Die quantitative Bestimmung des Harnstoffs nach Folin
und mit verdinnter Alkalilauge.
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1. SeU Jahren wird im hiesigen chemischen Institut
IMV quantitativen Bestimmung des Harnstofls die Monier-
Sjoquist sehe Methode gebraucht und hat sich, wie viele
vergleichende Untersuchungen ergehen haben, stets aufs Beste
bewahrt. Wir haben jedoch statt der vorgeschriebenen 5 eem.
Harn immer 10 ccm. verwendet und sind der Ansicht, dass
bei allen quantitativen Bestimmungen, welche auf das Té&ges-
‘quantum des Harns berechnet werden, 10 ccm, Harn die
allergeringste zur Analyse zuldssige Menge ist, da selbst dann
imch jeder innerhalb der zuldssigen Grenzen liegende Fehler,
bei einem Durschschnittsquantum von 1500 ccm. Harn pro Tag*
Hch auf das lot)fache vermehr!.

Folin vorwendet zu seinen Versuchen sogar nur d ccm.
Harn, so dass jeder Fehler sich auf das SOOfaehe vermehrt,
abgesehen davon, dass beim Alunessen dieser Mengen schon ein
Tropfen der betreffenden Flissigkeit mehr hei solcher kleinen
Menge, wie sie Folin z. B. von Harnstoff zu seinen Ver-
suchen verwendet, das Resultat ginstig beeinflusst. Folin

verwendet durchnittlieli Ldsungen, welche 2" , HiirnstolT ent-
hielten, also waren in H ec¢nt. der Losung 0,1Mi g Harnstoff

enthalten, ein Tropfen der Lésung = 0,05 g enthélt demnach
‘MtOl g Harnstoff und wuirde daher das Resultat um jo,001 Q)
— 1« — |,6fin/« Harnstoff erhéhen, weshalb wir bei unseren
Versuchen stets mit gewogenen Mengen der Versuehsmaterialien

‘Inter Zusatz von 8 ecm. Wasser arbeiteten.
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-« /ni ITufung IIT Kolin sehen Methode der Harnstoff-
b<'stimniung <tnrch Spalten te Harnstoffs beim Kochen mit
Magnesiumehlorid und Salzsaule und Abdestilliren des ge-
bildeten Ammoniaks unter Zusatz von Natronlauge wurde
in jeder Richtung genau nach der Vorschrift Kolin's™ ge-
arbeitet.

\ erwendet wurde Harnstoff, der hei der Bestimmung

nach K jeldalil einen Gehalt von 10,01 —R>t °» Stickstoff
ergab.

Y\ ir erhielten naeh Kolins Methode aus
o.onog gHarnstoff n.02i;7t uX-= 11.12. X

0.0N.1 75, > 0027558 o =k ij.s»
M.onil » ) o.oh'nm, -» = 427:4» *
M ALy 0.ta02 1* /™ 1}220A

Kerner maehte Herr [)r. Max Gehrens, Vorstand der
Apotheke iler Hochschule, auf unsere Bitte noch folgende
Analysen und erhielt aus

0.075}m g Harnstoff 0.0A2U2 » X = 4;i.2U 0 X
0.U712 0407F - O seren

0.0UU2 (Mufti > tu.;,

Das Resuffar unserer Analysen ist also, wie ersichtlich,
nicht zu Gnnsteii der Koélni schen Methode ausgefallen. Die
einzige Abweichung, die wir uns zur Rettung der Kol in‘sehen
Methode von Kolin s Vorschrift gestatteten, bestand darin,
dass wir uns mit einem Restillal vom f>Ui ccm. nicht be-
gnlgttui. weil bis zum letzten Augenbick Ammoniak iiber-
gegangen war und eine Titration dieses Destillats noch
ca. » > 'V* NI weniger ergab, als angegeben. Wir vermntheten
daher, «lass sich aus dein Destillationsgemisch noch Ammoniak
erhalten liesse, und gelangten in der Thal erst nach Ab-
destillation von weiteren Aon ccm. Kiissigkeit zu iden vor-
erwdhnten. immer noch unglnstigen Resultaten. Kolin treibt
das aus Harnstoff gebildete. Ammoniak nur durch Magnesinm-
hy<iro.\yd au% denn die von ihm der Magnesiumchloridlésnn,
zugesetzte Menge Natronlauge gentigt nur zur Zerlegung von
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eilva 14 des von ihm verwendeten Magnesimnchhu ids. von der
nach d«*m Koehen noch vorhandenen Salzsdure ganz ahge-
sclien: um 20 g MgCL-f HHAO zu zersetzen, sind ca.’Htb5 g

einer 200,0igen Natronlauge no6thig, Folin nimmt
aber nur 7—S ccm. dieser Natronlauge.

0. Folin hat aus vergleichenden Analysen von Harn
aus dem ausser Harnstoff die stickstoffhaltigen Bestand!heile
nach Morner-Sjoquist entlernt waren, und von Harn ohne
Entfernung dieser Bestandtheile nach seiner Methode ge-
schlossen, dass hei seiner Methode von den stickstoffhaltigen
lieslandtheilen des Harns nur der Harnstoff zersetzt wiirde.

Wir erhielten nach der Folin schen Methode aus

,0S8> g Harnsdure 0,0012 g = 4.04 statt , N,
°t024 - Hippursaure0,0012 1 -: 410 » 7*2»
0.1.%); Kreatin 0,0144 « 0:i0 . 2s.ir» >

Die Kesultate zeigen, dass auch hei der Folin sehen
Methode grdssere Mengen des erhaltenen Ammoniaks nicht vom
Harnstoff herriihren konnen, und dass also die Methode, seihst
wenn sie mil Harnstoff richtige Kesultate gabe, «loch nicht auf
Hain ohne Weiteres anwendbar wére. Weder léngeres Kr-
hilzen unter Ersatz der verdampfenden Salzsdure, noch eine
Vermehrung des Magnesiumchlorids, brachten sowohl hei Harn-
stoir als den vorerwahnten Stoffen eine wesentliche Aenderung
der Kesultate hervor.

Wir erhielten heim Kochen mit HO g Magnesium-
chlorid aus

0.14:;s g Harnsaure bei ' «stdndigem Kochen 0.00:r> ¢ -- 2.4:4" > N.

01,0 * - > »  0.00a0K - = 2.00 » V
0.1721-  Hippursaurc nach 2 - : 0.0000t - ™ affl * |
0.0U2S  Harnstoff 2 Vamn'm0.027H i — 44.7 .

1. Kekanutlich gelingt es nach Pfluger, Harnstoff Ueheu
verschiedenen, durch Phosphorwolframsiure nicht féallbaren,
stickstoffhaltigen Kestandtheilen durch ti—hstandiges Kochen
mit H0O0—400 ccm. einer 20°,0 Natriumhydroxyd enthaltenden
Natronlauge als Ammoniak abzuspalten. Wir hofften nun hei
Verwendung einer nur 10" »igen Natronlauge. von der wir uns
Uberzeugt hatten, dass dieselbe Harnstoff hei “standigem
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Kochen unter Krsatz des verdampfenden Wassers in einem be-

sonders construirten Apparate quantitativ in CO2 -j- XH3 spaltet,
eine KinWirkung derselben auf die anderen stickstoffhaltigen
Bestandtheile «les Harns auszuschliessen und so zu einer direkten
<iuantjtntiven Bestimmung des Harnstoffs im Harn ohne vor-
herige Fillung mit Phosphorwolframsture zu gelangen.

W ir erhielten bei diesen Versuchen aus

0.17as i Harnstoff 0.08218 g =. 10.74
0.2s:vt .. * 0lanl » = 40,20
0.2Hff» .3 Harnsaurt* 0,00728 » — 2.00
0.274 > > 0.00721 » — 201 a »

o/miw; , Kreatin 0.0118a » << 180 o -
Demuaeh verdient auch diese Methode keine weitere Be-
riacksichtigung zu dem erwahnten Zwecke.



