lieber die HarnstofTbestimmung im Hare..
’ Von | ; ‘

S. Salaskin und J. Zaleski.

Mit einer .Abbildung.

A»i" .t-m Laboratorium »l«< Prof. M. N* nivki in 1® I**r>pur/!

i IVr lliularliou imif«*<raij<rni'am 2» Juni 1

Anl.bslk li einei | ntersuehung m!kiit diii AlistuniDcnMxnn”
i(v *liMUs von fttiffcln benutzleu wir zur Ikunstgfgﬁggiiimrmuﬂg
@™ Methode von K. Monier und 1 SjoqvisHi: Die nach
“fieser- Methode gewonnenen Uesultale gnben gberaus- hohe
Zidilm. und die mikroskopische rntcrsuehung rigs Hijekstanegs
tr liltrieten alkoholisch-atherischen Ldsung zeigle gafii) ¢lie
von © Hie N RPER
vun Monier und Sjoqvist derart ahgeandert, gass geF Rach
deni Abdampfen von Aetheralkohol erhaltene IUieksland in z.u-
ues hmolzenen Glasréhren, um Harnstoff zu zerlegen, erhitzt, das
dalM i gebildete Ammoniak abdestillirt und aus dein gefundenen
Ammoniak der HarustoH beredinet wurde. '
| n>ei \eilahreu ist folgendes® > ecm. Harn"werden in
Huer Hasche mit engem Hals und eingoschliffenom Stiesel, mil
w i fin. Harytmisehimg versi>tzt. Die Harylmisehimg ist eine
j'-'alligte  Ghlorbaryumlésnng mit 0",, naryumhydral. Der
Mi'chung werden 75 ecm. eines Gemisches von | Theil Aether
and « |heilen Alkohol \on bO'V.ezugesetzt. Die KlasdiC wird

I K A Il Mitrner und .1 >jo<jvi*t; skanctin. Ar 2\,
h. Rodtkor. /eitsehr. f. physiol. C.hemir, Hd. XV g im.
Topfer, (ientralhd. f. d. med. WissehsTli, 1807
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h./wn fofe.KI™ Ta« ve.-sehlossen aal hewahrl. Dann wird (|i,

>

flomss M n..|.,.,st..|(;.NnJd Fisnn fil.rir.

r'. LH|"Mlla2 '»" Aelheralkolioi :géw#se)A. Dasseihe
«>s wn,| anehznmAh.leslilliren von Aotheralkohol niai Zl|l

a<lifnlsren,lou Vertreibung Ihé Ammoniaks unter vermin.|,at,.,,,

-~ «i.-kwan.lis genns sei,
: NmBtl>I»i'el)(lruek auszuhallen.  Die untere kKWW |(
«XxTassi's M lasst 25 (ein,, sein Mals, von S an, Dm™nheJT

st <(“*n<*r IS;iio-o nach von 21 |,j.
2(i <?0m. inZehnleMiuhikoentiin,*!,,
Netheilt.  Ani (Ici* Kijcur s
siotfii des (i<‘lasses M
*ein Volumen entspricht
gelahr ZLi corn.
| m <las heftige Sfossen |-
«Ut Destillation zu vermeiden,

man durch das Holm A. welches ant
INiide \(Tjano| jst, einen schwach»h

SE€S kann mi.nV

sehiikplropfeii s so liehtm

m senken, dass sein tilth'ifs

l-axle 1 his 2 ein; von der Ohei-

flijehe del* Flussigkeit int * Bl
M sieh helimlel. Die durehgoleit,

Lull soll ganz trocken und wann

seiti. Deswegen passirt sie zuer-t
einige mit Schwefelsaure gefillte
W asehllasehen, dann ein fedes
Reservoir, welches auf 80 his dir

erwarmt I\/I AIIe \\ aschHaschen .Reservoir und Hohr A sind
*, ntSI OIll UHU Kolli* A Sud

mitfol »
J*L*totVlKI -
iin n'M Akl |m S, hn¥<r >lnen mit einamler verbinde!;

1 U llashalnr ,ler e|n Kants.-Irnksehlaueh mit Hansen s, |..

(

Klemmedienen zur llegnlirnng ,Jes Lallslrmnes ¢
D, S (i;n;ss Jl *<**m w,-.l.rw,| «ler Destillation in ein,,,

h -lens au TO" .-warmten Wasser,,ale. Das weitere R.,In H
'm b nun. Dirrchmesser, ist mil einem Kuhler, am ,klie Dinn 1



niogtiehsf zu condensiron, verbunden: dann folgi eine Vorlage,
wl kialrt «las Destillat anfnimmt: sie ist direkt mit «Irr Wasser-
Strahlpumpe verbunden. Mit einem unit demselben Kihler und
dri .-eiben Vorlage kénnen 4 Gelasse von der Korin M verbunden
d b. es kdénnen 1 verschiedene Bestimmungen. auf einmal aus-
~Nliithrl werden: auch dns Mcissreservoir und die Wasehtinsebeb
dienen gemeinschaftlich far alle 1 Bestimnnngen. Bei einem
Ibn'’ke von .50-30 mm. kann die Flussigkeit im. Défasse M
auf ein kleines Volumen von 10 ccm. in 6—S Stunden ein-
ti(*)ijjl  werden.

Dann setzt man 0,2—UJt g gebrannter Magnesia hinzu,
lidlt sorgfaltig die Wande des Délassés M mit Wasser ab.
lind unter demselben Luftdricke und im Duftstronie wird das
Ammoniak abdestillirt. Nach [-—0 Stunden, wenn die Flissig-
keit von Neuem auf (in Volumen von ungeféhr D> <rm. gebracht
=1 werden « eem. Salzsaure von 1.12+ Dichte hinzugesetzt.
Mil dieser saueren Flussigkeit werden die Wéande abgespiill,
wobei das Belass M horizontal gedreht wird, was, wegen seiner
Form leicht, ohne etwas von der Flussigkeit zu verlieren, aus-
zuMihren ist. Uernaeh wird das Delass M senkrecht gestellt,
Mnue Wande mit so viel deslillirtem Wasser, tun die ganze
Kugel beinahe bis zirn unteren Striche des Maises zu fullen,
naehgespill und ein paar Stunden am kihlen Orte stehen
gelass(‘ii. Die Flussigkeit benetzt dann ganz gleielunassig die
Kugel und keine Tropfen bleiben an der Wand haften. Xélhigen-
l.dls werden aus einer Pipette noch ein paar Tropfen Wasser
hinzugc.-ctzt und der Stand der flussigkeilsobeHliche auf «ler
Skala des Maises notirt. Die Flissigkeit wird im Befasse unr-
gesehiitfeit, daraus mittelst einer Pipette 10, 15oder 20 eem.
entnommen und in einer Einseiunelzrohre 5 Stunden lang auf
130—110° erhitzt. ‘

Bei unseren Bestimmungen nahmen wir immer 10 eeni
der Flussigkeit, weil es fur uns wichtig war. Parallelversuche
emszufthren. In anderem Falle ist es empleblensweriln mehr zu
nehmen, weil, jo geringer die angowendete. Meiige der Flussigkeit

n,il um so grosseren Coduffieienton der Beobachtungsfehha:
fnultiplicirt wild.



NV!) <lern Kikalten 6ffnet man das Glasrohr, bringt du
I'liissigk.-il in einen lleslillirkolben, spult das ({»hr mit Wasso
nai li. macht mit 2 g Magnesiumoxyd alkaliseh und destillirt .|.,-
gebildete Ammoniak in »in abgemessenes Volumen * »,
mal-Sehwefelsamc ab. Die freie Sdure wird mit ‘fao Xmin;,!-
Kalilauge /.iiriieklilrirl. ~ Als Indiealur gebrauchten wir ein,
Miseliung von Laemoid und MahUhitgrin — sie wird dun],
Aulliisen v,,n 10 g baekmoid in 150 cem. Alkohol bereitet: di,
Losung wird liltiin und mit lo bis 15 ccm. einer Losung v,
| g Malachitgrin in 50 .-ein. Alkohol vermischt. Wir finden
diese Combination viel empfindlicher, als die von FOrste,
VOrI<®<XH | [«rivh '

Zum Al»In‘il»en des Ammoniaks wurde Mé|riiesiumoxy«i
aus folgenden Grinden gewahlt: 1. es treibt aus der Lomii.,
beim Koeben alles Ammoniak aus, 2. es zerlegt Harnstoff nie!,"
mehr als Ubendes dcslillirtes Wasser und 5. es verminder
das Slossen bei der lteslillalion. Folgende Versnehe bestétig.,,
AUS, \

— wviinlc cijM* l.usimo- von eliemisoh-ieinem Hamstolldar-
gestellt, welche in Iti eem. 81,tiding Harnstoff enthielt. 10 eem.
von dieser Losung wurden mit 100 cem. 25" ,,iger Natronlauge
und -'Il eem. Wasser auf '/< abdestillirt. 1)ie Menge des gef-

legteii Itaruslolli.s betrug HlL.li mg, d. h. 1tL.5" » der gewonnenen
Oii.uililal.  Farallele \'ersuche mit anderen Substanzen gal»:
folgende Zahlen: ' N >
mit 2h X Had ' SO 1 12s5°y
20 Mof) w2 T
2 AM) "202 > U = 24°
" AVasst-i* — 217 » U —" 2.»".

Airs erner laisiu™ vmi AmmuniiimsuHat, welehe bei K
Ih'slitlatmn mit Xalmnlauge in zwei parallelen Versuchen di
Zaldon 1t,19 u,tl iK2-{ mg X jn 1Q ccm. der Ldsung gal
wurden foljiemle Resultate erhalten:

Destillation mit 2 x Msso — 11.10 ni” X
[ %<r —sli.io » %"

1y handw Versuchsst. JM. XXXVIII.



Genau dieselben Zahlen' fanden wir bei der-Destillation, von
I" «rin. dieser Losung mit 2 g MgO im Vacuum: das Sieden
warde 8 Stunden unterhalten, wobei inan die Temperatur aiif
1V o steigen liess. Deswegen haben wir auch das Maguesium-
i>\d fur Ammoniakbestimmung im Harn nach der von Prof.
M. Xencki gemeinsehaftlieh mit eiuem von unsl) vorgescldagenen
Metliode angewandt. Die Parallelbestimmungen im RilTelharn
gaben identische Resultate, mit MgO, wie mit CaiOM”™ Km
(lifbtindiges Kochen im Vacuum bei *>90 bishochstens/&>»
geniigt zur vollstandigen Austreibung dos Ammoniaks. Wir
liaim-n dies auf diese Weise ermittelt, dass das entweichende
Ammoniak in einzelnen Portionen aufgefangen wurde. 80 ccm.
vem unserer Ammoninmsulfatlésung wurden mit 8 g Mg«) im
\aouiim destillirt. Nach der Kvaouirimg bei 18° wurden
UST mg N — 1,0°'c der ganzen Menge gefunden. Bei 2P,

wnbt i die Flussigkeit zu sieden begann — 1322 m«/ X =

«lode Stunde wird nun das entweichende Ammoniak

Im'stimmt : , - Iv;AV*
nach 1 Sturulc hei N .. au» '

S W BTy _ad;, n o u(-"; [

y 1 * *32#; — tlo *X° ,

In Summa 88,47 mg X anstatt der genommenen 88.«>8 mg.
Kine detaillirte Beschreibung des analogen. Versdches jn der
"itii toii  Arbeit s. S. 890). ACV

Die ersten HarnstolVbeslimmungen nach der ‘obcir-. be-
schriebenen Methode wurdenmit reinen Ifarnstofllosutigen aus-
gefiilii't.  Die !/io Normal-Schwefolsuure, welche wir Ihm iiii-
>'IX‘ii Versuchen benutzten, enthielt im Liter 4,000 g SO.:
In <cm. davon entsprachen 2«),05 ccm. | ,0 Xormal-Kalilauge.
Ks entsprach | ccm. der Kalilauge:.1,990 mg S«)3 respective

lisi's mg xil, — 0,ikWa nig X — LillH mg F.  Die liim-

Solllésung enthielt, wie erwahnt, 81,9%«> mgH in, 10 ccm.

0 ccm. von dieser Loésung wurden nach Morner und
"J1vist mit Raryummischung versetzt und dann mit Schwefel*

L Arch. f. exper, Path. u. Pharin. Bd. XXXYT. S.- 385.



Silure verbrannt, lu du; Voilage wurden 15 ccm. 0  si»
gobrachl.

Vorlap* im mil. *i® SOs - A0.OK cnn. «20 K<l
. Bt*i di r filiation — 1,8 verbraucht

28,28 = 42.81 mg t
. 84112 » 11 in 10cc.n
m <hs starke* Stessen 'beim Verbrennen mit Schwefol-
sinro xii vermeiilen, ist os noihwendig, boi diesen Restim-
inungeu 10 g Kulmmsuifa! der Flussigkeit zuzusetzen.
Uies(*Ib(* llarnstomosnng wurde nach unserer Methode
bestimmt. I E-C
lienominen n cem., angesduert mit [ ccm. concent.rirtcr
M>SH.1: nacli dem Abdampfen die Flussigkeit auf .25,0 ccm.
gebracht: davon 10 coin, genommen, im Rohre erhitzt, dann
destillirl.
Vorlage I.j ccm. [ u> S<)3 — 80,08 (‘ein. «/*, KOII

Titration... . /. ., ,'V. . |K8 e
4-
11.28= Ki.SS fiijr r
* -7 \ 7 '77‘ * .+ "V

- s0{0 U in 10 ccm.
| aralleler Versuch. 5 ccm. der LoOsung, wie oben mit

IL SO, ungesduert. Auf 25,8, ecm. gebracht. Davon tO ccm.

Abridge 15ciin. [,6 SO, . 50.08cecm. ‘* KOIl
idion - .. ... .. .. Inl¥
T wm +
' 81.87 mg 1l in 10 ccm.
. llie* Abweichungen der einzelnen Analysen bewegen sich

innerhalb der Fehlergrenzen.
| ni uns zu Uberzeugen, dass der llarnstoifbeim Lrbitzcn
in zugeschmolzenen Ro6hren in einer saueren Loésung vollstandig

I Wir haben in den meisten |allen den nach Abdampfen <
Alknhnl-Aetheis erhaltenen -Rickstand. um darin den Harnstoff zu zer-

setzen. mit » ccm. Salzsure vorn sp. Gew. 1,124 auf 181)- Hoc er-
hitzt. In 4 Fallen haben wir statt der 4 ccm. 11 Gl | ccm. conc. 1l2sut

angeWendct. Oie Resultate fallen auch damit richtig aus. Dabei ent-
steht jedoch eine Truhun- von schwefclsaurem Baryum und es ist zwo- k

maéssiger, lieber II GI anzuwenden.



lersetzt wird, wurden 10 eem. von der obigen Lifting mit
i) c<*m. Salzsaure (1,121) im Rohre drei Stunden auf RIO
JIN 110° erhizt, dann mit 2 g MgO destillirt.

Vorlage 30 ccm. lio S(IA — 00.15ccm. [» KOH
Titration . . ... 33

50.K H{X ms T in 10 ecin,

Wir lassen jetzt Hrtrnsloiibestimmungen. in Harnen von
verschiedenen Thierspecies folgen.

Hundeharn. ¥

]. Portion. GesammistickstolT wurde nicht Instimmt.

HamslullstiekstolT nach Mo&rner-Sjoqvist. 5; eem. llarn gc-
uotiimen. il-';

Vorlage 130ccm, Wio SO., — 200,05 ccm. Y* KtHI S
. Titration . . ; 21.X

235, X> — t(»t,7 mg N
| 3.291* g X iVoo.
HarustolTstiekstoli nach unserer Methode, 7> eern, Harn.
Viigesduerl mit | ccm. cone. II, SOt Gebracht auf,26,0 ccm.
Davon 10 ccm. in zogeschinolzenem Rohr erhitztund hernach

Vorlage 00 rein. lji» SO, — 120.30 ccm. ‘W KOIl
Titration . . . 7. . . . . . 29.15 r

ulla '= mMm e N. : ;.. - ¢
3,185 g X 1w .

Der nach der Destillation erhaltene liest wurde mit 20 ccm.
couc. H,S0j und 10 g KsSO4 verbrannt und mit Gber*
ol nissiger Natronlauge destillirt. Der aufdiese Weise gefundene
Stickstoff gehort den Substanzen, welche durch Alkohol-Aether

(‘xtrahirbar, aber nicht auf Harnstoff zu beziehen sind.

Vorlage 25 ccm. “loSO., — 50.13 ccin. ‘a0 KOII '
. Titration . . . . . . . .. 55.2 |-£

{93 — 3.14 mg X
0.172 g XProc.

Summa: 3,182 0,172 = 3,35\ ist mit dem Resultate,
welches nach der Methode von Mdrner-Sjoqvistl erhalten ist,
zu vergleichen.

Paralleler Versuch nach neuerer Methode. 5 ccin. Harn.



—  Kf)

Angesanertmit | mn. HrSO, Gohraeht auf 25.1) ccm. Dav,

10, com, genommen. '
Vollauf* <i0 ei hi, SO,  120.30ccm. “20 KOH

Titration - - - - - . k. ifcub
~§"1) - OOM;. mjr X
*1.1>2 ; N Proc.
N«*r Host wui'du, wie liiilier, init 11,80, verbrannt m.

mit  aOH ilcsiilliH. ;
\wiayl. 25 cnn. lio SI), — 5u.l:i cnn. =Roll
L )

fo.H = (.11 ,u x

%EM «MT7:i I X 1*.,.. '7
>nnnna; 5.152 — 0.174 — a.326. AN
Hundeharn.
I1.Poi-iiun.lipsaiumtslickHfofirniu-hKjoidalil.6com Harn
;. V«/'laic 75 .., Sa, __ |5iy(s ,, KCIII
! —Oi.-l.iu
¥ IIMi./5 — 7452 mg X |
LfcHI \ X Jw.

llani.'liiHstick.'tiiit nach Mufner-SjOijviist. 5 ccm. Harn

vnrl.-u- :,u en», "fo SO, _ 100.25 com. >» ROH
Titration . . . . . .'¢ id
. OK.KS (>0.02 ino X i
1.4Sl)g X I‘roc. = «i2.ii

des Go.samrntstirksloffi's.
Hnrnsloftstieksloii nach unserer Methode. 5 ccm. Harn.

gebracht auf 2:xH (rtn., davon zwei Portionen zu 10 rem.

genommen.
ai WlajwiO cnn. [io SOa — 00,15 rem. /a0 KOH
Titration . . - - - . . '22,70

4*10 == 20,11 mg X
1.321 o X Proc. - SS.7
Oer liest wurde mit H..SO, verbrannt und mit X,
Uberdestitlirt.

, Norla™* 10 n ni. Vio S03 — 20.05 rem. ‘so KOH
cooco«<|.|?’
2:05 ™ 144 mg N
0.072 g X Proc.



Summa: 1,821 -f 0.072 — 1.808. If
lo Vorlage 80 ccm. lio S()3 - 60.15 ccm. ‘«0 koH
Titration . . _ .. ... . 28.6

86,55 -- 25.52 ing X
1.201 rX Piroc. — 86.6«.,

Iy

Menschenharn.

I. Portion. Gesammtstickston'nachKjel dalli. 5 ccm. Harn

Vorlage 50 ccm. lio S03 --- 100.25 ccm  “io kQH
- *

Titration a0.uo
01.25 - 127s mg X -
0.856. |! N*Ri(V; 1
| larnstollst ickstoti n« érncr-Sjo(jvist. 5 cem. Har
V_orlage HO ccm. ‘/to SO3  [i0.T6 cnn. V20 KOH ¢
Titration - - - - . .. 1.05

06.10 = 80.17 mg X
«th#** X rroc. = m>,v.

HarnstnlVstic-kstoH' nach unserer .Methode'. 5 eein. ilarn
gebracht auf 25,1 ccm., davon genommen zwei Portionen zt

lo ccm. '™M
al Vorlage 15 ccm. '/»0 SO8 - 80.08 cnn. "2, KOH
Titration . . . - _ .. . to:-) Iy
19./8 . - 18.78 mg X
1 0.002 g’X Prof "V o

Der Rest verbrannt und noch einmal deslillirt.
Vorlage 10 ccm. % S04 — 20,05 ccm. «W KOH
Titration - - - - - - - - _ 1885..

170 - 1.10 mg X
0,060 g x Proc.

Summa: 0,602 -.- 0,060 = 0,752
h Vorlage 15 ccm. *«o SO3 — 80,08 ccm. »*0 KOH

%

- Titration - - - _ . ... 10.25 - |
19.88 = 1885 g X |
0.605 g X Proc. = HI.2*
Il. Port ion. Gesammtstickshdrnach Kjeblahl. Sccm.

Vorlage 50 ccm. 'fio SO3 — 100.25 ccm. »0 KOH
~Titration . - - - - - - . 1865 / V

81.60 ~ 56,08 mg X
1+11« g X Proc.
Uoppe-Scylers Zcit-dirift f. ptiy-iol. Chemie XXVIH /
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Harnstoffstickstoff nach Mdorner-Sjoéqvist. 5 ccm. Hain.

Vorlage o() ccm. /,0 SOa — 10h,;25 ccm! */f0 KO1l
litratum _ _ _ . . _ . . 26.6

73.65 — 51,42 mg N \

1228 g N Froc. == 510.2° |
| larnstoflstii-kstofl* nach unserer Methode. 5 ecm. Ham

gebracht auf 25,0 ccm., davon 10 eem. genommen.

Vorlajr<* 20 ccm. “fio SO3 — 40.1 ccm. “80 ROH
Titration ... . . ., .\2b

27,0 = 19,27 mg N
m. 0,901 gN Froc. = 84,7°>. .

Buffelharn.
- Dortion. Gcsamrntsuckstolf wurde nicht bestimmt.

_larnstofistickstuii. 5ccm. Ham, bearbeitet nach unserer Methode
Die Costing gehvaohl auf 24,0 ccm. Davon genommen zwei
| ortionen zu Kl eem, Kino verbrannt mit 11.S0, nach Miii n. i-

Me(IVist. Andere im Rohre erhitzt,

a) mit H8SD4 verbrannt.
Vnrla-r t0 ccm. s(la — Sgpg «cm. >/, KO,
Titration . . . ..~~~ __ -

= Ifi,2(i mg \

. . 0«tH g. X froc. ;
. I im Rohre erhitzt.

V*'rta-" 15 o «»s — ilo,(K ccm >ho KOII
Titration.........c.cee.e .. .. 16.15
13.90 =r. 9.73 mg N
0.48ti g N Froc.
Il. Portion. Huffelharn.
Uesammt Stickstoff nach Kjeldahl. 5 ccm. Harn.

Vorlage 00 ccm. ‘to SO) — 100.25 ccm. 26 KOH

Titration . . . - ... _. 49.(1
1;20.65 .= 3537 mg X
k n Pme.
HamstofTsfickstoff nach Morner-Sjoqgvist. 6 ccm. Haiti
Vorlage &b ccm. so, — 50.13 ccm. KOH
Titration . . . . . . . . 5.4

41.73 . n 81,23 mg N
" 0,6259 N Froc. — 8S.i
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[farnstoflstickstoff nach neuer Methode. 5 ccm Harn,
gi*bracht auf 25,5 ccm. Davon worden zwei Portionen zu

10 ccm. genommen. ,

a) Vorlage 15 ccm. “V, SO3 — HO,0S ccm. y*o K<UI
Titration . _ 1S.95

11.1H  7.77 mg N
g N Proc. = 5H,
b) Vorlage lo ccm. Vio SO3——HO.0K ccm. '/»0 K

Titration . . . . . . . . [S,7
11,HS =, 705 mg N
0,105 g X IW. 57 H°/o.
lier Rest wurde verbrannt und noch einmal destillirt.

Vorlage 10 ccm. ‘fio SO3 — 20.05 ccm. ‘/»0 KOII oV
./ Titration -. . ... . i |4, I | '
I 5.95 -- T,IBR mg N -
x (1,212.g N Proc.
Summe: 0,105 -f- 0.212 = 0O,RI7. V

Paraileie Bestimmung in <lemsellten Harne nach, unserer
Methode. 5 cem. Harn gebracht auf 25,0 ccm.', davon 10 ccm,

genommen.
Vorlage 15 ccm. ‘/to SO3 -- -10,08 ccm. %% KOl -V
Titration - - . - - . .. . 1s,S5 V C
11-H =754 mg N-V
V 0.H92 g.N Proc. 55,5°6.

Anaiyse des Bestes.
Vorlage 10 ccm. ‘/.« S03 — 20.05 ccm. “W. KOII
Titration - - - - - - - . . |

0,05 4,0{ mg x

— v I"-A 0.2H2 g N TW.
summa: 0,H92 -f- 0.2H2 — 0,024.

Dtp so grossen Differenzen in den nach verschiedenen
Methoden erhaltenen Resultaten veranlassten uns, den Harnstoff

im BulTelharno auch nach Sehondorff zu bestimmen. ‘

| HI- Coition. Biulielharn.
GesammitstickstolT nach Kjeldahl. Zwei parallele Vers
-iHie gaben die Zahlen 0,49!) und 0,495 g N Proc., im Mittel

"*B)7 g N, Proc.
0*



Harnstoflstick.stofF nach M&.rner-Sjogvist in 5 ccm. Harn

Vorlage 20 ccm, *.0 SO, — 40.10 m,,. *>0 KOH
Titration . . _ - - - . -10.8

1 . 29,a A= 20.10 mg X'
[ \).m ¢ X Proc. = S2.i
[lamslollsliekstoii nach unserer Methode. 5 ccm Thm,

auf 20.0 ccm. gebracht, doVon zwei Portionen zu 10 n.,
genommen.

a. Vorlag.* io (‘'rin. *,0 .S(), — 20.05 rem. *> KOlIl

0.-Ki == a.77 In" X |
. 0,1») g X Proc.
) \"lia"«- 1o rem. 'fj SO, — 20.05 ccm. -0 KOIl
Tilriilion " . 'y|v; < sy

' V.. = _ 1l nin a8 mg \. '

_ . 0.190 «N Proc.
. Ifn Mittel: 0.189 g X JW. = «I®/ des Cesammitslicfcsloflh

llamsl«»listH-kslofl* nach SchondortT. 50 ccm. lljiiim-
wurden niit lott (rin. Phosphor\vt)lframsauro-Salz*aurcmischiiiig
versetzt. Nneli dem Vorreihen mit Cat1)LU2 wird die Flissigkeit
hitnrt 1illrat 111} und abgemessene Mengt» mit krvst;dli>ii tci
‘lorsdure auf 150° orliitzt.

at 50 *s Killaies it -, 5 rcm. llarn.
Vo,lam* 15 irm. *y St>,  an.08 ccm. \/ KOH
Tilraiion . | * .. .1505
115,02 =r 10.tijy mg X 5l
0.210 g x Proc.
I *>0 d*s Fill,aies Il 5 (Mill, Ham. A
Vo,lam* 15 cm,. /.0 SO/ - a0.0S ccin. *a0 KOH
T,nation . . . . . ... .1a95 - I =

|M%ja —i0.5« mg X
| 0,211 g X Proc. V:

Ini l-illrale 1 wird mich priiforujirtos Ammoniak »ach
der (s(h"ilc von Ncnr-ki imd /.iileski bestimmt. In 100 ccni-
des e" ™ 10 ccm. des Harnes gefunden 0,27 'm« N r,h!
0,00H g x Proe. °

jm Mittel liir llarnstoflstiekstotf isl die Zahl 0.20S ¢
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X tToe. anzunehmon. Das bil \t,Un  <t*s (iosammitstiek-
~tolles. . AVaVes

Mit dom Filtrate Il haben wir zwei Paraltelbestimmiingen
'huch  hrhitzen mit 2 ccm; HCI in  zugCschmolzenen. Rohren
ml 1d0O—110° ausgofiihrt. Zu jeder Probe wurden |5 ccm.
«* Filtrates genommen. Kim* wird mit XaOll. die andere

int MgO destiltirt. Die erste gab folgendes Resultat;
Vorlage 10 rein, ‘/to SO., — 20.05 rein. *a0 KOtl

- Titration . -V .. . 155 |-y vy
»75 - 5.82 mg N
0221 g X IW.
Die zweite Destillation mit MgO:
Vorlage 10 erin. /10 SO03 - 20.05 mu, ‘/M KOH
Titration ..o e . 15.0
1,15 : vLIl iiig N ol
0.207 g X Proc.
Mittel 0,21.1 g N Proc., nach Abzug dos priiiormirlen
Ammoniaks: 0,211 g N Proe. = 42,4«/o_ «l« (it-satmnlislick-

*

Stoffes, ot —

25 ccm. des Filtrates Il wurden nach Kjcldahl mit I1.,SO,
verbrannt, um den GosammtStickstoff der Substanzen, welche
'lurch PIlif)S[)horvv(»Iframséure-Salzsduremis( hnng aus dein Hiilfe)-
harn nicht lallbar sind, zu ermitteln. L

Hei der Titration gefunden 10,72 mg N, 'was 0,120 g N
Pi'oo. und 86,;l°/0 des Gesammitstiekstollos entspricht.

Dieser Harn wird direkt mit HCI im zugescbmolzenen
bohre erhitzt und das gebildete Ammoniak mit XaOll iiber-
O stillirt.  hs wurden 5 ccm. Harn mit 5 ccm. dcstillirlon
Wassers und 2 eem. Salzsdure von 1,121 b Stunden auf Diu

his Mol erhitzt.
Hei der Destillation wurde erhalten:
Vorlage 85 ccm. Vio $0, — 70,18 ccm. ‘/so KOH

- Titration . ... .. .. .“51.05 d ¥
c 15.58 = 10.84 mg'N
\ - 0.217 g X IW.-.

Von dieser Zahl ist das Ammoniak, das nach.der Mo-
von Nencki und Zu!leski bestimmt wurde, abzuzieheh.
Parallelversuche gaben folgende Resultate;



KT ST omil Kdktidrli tlesliltirt: 1.05 n« X r.sn.-tl

b nlit - * MgO destfllirt; tOS m X

im Mittel: (>,04 mg N Proc. Auf diese Weise ist die

- «MX)7 ™ O.ilt» mg X Proe. auf llarnstolfsti. f.
stun XI. beziehen: das maelu id."¥ , des tiesammlslirkslolles me
Dieses letzte Vel Jainen gibt also Resultate, welche
den nach INISErer ynq nach Seho ndor fseller Me
teoen wenig Untelecheiden, Auf Veranlassung von
vkiist Inunserely | ahoratorium Herr Magister Me
mit fier geiiaiieh'ii Alisarlifilimg dieses Verfahrens besclmfii'.i

ii"d wild seine | nteisuelningen hiertber vcrélfentliehen.

U "« Indien aueli unsere Methode lut’ llarnsinffliostiiiimuii'
un llehlg senen Fleisehexlraclc angewendel. Die 5"/, Ldsuni
wurde | Stunde gekocht, tiesanimisliekslolf nach Kiehlahh

1 0,521) g \ Proc, .
Hus V(‘Hahron naoj) MornerSjoqvist gab 0.285g \ p,M

<. b. ;)4,30/0 des Gesammitstiekstoffes.
Nach unserer Vorschrift wird die .Losung auf 25,0 ccm

gehraehl: davon zwei Portionen zu KI ccm, genommen.

a1 Vorlage 10 cnn.-'/io dtl, — 20,00 ccm.. KOl
Titration .. . . . . . . . nx  Z..,ZV,

0,20 == 0,17 mg N
g; " 0000 g N Pme. -V
I») Vorlagt®, 10 (dm. lio SfIL, — 20.05 ccm. [*0 KOIl
Ti(ration . ., . . . .. . U7

VI-! O.aéd == 0,21 mg X
0,012 g N Proc.

hn Millel: 0,0K> g X Proc. respeetive 1,0 “/o des i;.-
sammtslickstolles.  Nattrlicher Weise ist es eine Frage oh
man fliese Zahl auf Harnstoff,. welcher im Kxtraete sich’' he-
finden konnte, beziehen darf.

»ich der Methode von Schondorff winden 50
ter Losung mit 850 oem. Flios|)liorwolfrainsaure-Salzsami-
miscliimg versetzt. 50ccm. <les Filtrates Il mit krvstalli-iif

boijidure e



ai Vorlage la ccm. V»o SO., — HO.ns rem. Vo KOH
Titration ... . . . ., . .2KH

1.28 0.81) nig X

<>032 g N Proc
1» Vorlage If> rein. *to SO

Titration . _ _ _ _ _ _

Its tOH mg X
IM«7 g N Proc;

Im Mittel : O/Kif) g N Proc., nach Abzug dés priilormirten
Ammoniaks 0,03 N Proc., = 0,3Vo des Gesammtstiekstofies.
-V:i(1 ccm* von dem Filtrate Il graben bei. der Verbrennung
nach Kjeldahl 2,07 mg N = 0,100 g N Proc. d. b. HO»0/*
des Gesammtstieksfoffes in der LOsung des Liebig sehen Fleisch-
e\tractes werden von Phosphorwolframsdure nicht gefallt.
Aus unserer Untersuchung gebt also hervor, dass die ur-
springliche M6 rner-Sjoqvist seiic Metliodé liir Harnstolf-
hesliinmungen im Harrte wenig geeignet ist, da die dafir er-
halo neu Zahlen zu hoch sind. Im Vergleiche mit unserer
Modilieation resp. mit dem Verfahren von Schondorff
wurden die geringsten Differenzen fir Hundeharn erhalten,
Schon grosser sind sie beim Mensehenliden, und fur hippwv
sdurehaltige Harne der Pflanzenfresser ist diese Methode ganz
unbrauchbar, da last doppelt so viel Harnstoff gefunden wird,
als in Wirklichkeit darin vorhanden ist;



