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Bei der Arbeiten fiber Vitamine, Hormone, Farbs~offe aus dem Tier- 
und ~)flanzenreich und vielen anderen wiehtigen Inhaltsstoffen der 
lebenden Zelle opfert der Forscher nur ungern ffir die Elementaranalyse 
und die Bestimmung verschiedener Molekiilgruppen kostbare Substanz- 
mengen in der GrSl]enordnung yon 10 bis 100 Milligramm. Oft besitzt 
er solehe Mengen gar nicht. Es Hegt daher das Bedfirfnis vor, ffir solehe 
Fi~lle fiber Analysenverfahren zu verffigen, bei denen die angewandte 
Substanzmenge um eine oder sog~r zwei Zehnerpotenzen unter der fiir 
die Mikroanalyse bisher fiblichen Menge iiegt, also start Milligrammen 
nun Zehntel oder even~ueH l=iundertste] Milligr~mm betr/~gt. W~hrend 
meiner T~tigkeit am 1. Chemischen Institut der Universiti~t Wien erhielt 
ich daher von tIerrn Professor H . . M a r k  die Anregung, reich mit der Aus- 
arbeitung soleher Methoden zu befassen. Die am ]eichtesten zu ]Ssende 
Teil~ufgabe sehien mir die , ,Submilcro"-Best immung des Stickstoffs 
zu sein. 

Aul~erdem erforderten in den Jahren 1935 und 1936 angestellte Unter- 
suchungen fiber die :Beeinflussung der Permeabilit/~t yon Pflanzenzellen 
dutch Amine 1 eine sehr empfindliche Methode zur Bestimmung organisch 
gebundenen Stickstoffs. Wollte man die Aufarbeitung sehr grol~er 1VIengen 
Pflanzenmateriales vermeiden, so mugten eSwa 1 bis 3 y Stickstoff nach 
[')berffihrung in Ammoniak genau bestimmt werden. 

Eine a ~  dem Prinzip der gasvolumetrischen Messung des elementaren 
Stickstoffs oder der aeidimetrisehen Titration des nach K]eldahl erh~ltenen 
Ammoniaks beruhende Bestimmung erschien unvorteilhaft. Wir grs 

1 R. Rail  und E. Abrahamczilc, Z. exp. lYIed. 97, 835 (1936). 
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daher auf die empfindiichste l%eaktion des Ammoni~ks zuriick, die Farb- 
reaktion mit  Nesslers l%eagens, l~iihrt man diese l~eaktion in der Weise 
~us, wio sie bei der Bestimmung des NI-I 3 in natiirlichen Wiissern 2 zumeist 
vorgenommen wird, ngmlich in Glasrohren yon etwa 16 m m  Durchmesser 
und einem l~assungsvermSgen yon 50 ecru, wobei die gefs LSsung 
eine Schicht yon 250 m m  ttShe einnimmt, so lassen sich 5.10 -7 g N eben 
noch nachweisen (Erfassungsgrenze im Sinne tFeigls), wobei die Grenz- 
konzentration 1 : 10* betrs Bei visueHem Vergleich nnd bei der photo- 
metrischen Messung im Pul/r ich-Photometer  erzielt man die gr6l~te 
Genauigkeit bei Gehalten yon etwa 1 bis 4 .10  -~ g N. Sie betr~gt im 
ersten Fall etwa 5%, photometriseh etwa 1%. Bei Substanzen mit  einem 
Gehalt yon 5 bis 20 % N ist die anzuwendende Substanzmenge dann etwa 
0,1 bis 0,5 rag. Ohne also an den in der Wasseranalyse iiblichen Geri~ten 
und Verfahren - -  Messung in 250 m m  langer Schicht, 50 ecm Gesamt- 
volumen - -  etwas zu andern, li~l~t sich bereits die gewfinschte I-Ierab- 
setzung der angewandten Substanzmenge auf Zehntel Milligramme er- 
reichen. 

Z e h n t e l - M i l l i g r a m m - V e r f a h r e n ;  k o l o r i m e t r i s c h e  o d e r  p h o t o -  
m e t r i s c h e  M e s s u n g  in 250 m m  h o h e r  S c h i c h t  be i  50 ccm Be- 

s t i m m u n g s v o l u m e n .  

Als Waage l~l~t sieh zur Not, wenn die Genauigkeitsanspriiche nicht 
sehr groI~ sind, eine der iibliehen Mikrowaagen verwenden, auf weleher 
W~gungen auf 1 bis 2 y genau erfolgen kSnnen. Vorteilhafter ist es, die 
Einwaagen auf einer Spezialtorsionswaage (z. B. einer Nernst-Waage) 
auf 0,1 y genau auszufiihren. Eine solche Waage hat  zwar keine hohe 
Belastbarkeit,  dies ist aber aueh nicht n6tig, da man die Einwa~ge fester 
Subs tanzen  auf einem Stiickcheu Stanniol oder Alumininmfolie vor- 
nimmt,  das h6chstens ein Gewicht yon 0,2 mg ha t .  Fliissigkeiten werden 
in ein auf Zehntel Millimeter Lumen ausgezogenes Glasr5hrchen ein- 
gewcgen. 

Der AufsehluB naeh Kjeldahl erfolgt in den iiblichen Mil~ro-Kyeldahl- 
Kolben unter Zusatz yon 2 ccm H2SQ,  die nStigenfalls destilliert werden 
muB, fulls sie einen zu hohen N-Blindwert  aufweist und einigen iMAlli- 
g rammen Selengemisch naeh Wieninger oder dem fibliehen Zusatz yon 
K2SO 4 und CuS04, die bei derart  geringen Mengen organischer Substanz 
ebenfalls eine geniigend rasche Mineralisierung des Stickstoffs gestatten. 
Bei Anwesenheit von Nitro- oder 1Yitrosostiekstoff wird mit  Titantrichlorid 
reduziert oder der AuischluB unter Zusatz yon Glukose vorgenommen. 3 

F. Ruttner, Arch. Hydrobiologie, Suppl. VIII ,  Tropische Binnengew~sser 
205 (193t). - -  H. Mi~ller, Int.  ~ev.  Hydrobio]. Hydrogr. 86 (~1938). 

3 A.  Elel~ und H. Sobotka, J. Amer. chem. Soc. 48. 501 (1926). 
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Besser und ~llgemeiner verwendbar ist die Reduktion n~ch Friedrich 4 

mit Jodwasserstoffs~ure. Naeh Beendigung des Aufsehlusses wird im 
Destfllationsapparat naeh Pregl  oder P a r n a s - W a g n e r  destilliert, wozu 
d u r c h  Auskochen blindwertffei gemaehte Lauge verwendet wird. Die 
Schlauehverbindungen der Apparatur  mtissen auf das unumg~ngliehe 
Mindestmal] gekiirzt werden, denn sie geben dauernd geringe Mengen 
Ammoniak, bzw. mit  Nesslers Reagens unter Gelbfi~rbung reagierende 
Stoffe ab. Durch Auskochen d e r  Schl~uehe m it  Lauge, 5 dureh mehr- 
stiindiges Ausd~mpfen der Apparatur,  kann der Blindwert auf ein er- 
trs Mal] beschr~nkt werden. G~nzlieh zum Versehwinden bringt 
man ihn fast hie. Deshalb wird much yon mehreren Seiten 6 vollst/~ndige 
Vermeidung von Gummistopfen und Schl~uehen gefordert. Das Destillat 
wird ohne Vorlage yon Ss ~ufgefangen, entweder in einem 50 ecru Mal3- 
k61behen oder direkt im Kolorimeterrohr. Die geringen Mengen Ammo~fi~k, 
um die es sieh bei der Bestimmung handelt, sind quant i ta t iv  in dem 
Destill~t enthalten. Verluste dureh Entweiehen gasf6rmigen Ammoniaks 
sind nieht zu befiirchten. 

Man versetzt  das Destill~t mit  0,5 ccm Seignettesalzl6sung n~ch 
Wink le r  ~ und 1 cem k~uflichem l%eagens nach Nessler oder 2,5 cem des 
ohne Kaliumjodid bereiteten l%eagens nuch Wink le r  ~ und mischt jedes- 
mal gut dureh. Zur photometrischen Messung verwendet man z. B. das 
P u l ] r i c h - P h o t o m e t e r  yon Zeif i  mit der Einriehtung fiir 250 mm lange 
Mil~ro~bsorptionsrohre auf der optisehen Bank. Die Herstellung einer 
Eichkurve ~ird in der iiblichen Weise s aufs sorgf~ltigs~e vorgenommen. 
In  Ermangelung eines Photometers oder much wenn keine grol~e Genauig- 
keit efforderlich ist, n immt man den kolorimetrisehen Farbvergleieh wie 
fiblich vor, z. B. dureh Vergleich mit einer St~ndardreihe ~us Proben 
bekannten Gehaltes oder einer Dauervergleiehsreihe aus farbigen LSsungen 
anorgunischer Sulze2 Zur Aussehaltung des Blindwertes wird das Destfllat 
eines Leerversuehes mit  den Reagenzien versetzt und in den Vergleichs- 
str~hlengang gesehaltet, oder es werden die Eiehl6sungen mit  dem Leer- 
versuchsdestillat ~ngesetzt. 

Um mit  der N e s s l e r - R e a k t i o n  kleinere Ammoniakgehalte, als bisher 
besprochen, bestimmen zu kSnnen, sei kurz eine aus dem Lambert -Beersehen 

.4. fi'riedrich, Die Praxis der quantitativen organischen Mikroanalyse. 
Leipzig-Wien : Deuticke, 1933. 

5 H.  T.  Brown, Proc. Roy. Soc. (London) 18, 286 (1870). 
G K .  Buch, Conseil Permanent int., Rapports et prec.-verb. 53, 36 (1929). 

- -  H.  Chr. Geelmuyden, Z. analyt. Chem. 4~, 276 (1903). - -  G: Kemmerer und  
L,  T.  Hallett, Ind. Enging. Chem. 19, 1295 (1927). - -  E .  Raben, Wissenschaft. 
Meeresuntersuchungen, Kid  8, 83 (1904). 

7 L .  W.  Winkler,  Z. Unters. d. Nahrungs- u. Genul3mittel 49, 163 (1925). 
s Vgl. C. Urbach, Mikrechem. 11, 50 (1932); 
9 D. D./Jackson, T~ehnology Quarterly 18, 314 (1900). 
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Gesetz folgende Erw/~gung angestellt: Bei Vergr6Berung der Sehiehtdieke, 
a b e r  Beibehaltung des l~ohrdurehmessers wird die erfaBbare Absolut- 
menge des Ammoniaks nieht gegndert; da aber das angewundte Fifissig, 
keitsvolumen entspreehend der grSBeren Rohrl/~nge gr6Ber ist, wird die 
erfaBbare Konzentra,tion und damit aueh die Grenzkonzentration (ira 
Sinne FeiFls ) herabgesetzt. FOr unsere Zweeke bedeutet dieser Weg 
keinen Vortefl. l ~ l t  man aber die SehiehthShe konstant und verringert 
ma.n den Rohrdurehmesser und damit das angewandte l~ltissigkeits- 
volumen, so erh/~lt man zwar bei derselben Ammoniakkonzentration in 
Gef~Ben verschiedenen Durehmessers stets dieselbe Farbtiefe (die Grenz- 
konzentration bleibt konstant), diese wird aber bei geringerem Volumen 
dureh eine geringere absolute Ammoniakmenge hervorgerufen. Dies ist  
der Weg, den man einsehlagen muB, wenn man kleinere Einwaagen mit 
geringeren Stiekstoffmengen for die Bestimmung anwenden will. 

t t u n d e r  t s t e l - M i l l i g r a m m - V e r f a h r e n ;  p h o t o m e t r i s e h e  o d e r  
k o l o r i m e t r i s c h e ' M e s s u n g  in 250 mm h o h e r  S e h i e h t  be i  5 ecru 

B e s t i m m u n g s v o l u m e n .  

Eine fiir die Einwaage yon hundertstel Milligrammen geeignete Waage 
gibt es zur Zeit noch nicht. Es sind zwar W~agen versehiedener Baua.rt 
besehrieben, mit denen Gen~uigkeiten yon 0,01 y erreieht werden k6nnen, 
doch sind diese Systeme im allgemeinen noeh zu komFliziert , als dab 
W~gungen damit serienms ffir ehemische Bestimmungen ausgefiihrt 
werden k6nnen. FOr unsere Zweeke ben6tigen wir aueh kaum eine solehe 
Wa~ge. Man behilft sich, indem man auf der Torsionswaage eine Einwaage 
~n der GrSBenordnung yon ~/~0 mg maeht, 16st diese in einem geeigneten 
L6sungsmittel und entnimmt ~quiwlente Tefle for die Stiekstoffbe- 
stimmung und eventuelle andere Bestimmungsverfahren. 

Man sehlieBt die Substanz ebenfalls in dem normalen Mikro-KjeIdahl- 
Kolben auf, nur verringert man die Schwefels/~uremenge auf 1/~ ecru, die 
anderen Zus~tze entspreehend. Um sieher zu sein, dab kein Substanz- 
verlust durch trockene Verkohlung eintritt, verwendet m~n for das 
AufschluBgestell eine Platte mit nur 1 em weiten Heiz6ffnungen. Es 
gelingt das Ammoniak im Parnas-Wagner-Apparat in 5 ecm Destfllat 
quantitativ fiberzutreiben, ~venn das Volumen tier Flfissigkeit im Destil- 
lationskolben 7 eem nicht iibersehreitet. Man muB daher beim Aus- 
waschen des Zersetzungsk61bchens sehr sparsam sein. Einf~eher ist es, 
aus dem AufschluBkolben abzudestillieren, wie es n~eh dem alten Pregl- 
sehen Verfahre. gesehieht. Wird die Bestimmung sp~tter dureh kolori- 
metrischen Vergleieh vorgenommen, so destilliert man, wie ftir das 
Zehntel-]~lligramm-Verfahren angegeben, ohne S~ure vorzul~gen, direkt: 
in d~s Kolorimeterrohr.  Dieses h~t nu~mehr ein Volumen yon 5 ecru. 
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Seine lichte Weite betri~gt 5 ram. In  diese engen Rohre lassen sich die 
Fliissigkeiten noeh geniigend leieht einffitlen, aueh das Durchmisehen 
mittels eines diinnen Sti~bchens mit kugelig erweitertem Ende geht gLatt 
vonstatten.  

Gegenfiber den 16 m m  weiten l%ohren maeht  sich bei den 5 mm-l%ohren 
fiir kolorimetrischen Vergleich sehr st6rend bemerkbar, dab der Flfissig- 
keitsmeniskus viel starker gekrfimmt ist und daher die leuchtende Boden- 

fliiche des Rohres nur als winziger Punkt,  umgeben 
yon dunklen konzentrischen Ringen erscheint. Dem 
kann auf verschiedene Art abgeholfen werden. Man 
fiillt z. B. das Rohr nach Vornahme der Reakt ion 
bis zum oberen Rand mit  desti |hertem Wasser auf 
und bedeckt mit  einem Sttiekehen Mikroskopdeek- 
glas, das eine vollkommen ebene Blicldl&che er- 
zeugt und den Boden des Kolorimeterrohres in 
wahrer GrSBe erscheinen l~Bt. Dadureh ve r sch~n-  
den die durch mehrfache Liehtbreehung ent- 
stehenden dunklen Ringe vollkommen und der 
Vergleieh wird wesentlieh erleichtert. Das Ab- 
deeken mit  einem einfachen G~aspl/~ttehen hat  den 
Nachteil, dab bei 1/~ngerem Stehen der Proben, 
besonders in der warmen Jahreszeit, Flfissigkeit 
verdunstet  und sich unter dem Glaspl~ttchen eine 
Luftblase bildet. Dies vermeidet man, indem man 
s ta t t  des Pls ein zylindrisehes, auf 1/2 m m  
genau in alas Lumen des Kolorimeterrohres passen- 
des St/~bchen aus farblosem Glas einffihrt, das an 

Abb. 1. Kolorimeterrohr den beiden Enden plan gesehliffen ist und am 
far ~ ccm Be~timmung~- oberen Ende einen Gummiring tr~gt, mit  dem es 

vomme=, auf dem Rande des Rohres aufruht (Abb. 1). Die 
L/~nge des Sts wird so bemessen, dab es 

genau bis zu einer ~lfissigkeitsh6he yon 250 mm eintaucht. Mit 
diesem Kunstgriff 1/~Bt sich zugleieh der Fehler ausschalten, der 
durch ungleiehen Durehmesser der Rohre entsteht. Bei den 16 mm- 
Rohren und insbesondere bei den 5 mm weiten zeigt sieh ns 
in h6chst st6render Weise, dab RShren desselben Ursprunges, ja selbst 
aus der gieichen l~Shre geschnittene Kolorimeterrohre erheblich im Durch- 
messer verschieden sind. Die Schiehth6hen yon 50 bzw. 5 ccm schw~nken 
mitunter um mehr als 20 ram, was bedeutende Fehler verursachen wfirde, 
werm es unberficksichtigt bliebe. Zur Aussehaltung des Fehlers verwendet 
man nut  Rohre, bei denen die 50 bzw. 5 ecru Inhal t  eine Schicht yon 
250 m m  oder mehr, aber nicht "weniger einnehmen. Man verdr/s die 
fiber 250 m m  hoch stehende ~lfissigkeit durch  Einffihren des Taueh- 
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stgbehens und erzielt so ~utomatiseh aueh in Rohren versehiedensten 
Durehmessers eine konstante Sehiehth6he bei gMehem ~ngewandten 
Bestimmungsvolumen.l~ 

Fiir die Bestimmung im Photometer verwendet man I~ohre yon etwa 
4,5 bis 5,0 mm liehter Weite. Mit diesen lassen sieh die Nessungen noeh 
ziemlieh genau durchffihren, nur ist die Justierung der Rohre etw~s 
sehwieriger. 

Das 5 eem-Destillat versetzt man mit einem Tropfen Seignettes~lz- 
16sung und dem zehnten Teil der ftir das 50 ccm-l%ohr angegebenen 
Nenge 2gessler-l~e~gens. Die Erf~ssungsgrenze ist 0,05 y N, um eine 
Zehnerpotenz niedriger als in den 50 eem-Rohren. Die grSl3te Gen~uigkeit 
erzielt man bei Gehalten zwischen 1 und 4 y N. 

W e i t e r e  t I e r a b s e t z u n g  de r  E r f a s s u n g s g r e n z e .  K o l o r i -  
m e t r i s e h e  M e s s u n g  in 250mm h o h e r  S e h i c h t  be i  0,5ecru 

V o l u m e n .  

Nieht fiir die Elementaranalyse, aber fiir Arbeiten fiber versehiedene 
physiologiseh-ehemisehe Fragen ist es erwfinseht, die Erfassungsgrenze 
noeh weiter herabzudrfieken. Verringert man das Volumen noehmals auf 
den zehnten Teil, auf 0,5 eem, so muB der liehte Durehmesser der l~ohre 
auf 1,6 mm herabgesetzt werden. Gegentiber den 50 eem-t~ohren ist die 
Erfassungsgrenze um zwei Zehnerpotenzen auf 0,005 y N ( =  5.10 -g g N) 
herabgedrfiekt und dementspreehend liegt der Bereieh der genauesten 
Bestimmung zwisehen 0,1 und 0,4 y N. Das Misehen yon Probel6sung 
und t~eagenzien kann man hier nieht mehr im Kolorimeterrohr vornehmen, 
sondern bringt gemessene Mengen der beiden auf einem kleinen Uhrglas 
zusammen, miseht und saugt die LSsung in das beiderseits offene Kolori- 
meterrohr yon genau 250 mm Lgnge ein und verseMieBt durch Deek- 
gl~sehen, die dureh Gummiringe gehMten und abgediehtet werden. Bei 
einiger Ubung sind aueh diese nut  2 qmm groBen Fl~ehen mit hMbwegs 
ausreiehender Genauigkeit vergleiehbar. 

Eine Anwendung dieses t{ohrdurehmessers stSBt beim Pul[rich- 
Photometer bereits auf grSBere Sehwierigkeiten, da die Gleiehm/~Bigkeit 
des Liehtdurehganges infolge unserer improvisierten Auflage der Rohre 
auf die Justiersehrauben der t~eiterffige nieht reproduzierbar gegeben 
w a r .  Es wurde daher yon einer photometrisehen Auswertung abgesehen 
und nut  visueiler kolorimetriseher Vergleieh vorgenommen. 

Ffir die 0,5 eem-Rohre kann man nieht mehr den AufsehluB im nor- 
malen Mikro-K]eldahl-Kolben vornehmen. In  kleirteren K61behen kann 
man wegen Siedeverzugserscheinungen, die zu Substanzverlusten ffihren, 
nieht aufsehlieBen. Besser eignen sieh zur Zersetzung kleine KristMlisier- 

i0 Vgl. H. Miiller, Mikroehem. 19, 307 (1933). 
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schi~lchen von e t w a  1 cm Durchmesser  mit  ebengeschlfffenem Rand,  in 
denen die Substanz mit  einem Tropfen Schwefels~ure ( +  Zus/~tzen) auf 
einem mit  Mikrobrenner geheizten Messingblech vorsichtig erw/~rmt wird. 
l~aeh beendigtem AufschluB wird mit  einigen Tropfen Wasser verdiinnt, 
erkalten gelassen, ein P l ~ z c h e n  L~uge zugefiigt und  das Seh~lehen sof0rt 
mi t  einem Mjkroskopdeekglas bedeekt, an  dessen Unterseite ein Wasser- 
t ropfen h~ngt, in den m a n  ein Kristallehen Borsaure gebraeht  hat.  
Man stellt das Sch~lchen mi tsamt  seiner Unterlage in einen leeren Vakuum- 
exsikkator;  nach  2 Stunden evakuiert  man  vorsiehtig und  li~l]t bis zum 
niichsten Ta~ge stehen. Das Ammoniak  befindet sich praktisch quant i ta t iv  
in dem Borss der eingetrocknet oder zumindest  wesentlich 
ldeiner geworden ist, in welchem Fall  m a n  ihn auf dem Wasserbad vollends 
eintroeknet,  nachdem man  vor dem IJffnen den Exsikkator  mit  ammoniak-  
ffeier (si~uregewaschenar) Luf t gefiillt hat .  Man rainigt sodann das 
Schi~lchan und  t rocknet  es, hal t  das Deckglas so dariiber, dab es attf einer 
Ecke steht  und  spirit as mit  genau 0,5 ecru Wasser ab, die man  aus einer 
Mikrobfirette t ropfen liiBt. Man versetzt  mit  einem MikrotrSpfehen 
SeignettesalzlSsung tmd 0,025 ccm Nessler-Reagens,  saugt in das Kolori- 
meterrohr  ein und vergleich t mit  gleichbehandelten Proben bekannten 
Gahaltes oder mit  einer Dauervergleichsreihe aus anorganisahen gef~rbten 
SalzlSsungen. n 

Kolorimetrie in Rohren  yon  0,05 cam Inhal t ,  das sind Kapillaren von 
0,5 m m  Weite, ist prak~iseh nicht  mehr  durchffihrbar.  F/Jr einen quali- 

Volumen der ProbelSsung 
c c m  

SehiehthShe . . . . . . . .  mm 
Irmendurehmesser . . .  m m  

Einwaage . . . . . . . . . .  mg 
Schwefels~ure ( + Zu- 

s~tze) . . . . . . . . . . .  cem 
Glukose . . . . . . . . . . .  nag 

Seignet~esalzlSsung.. cam 

Nesslers l~eagens . . . .  ccm 

Erfassungsgrenze 2q . . . . .  g 

GrSBte Genauigkeit im 

50 5 
250 250 

0,5 
250 

0,05 
250 

0,505 [ 5,046 1,596 15,96 

0,2--0,3 0,02--0,03 

2 0,5 0,05 
3 0,3 0,03 

0,5 ] 0,05 Mikro- 
l 

J ~r6pfchen 
1,0 0,1 0,01 

5" 10 -7 g[ 5-10 -s 5- 10--9 10--9 
( = 0 , 5 7 )  i ( = 0 , 0 5 r )  ( = 0 , 0 0 5 y )  ( = 0 , 0 0 I F )  

E 
]3ereich yon . . . . . . . . . .  2 0 y  ] 2 y 0,2 ~ 

Grenzkonzentrati0n . 1 : 10s ] 1 : l0 s 1 : 10S 2 : 1 0  s 

ix Man kann auch d i e  Austreibung des Ammoniaks i n  vielen Fallen 
ganz lmterlassen mad nach Folin und Denis [J. biol. Chemistry 26, 473 (1916)] 
direk~ nesslerisieren. 
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tativen Ammoniaknachweis sind solehe l~ohre aber noch brauchbar. 
Die Erfassungsgrenze i s t  etwa 10 -9 g N. In der Tabetle (S. 382) sind 
die Daten der Bestimmungsformen zum VergMeh zusammengestellt. 

Um zu zeigen, was die Methode in der Anwendung in der Elementar- 
analyse leistet, seien kurz einige Analysen als Beleg angefiihrt: 

Substanz %Nbereehnet  

I-Iams~off . . . . . . . . . . . . .  
p-Toluidin . . . . . . . . . . . . .  
Theobromin . . . . . . . . . . .  
p-Bromni~robenzol . . . . .  

46,66  
13,08 
31,11 

6,94: 

% N photometrisch gefunden bei 10 
Bestimmungen im: 

Zehnt.el-mg-Verfahren t]:under tstel-mg -Ver fahren 

45,4  b i s  46,9 45 , I  b i s  47 ,0  
12,9 ,, 13,2 12,6 , ,  13 ,2  
30,8 ,, 31,3 30,3 ,, 31 ,4  
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A n w e n d u n g  des  V e r f a h r e n s  au f  die  U n t e r s u c h u n g  y o n  
P f l a n z e n m a t e r i a l .  

Untersuehungen, welehe Permeabilit/~ts/~nderungen yon Pflanzenzellen 
unter dem EinfluB yon Aminen zum Gegenstand hatten, wurden bereits 
eingangs erw/~hnt. Es sollte festgestellt werden, ob  ~nderungen der 
Permeabilit~t ftir Stiekstoffverbindungen eintreten, welm Amine oder 
deren Salze zugegen sind. Als Objekt  wurden zwei Armleuehteralgen 
gew/~hlt, Chara ceratophylla und noeh eine andere Charaspezies. 12 Sprosse 
dieser Pflanzen wurden in 0,0I his 0,1-molare LSstmgen yon Stickstoff, 
verbindungen in S~andortwasser eingeleg t. Parallel wurden Pflanzen 
un~ersueht, die in unversetztem Wasser, in Wasser mit Zusatz yon Amin 
und in Wasser mit Stickstoffverbindungen -5 Amin gMeh lang eingelegt 
wurden. Naeh gleiehen Zeitabst/~nden wurden aus allen L6sungen Sprosse 
engnommen, ganz kurz abgesl0tilt und ?:e eine/%iesenzelle aus dem Stengel 
an beiden Enden aufgesehnitten. Der rOhrenf6rmige Zetleib wurde in 

/ ~ ,, Pflanzenzelle 

Abb. 2. Gekr~Spftes l~5hrchen. 

ein gekr6pftes i~6hrchen (Abb. 2) eingezw/~ngt u n d  dureh einen ganz 
Iangsamen Wasserstrom, etwa 0,1 ecru pro Minute, der ZeIlsaft heraus- 
gespiilt, ohne den Plasmabelag der Zellwand mitzureil~en. Gesehah dies 
doeh, was mitunter  vorkam, so wurde die Probe verworfen. I)er verdfirmte 
Zellsaft wurde in kleinen Glastuben aufgefangen, mit der fiir den Auf- 
schlu$ n6tigen Menge SchwefelsEure versetzt und das l~Shrchen zu- 
geschmolzen. An der l~iesenzelle wurde die Ls und mit dem Okular- 

~ Vgl. /~. Collander und H. B~irlund, Acta botanica fennica (ttelsingfors) 
11 (1933). 
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mikrometer der Innendurchmesser gemessen und aus den beiden Werten 
das Volumen des Zellsaftes und die Oberfl~che des Plasmaschlauches 
berechnet. W~hrend die Untersuchung bis zu diesem Punkt am S~andort 
der Algen vorgenommen wurden, wurden die verschlossenen RShrchen 
ins Institut gebracht und ihr Inhalt nach dem oben geschflderten Ver- 
fahren flit die 5 ccm-Kolorime~err6hren ~ufge~rbei~e~. Die erhaltenen 
Stickstoffwer~e wurden n~ch den gleichzeitig angestellten Blin4werten 
(fiir zelleigenen Stickstoff und permeierten Aminstickstoff) reduziert und 
der Rest auf organische Substanz umgerechnet, die je Zeiteinheit und je 
Oberfl~cheneinheit permeier~ ist. 

Zusammenfasstmg. 
Es werden Verfahren besohrieben, die gestatten, den Stickstoffgehalt 

organischer KSrper in ~engen bis herab zu 0,01 mg der Substanz mit 
einer Genauigkeit yon • 1 bis 2% bei photometrischer bzw. 5~ bei 
kolorimetrischer Arbeitsweise zu bestimmen. Die geringste naoh dem 
geschilder~en Verf~hren noch erkennbare Menge Stickstoff in Form yon 
Ammoniak ist etwa 10 -9 g N. Die Subs~a~zen werden nach dem Kjeldahl- 
Verfahren verasch~, das Ammoniak iiberdestilliert und in besonderen 
Kolorimeterrohren die Bestimmung durch Vergleich oder photometrische 
Messung vorgenommen. Es werden die Ergebnisse einiger Testanalysen 
angefiihrt und das Verfahren ffir die Bestimmung des Stickstoffs im 
Zellsaft einer einzigen Pflanzenzelle geschfldert. 


