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Extraktgehalt bestimmt. Die Tabarié 'sche Formel [s, 41 —s, —5s,]
dient zur Kontrolle der Richtigkeit der drei spezifischen Gewichts-
bestimmungen, wobei ein Fehler von - 0,0003 als zulidssig erachtet
werden darf.

Eine kolorimeirische Bestimmungsmethode der Harnséure.
Von

Prof. Dr. E. Riegler (Jassy).

Eine kolorimetrische Bestimmungsmethode der Harnsdure besitzen
wir meines Wissens nicht.

Nach vielen Versuchen ist es mir nun gelungen, eine solche aus-
zuarbeiten.

Das Prinzip beruht auf der Blaufirbung, die eintritt, wenn man
Harnsaure mit Phosphormolybdénsaure und Dinatriumphosphat behandelt ;
die Blaufirbung tritt nicht ein mit Losungen von Albumen, Peptonen,
Albumosen, Kreatin, Kreatinin, Zucker, wie dies der Fall ist, wenn
man obige Korper mit Phosphormolybdéinsiure und Kali oder Natron-
lauge behandelt.

Die Blaufirbung, welche Harnsiure mit Phosphormolybdinsiure
und Dinatriumphosphat gibt, hilt einige Stunden an, ohne viel an In-
tensitit zu verlieren; nach lingerer Zeit aber wird sie blasser, und
eine solche. Lésung kann demnach nicht lange Zeit als Vergleichs-
losung dienen.

Ausgehend von dieser Tatsache habe ich eine kolorimetrische
Methode zur Bestimmung der Harnsiure ausgearbeitet, welche rasch
ausfihrbar ist und genaue Resultate gibt. Die notigen Reagenzien und
Apparate sind folgende:

1. Ein zwei Zylinder enthaltendes Kolorimeter, in welchen die Hohe
der angewandten Losungen bis auf !/, mm eingestellt werden kann,

2. Eine Vergleichslosung (Testlosung). Dieselbe wird dargestellt,
indem man in ein 100 cem fassendes Messkolbchen genau 0,14 chemisch
reine, getrocknete Harnsiure bringt, ferner 0,10 ¢ Natriumbikarbonat
und etwa 50 cem destilliertes Wasser; diese Mischung wird iber einem
Drahtnetze zum Sieden erhitzt, welches kurze Zeit unterbalten wird.
s0 dass vollstindige Losung der Harnsdiure erfolgt; nun lisst man ab-
kithlen (was durch Einstellen des Kiolbchens in kaltes Wasser be-
schleunigt wird), fllt bis zur Marke mit reinem Wasser auf und
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schiittelt. Diese Losung entbilt demnach in 100 cem genau 0,1 g Harn-
siure und dient zur Darstellung der Vergleichslosung.

3. Eine klare 10-prozentige Phosphormolybdinsidurelosung.

4. Eine 5-prozentige Dinatriumphosphatldsung.

5. Drei in !/, cem geteilte Rohrchen bis zum Volumen von 10 cem;
die Hohe der Rohrchen - betrigt etwa 15 ¢m und der Durchmesser
12 mm.

6. Eine 2 ccm fassende, in 1/, com geteilte Pipette.

Um nun die Harnsdure im Harn zu bestimmen, gibt man in eines
der Rohrchen mittels der Pipette genau 1cem der 0,1-prozentigen
Harnsdurelosung ; in das zweite Rohrchen gibt man genau 1 cem Harn
und in das dritte Rohrchen 1,2 cem desselben Harns, aus welchem man
aber vorher die Harnsiure mittels Chlorammoniums entfernt hat. Dies
hat den Zweck, den Korrektionswert zu finden, welcher von der ge-
fundenen Menge Harnséure abzuziehen ist, und denjenigen Koérpern ent-
spricht, welche im Urine vorkommen und mit Phosphormolybdénsiure
und Dinatriumphosphat, ebenso wie die Harnsfiure, blan gefirbte
Losungen geben.

Die Entfernung der Harnsiure ist sehr einfach: Man bringt in
ein Probierrchr genau 10 cem Harn, figt 3 g Chlorammonium hinzu,
taucht in das Gemisch ein Thermometer und erwidrmt bis auf 40° C.;
nach einer !/, Stunde wird durch ein kleines Filterchen filtriert (eventuell
2 mal durch dasselbe Iilterchen, um ein ganz klares Filtrat zu erhalten).
Von diesem Filtrate gibt man in das dritte Rohrchen 1,2 com, anstatt
1¢cm, ans dem Grunde, weil das Volamen von 10c¢em Urin, durch
Hinzufiigen von 3¢ Chlorammonium, auf 12 cem ansteigt.

Nun gibt man in jedes der drei Rohrchen 2 cem (also bis zum
Teilstriche 3) von der 10-prozentigen Phosphormolybdinsiureldsung,
schiittelt ein wenig und fiillt nun jedes Réhrchen mit Dinatriumphosphat-
losung genau bis zum 10 cem-Teilstriche; man mischt den Inhalt der
Rohrchen (indem man sie 3-—4 mal umstiirzt, das offene Ende mit dem
Ballen des Zeigefingers schliessend) und erhitzt (wobei man die Rohr-
chen ihrer Linge nach ganz langsam entlang der Flamme bewegt),
bis kleine Gasblidschen auftreten; in diesem Augenblick stellt man
sie in ein entsprechend hohes, mit kaltem Wasser gefiilltes Becher-
glas und nimmt nach erfolgter Abkiihlung die kolorimetrische Be-
stimmung vor. Zu diesemx Zwecke giesst man in einen der Zylinder



468 Riegler: Eine kolorimetrische Bestimmungsmethode der Harnsiiure.

des Kolorimeters die gefirbte Vergleichslosung und stellt den
Tauchzylinder auf eine bestimmte Hohe (h') ein; in den anderen
Zylinder bringt man die mit dem Harn dargestelite Untersuchungs-
losung und hebt oder senkt den betreffenden Tauchzylinder, bis die
beiden Teilfelder des Gesichtsfeldes die gleiche Farbenintensitit er-
reichen. Wir wollen die betreffende Hohe (das Mittel aus 4—5 Ab-
lesungen) mit (h) bezeichnen!), Bezeichnen wir nun mit ¢’ die Kon-
zentration der Vergleichslosung (0,01 g Harnséure), mit ¢ die Konzen-
tration der zu untersuchenden Lisung, so haben wir: ¢':¢=h:h' und
die gesuchte Konzentration (c) ist

6= o o< h'

d =
Zum Beispiel, es wire die Schichtdicke der Vergleichslosung 5 mim,
die Schichtdicke der zu wuntersuchenden Losung = 6 mm, so ist
5 0,05 .
c:O,le%: 6 = 0,00833 ¢ Harnséiure; nun aber haben wir

1 cem Harn mittels der Reagenzien auf 10 cem verdiinnt, folglich sind
in 100 cem Harn 0,00833 »>< 10 = 0,0833 g Harnséure und in 1000 cem
Harn 0,833 ¢ Harnsiure vorhanden. Man findet demnach die
Harnsiuremenge in 1000ccne Harn, indem man die Schicht-
dicke der zu untersuchenden Losung (h) in die Schicht-
dicke der Vergleichslosung dividiert; in unserem Falle dem-

nach Z, — 0,833 4.

Um den von obiger Zahl abzuziehenden Korrektionswert zu finden,
wird der Zylinder des Kolorimeters, welcher die zu wuntersuchende
Losung - enthilt, entleert und mit der im 3. Rohrchen befindlichen
Losung gefiillt. Nun stellt man den Tauchzylinder in der Testlosung
auf etwa 3 mm ein und hebt oder senkt den Tauchzylinder in der zu
untersuchenden Losung, bis Farbengleichheit des Teilfeldes (eventuell
bei vor das Auge gehaltener griiner Glasplatte) eintritt; wire dies

der Fall bei einer Hohe von 24 mm, so ist 234 = 0,125 und die Harn-

séoremenge in 1000 ¢em == 0,833 — 0,125 = 0,708 g.

1) Um die eventuellen Farbennuancen der Vergleichsléosung und der zu
untersuchenden Loésung auszugleichen, hilt man vor das Auge eine etwa 2mm

dicke grime (lasplatte,
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Als Kolorimeter eignet sich das von Duboscq konstruierte sehr
gut, Ich habe mir bei Heele!) in Berlin ein Kolorimeter konstruieren
lagsen (mit Lummer-Brodhun’schem Wirfel), welches zwei 10 cem
fassende Zylinder enthdlt, und in welchem mittels Tauchzylinders die
betreffenden Schichtdicken bis auf 100 mm eingestellt werden konnen.

Um die immer frisch darzustellende Vergleichslosung zu umgehen,
habe ich mir etwa 1 mm dicke blaue Glasplittchen (auf einem weissen
Spiegelglas aufgekittet) anfertigen lassen; eine solche wird unter den be-
treffenden Zylinder des Kolorimeters aufgelegt und mit einer, wie oben
beschriebenen, blanen, mit einer Harnsiureldsung von 0,1 %/, dargestellten
Testlosung geeicht, Durch Heben und Senken des Eintauchzylinders in
dieser Losung, unter Vorhaltung einer griinen Glasplatte vor das Auge,
sucht man gleiche Helligkeit der Teilfelder des Gesichtsfeldes zu erzielen
und nimmt das Mittel aus 4—35 Ablesungen. Nehmen wir an, es wire
das Mittel 4 mm, so ist 4 >< 0,01 == 0,04 = k eine konstante Grosse
und die Konzentration der zu untersuchenden Lésung ¢ = % > 10,
indem die zur Testlosung dienende 0,1-prozentige Harnsiurelosung durch
die angewandten Reagenzien auf das zehnfache Volum verdiinnt wurde.

In 1000 com werden wir demnach die Harnsiuremenge nach der

4 . . .
Formel T berechnen, das heisst man dividiert die Schicht-
dicke der zu untersuchenden Losung in die Hdhe der

Schichtdicke, welche der geeichten blauen Glasplatte
entspricht.

Hat man die blaue Glasplatte mit einer Harnsiurelosung von der
Konzentration von 0,019/, geeicht, so wird man eine jede andere zu
untersuchende Losung leicht bestimmen konnen, Wegen der Schwierig-
keit, genau iibereinstimmende blaue Farbennuancen der Glasplatten mit
den blau gefarbten zu untersuchenden Liosungen zu erzielen, ist es am
besten, vor das Auge eine grine Glasplatte (von etwa 2 mwn Dicke) zu
halten.

Enthdlt der Harn Eiweiss, so muss dasselbe durch Kochen ent-
fernt werden, und mit dem klaren Filtrate verfihrt man genau wie oben
beschrieben.

1) Hans Heele, Prizisionsoptik Berlin O. 27.
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Ebenso verfdhrt man, um die Harnsiure auf kolorimetrischem Wege
in anderen tierischen Flussigkeiten zu bestimmen, nur ist es notwendig,
vorher das Kiweiss -daraus durch Kochen zu entfernen.

Liegt Harnsture in Substanz vor, so wird dieselbe unter Zuhilfe-
pnahme einer ganz kleinen Menge Natriumbikarbonat in einem bestimmten
Volumen Wasser gelost und kolorimetrisch nach obigem Verfahren be-
stimmt.

Uber ein neues Verfahren zur Tremnung von Beryllerde
und Tonerde.
Von

M. Wunder und P. Wenger, Dr. & sciences.

(Mitteilung aus dem Inmstitut von Prof. L. Duparc, Laboratorium fiir ana-
lytische Chemie der Universitit Genf.)

Im Verlauf einer Beryllanalyse bemerkten wir beim Schmelzen von
Eisenoxyd und Beryllerde mittels Natriumkarbonats, dass der mit Wasser
ausgelaugte Schmelzrickstand nicht nur avs unangegriffenem Eisenoxyd
bestand, sondern genau dieselbe Farbe, die der Tiegelinhalt vor dem
Schmelzen hatte, beibehielt, In dem mit Salzstiure angesiuerten Filtrate
brachte Ammoniak keinen Niederschlag hervor; die Beryllerde war also
quantitativ beim Kisen geblieben. Letzterer Umstand ist es, der uns
veranlasste, unsere Trennungsmethode nidher zu studieren.

Von grosster Wichtigkeit war es, dass unsere Ausgangsmaterialien
vollstéindig rein waren, das heisst dass die Beryllerde kein Aluminium
und umgekehrt die Tonerde kein Beryllium enthielt; aus diesem Grunde
wollen wir hier die Reinigung unserer Reagenzien niher beschreiben.

Bereitung von Tonerde:

Bekanntlich bildet Deryllium keiner Alaun, weshalb wir fur die
Bereitung unserer Tonerde reinen Aluminiumalaun?) benutzt haben.
Derselbe wurde mehrere Male umkristallisiert, die Losung dann schwach
mit Schwefelsdure angesduert, in einer grossen Platinschale zum Kochen
erhitzt, mit Ammoniak in schwachem Uberschuss gefallt, filtriert, ge-
waschen und in Salzsdure gelost. Andererseits bereitet man in einer
Silberschale eine sehr starke Losung von Atzkali, giesst hierein unter
Umrihren die salzsaure Losung und erhilt so eine Losung von Kalium-

1) Von Merck in Darmstads.



