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das System hindurchgehen, entfernt dann die n/10 Schwefelsiure ent-
haltende Vorlage und ersetzt sie durch eine neue, die nur Wasser
und den Indikator enthilt. Wird bei neuem Durchleiten eines Luft-
stromes die Flissigkeit in der neuen Vorlage nicht mehr rot, so
ist alles Ammoniak aus dem Urin entfernt, ist dies aber doch der
Fall, so muB schnell der Inhalt der neuen Vorlage unter Nachspiilen
in die alte fberfiihrt und mit dem Durchleiten des Luftstromes noch
weiter fortgefahren werden, bis alles Ammoniak aus dem Urin ent-
fernt ist. Die n/10 Schwefelsiure enthaltende Vorlage wird dann mit
n/10 Natronlauge bis zur bleibenden Rotfirbung titriert, die Differenz
zwischen vorgelegter Siure und der zum Zuriicktitrieren erforderlichen
Lauge ergibt die Menge der durch Ammoniak neutralisierten Saure.
Jeder Kubikzentimeter n/10 Schwefelsdure, der durch Ammoniak neu-
tralisiert worden ist, entspricht 1'703 mg Ammoniak.

b) Eigentliche Bestimmung des Aminosiuren-N. Die im Cylinder
befindliche, vom Ammoniak befreite Losung wird quantitativ in einen
MeBkolben von 250 ¢m® iibergespiilt und bis zur Marke mit Wasser auf-
gefiillt. Man schiittet die Losung des besseren Filtrierens wegen in ein
Becherglas, 1dBt den Niederschlag absitzen, filtriert dann in 2 MeBkolben
zu 100¢m® und gieBt deren Inhalt in 2 Bechergliser. In das eine Becherglas
fligt man einige Tropfen Rosolsdurelésung und neutralisiert genau mit n/5
Salzsiaure. Die zur Neutralisation erforderliche Menge von n/5 Salzsiure
wird nun, genau abgemessen, in das zweite Becherglas gegeben und
weiterhin 10 ern® gegen Phenolphthalein als Indikator genau neutralisierte
Formollosung (s. Ammoniakbestimmung nach Ronchése-Malfatti, I, D))
hinzugefiigt. In dem Gemisch tritt nun eine saure Reaktion auf. Es
werden noch einige Tropfen Phenolphthalein hinzugefiigt und mit
n/5 Natronlauge bis zur rotvioletten Farbe neutralisiert, Jeder Kubikzenfi-
meter der hierfiir verbrauchten Lauge entspricht 2:8 mg Aminostick-
stoff. Da der Titration 20 er® Harn zu grunde gelegt sind, ergibt die
Multiplikation mit 5 den prozentualen Gehalt des Urins an Amino-N
in Milligrammen.

G. Harnsdurebestimmung nach Salkowski’).

Prinzip: Die Harnsiure wird aus einer verdiinnten Loésung durch
ammoniakalische Silberlosung bei Anwesenheit von Magnesiasalzen als
harnsaure Silbermagnesia gefillt, diese Verbindung durch Schwefel-
wasserstoff unter Bildung von Schwefelsilber wieder zerlegt, die als

Y Salkowski, Virchows Arch. 1871, Bd. 52, 5. 58. — Pfliigers Arch. 1872,
Bd. 5, S. 210.
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Salz in Losung gehende Harnsiure in der eingeengten Fliissigkeit durch
Salzsiure gefillt und gewogen oder durch Bestimmung ihres N-Gehaltes
nach Kjeldahl berechnet.

Erforderliche Reagenzien:

1. 3% ige Silbernitratlosung.

2. Magnesiamischung: 100 g krystallisiertes Magnesiumchlorid und
200 ¢ Ammoniumchlorid werden in etwa 500 cm® Wasser gelost und
mit Ammoniak versetzt, bis die Losung stark darnach riecht. Mit Wasser
auf 1/ auffiillen.

3. Konzentrierte Salzsiure.

4. Kippscher Apparat zur Bildung von Schwefelwasserstoff.

Ausfithrung: 200 em® Harn (Harne mit spec. Gew. iiber 1020 sind
vorher zu verdiinnen!) werden mit 50 em* Magnesiamischung in einem MeB-
cylinder von 300 em® versetzt, bis zur Marke mit Wasser aufgefiillt, umge-
schiittelt und in einen MeBkolben von 200 em® bis zur Marke filtriert.
Das Filtrat wird dann in ein etwa 500 em® fassendes Becherglas ge-
gossen, 15 em® Silbernitratlésung zugefiigt, verrithrt, und von der Seite
her so viel Ammoniak hinzugefiigt, bis sich ein feiner gelatinoser Nieder-
schlag bildet. (Ein vorher entstehender weiler, groBflockiger Nieder-
schlag von Chlorsilber 1dst sich bei weiterem Ammoniakzusatz). Man
liBt nun die Losung einige Zeit im Dunkeln stehen, bis der Nieder-
schlag ganz zu Boden gesunken ist, und filtriert dann durch ein Filter
von 9 em Durchmesser (Schleicher u. Schiill Nr. 597), indem man
suniichst nur die iiberstehende klare Fliissigkeit und erst zum SchluB
den Niederschlag auf das Filter bringt. Das Becherglas wird wiederholt
mit Wasser nachgespiilt und der Filterriickstand so lange mit Wasser
gewaschen, bis das Waschwasser chlorfrei ist (d. h. keine Triibung mit
Silbernitrat mehr gibt). Dann setzt man das Filter auf ein Erlenmeyer-
Kolbehen, stoBt das Filter durch und spiilt durch die entstandene Off-
nung den Filterriickstand mit Wasser quantitativ in das Kolbchen hinein,
setzt einige Tropfen Salzsiure bis zur deutlichen sauren Reaktion (Lack-
muspapier) hinzu und leitet Schwefelwasserstoff in die Losung ein, bis eine
schwarze Firbung auftritt. Nun erhitzt man auf dem Wasserbad, filtriert
heif schnell durch ein Faltenfilter mit etwas Kieselgur in eine Abdampi-
schale aus Porzellan und spiilt das Filter mit etwas heiBem Wasser
nach. Das Filtrat muB vollig wasserklar sein, andernfalls ist die Filtration
heiB noch einmal zu wiederholen. Das Filtrat wird nun auf dem Wasser-
bad bis auf etwa 20 em?® eingeengt und dann 2'5 em® konzentrierte Salz-
siure hinzugefiigt; die Schale bleibt nun bedeckt 24 Stunden stehen. Es
wird dann in einem Wiegeglischen ein kleines Filter im Wiarmeschrank
bei 90° 1 Stunde getrocknet, gewogen und im Exsikkator aufgehoben.
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Auf dieses Filter wird der nach Salzsiurezusatz in 24 Stunden ent-
standene Harnsdureniederschlag gebracht, das Filter mit Wasser bis zum
Verschwinden der Chlorreaktion im Waschwasser und zum Trocknen
mit Alkohol und Ather gespult, wiederum 1 Stunde bei 90° getrocknet,
im Exsikkator erkalten gelassen und gewogen. Die Gewichtsdifferenz
ergibt die Harnsiuremenge in der verarbeiteten Harnportion.

Statt den Niederschlag zu wigen, kann man ihn auch in einen
Kjeldahl-Kolben fiberspiilen und seinen N-Gehalt bestimmen. Der ge-
fundene N-Wert multipliziert mit 3 ergibt die Harnsiuremenge.

Berechnung: Die durch Wigung oder Bestimmung des N-Gehaltes
gefundene Harnsiuremenge multipliziert mit 075 ergibt den prozen-
tualen Harnsduregehalt des Urins.

H. Purinbasenbestimmung nach Camerer!)-Arnstein?).

Prinzip: Nach Ausfillung der Phosphate werden Harnsiure + Purin-
basen als Silberverbindungen gefillt und der N im Niederschlag be-
stimmt.

Erforderliche Reagenzien:

1. Ammoniakalische Silberlosung: 26 g salpetersaures Silber werden
in Wasser gel6st und die Losung mit so viel Ammoniak versetzt, daB
der anfangs entstehende braune Niederschlag von Silberoxyd wieder
in Losung geht. Dann mit Wasser auf 1/ auffiillen.

2. Magnesiamischung (s. voraufgehende Harnsaurebestimmung nach
Salkowski).

3. 20%iges Ammoniak.

4. Magnesia usta,

5. Reagenzien zum Kjeldahl.

Ausfithrung: 240 ¢m® Harn werden in einem 300 ¢m® MeBceylinder
mit 30 em® Magnesiamischung und 30 em® 20 % igem Ammoniak aufgefiillt,
durchgeschiittelt und gleich filtriert. Vom Filtrat werden 125 em® abge-
messen und mit 10 ¢m® ammoniakalischer Silberlésung versetzt. Nun
wird durchgeriihrt, der entstehende Niederschlag etwas absitzen gelassen
und durch ein aschefreies Filter filtriert; das Filtrat muB ganz klar sein.
Der Filterriickstand wird mit Wasser so lange gewaschen, bis das Wasch-
wasser ammoniakfrei ist (Lackmus nicht mehr rot firbt). Filter und
Niederschlag werden nun in einen Kjeldahl-Kolben gebracht, mit etwas
Wasser und einer Messerspitze Magnesia usta 15 Minuten gekocht,
abgekihlt, mit 15 em® konzentrierter Schwefelsiure und etwas Kupfer-

%) (_félﬁerer, Zeitschr, f. Biol. 1890, Bd. 8 (neue Folge), S. 84. — %) Arnstein,
ebenda 1891, Bd. 10, S. 72.
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