmentation de poids 0,1040gr. (10,4%). 

Dam un autre essai, on a constate une augmentation de poids de 13%. 
Avec une teneur en tyrosine de 10,7%, et  pour le cas d'une copulation quantita- 

AprAs la copulation, le diagramme aux rayons X est le m6me qu'avant. 
tive des restes de tyrosine, l'augmentation de poids calculee est de 12,3%. 

Genthe, Laboratoire de Chimie inorganique 
et organique de 1'Universitk. 

159. Appareil de dosage de l'azote amink dans des substances 
solides, d'apres van Slyke 

par 0.  Klemm et  Kurt H. Meyer. 
(24. X. 40.) 

Lors du dosage de l'azote amink libre au moyen de l'appareil 
de P. P. wan BZyke, on introduit la substance B analyser sous forme 
d'une solution dans le ballon de dksamination, rempli d'acide acktique 
nitrit6, et dkbarrassB d'air. Sous cette forme, le prockdk ne se pr6te 
Bvidemment pas B l'analyse de substances insolubles, notamment de 
fibres telles que la laine ou la soie. On peut effectuer par contre 

s cas en introduisant la substance solide pesde 
dans le ballon de d&samination, en chassant ensuite l'air par du 
gaz carbonique et en y introduisant finalement l'acide acktique 
nitritk. Les modifications a apporter B l'appareil ressortent du 
dessin: la bur uction est remplacke par une tubulure 
d'introduction le bas et munie d'une fermeture Btanche. 
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Mnniement de l’appareil. 
La substance pesee est introduite dans le ballon de dBsamina- 

tion B au moyen de la tubulure b,  et bien imbibee d’eau ou du dis- 
solvant adopt&. On relie ensuite B k l’azotomktre et h. la pipette 

d’absorption, ces deux derniers &ant rem- 
co, plis alors de permanganate alcalin. On rem- 

plit aussi le tube capillaire du ballon de 
desamination B,  jusqu’au robinet a trois 
voies c. Ce dernier est alors place dans la 
position indiquBe sup le dessin. L’entonnoir 
A est relie a un K i p p  fournissant de l’an- 
hydride earbonique exempt d’air, h. l’aide 

mare duquel on chasse l’air de A et de B. Cette 
opBration s’achbve dans B en faisant le 
vide par C, le robinet n Btant fermB; le 
vide Btabli, on ferme c et ouvre n de 
manibre h. remplir le ballon 6vacuB B de 
gaz carbonique. En repetant plusieurs fois 
ces operations, on Blimine aussi l’air contenu 
dam le dissolvant ou fix6 en petites bulles 

sur la substance h. analyser. Avant le dosage, on vBrifie l’absence 
d’air du ballon de desamination. A cet effet, on relie c B une burette 
remplie de potasse caustique & 30 yo. On fait passer ensuite un lent 
courant de gaz carbonique par l’appareil et vdrifie que seules des 
micro-bulles s’accumulent dans la burette de contr6le. Ceci Btant 
le cas, on ferme a, on remplit l’entonnoir B robinet A d’un melange 
1 : 4 d’acide acetique glacial et de nitrite de sodium a 30 yo. Ce 
melange sejourne deux minutes dans l’entonnoir de manibre que les 
gaz nitreux se dBgageant lentement chassent les bulles d’air Bven- 
tuellement presentes. Ensuite, on met l’appareil en communication 
avec l’azotombtre au moyen du robinet B trois voies c et introduit 
la quantite necessaire de melange acide de manikre B remplir le 
ballon de dbsamination. Ce stade &ant atteint, on prockde comme 
dans le procBdB habituel. Les essais B blanc effectuks nous ont 
fourni, avec un ballon de desamination de 50 em3, un dhgagement 
Q blanc de 0,l em3 au maximum. 

_c 

Fig. 1. 

Quelques rksultats : 
Cocons de ver B soie: 0,1650 gr. ont donne 1,38 om3 N, (20°, 711 mm); 0,1255 gr. 

Soie degomm6e: 0,1294 gr. ont donne 0,46 cm3 N, (22O, 710 mm); 0,1496 gr. ont 

Sericine: 0,2581 gr. ont donne 2,5 em3 N, (190, 716 mm); 0,1882 gr. ont donne 

ont donne 1,06em3 N, ( W ,  713mm); trouve 0,46; 0,46% NNHZ. 

donne 032 om3 N, (25,O 706 mm); trouve 0,19; 0,19% NNHZ. 

1,84 cm3 N, (W, 708 mm); trow6 0,53; 0,53% NNHZ. 

Genbve, Laboratoire de Chimie inorganique 
et organique de 1’Universite. 




