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Eine Methode zur Bestimmung des Rohproteingehaltes in Zuchtmaterial.
Von P. Schwarze und R. von Sengbusch.

I. Einleitung.

Die Steigerung des EiweiBertrages unserer
Kulturpflanzen, der von zwei Grofen — dem
Gesamtertrag und dem prozentualen EiweiB-

1 ,,SiiBlupine* ges. gesch. Warenzeichen.

gehalt — bestimmt wird, ist eine wichtige ziich-
terische Aufgabe der Gegenwart (2, 3, 4, 5, 6,
4, 8, 9). Fiir ihre Losung spielt die Erhéhung des
prozentualen Eiweifgehaltes, diesich voraussicht-
lich leichter und in gréBerem Umfange erzielen .
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148t als eine Steigerung der Gesamtertrige, die
grofBere Rolle. Hoher EiweiBgehalt ist nach
unseren gegenwirtigen Kenntnissen wahrschein-
lich stark polymer bedingt. Formen mit erb-
lichem hohen Eiweillgehalt treten daher nur
selten auf und lassen sich nur mit einer Methode
auffinden, die die Untersuchung eines sehr um-
fangreichen Zuchtmaterials gestattet.

Zur Methodik der EiweiBuntersuchung im
weiteren Sinn gehort auch die Behandlung des
Materials vor der ecigentlichen EiweiBbestim-
mung, die Entnahme von Durchschnittsproben
und die Ermittlung der BezugsgréBen, des
Frisch- und Trockengewichtes. Die Art der Vor-
behandlung und bis zu einem gewissen Grade
auch die FiweiBbestimmung selbst richten sich
nach der Eigenart des in Bearbeitung befind-
lichen Materials. Samen miissen eine andere
Behandlung erfahren als Kraut oder Knollen,
und die Probenahme ist bei Einzelpflanzen eine
andere als bei Sorten und Stdmmen. Bestim-
mend fiir die letztere ist u. a. die bei den ein-
zelnen Kulturpflanzen sehr verschiedene Modi-
fizierbarkeit des EiweiBgehaltes durch AuBen-
bedingungen (Boden, Klima usw.), deren Kennt-
nis auch eine wichtige Voraussetzung fiir die
Beurteilung der Untersuchungsergebnisse ist.

Eine fiir die Selektion in Frage kommende
Methode zur direkten, vom Tierversuch unab-
hingigen Bestimmung des verdaulichen Ei-
weiBes oder aller vom tierischen Organismus
verwertbaren Stickstoffverbindungen besitzen
wir nicht. Doch darf der Gesamtstickstoff inso-
fern als relatives MaB fiir die verdaulichen
Stickstoffverbindungen aufgefaBt werden, als
zwischen diesen und dem Gesamtstickstoff in
der Regel Proportionalitiit besteht. Die Gesamt-
stickstoffbestimmung darf daher bei der Selek-
tion auf hohen ,EiweiB“-Gehalt Anwendung
finden, es miissen aber bei den ausgelesenen
Formen die einzelnen, besonders die fiir die Er-
ndhrung wichtigen Fraktionen des Gesamt-N
mit Spezialmethoden ermitteit werden, da das
Verhiltnis verdaulicher Stickstoff: Gesamtstick-
stoff wohl in der Regel, doch nicht unbedingt
ein festes ist.

Da die Ausarbeitung einer eigentlichen
Schnellmethode zur Gesamt-N-Bestimmung sehr
schwierig erschien, haben wir zunichst bereits
vorhandene bewihrte N-Bestimmungsmethoden
umzugestalten versucht, und zwar die bekannte
Destillationsmethode und die kolorimetrische
Bestimmung mit Hilfe von NeBlers Reagens. Bei
beiden Verfahren wird der organisch gebundene
Stickstoff nach KjeELpaHL in Ammonsulfat
iibergefithrt und als Ammoniak bestimmt, und
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zwar im ersten Falle nach Zugabe von Lauge
durch Destillation in eine Schwefelsdurevorlage,
deren Acidititsabnahme titrimetrisch ermittelt
wird, im letzteren Falle durch Messung der
Farbintensitdt und damit der NH,-Konzentra-
tion nach Zugabe von Nellers Reagens zu einem
aliquoten Teil des Aufschlusses.

Aus Dbestimmten, spiter zu erdrternden
Griinden haben wir bisher fast ausschlieBlich die
Destillationsmethode angewandt, deren tech-
nische Seite so umgestaltet wurde, daB sie nun-
mehr den Forderungen, die an eine Selektionsme-
thodegestellt werden miissen, weitgehend geniigt.
Thre Brauchbarkeit hat sich in der Praxis bei der
Untersuchung von mehr als 150000 Proben
verschiedenster Art (Korner, Brei, Kraut,
Mehl z. B.) erwiesen. Die groBle Leistungsfihig-
keit wird erzielt durch die Anwendung der
Serien- an Stelle der Einzelanalyse, durch strenge
Arbeitsteilung und die Verwendung handlicher
Apparate und billiger Chemikalien.

II. Vorbehandlung des Materials.

I. Probeentnahme.

Unsere Untersuchungen erstreckten sich auf
Sorten, Zuchtstimme und Einzelpflanzen, und
zwar war der EiweiBgehalt! in Griinmasse,
Kornern und Knollen zu ermitteln. Zur Unter-
suchung kann immer nur eine begrenzte Mate-
rialmenge gelangen, die jedoch so entnommen
sein mull, daB ihre Analyse auch tatsichlich
einen Wert ergibt, der dem jeweiligen durch-
schnittlichen Eiweillgehalt entspricht.

Wie bei allen derartigen Untersuchungen darf
auch bei der Priifung des Eiweillgehaltes nur
unter gleichen Auflenbedingungen (Boden, Kli-
ma, Erndhrungsverhdltnisse) gewachsenes Ma-
terial verglichen werden.

Die Probeentnahme hingt wie auch die weitere
Verarbeitung ganz von der Eigenart des Mate-
rials ab. Sie soll daher fiir die verschiedenen
untersuchten Kulturpflanzen getrennt beschrie-
ben werden.

A. Getrerde.

Es ist bekannt, da3 die Kérner einer Ahre im
EiweiBgehalt groBe Unterschiede aufweisen,
daher kommt die Einzelkornuntersuchung fiir
eine Auslese eiweilireicher Formen nicht in
Frage. Zerlegt man die Ahre in einen oberen,
mittleren und unteren Abschnitt und untersucht

1 Unter Eiwei ist in dieser Arbeit Rohprotein
bzw. Gesamtstickstoff zu verstehen, und zwar Roh-
protein bei Griinmasse und Kérnern und Gesamt-
stickstoff bei Knollen (Kartoffeln, Riiben, Topi-
nambur).
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diese getrennt, so ergibt sich, dall die XKoérner
des mittleren Abschnittes im allgemeinen eiweif3-
reicher sind als die des oberen und unteren. Die
Korner des mittleren Abschnittes besitzen meist
auch das gréBte Tausendkorngewicht. Deutliche
Unterschiede im Eiweillgehalt und ebenfalls im
Tausendkorngewicht zeigen auch die Kérner aus
verschiedenen Ahren derselben Pflanze (Tab. 1)
und aus Ahren von Geschwisterpflanzen (Tab. 2).

Tabelle 1.
Rohproteingehalt vonKdrnern aus ver-
schiedenen Ahren derselben Pflancze.

Weizen Zj_;i 1}111 der . %. Rohpr_otein
ren Variationsbreite l a
Pil. T 8 18,6—21,7 20,6
Pfl. 11 9 16,0—21,7 18,1
Tabelle 2. Rohproteingehalt der Kérner
von Geschwisterpflanzen.
Weizen Zahl der % Rohprotein
Pflanzen | variationsbreite [ b
Abstammung I 15 15,9—19,5 17,7
Abstammung II 16 17,3—21,8 19,6

Fir Einzelpflanzenuntersuchungen muf3 deshalb
eine Durchschnittsprobe aus den Kornern der
gesamten Pflanze, fiir Sorten- und Stammunter-
suchungen eine Durchschnittsprobe aus den
Kérnern moglichst vieler Pflanzen hergestellt
werden.

Zur Untersuchung gelangen Proben von 2 g,
bei Einzelpflanzen, da das Material beschrinkt
ist, meist je eine, bel Stammen und Sorten je
zwei. Diese Menge 1a8t sich nach unserer Me-
thode gut verarbeiten und enthélt eine gréBere
Zahl von Kornern, so daB sich die zwischen den
Einzelkérnern bestehenden Unterschiede aus-
gleichen. Die Proben kénnen daher unzerklei-
nert entnommen und verarbeitet werden.

B. Kartoffein.

In der Kartoffelknolle ist das Eiweil nicht
gleichmabBig verteilt. Die innerste stérkearme
Lage der Rindenschicht ist eiweiBreicher als die
iibrigen stidrkespeichernden Gewebeschichten.
‘Es war daher anzunehmen, daB es nicht angéingig
sei, zur Bestimmung des prozentualen Eiweil3-
gehaltes einer Knolle nur Teile von dieser zu
analysieren. Es hat sich jedoch gezeigt, daB
diese Unterschiede relativ geringfiigig sind und
innerhalb einer tragbaren Fehlergrenze liegen.
Fir die Auslese kommt aber die Einzelknollen-
untersuchung trotzdem nicht in Frage, da
zwischen den Knollen derselben Staude gréBere
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Unterschiede im EiweiBgehalt bestehen kénnen
(Tab. 3). Zur Bestimmung des EiweiBgehaltes

Tabelle 3. Gesamtstickstoff in den ein-
zelnen Knollen von Kartoffelstauden.

Staud Zahl der %~ S'tickstoff
taude | gnollen | Variations-|

I 19 0,24—0,40 | 0,32 | in Frischs.
0,95—1,65 | 1,27 |in Trockens.

2 16 . 0,20—0,40 | 0,34 |in Frischs.
0,08—1,66 | 1,32 |in Trockens.

I 0,1g—0,39 | 0,28 |in Frischs.
3 5 0,93—1,76 | 1,15 |in Trockens.

der Knollen einer Staude muf also deren ge-
samtes Knollenmaterial verarbeitet werden.
Soll der durchschnittliche EiweiBgehalt der
Knollen eines Klons ermittelt werden, so muB
eine Durchschnittsprobe von Knollen mdéglichst
vieler Pflanzen zur Verarbeitung gelangen; denn
auch im EiweiBgehalt der Knollen verschiedener
Pflanzen desselben Klons kénnen bedeutende
Unterschiede vorhanden sein (Tab. 4).

Tabelle 4. Gesamtstickstoff in den ein-
zelnen Stauden eines Kartoffelklons.

Zahl der % Stickstoff

Stauden | Variationsbreite | I}
12 0,28—0,36 0,32|in Frischsubstz.
1,11—1,53 1,30| in Trockensubstz.

Von groBem EinfluB auf den EiweiBgehalt
sind Klima und Boden, wie die Untersuchung
verschiedener Herkiinfte derselben Sorte zeigte
(Tab. 5). Es wurde auch ein Diingungsversuch

Tabelle 5. Gesamtstickstoff verschiedener
Herkiinfte zweier Sorten.

Zahl der| % Stickstoff
Her- Variations-
kiinfte breite @
Parnassia 69 0,23—0,47 |0,36] in Frischs.

0,01—1,97 |1,38 in Trockens.

0,26—0,44 |0,32| in Frischs.
,11—1,78 {1,34| in Trockens.

Industrie 59

analysiert, der zum Ergebnis hatte, daB Stick-
stoffgaben der verschiedensten Form und Menge
wohl den Ertrag, den prozentualen EiweiBgehalt
hingegen nicht wesentlich zu steigern vermdgen.

Bei Einzelpflanzenuntersuchungen wird bis
auf einige Reserveknollen das gesamte Material
mittels einer Reibemaschine zu einem feinen
Brei zerrieben, bei Klonuntersuchungen eine
Durchschnittsprobe von mehreren Kilogramm.
Fiir die Zerkleinerung dieser groflen Proben ist
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die Alexanderwerk-Universal-Kiichenmaschine
2437 geeignet, mit der sich in der Stunde 200 bis
300kg Knollen zu einem feinen Brei verarbeiten
lassen. Ein wesentlicher Vorteil dieser Maschine
besteht darin, daB sie sich schnell und miihelos
reinigen 14Bt. Von dem Brei werden nach ra-
schem aber griindlichen Durchrithren Proben
von etwa 10 g fiir die Analyse entnommen.

C. Riiben.

Fiir die Probeentnahme bei Einzelriiben wurde
eine Reihe von Untersuchungen durchgefiihrt,
die Aufschlul iiber die Verteilung des Eiweilles
in der Riibe geben sollten. Dabei wurde fest-
gestellt, daB die duBeren Teile des Ritbenkérpers
reicher an Stickstoff, Trockensubstanz und ge-
lésten Stoffen sind als die inneren. Die hochsten
Werte wurden im Riibenkopf gefunden.

Durch zwei senkrecht zueinander gefiihrte
Medianschnitte wurden mehrere Riben in je
4 symmetrische Teile zerlegt und diese getrennt
verarbeitet. Es ergab sich, daB die vier zur
gleichen Riibe gehérigen Werte gut iiberein-
stimmten.

Eine groBere Anzahl von Riiben wurde mit
der Bohrmaschine zweimal gebohrt und der
Bohrbrei analysiert. In der Regel stimmten die
beiden zusammengehorigen Werte gut iiberein.
Fir Einzelriibenuntersuchungen ist demnach
die Untersuchung eines Bohrstiches ausreichend
(Tab. 6). Bei Stamm- und Sortenuntersuchungen

Tabelle 6. Stickstoff in Riiben.

Riibe Nr. % Stickstoff in Bohrstich
1 2
17 0,090 0,102
5 0,003 0,117
2 0,004 0,100
I 0,004 0,116
14 0,102 0,125
6 0,105 0,119
13 0,109 0,125
8 0,114 0,122
3 0,115 0,112
9 0,116 0,095
15 0,120 0,122
7 0,120 0,141
16 0,123 0,147
12 0,128 0,137
4 0,155 0,158
10 0,165 0,174
11 0,182 0,200

wird eine groBere Zahl von Riiben gebohrt, der
gesamte Bohrbrei gut durchgemischt und ein
aliquoter Teil, etwa 10 g, untersucht. Wir ver-
wendeten anfangs fiir die Untersuchungen nur
Riibenbrei, haben aber festgestellt, daB die
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Untersuchung von Riibensaft bis auf unbedeu-
tende Abweichungen zu denselben Ergebnissen
fithrt. Zur Gewinnung des Saftes wird Riiben-
brei mit der Hand durch ein Tuch geprefit. Die
Proben werden nicht gewogen, sondern, was ein-
facher und genauer ist, mit einer Pipette ent-
nommen. Riibensaft 148t sich leichter verbren-
nen und ist fiir den Versand vom Ziichter zur
Untersuchungsstelle besser geeignet als Brei.

D. Topinambur.

Es liegen dhnliche Verhiltnisse wie bei Kar-
toffeln und Riiben vor. Zwischen Knollen der-
selben Staude sind deutliche, jedoch geringere
Unterschiede als bei Kartoffeln vorhanden
(Tab. 7), die zwischen Stauden desselben Klons

Tabelle 7. Gesamtstickstoff in den Knollen
von drei Topinamburpflanzen.

Zahl d % Stickstoff
a er L
Pflanze Knollen Valr)lli’c;;ns- p
I 0,31—0,39 (0,36| in Frischs.
3 1,53—I,90 (1,76| in Trockens.
0,54—0,58 |0,56| in Frischs.
2 9 2,25—2,62 |2,38| in Trockens.
0,23—o0,26 |0,25|in Frischs.
3 3 0,06—1,14 |1,05]in Trockens.

konnen erheblich sein (Tab. 8). Zur Bestimmung
des durchschnittlichen N-Gehaltes einer Staude
miissen mehrere Knollen, zur Bestimmung des

Tabelle 8.
Gesamtstickstoff in den einzelnen
Stauden von drei Topinamburklonen.

Klon Zahl der % Stickstoff
Stauden | Variationsbreite | &

0,34—0,50 0,48| in Frischs.

0o 49 1,53—2,36 1,92| in Trockens.
0,24—0,44 0,35 in Frischs.

0z 49 1,03—1,81 1,44/ in Trockens.
0,22—0,36 0,27/ in Frischs.

832 5 1,01—1,96 1,35/ in Trockens.

durchschnittlichen N-Gehaltes eines Klons eine
Durchschnittsprobe aus Knollen méglichst vieler
Pflanzen hergestellt und davon aliquote Teile
untersucht werden. Aus dem Brei ausgedriickter
Saft ergibt etwa dieselben Werte wie dieser.

E. Luzerne.

Bei Einzelpflanzenuntersuchungen geniigt es,
einen Teil der Pflanze (Hilfte oder Viertel) zu
verarbeiten (Tab.g). Bei Klonuntersuchungen
mull wiederum eine Durchschnittsprobe aus
Teilen einer gréBeren Anzahl von Pflanzen her-
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Tabelle 9. Rohproteingehaltin verschie-
denen Teilen von Luzerne-Pflanzen.

% Rohprotein

Teil
o in der Frischsubst.| ¢

Pilanze

4,09

,3L
P 4,50
4,56
4556

431
4,88

1 4,88
2 4,69
3‘ aullen 5,00

5,25
! 4,63

4,58

AWNH PWNKR

4,89

4.
5 innen

gestellt werden, da die Unterschiede zwischen
den einzelnen Pflanzen eines Klons ebenfalls
bedeutend sein kénnen (Tab. 10). Die Durch-

Tabelle 1o. Rohproteingehaltin den ein-
zelnen Pflanzen eines Luzerneklons.

Pflanzen .%. Rohpr.otein
Variationsbreite ’ z
3,06— 5,I3 4,10 |in Frischs.
o4 22,44—28,38 25,41 |in Trockens.

schnittsprobe wird unmittelbar nach der Ent-
nahme gewogen und anschlieBend getrocknet,
zundchst an der Luft und vor dem Mahlen im
Trockenschrank bei 80°. Von dem gut durch-
gemischten Mehl werden Proben von 1 g fiir die
Rohproteinbestimmung entnommen.

2. Die Ermittlung der BezugsgréBen.

Chemische Analysen haben nur dann Wert,
wenn die Ergebnisse vergleichbar sind. Dafiir ist
eine exakt feststellbare Gréfe notig, auf die die
ermittelten Werte bezogen werden. Als Bezugs-
groBe kommen im Rahmen dieser Arbeit nur
Frisch- und Trockengewicht in Frage. Rest-
trockengewicht, Oberfliche, Rohfaser usw.
spielen nur dann eine Rolle, wenn die Analysen
fiir physiologische Fragestellungen ausgewertet
werden sollen. Die BezugsgréBe der Praxis
ist das Frischgewicht, die Ermittlung ist
deshalb in jedem Falle notig. Da der Wert
eines pflanzlichen Produktes aber von seinem
Trockensubstanzgehalt abhingt, ist auch dessen
Bestimmung meist unerlidBlich.

A. Die Bestimmung des Frischgewichtes.

Das Material muBl vor dem Wégen so behandelt
werden, daB gréBere unkontrollierbare Wasser-
verluste nicht eintreten kénnen. Krautiges Ma-
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terial (Lupinen, Luzerne, Kartoffelkraut z. B.)
wird unmittelbar nach dem Schnitt gewogen.
Bei Kartoffel- und Topinamburknollen, auch bei
Riiben, ist darauf zu achten, dafBl kein welkes,
sondern nur vollig turgeszentes Material zur
Untersuchung gelangt. Zerriebenes Material muB
rasch und besonders sorgfiltig verarbeitet
werden, weil die Gefahr des Wasserverlustes sehr
grof3 ist und auch geringe Verluste schon ins
Gewicht fallen, wenn nur kleinere Proben abge-
nommen werden. Bei sehr wasserreichem Brei
ist zu beriicksichtigen, daB beim Stehen leicht
eine Entmischung von festem und {fliissigem
Anteil eintritt.

Fiir Samenuntersuchungen spielt das Frisch-
gewicht als BezugsgréBe nur eine unwesentliche
Rolle, da der Wassergehalt von Samen keine
feststehende, sondern eine von den Lagerungs-
bedingungen abhingige GroBe ist. Getreide-,
Lupinen- und Hanfkérner, die mehrere Wochen
im Laboratorium, also bei annihernd gleicher
Temperatur und gleicher Feuchtigkeit gelagert
haben, unterscheiden sich im Wassergehalt nur
unmerklich. Man kommt also, gleichmiBige
Lagerung vorausgesetzt, zu vergleichbaren Wer-
ten, wenn man auf lufttrockene Substanz be-
zieht. Zur Bestimmung des Wassergehaltes ge-
niigt dann die Untersuchung einer einzigen, dem
Durchschnitt des gesamten Materials entspre-
chenden Koérnerprobe. ZweckmiBiger jedoch
ist es, wenn das Material vor der Verarbeitung
bei einer bestimmten Temperatur bis zur Ge-
wichtskonstanz getrocknet wird.

B. Die Bestimmung der Trockensubstanz.

Das Material fiir Samenuntersuchungen (Ge-
treide, Lupinen, Hanf u. a.) wird vor der Roh-
proteinbestimmung 10 Stunden bei 80° ge-
trocknet. Um moglichst viele Proben im
Trockenschrank unterbringen zu kénnen, werden
je 10—20g der unzerkleinerten Korner, bei
Einzelpflanzenuntersuchungen entsprechend
kleinere Mengen, in Titen abgefiillt. Langeres
Trocknen fithrt nur noch zu geringfiigigen Ge-
wichtsverinderungen, die auf das Ergebnis
praktisch ohne EinfluB sind. Aus den darge-
legten Griinden wird das Material vor dem
Trocknen nicht gewogen.

Die Trocknung von kohlehydratreichem Kar-
toffel-, Riiben- und Topinamburbrei gestaltet
sich etwas schwieriger. Um Wasserverluste zu
vermeiden, muB sehr rasch gearbeitet werden.
Deshalb ist es nicht méglich (zur Vereinfachung
der Berechnung) immer gleichgroBe Mengen ein-
zuwigen. ZweckmiBig werden etwa 10g des
gut gemischten Breies in gewogene Petrischalen’
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gebracht, diese sofort geschlossen und zur Er-
mittlung des Frischgewichtes gewogen. Nach
zwolfstiindigem Trocknen bei 80° und anschlie-
flendem Erkalten der Schalen im Exsiccator
wird durch ein zweites Wigen das Trocken-
gewicht festgestellt. Da Vorversuche ergeben
haben, daB lingeres Trocknen auf das Gewicht
praktisch ohne Einflu§ ist, wird Trocknen und
Wigen nur noch zu gelegentlichen Kontrollen
wiederholt, gewohnlich jedoch nur 1z Stunden
getrocknet.

Krautiges Material wird entweder sofort in
den Trockenschrank gebracht oder erst an der
Luft und dann im Schrank bei 80° bis zur Ge-
wichtskonstanz getrocknet. Von Luzerne und
Kartoffelkraut entnehmen wir erst nach dem
Trocknen und Mahlen Proben zur Rohprotein-
bestimmung, da eine zum Zerkleinern von fri-
schem Kraut geeignete Hickselmaschine nicht
vorhanden ist.

Fiir das Trocknen von krautiger Griinmasse
steht uns ein von der Firma Heraeus gebauter
clektrischer Trockenschrank mit kiinstlicher
Luftumwilzung zur Verfiigung. Die Ausmale
des Schrankes (innen 800 X 800 X 1800 mm) er-
moglichen die gleichzeitige Unterbringung einer
groBen Anzahl von Proben, namentlich dann,
wenn das Material an der Luft oder in einer Darre
vorgetrocknet wird. Die Trocknung im Schrank
erfolgt im HeiBluftstrom und geht duBerst rasch
von statten.

Die Temperatur von 80° ist statthaft, wenn
nur der Gesamtstickstoff bestimmt werden soll.
Sollen jedoch die einzelnen Fraktionen des
Gesamtstickstoffes und das verdauliche Eiweil3
bestimmt werden, so muf} eine tiefere Tempe-
ratur gewihlt werden, da sonst Verschiebungen
zwischen diesen Fraktionen eintreten koénnen.

Zum Mahlen verwenden wir eine Schrotmiihle
mit Vorbrechwalze (MK125 vom Alexander-
werk). Eine Vorzerkleinerung ist bei dieser
Miihle nicht notwendig.

III. Die Rohproteinbestimmung.
1. Der Aufschluf.

Zur quantitativen Bestimmung des Gesamt-
stickstoffes mit der Destillations- oder der colo-
rimetrischen Methode muB das Material zunachst
mit Schwefelsiure verascht werden. Zusitze
von katalytisch wirkenden Salzen (Cu-, Hg u.a.)
oder sauerstoffabspaltenden Verbindungen (Was-
serstoffsuperoxyd, Kaliumpersulfat z.B.) be-
schleunigen den Verbrennungsvorgang. Wegen
ihrer intensiveren und rascheren Wirkung sind die
letzteren den Schwermetallsalzen vorzuziehen.
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Aufschlufl und Destillation nehmen wir in
denselben Kolben vor. Diese fassen 250 ccm,
besitzen Normalschliff und werden nach dem
AufschiuB mit Hilfe von Drahtspiralen an der
Destillationsapparatur befestigt. Die Material-
mengen werden so gewahlt, daB nach dem Auf-
schlufl im Hochstfalle 5—8 ccm Fliissigkeit vor-
handen sind und nach dem Verdiinnen mit
Wasser und Zugabe von Lauge mnoch der zu
kriftigem Sieden notwendige Raum bleibt.

Die zum moglichst raschen AufschluB3 nétigen
Mengen von Sdure und Wasserstoffsuperoxyd —
dieses allein verwenden wir zur Beschleunigung
des Aufschlusses — werden von der Art und
Menge des zu untersuchenden Materials be-
stimmt. Gewdhnlich werden 5 ccm Schwefel-

Abb, 1.
Abfiillvorrichtungen fiir Schwefelsdure und Wasserstoffsuperoxyd.

siure zugegeben, bei schwer verbrennbarem
Material oder gréBerer Einwaage 2 X 5 ccm, und
zwar mittels einer automatischen Abfiillvorrich-
tung, deren Hahnkiicken 2 Bohrungen von je
5 ccm Inhalt besitzt, die sich beim Drehen des
Hahnes abwechselnd fiillen und entleeren. Das
VorratsgefdBl ist birnenférmig und faBt etwa
2 Liter (Abb. 1). Unmittelbar nach der Schwefel-
sdurezugabe werden 2 ccm Wasserstoffsuperoxyd
zugesetzt, nach halbstiindigem Erhitzen weitere
2ccm bis der Aufschluf beendet, d.h. der
fliissige Riickstand farblos und klar ist. Die
Zugabe erfolgt ebenfalls aus einem Abfiill-
trichter mit Hahnbohrungen von je 2 ccm
Inhalt.

Zum AufschluB benutzten wir anfangs Rea-
genzien von hohem Reinheitsgrad, Kjeldahl-
schwefelsdure mit 7% Anhydrid und Perhydrol.
Es hat sich jedoch gezeigt, daB weniger reine,
billigere Reagenzien (Schwefelsdure 2. A. mit
8—10% SO, und Wasserstoffsuperoxyd tech-
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nisch 409%,) fiir die Massenauslese vollauf ge-
niigen. Der Preisunterschied ist auBBerordentlich
groB (bei der Sdure fast 1:6, beim Wasserstofi-
superoxyd mehr als 1:5) und wirkt sich ent-
sprechend auf die Kosten der Untersuchungen
aus.

Die beim erstmaligen Zusatz von Wasserstoff-
superoxyd auftretende sehr heftige Reaktion
fihrt unter starker Erhitzung und Aufschiumen
zu weitgehender Zersetzung der organischen
Stoffe. Meist verbleibt eine klare, gelb bis braun
gefdrbte Losung, die beim Erhitzen wohl vor-
ibergehend schwarz wird, aber dabei nur ganz
schwach oder iiberhaupt nicht schdumt. Gro-
Bere Schwierigkeiten hatten wir anfangs bei der
Verarbeitung von Saft und Brei von Kartoffeln,
Riiben und Topinambur. Die Schaumbildung
war derartig stark, daf8 der AufschluB lingere
Zeit beaufsichtigt werden muBte, und auch dann

Abb. 2. Veraschungsapparatur.

ging noch eine gréBere Anzahl von Analysen
durch Uberschiumen verloren. L&Bt man aber
die Probe mit Schwefelsdure allein langere Zeit
stehen, am besten iiber Nacht, so unterbleibt
beim Erhitzen das Schiumen nahezu véllig.

Unsere Veraschungsapparatur (Abb. 2) besitzt
80, in 8 Zehnerreihen angeordnete Brennstellen.
Jeder dieser Brennereihen ist durch einen Hahn
regulierbar. Die Brenner sind gleichmaBig ge-
arbeitet und geben gleichgroBe und gleichheile
Flammen. Zur Befestigung der Kolben dienen
Bleche, die in das Veraschungsgestell einge-
schoben werden. Im Boden dieser Schieber be-
finden sich in Abstinden von 10 cm zehn der
GroBe der Kolbenkugel angepaBte L.ocher. Der
Kolbenhals lehnt gegen eine Wand, die am
oberen Ende Drahtklemmen zum Befestigen
tragt. GroéBe, Gewicht und Form der Schieber
sind so bemessen, daf sie sich bequem handhaben
lassen.

Bei der Beschickung der Kolben muf3 darauf
geachtet werden, da3 der Hals moglichst sauber
bleibt. Das bereitet keinerlei Schwierigkeiten
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bei der Verarbeitung von Samen oder Pulver,
vorausgesetzt, daB der Kolbenhals innen trocken
ist. Kartoffel-, Topinambur- und Riibenbret
wird mit Hilfe langer Loffel eingefiihrt. Bei der
Verarbeitung von Riibenbohrstichen wird der
Bohrerzylinder nach Abnehmen der Spitze in
einen tarierten Kolben eingeschoben und die
Riibenmasse mit Hilfe eines Stempels heraus-
gestoBen.

2. Bestimmung des Gesamtstickstoffes
nach Kjeldahl durch Destillation.

Das beim Kjeldahl-Aufschlul entstandene
Ammoniak wird nach Zusatz von Natronlauge
destilliert und in einer Vorlage mit Schwefel-
siure bekannter Konzentration aufgefangen.
Die nicht verbrauchte Schwefelsdure wird gegen
Methylorange mit Lauge zuriicktitriert.

Die Destillationsapparatur (Abb. 3) ist so
eingerichtet, daB zehn Bestimmungen gleich-
zeitig destilliert werden kénnen. Da mit stro-
mendem Dampf gearbeitet wird, ist die Destilla~
tion bereits nach 10 Minuten beendet. Die
Apparaturist aus 10 Einzelapparaten zusammen-
gesetzt, die aus je einem Kolben und einem
Aufsatz mit 2z Rohren zur Dampfzu- und -ab-
leitung bestehen. Durch das Dampfzuleitungs-
rohr wird auch die Lauge zugefiihrt. Fiir alle
10 Apparate ist ein gemeinsamer Kiihler aus
Eisenblech mit Stutzen an den Ein- und Aus-
trittsstellen der Kithlerrshren vorhanden. Auf
einem besonderen Stativ sind die Apparate so
nebeneinander befestigt, dafi die gesamte Appa-
ratur nur wenig Raum einnimmt und auf der
einen Seite alle Vorlagen, auf der anderen Seite
alle Destillierkolben in einer Reihe liegen
(ADbb. 4 u. 5). Die Kolben, die wie die Aufsitze
Normalschliff tragen, werden einzeln an die
Apparatur angesetzt und mit Hilfe von Draht-
spiralen festgehalten. Als Vorlagen dienen
Erlenmeyerkolben von 300 ccm Inhalt. Sie sind
auf einem Gestell derartig befestigt, dal3_sich
alle gleichzeitig ansetzen und abnehmen lassen.
Dieses Gestell trigt am Boden Federkrinze, in
die die Kolben durch leichten Druck eingesetzt
werden. Wihrend der Destillation werden die
Vorlagen in einem Bad mit flieBendem Wasser
gekiihlt. Dieses Bad trigt an den beiden Quer-
winden FEisenwinkel, die in Einschnitte von
eisernen, auf dem Tragbrett befestigte Stiitzen
passen. In diese wird das Wasserbad einge-
schoben. Jede Stiitze hat zwei {ibereinander
gelegene Einschnitte. Wird das Wasserbad in
den oberen Einschnitt geschoben, so tauchen die
VorstéBe in die vorgelegte Schwefelsiure ein,
schiebt man es in den unteren Einschnitt, so
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befinden sich die VorstéB8e auch innerhalb der
Vorlagen, tauchen aber nicht mehr ein. Das
Ausrichten der VorstéBe, die durch Gummi-
schlauch mit den Kiihlerréhren verbunden sind
und deswegen nicht genau in einer Reihe stehen,
geschieht mit Hilfe einer besonderen, am Kiihler-
stativ befestigten Vorrichtung. Sie ist aus
starkem Eisendraht hergestellt, der in Absténden
von 10 cm (Abstand der Vorlagen) scharf ein-
gebogen ist. Wenn die Vorrichtung vor dem
Ansetzen des Wasserbades niedergeklappt wird,
liegen die VorstéBe in den Vertiefungen. Beim
Anheben des Wasserbades wird sie, sobald die
VorstéBe in die Kolbenhilse eingefiihrt sind,
zurlickgeschlagen.

Der Dampf wird in einem mit Gas geheizten
Kessel aus Eisenblech erzeugt. Nach Offnung

Abb. 3. Destillationsapparatur.

des Sperrhahnes strémt er zunichst in ein
oberhalb der Apparatur verlaufendes Rohr, von
diesem aus durch 10 Abzweigungen in die ein-
zelnen Apparate. Der Sperrhahn liegt zwischen
DampigefdB und Apparatur, ein zweiter Hahn,
am Ende des Verteilerrohres, dient zum Regu-
lieren des Dampfstromes.

Wie der Dampt, wird auch die Lauge durch
ein Rohrsystem aus einem hochgestellten Vor-
ratsgefa} (5o0-Liter-Ballon) den einzelnen Appa-
raten zugeleitet. Sie miissen nacheinander ge-
6ffnet werden, da sich sonst die Lauge nicht
gleichmaflig verteilen wiirde. Da es beim Destil-
lieren nur darauf ankommt, dafl das Reaktions-
gemisch stark alkalisch reagiert, d. h. Lauge im
1eichlichen Uberschuf3 vorhanden ist, so kann
diese nach Schitzung zugegeben werden. Im
Reaktionsgemisch befindliches Kupfersulfat 1a6t
den Umschlag der Reaktion erkennen. Tech-
nische Natronlauge (1,35) mit etwa 32 % NaOH,
die nahezu 509% billiger ist als die gew6hnlich
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fiir Stickstoffbestimmungen verwendete Kjel-
dahllauge (roo kg = 25 bzw. 45 RM.) hat sich
als hinreichend rein erwiesen. Der Gehalt an

Abb. 4. Destillationsapparatur.

storenden Verunreinigungen wird bei jedem
neuen Ballon kontrolliert.
Die 10 zum Erhitzen der Destillierkolben

Abb 5.

Destillationsapparatur.

nétigen Brenner besitzen ein gemeinsames Zu-
leitungsrohr 'und einen gemeinsamen Absperr-
hahn.

Die Verwendung von Normalschliffapparaten
hat den Vorzug, daB die Verbindung zwischen
Kolben und Destillieraufsatz unbedingt dicht
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ist und das Ansetzen und Abnehmen der Kolben
sehr leicht und rasch von statten geht. Die
Kolben haben feste Fiihrung, die die schrige
Lage der Apparate bei der Destillation gestattet.
Von Nachteil ist die durch den Schliff bedingte
Verteuerung der Apparate. Die durch Glasbruch
verursachten Unkosten sind zwar verhiltnis-
miBig gering, doch immerhin so groB3, daB sie
sich auf den Preis der Untersuchungen merkbar
auswirken.

Zum Fiillen der Vorlagen verwenden wir eine
automatische Abfillvorrichtung mit zwei 100 ccm
fassenden Pipetten (Abb. 6). Nach Offnen eines
Hahnes fiillen sich die Pipetten aus einem hoch-
gestellten  Vorratsgefall
(15 Liter), durch Ande-
rung der Hahnstellung
werden sie gedffnet und
gleichzeitig die Verbin-
dung mit dem Vor-
ratsgefal unterbrochen.
Hahnbohrungen und Zu-
leitungswege sind so be-
messen, dafB Fiillen und
Leeren rasch vonstatten
gehen.

Der Siduregehalt der
Vorlage entspricht 2o bis
25ccm 1/10n, 1/5n oder
I/z2n Siure. Durch die
Verdiinnung auf roo ccm
eriibrigt sich die Zugabe
von Wasser, die erfolgen
miilte, damit die Vor-
st6Be beim Destillieren
eintauchen. Ob stirkere
oder schwichere Sdure vorgelegt wird, ist
von Menge und EiweiBlgehalt des Unter-
suchungsmaterials abhingig. Zur Herstellung
von ,,verdiinnter 1/10 n, 1/5n oder 1/2 n Siure
werden etwa 8 ccm bzw. etwa 16 com bzw. etwa
40 cem Schwefelsdure (1,84) zu 15 Litern auf-
gefiillt. Der Sdure werden 20 ccm Methylorange
(1:1000) als Indicator zugesetzt.

Abb. 6. Abfiillvorrichtung fiir
Schwefelsaure (Vorlagen).

3. Titration und Berechnung der
Ergebnisse.

Die Titration erfolgt, je nach der Konzentra-
tion der Vorlage, mit 1/ron, 1/5n oder 1/2n
Lauge. Wir verwenden dazu Biiretten (nach
KRraWCzYNSKI) von 25 oder 50 ccm Inhalt mit
automatischer Einstellung des O-Punktes.

Bei genau gleicher Einwaage wird die Kon-
zentration der Lauge so bemessen, daB 1 ccm 1%
oder bei eiweiBreichem Material 2 oder 4% Ei-
weill entspricht. Wenn 1 cem Siure bei einer
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Einwaage von 2 g 1% Rohprotein anzeigen soll,
so muB I ccm (1:6,25X50) 0,0032 g N dquiva-
lent sein, d. h., die Sure muf3 etwa 1/5 normal
sein (Titer 1,14). Diese Konzentration wird aber
nicht der Sdure gegeben, sondern der Lauge und
jeweils festgestellt, welcher Menge Lauge die
Vorlage vor und nach der Destillation dquiva-
lent ist. Die Differenz beider Werte ergibt den
Eiweillgehalt in Prozenten. Bei eiweilireichem
Material mul} die Differenz mit 2 bzw. 4 mul-
tipliziert werden, weil nur entsprechend weniger
Material (I bzw. 0,5g) in Arbeit genommen
werden kann oder doppelt bzw. vierfach so
starke Losungen angewandt werden miissen.
n/10, n/5 und n/z Lauge werden auf die bliche
Weise bereitet und genau eingestellt.

Zur Herstellung der ,,Prozent”-Lauge (fiir
2 g Einwaage) werden etwa 345 ccm Natron-
lauge (1,35) mit Wasser auf 15 Liter verdiinnt
und so eingestellt, daB 1,0 ccm den Gehalt und
Wirkungswert hat wie 1,14 ccm n/5 Lauge. Die
zugehorige SAure wird durch Verdiinnen von
etwa 20 ccm Schwefelsiure (1,84) auf 15 Liter
bereitet. Eingestellt wird die Siure nicht, es
wird lediglich ermittelt, welcher Menge NaOH
{,,Prozent“-Lauge) 100 ccm dieser Sdure ent-
sprechen.

Beispiel fiir eine Berechnung:

Vorlage 100 ccm Siure,
dquivalent 24,7 ccm 9, Lauge
zuriicktitriert mit 13,8 ccm 9% Lauge

Differenz = 9% Rohprotein 10,9.

Wenn Formen mit niedrigem Eiweiligehalt
nicht interessieren und nur solche von einem
bestimmten Gehalt an ausgelesen werden sollen,
so kann auch die Titration wegfallen. Man ver-
setzt dann nach der Destillation die Vorlage mit
einer bestimmten Menge Lauge, und zwar so viel,
daB unterhalb der gesetzten Grenze die Farbe
des Indicators in der Vorlage erhalten bleibt,
oberhalb der Grenze aber umschligt. Sollen
z. B. Formen von 15% Rohproteingehalt an
ausgelesen werden und die Vorlage entspricht
25 ccm Lauge, so werden nach der Destillation
10 ccm Lauge in die Vorlage gegeben. Bleibt der
Indicator rot, so liegt der Rohproteingehalt
unter, schligt er nach Gelb um, so liegt er
iiber 15%.

IV. Erfahrungen bei der praktischen Anwendung
der Methode.

Mit der Ausarbeitung ziichterisch brauchbarer
Methoden fiir die Eiweilbestimmung ist bereits
im Jahre 1934 begonnen worden. Seit dieser
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Zeit wird auch die im Laufe der letzten Jahre
auf Grund praktischer Erfahrungen vervoll-
kommnete Destillationsmethode angewandt. Wie
eingangs erwahnt, wurde zunéchst parallel dazu
die colorimetrische Bestimmung mit Hilfe von
NeBlers Reagens angewandt, spiterhin jedoch
der Destillationsmethode der Vorzug gegeben,
weil sie sich nach unseren Erfahrungen viel-
seitiger anwenden 146t und der Untersuchungs-
gang einfacher ist und deshalb weniger Fehler-
moglichkeiten birgt. Die Unsicherheit, die un-
seren mit der colorimetrischen Methode ge-
wonnenen Ergebnissen anhaftete, mag darauf
zuriickzufithren sein, daB den neutralisierten
Aufschliissen kein Puffer zugesetzt wurde. Die
stérende hohe Aciditat 148t sich durch Zugabe
von Boratpuffer (Dircks 1) und Anwendung
eines nach der Vorschrift von AUTENRIETH be-
reiteten stark alkalischen NeBlers Reagens
(WERR 10) beseitigen. Die Arbeiten von Dircks
und WERR haben gezeigt, daB sich die colori-
metrische Methode fiir ziichterische Zwecke gut
verwenden 1483t.

Bei der Destillationsmethode wird der ge-
samte, im Veraschungskolben verbleibende Auf-
schluB mit 30 oder 60 ccm Wasser verdiinnt, der
Kolben an die Apparatur angesetzt und nach
Zugabe von Lauge im UberschuB3 (erkennbar am
Farbumschlag) destilliert. Zur Vorselektion
wird in alle Vorlagen eine bestimmte Menge
Lauge gegeben. Genau gemessen, d. h. in der ge-
wohnlichen Weise titriert (Paralleluntersuchung)
evt. auch zuriicktiteiert, werden dann nur die
am Umschlag des Indicators kenntlichen Plus-
varianten.

Bei der colorimetrischen Methode (7) wird der
Aufschluf3 bis zur Marke des Veraschungskolbens
aufgefiillt, dieser mit einem Gummistopfen ver-
schlossen und geschiittelt. Dann wird genau
1 ccm des Aufschlusses abgenommen, die Ab-
nahme ebenfalls zu einem bestimmten Volumen
aufgefiillt und geschiittelt, mit NeBlers Reagens
versetzt, wieder geschiittelt und dann schlielich
im Komparator oder Photometer gemessen. Der
Arbeitsgang ist also komplizierter und reicher an
Fehlerquellen und erfordert auBerdem mehr
Arbeitskrifte als bei der Destillationsmethode.

Zur Durchfiihrung von 350—400 DBestim-
mungen je Tag nach der Destillationsmethode
sind 5 oder 6 gut eingearbeitete, aber nicht be-
sonders geschulte Krifte und fiir die schwierigen
Arbeiten (Einstellen der Lauge z. B.) und zur
Beaufsichtigung eine technische Assistentin
notig. Fir Einwégen, Veraschen, Destillieren,
Titrieren und Spiilen der Kolben wird je eine
Arbeitskraft gebraucht, bei der Verarbeitung
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von Riiben und Kartoffeln eine weitere zum
Abnehmen der Brei- bzw. Saftproben.

Der Verbrauch an Chemikalien ist duBerst
gering, die Kosten je Untersuchung betragen nur
etwa 2—s5 Pig. Die Kosten fiir Gas und Wasser
sind, auf die Einzeluntersuchungen umgerechnet,
ebenfalls 4uBerst niedrig.

Zur Kontrolle der Untersuchungen wird jeder
Serie ein Standard beigegeben (Mehl oder mdog-
lichst homogenes Koérnermaterial), der genau
dieselbe Behandlung erfihrt wie das zu unter-
suchende Material und immer denselben Wert
ergeben mull. Abweichungen von diesem Wert
zeigen Fehler an und machen eine Nachpriifung
des Untersuchungsganges notwendig (Priifung
der Apparatur, der Einwaage, der Chemikalien
— Schwefelsdure, Lauge, Wasserstoffsuperoxyd
— und vor allem der eingesteliten Lésungen —
Schwefelsdure und Lauge).

Mit der Apparatur lassen sich ebenso genaue
und zuverldssige Ergebnisse erzielen wie mit
den iblichen Kjeldahlapparaturen. Es wurden
damit bisher etwa 150000 Bestimmungen durch-
gefiihrt, davon im letzten Jahr allein gegen
100000. Die Leistungsfihigkeit der Methode
und ihre Eignung fiir ziichterische Zwecke ist
also erwiesen. Die bisherigen Untersuchungen
haben ferner gezeigt, dafl der Erfolg der Auslese
nicht allein von der Zahl der Untersuchungen
bestimmt wird, sondern daf3 auch andere Fak-
toren, insbesondere die Anzucht des Materials
und die Probenahme dafiir entscheidend sind.

Die in der Arbeit beschriebenen Glasgerite
wurden von der Fa. C. Geyer in Berlin, die Ge-
stelle fiir Aufschlul- und Destillationsapparatur

von der Fa. P. Sellin & Co. in Miincheberg/Mark
hergestellt.
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