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Anwesenheit von Allanton entsteht ein weiBer glitzern-
der, oder flockiger Niederschlag. Der gesammelte
sewaschene Niederschlag enthilt nach dem Glithen
40,75/ Ag.

2. Mit einigen Kristillchen stellt jman die Schiffsche
Reaktion an (S. 121).

3. Salpetersaures Quecksilberoxyd bewirkt eine
Fillung.

20. Purinkérper.

Mit diesem Namen bezeichnet man, seitdem die genialen
Untersuchungen E. Fischers?!) die Ableitang der zu dieser
Gruppe gehdrenden Substanzen von einer gemeinsamen Mutter-
substanz klargelegt haben, eine Gruppe von Verbindungen, die
sich von dem Purin ableiten lassen; diese Verbindungen sind
nun fast simtlich synthetisch dargestellt worden.

Zu diesen Purinkdrpern, die frither wegen des in ihnen
enthaltenen Alloxankernes Alloxurkdérper bezeichnet wurden,
gehoren die Harnsiure und eine Anzahl von Stoffen, die im
tierischen Organismus sich vorfinden und die unter dem
seitherigen Namen Xanthinbasen, Nukletnbasen bekannt
waren, die man nun aber zweckmibig als Purinbasen be-
zeichnen wird.

Die Muttersubstanz, das Purin
N !_("-H
l"ﬂﬂ.lf\'} oder .
_HC _C.NH
* 17T peH
N—(}— N7-8

g 4 2

ist eine neungliedrige Kohlenstickstoff-Wasserstoffverbindung,
von der sich dirch Substitution der Wasserstoftatome die
Harnsiiure sowohl, wie auch die simtlichen Purinbasen ab-
leiten und erkliren lassen. Das Purin ist gleichzeitig Siure
und starke Base, schmilzt bei 216 —2179 ist sehr leicht 18s-
lich in Wasser und bestiindig gegen oxydierende Agentien; be-
merkenswert ist die Unldslichkeit seines Zinksalzes.

1) Berl. Ber. 1899, 32. 435—504.
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mische Untersuchung des Harnes u. s. w.
A. Die Harnsiure.

HN— CO

. 2 6
C,H,N,0, oder '

.0C _C.NH
& 3 T 0
_HN—O . NH- 8
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Diese ist aufzufassen als ein Trioxypurin und zwar 2, 6, 8
Trioxypurin.
Die Harnsiure ist nach dem Harnstoff der wi

,-{it'|{.-‘.1_<||']'||;l]ti_u'l-, ]‘I'L'.I'l]!'lf‘i|.'1i_',fl' destandteil des Harnes, der sich
auch in \'I.:]‘:x‘e'.hil':ll-tl:.‘TJ £I1':I1i-'l‘i"[1 ‘]}':_fillli.'ll ']JIHIL’L“, HHH. Lieber
Blut u. s. w.) vorfindet. Im Harne der Vigel, Reptilien nimmt

die Harnsiure diejenige Stelle ein, wie der Harnstoff im

Harne der Siugetiere; sie ist hier das Endprodukt des Stofi-

wechsels.
[m normalen Zustande werden von einem gesunden
Menschen innerhalb 24 Stunden ungefihr 0,4—1.,4, meist 0,8 g

abeeschieden: doch ist wie bei dem Harmst der Gehalt von

der Menge der zugefithrten stickstoffhaltigen Nahrung ab-
hiingig. DBel rationeller Ernihrung unter normalen Ver-
haltnissen verliuft die Harnsiureausscheidung ziemlich

Harn:s

Harnstoff ist im Durchnitt 1:45: nach Salkowskl 1st 1:40

rallel mit der des Harnstoffes: das Verhiiltnis d

die Grenze des Normalen. Reichliche Fleischnahrung bewirkt
eine vermehrte, vegetabilische Nahrung eine verminderts
Harnsiiureausscheidung.

Unter pathologischen Verhiiltnissen ist eine Vermeh-

rung der Harnsiiure vorhanden nur bei akuten, kritisch enden-

1€, Wwas sich
leicht durch den Zerfall der Zellen von Blutkbrperchen und
des Kernnukleins erkliren 1iBt. Hier — bei Leukiimie —

den Krankheiten (Pneuamonie) und bei Leuk#

kitnnen in der Tagesmenge des Urins bis zm b g zur Aus-
scheidung kommen. Die Ansicht, daB im Fieber die Harnsiure
zunimmt, scheint widerlegt zu sein; ebenso haben neuere
Untersuchungen festeestellt, dall die Harnsiureausscheidung im
Harne bei Gichtleidenden fiir die Diagnose nicht zu verwerten
ist, da die gefundenen Mengen der hier amsgeschiedenen Harn-
siure gar keine Anhaltspunkte geben. Auch bei Einwirkung
verschiedener Arzneimittel (salicylsaures Natron) wird eine Ver-
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Zur Bestimmung der Harnsdwre hatte im
vorigen Jahre (s. Pharm. Ztg. 1911, Nr. 65)
Pizzorno ein Verfahren angegeben, das auf 149
Oxydation der Harnsiiure zu Alloxan und Harn- ;
stoff mittels Jod berghte. 150 ccm Harn werden

mehru behufs Lisung der Harnsiure und Urate erwiirmg, |siureaus-

prkalten gelassen und mit Tierkohle geschiittelt, ;chiedener

.. worauf 100 cem des Filtrats mit 50 cem /5 n.-Jod- lei. Naol

Medik |5sung versetst werden und der Uberschuf mit "¢l -3¢

den Thiosulfat zuriicktitriert wird. Bezeichnet man ebildung

nicht. 9a8 Volumen der angewandten Hyposulfitlosung  werden,
' mit n, 8o driickt 50—n die Zahl der zur Oxydation
es scl der Harnsfiure verbrauchten Kubikzentimeter

Beder Jodlosung aus. Diese ergibt, mit 0,042 multipli- rte Harn-

ziert, _die Menge der in 1 1 Harn enthaltenen .}an zu

z Harnsdure.

suche In Nr, 2 (1912) des Rép. de Pharm. wird dieses

l Verfahren durch H. Caron einer Kritik unter-
zogen. Bei der Nachpriifung bedient der Verfasser :
) sich einer kleinen Modifikation, indem er zuerst fler beim

50 cem Thiosulfatlisung und dann bei Gegenwart |k owski-

von Stirke allmihlich die Jodlésung hinzugibt,

Lud¥ gm die Endreaktion auf solche Weise zweck-

] miliger durch Fiirbung, als durch Entfirbung
festzustellen. Das wesentliche seiner Priifung
[ aber besteht in dem Befunde, daB die Tierkohle :s Pulver,
dem Harn eine erhebliche Menge oxydabler ., |. aus

Stoffe, besonders aber Harnshure entzieht, die . _

saure! gsowohl von der Quantitit der angewandten Tier-

lrigta kohle wie von der Dauer der Elnwirkung ab- gefiirbten

o hiingig ist. AuBerdem ist aunch die Dauer der

: Einwirkung des Jods von grofem Einflufl, Bel | .

im H¢ einem und demselben Harn erhielt man Harn- |[§ 11 den

meiste siuremengen von 1,008 bis 0,2352 g. ' sauren

Allzal; Nach allem empfiehlt Caron, die Harnsiiure

A yor ihrer Bestimmung nach dem Pizzorno-

fdlem ¢ sechen Verfahren in miglichst reinem Zustande iibergeht

und (2zu isolieren, indem man sie beispielsweise nach fles harn-
~den Angaben von Ronchése (s. Pharm. Zig. let: dab

SAUren jgu6, Nr. 20) als Ammoniumurat fallt. by atie

andere Yorginge |(saulc urallung) uwese Apscnerdung auch ver-

'\':'.]][‘]lFJ
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anlassen, ist nicht ausgeschlossen; man weib eben iiber diese
Vorgiinge noch zu wenig. Die Grundform ist die Wetzstein-
form, rhombisches Vertikalprisma; gewihnlich findet man unter
dem Mikroskope groBe Doppelwetzsteine in Kreuzform, ferner
viele miteinander verwachsene, diinnere und lingere Wetzstein-
formen und Nadeln: haufie findet sich auch die Tonnenform,
viergliedrige Sterne, die Kamm- und die Hantelform (Fig. 27);
s. anch Sedimente.

Die Harnsiure ist auberordentlich schwer ldslich in
Wasser, nach den einwandfreien Versuchen von W. His und

Th. Paul® bei 18° im Verhiltnis 1:39480. Als zweibasische

') Zeitschr, physiol. Chem. 1900/1901. 31. 41.



Zur Bestimmung der Harnsduwre hatte im
vorigen Jahre (s. Pharm. Ztg. 1911, Nr. 65)
Pizzorno ein Verfahren angegeben, das auf
Oxydation der Harnsdure zu Alloxan und Harn-
stoff mittels Jod beruhte. 150 cecm Harn werden
behufs Losung der Harnsdure und Urate erwairms,
erkalten gelassen und mit Tierkohle geschiittelt,
worauf 100 cem des Filtrats mit 50 ccm /5 n.-Jod-
losung versetzt werden und der Uberschufl mit
Thiosulfat zuriicktitriert wird. Bezeichnet man
das Volumen der angewandten Hyposulfitlosung
mit n, so driickt 50—n die Zahl der zur Oxydation
der Harnsiure verbrauchten Kubikzentimeter
Jodlosung aus. Diese ergibt, mit 0,042 multipli-
ziert, die Menge der in 1 1 Harn enthaltenen
Harnsédure.

In Nr. 2 (1912) des Rép. de Pharm. wird dieses
Verfahren durch H. Caron einer Kritik unter-
zogen. Bei der Nachpriifung bedient der Verfasser
gsich einer kleinen Modifikation, indem er zuerst
50 cecm Thiosulfatlosung und dann bei Gegenwart
von Stirke allmihlich die Jodlosung hinzugibt,
um die Endreaktion auf solche Weise zweck-
mifiger durch Firbung, als durch Entfirbung
festzustellen. Das wesentliche seiner Priifung
aber besteht in dem Befunde, daf die Tierkohle
dem Harn eine erhebliche Menge oxydabler
Stoffe, besonders aber Harnsiure entzieht, die
sowohl von der Quantitit der angewandten Tier-
kohle wie von der Dauer der Einwirkung ab-
hingig ist. AuBlerdem ist auch die Dauer der
Einwirkung des Jods von grofem Einflu. Bei
einem und demselben Harn erhielt man Harn-
gsiuremengen von 1,008 bis 0,2352 g.

Nach allem empfiehlt Caron, die Harnsiure
vor ihrer Bestimmung nach dem Pizzormno-
schen Verfahren in moglichst reinem Zustande
zu isolieren, indem man sie beispielsweise nach
den Angaben von Ronchése (s. Pharm. Ztg.
1906, Nr. 29) als Ammoniumurat fallt.




nacn aieser zeit  weder Blatterbildung, n
Wandbeschlag, noch Bodensatz zeigen.
miissen leicht aus der Feder flieBen und diir
selbst unmittelbar nach dem Trocknen ni
klebrig sein. Blauholz- und Farbstoffschreibtin
unterliegen nicht der amtlichen Priifung.

Pharmazeutischer Fragekasten.

(Alle eingehenden Fragen werden entweder an di
Stelle oder im Briefwechsel erledigt, und zwar die
Mittwoch friih eingehenden im Fragekasten der lauf]
den Woche. Eine schriftliche Beantw
tung kann inder Regel nicht erfolg

Nr. 974. Blumen Kkonservieren. Bitte
Mitteilung eines Verfahrens, nach welch
Blumen in ihrer natiirlichen Beschaffenhei
halten werden kiénnen.

Antwort Zum
wird

h8—10Tagen
g ausgegossen, bei sehr safti
Blumen event. erneuert. Die Blumen behal
vollstiindig Farbe und Form. Ein anderes
fahren beruht nach Wim m
1911, Ny

) utem Alkohol auf
100 g zusetzt. Meist geniigt einfaches Eintaue
der Pflanze. Zartere Pflanzen benetzt man mi
einer Tropfflasche. Fleischige Pflanzen bedii
natiirlich einer groferen Menge Losung, ehe

mit Naphthalinkristallen geniigend g
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A. Die Harnsiure.
lEi?\' CO

C.H,N,0, oder 4
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Diese ist aufzufassen als ein Trioxypurin und zwar 2, 6, 8

Trioxypurin.

Die Harnsfure ist nach dem Harnstoff der tigste
stickstoffhaltige, regelmiiBige Bestandteil des Harnes, der sich
auch in verschiedenen anderen Organen (Lunge, Milz, Leber
Blut u. s. w.) vorfindet. Im Harne der Vogel, Reptilien nimmt
die Harnsiure diejenige Stelle ein, wie der Harnstoff im
Harne der Siugetiere; sie ist hier das Endprodukt des Stofi-
wechsels,

werden von einem

[Im normalen Zustande gesunden

Menschen innerhalb 24 Stunden ungefithr 0,4—1,4, meist 0,8 ¢

:|]|I‘_[L".-n'5.-. den: doch ist wie bei dem Harnstoff der Gehalt von
der Menge der zugefithrten stickstoffhaltigen Nahrung ab-
hiingig. Bei rationeller Ernidhrung unter normalen Ver-
hiltnissen verliuft die Harnsiureausscheidung ziemlich pa-
rallel mit der des Harnstoffes: das Verhiltnis der Harr
Harnstoff ist im Durchnitt 1:45;
die Grenze des Normalen. Reichliche Fleischnahrung bewirkt

nach Salkowski ist 1:40

eine vermehrte, vegetabilische Nahrung eine verminderte
Harnsitureausscheidung,

Unter pathologischen Verhiiltnissen ist eine Vermeh-
rung der Harnsiiure vorhanden nur bei akuten, kritisch enden-
Pnenmonie) und bei Leukiimie, was sich
leicht durch den Zerfall der Zellen von Blutkérperchen und
des Kernnukleins erkliren Lift. Hier — bel Leukiimie —

den Krankheiten

kénnen in der Tagesmenge des Urins bis zu 5 g zur Aus-

scheidung kommen. Die Ansicht, daBl im Fieber die Harnsiure

zunimmt, scheint widerlegt zu sein; ebenso haben neuere
Untersuchungen festgestellt, daB die Harnsiureausscheidung im
Harne bei Gichtleidenden fiir die Diagnose nicht zu verwerten
hiedenen Harn-
siure gar keine Anhaltspunkte geben. Auch bei Einwirkung

ist, da die gefundenen Mengen der hier aunsge

verschiedener Arzneimittel (salicylsaures Natron) wird eine Ver-
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mehrung beobachtet. Vermindert wird die Harnsiureaus-
scheidung bei Diabetes mellitus, nach Genub verschiedener
Medikamente, wie Chinin, Koffein, Antipyrin, Eisen, Blel Naeh
den neuen Beobachtungen scheint die Harnséurebildung
picht, wie angenmommen, durch die Milz betiitigt zu werden,
es scheint vielmehr der Leber fiir diese Bildung eine grobere
Bedeutung zuzukommen; jedenfalls ist aber vermehrte Harn-
siurebildune in dem Zerfall von nukleinhaltigen (zeweben zu
suchen.

Darstellung.

Man gewiont die Harnsiiure am besten nach der beim
quantitativen Nachweise angesebenen Methode von Salkowski-
Ludwig.

Eigenschaften und gualitativer Nachweis.

Die reine Harnsiure bildet ein weiBles, leichtes Pulver,
ans rhombischen, durchsichtizen Tifelchen bestehend: aus
saurem Harne, ebenso beim Stehenlassen von Harn mit Siuren
kristallisiert sie in den verschiedensten, fast stets gelbgefiirbten
Formen aus (Fig. 27). Dieses Ausscheiden der freien Siiure
im Harn nach dem Abkiihlen findet seine Erklirung in den
meisten Fillen in der stattgehabten Umsetzung der sauren
Alkalisa
dem das saure Phosphat in das Dinatriumphosphat iibergeht
und die nach Wegnahme eines Teiles des Alkalis des harn-

ze (saure Urate) mit den phosphorsauren Alkalien, in-

sauren Salzes freizewordene Harnsiure sich aunsscheidet; dali
andere Vorginge (saure Gihrung) diese Abscheidung auch ver-
anlassen, ist nicht ausgeschlossen; man weil eben iber diese
Vorginge noch zu wenig. Die Grundform ist die Wetzstein-
form, rhombisches Vertikalprisma; gewthnlich findet man unter
dem Mikroskope grofie Doppelwetzsteine in Kreuzform, ferner
viele miteinander verwachsene, diinnere und lingere Wetzstein-
formen und Nadeln: hiufic findet sich auch die Tonnenform,
viergliedrige Sterne, die Kamm- und die Hantelform (Fig. 27);
s, auch Sedimente.

Die Harnsiure ist auBerordentlich schwer léslich in
Wasser, nach den einwandfreien Versuchen von W. His und
Th. Paul® bei 18° im Verhialtnis 1:39480. Als zweibasische

') Zeitschr. physiol. Chem. 1900/1901. 31. 41.



150 II. T Chemische Untersuchung des Harnes u. s,
Siiure bildet sie neutrale und saure Salze: erstere sind
Wasser leicht, letztere besonders in der Kilte schwer

I

Salze der alkalischen Krden und der meisten

metalle sind sehr schwer

A loslich: durch salzsiure-

haltige i'll!I\|f||'.1!'\\'l'?l':-m

&\ ramsaiure, auch
b trierte alkoho
krinsfinreldsune wird die
Harnsiiure vollkommen
) ';i."- gefillt. Im normalen
- Harne ist die
2 s A 7 stets an Baser
i ; (Natrium, Ammoninm)
% in Form der I
& 7 Salze (meutrale u. saure

Unloslich ist die Harn-

siiure ferner in kaltem
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r.). auch 1m Ather: reich-

Glycerin und in Salzlésungen (Borax, kohlensaure, phosphors:

8 in verschi
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und essigsaure Alkalien, Lithiumsalze, Gegenwart von Harnstoff).
Erhitzt zersetzt sich die Harnsiure unter Bildung von
Harnstoft, ‘._\.'Illl'.r'_a.:llll_l'l'__
kohlensaurem Ammon
und Blausiinre; mit kon-

al-

|aUTe

Ammoniak und Koh

iure: in neutraler oder

alkalischer Lisung mit

nat be-

Kalinmperma

handelt wird die Harn-

Harnsaures Natron Harnsaures Ammon & : : =
{ca. 200 fache Vergr.). (ea. 350 fach Vergr.). dure in Kohlensiure

Fig. 28. und Allantoin iiber-
gefithrt; Fehlingsche
Losung wird aus dem gleichen Grunde reduziert (s. Nachweis)

Aus saurem Harne sondern sich beim Stehen gerne saure

harnsaure Sedimente ab: saures harnsaures Kali oder

sein
als
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B. Organische Stoffe. 151
in Natron finden sich in Zustinden, die eine starke Konzentra-
i tion des Harnes bedingen (besonders bei Fieber, in Sedimenten,
3= die gewohnlich durch das 1'1'ul_‘[‘_\'lii1"!11 noch ziegelrot .L’."f551'|'t
er ersc n, (Hiaharharn sedimentim latoamts , manch-

. Zur Harnsdurebestimmung nach Auf- (g ter
. fae den unter
[E~ &l

recht mittels der Zentrifuge (vergl. Pharm. Ztg. he Kir

14- dem 1911, Nr. 37) bemerkt Dr. A. Stephan, daB bei P1e BOrn-
dieger Methode mnicht beriicksichtigt worden ist, [ 28).

daf in manchen Harnen Mucoidsubstanzen vor-

kommen, die auch in ganz klaren Harnen in kol-

- chen :
sedimente

lie loser loidaler Losung vorhanden sein konnen. Diese Lber beim
i [orks Mucoidsubstanzen werden durch Ammonium- ndet sich
: : chlorid gefillt, sie sind in Alkalien ldslich, in \eafirbter
en Ml yerdiinnten SAuren unléslich und geben die Biuret- D
re kuge reaktion, Da diese Substanzen Kaliumpermanganat  ©s¢s Salz
(o kom 1'eduz1_ereu, 8o ist es bei der Bestimmung der r -.I‘1|:'£-"-J"_'-
= Harpsiiure durch Kalinmpermanganat notwendig, s
m) Aus gie zu entfernen. Hierzu empfiehlt sich eine Aus- T
en eine fillung mit Ammoninmsulfat in Verbindung mit ‘I
Uranacetat, und man modifiziert nach dem Ver- und sehr
~ fasser die Aufrechtsche Methode vorteilhaft
- chal wie folgt: 256 cem einer sauren Ammonsulfat-
A Uranacetatldsung (500 g Ammonsulfat, 5 g Uran- oder von
acetat und 60 cem 10 prozentige Essigsiiure it etwas
ol, werden in 650 ccm Wasser gelist) werden mit % x
h- 100 cem Harn gemischt, 5 Minuten stehen ge- Sl
e lagsen und durch ein Faltenfilter filtriert. 25 cem  flchen —
g Filtrat = 20 cem Harn versetzt man mit 1 cem meistens
ire Ammoniak 10 p. e, dampft auf etwa 1/, des ur- = 3
ff). spriinglichen Volumens ein und verfihrt weiter 1521z von
o nach den Angaben Aufrechts. mmoniak-
Te, diimpfe dariiber — eine prachtvolle purpurrote
on Farbe annimmt, welche auf Zusatz von Natron- oder
M= Kalilauee in violett umschliigt. Beim Erwirmen
verschwindet die violette Farbe rasch — Unterschied

von Xanthinkérpern. Der purpurfarbene Korper ist
Murexid oder purpursaures Ammonium, der durch Kali-

=38 0

ler lange erzeugte Korper ist purpursaures Kali.

nit 2. Harnsiure enthaltende Fliissigkeiten scheiden aus Feh-
he- lingscher Lisung, wenn dieselbe nicht im Uberschul
'n- vorhanden ist, weifes harnsaures Kupferoxydul, bei einem

Uberschub von der Fehlingschen Liosung aber rotes
Kupferoxydul aus, wobei die Harnsiure zum Teil zu
Allantoin tlx.‘.'i.tlli‘l"l wird.

Beurteilung.

Man muB bei dieser letzten Priifung, da auch Zucker reduziert, vorsichtig

sein: alkalische Wismutltsung wird mit Harnsdure nicht schwarz,
also nicht reduziert, wie bei Anwesenheit von Zucker.




Zur Harnsdurebestimmung nach Awf-
recht mittels der Zentrifuge (vergl. Pharm. Ztg.
1911, Nr. 37) bemerkt Dr. A. Ste phan, daB bel
dieser Methode nicht beriicksichtigt worden ist,
daf in manchen Harnen Muwldsubstan/en vor-
kommen, die auch in ganz klaren Harnen in kol-
loidaler Lﬁsuug vorhanden sein konnen. Diese
Mucoidsubstanzen werden durch Ammonium-
chlorid gefillt, sie sind in Alkalien Islich, in
verdiinnten Sduren unloslich und geben die Blulet—
reaktion. Da diese Substanzen Kahumpel manganat
reduzieren, so ist es bei der Bestimmung der
Harnséure durch Kaliumpermanganat notwend1
sie zu entfernen. Hierzu empﬁehlt sich eine Aus-
fillung mit Ammoniumsulfat in Verbindung mit
Uranacetat und man modifiziert nach dem Ver-
fagser die Aufrechtsche Methode vorteilhaft
wie folgt: 25 ccm einer sauren Ammonsulfat-
Uranacetatlosung (500 g Ammonsulfat, 5 g Uran-
acetat und 60 ccm 10 prozentige Essigsiure
werden in 650 ccm Wasser gelost) werden mit
100 ccem Harn gemischt, 5 Minuten stehen ge-
lassen und durch ein Faltenﬁltel filtriert. 25 cem
Filtrat = 20 cem Harn versetzt man mit 1 cem
Ammoniak 10 p. c., dampft auf etwa 1/; des ur-
spriinglichen Volumens ein und verfihrt weiter
pach den Angaben Aufrechts.




galgono.

klirt werden. Triibt sich der Harn bei Zusatz
der Essigsiure schon in der Kilte (Gehalt an
einem gewohnlich als Nukleoalbumin bezeich-
neten Korper), so wird er dann ebenfalls filtriert.
Ist der zu priifende Urin alkalisch, so mufl der
Harn mit der  verdiinnten Essigsiure auf eben
schwachsaure Reaktion gebracht und dann noch
mit der angegebenen Essigsiuremenge versetzt
werden. Zur Sicherung empfiehlt es sich. nach dem
Kochen noch einige weitere Tropfen Essigsiure
zuzusetzen, um event. ausgefillte Phosphate zu
losen. Bereits ausgefilltes Eiweil, auch wenn es
gsich nur um Spuren handelt, wird durch einen
geringen Mehrzusatz von Essigsiure dagegen
nicht wieder gelost, falls nicht von neuem ge-
kocht wird.*

Es handelt sich bei der vorstehenden Methode
im wesentlichen nur um eine Kochprobe mit vor-
herigem Siurezusatz, die von anderer Seite
wieder als wenig empfehlenswert hingestellt wird
(vergl. Pharm. Ztg. 1909, Nr. 98), die aber nach
den Versuchen des Verfassers als eine sehr emp-
findliche und zuverlissige gelten kann. (M. med.
Wischr. 1911, N 21.)

Eine quantitative Bestimmung geloster
FHiweifistoffe im Mageninhalt, die eine Orien-
tierung der Verdauungsarbeit ermoglicht, wird
von Dr. W. Wolff und Dr. P. JunWhaus be-
schrieben. Die Methode, die zwar k
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B. Organis

Natron finden sich in Zustinden, die eine starke Konzentra-
tion des Harnes bedingen (besonders bei Fieber), in Sedimenten,
die gewthnlich durch das Uroerythrin noch ziegelrot gefiirbt

erscheinen (Fieberharn — sedimentum lateritinm —), manch-
mal auch als gelbes, selten weilles Sediment und bilden unfer
dem Mikroskope moosftrmig gruppierte, kleine amorphe Korn-
chen, bisweilen auch Kugeln und Biskuitformen (Fig. 28).

Die aus den harnsauren Salzen bestehenden Sedimente

lésen sich beim schwachen Krwirmen leicht, fallen aber beim
Erkalten wieder aus. Das harnsaure Ammon findet sich
im Sediment von alkalischem Harn in Form gelbgefiirbter
kugeliger, auch mit Stacheln besetzter Massen; dieses Salz
kommt in Phosphatsteinen und Blasenkonkrementen vor (Fig.28).
Aus einer vermehrten Harnsiureausscheidung darf nicht auf
eine vermehrte Harnsiuresekretion geschlossen werden.

Der Nachweis der Harnsiure ist ein leichter und sehr

kteristischer.

*'lIH:-
1. Befeuchtet man eine Spur von Harnsiiure oder von
einer Harnsilure enthaltenden Salzmasse mit etwas
.‘*-':1'|]|--11-|',~51LL1'1’ oder Chlorwasser und libt a1
besten in einem kleinen Hachen Porzellanschiilchen
auf dem Wasserbade eintrocknen, so bleibt meistens
schon ein rotgefirbter Riickstand, der auf Zusatz von
wenie Ammoniak — man bliist am besten Ammoniak-
diimpfe dartiber - eine prachtvolle purpurrote
Farbe annimmt, welche auf Zusatz von Natron- oder
Kalilauge in violett umschligt. Beim Krwirmen
verschwindet die violette Farbe rasch — Unterschied
von Xanthinkorpern. Der purpurfarbene Korper ist
Murexid oder purpursaures Ammonium, der durch Kali-
lange erzeugte Korper ist purpursaures Kali.

9. Harnsiure enthaltende Fliissigkeiten scheiden aus Feh-
lingscher Losung, wenn dieselbe nicht im UberschuB
vorhanden ist, weibes harnsaures Kupferoxydul, bei einem
Uberschuf von der Kehlingschen Liisung aber rotes
Kupferoxydul aus, wobei die Harnsiiure zum Teil zu
Allantoin oxydiert wird.

Beurteilung.

Man muB bei dieser letzten Priifung, da auch Zucker reduziert, vorsichlig

sein: alkalische Wismutldsung wird mit Harnsdure nicht schwarz,
also nicht reduziert, wie bei Anwesenheit von Zucker,




mische Untersuchung des Harnes u. s,

Auch die Schiffsche Probe (man benetzt einen Streifen Papier mit Silber-
nitrat wnd spritzt auf die feuchte Stelle verdiinnte Sodaltsung; betupft man
das so gebildete kohlensaure Silber mit einer L&isung von Harnsiure oder harn-
saurem Natron, so entsteht ein schwarzer Fleck) ist mit Vorsicht aufzunehmen,
da diese Reaktion durch eine Reihe anderer Stoffe ebenfalls hervorgebracht
werden kann.

3. Priifung unter dem Mikroskope (Fig. 27 u. Sedimente).
Die quantitatve Bestimmung der Harnsiinre.
Diese Bestimmung ist wohl nur von Wert, wenn sie in

elnem Tl_-ﬂp .](-r s0rg

iltig sesammelten 24 stiindigen Harnmenge
vorgenommen wird, falls nicht von Seite des Arztes anders ce-

wiinseht wird. |':1\\'_-|{Ii_r!t_- :L||-;__r|--+-]|i|-|iu]|=n_ freie Harnsi

sich beim Erwiirmen nicht l6st, mulb lJl'r'i'||'|;-~i:'||:i_u‘!‘ werden.

Man filtriert eine Durchsehnittsprobe und bhestimmt die aboe-
I :

schiedene Harnsiiure gesondert. Diese Menge ist der aolist
vorhandenen und bestimmten Harnsiiure zuzuzihlen.

1. Methode nach Heintz-Schwanert.!

Bedingungen.

EiweiBhaltiger Harn ‘muB erst von diesem befreit werden (s. S. 27), sbenso
kann auch diabetischer Harn keine Verwendung finden. da sich die Harnsiure
hier nur unvollkommen abscheidet.

Von sehr verdiinntem Harne verwendet man 400 ccm und dampft denselben
auf die Hilfte ein; von Harn mit einem spez. Gew. von 1.020 geniigen 200 com,
von noch konzentrierterem 100 cem. Hat sich im Harne, worauf vom Beginne
jeder Bestimmung besonders zu achten ist, ein Harnsiure enthaltendes Sediment
(Urate) abgesetzt, so ist dieses durch Einstellen der Flasche u. s. w. in heiRes
Wasser wieder in Lbsung zu bringen; nach dem Abkiihlen des Harnes auf die

gewdhnliche Temperatur miBt man erst ab. Uber abgeschiedene freie Harnsiure
S. oben.

Ausfithrung,

200 eem Harn werden in einem Becherglase mit 10 cem

konzentrierter Salzsiiure versetzt, 36—48 Stunden an einem
kithlen Orte stehen gelassen und die ausgeschiedenen Kristalle
anf einem bei 100° getrockneten und ecewogenen Filter oder
zweekmiifh

m (roochschen Tiegel

ammelt; nach Aus-

waschen mit kaltem Wasser — man soll moglichst wenig
Wasser (30 cem) verwenden — bis zur Entfernune der Salz-
siure wird das Filter mit Inhalt getrocknet und gewogen. Fir

je 100 cem Filtrat und Waschwasser miissen 0,0048 ¢ Harn-

ire der gefundenen zugeziihlt werden, da diese Menge nach

den gemachten Versuchen in Wasser gelst bleibt.
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Ueher eine cinfache und schnelle Methode

zur guantitativen
Bestimmung von Harmsiiure im Harne, im Binte und in
“Andeéren serosen Fliissighkeiten,
Von Dr. Aufrecht-Berlin.
Das vom Verfasser zur Harnsiiurebestimmung empfohlene Veriahren
beruht auf der Abscheidung der Siure als Ammoniumurat und Titration
mit Permanganat. Die Ausfiilhrung geschieht in folgender Weise:

95 cem des zu untersuchenden H ar n s werden in einem Por rellan -
rhade bis anf etwa ein Fiinftel seines urspriing-
lichen Volumens eingedampft, der Riickstand wird in ein }'._\']i||llr‘i~'l-5§|'.-:.
unten abgerundetes, mit zwei Marken versehenes Fentrifugenrohrehen von
Goedecke & Co.-Berlin _:,tr‘]'\"l”i und mit destillierterm Wasser bis zur
Marke U ||:1r'}|;1'a}li'||i_ dann wird eine gesiittigte Losung von (hlor-
ammonium (35 : 100) bis zur Marke I hinzugefiigt. Nachdem der gut ab-
gekiihlte Inhalt des Rihrchens durchgemischt worden ist, bringt man das-
selbe in die Metallhiilse einer Zentrifuge und zentrifugiert je nach der L'm-
laufsgeschwindigkeit der Zentrifuge 3—5 Minuten. Die iiber demn briunlich-
gelben amorphen Bodensatze befindliche klare Fliissighkoit wird abgegossen
(filtrieren ist dabei nicht erforderlich). der Bodensatz mit 5 cem Ammonium-
sulfatlosung iibergossen und nochmals scharf 'H:'Ilh'.irll_'_:’il'i'l'k Die klare |
Fliissigkeit wird nochmals abgegossen und neue Ammoniumsulfatlosung
hinzugefiigt. Hierauf wird wieder einige Minuten scharf zentrifugiert.
Um den Niederschlag vollig chlorfrei zu bekommen, empfiehlt es sich,
dieses Waschen noch einmal zu wiederholen. Nunmehr wird der aus Ammo-
niumurat bestehende Bodensafz in etwa 10 ccm einer 19 igen Natrinm-
isung unter mehrmaligem Nachspiilen des

schiilchen auf dem Wast

learbonatlosung gelost, die L
25hrehens in ein Becherglas gebracht, mit 5 cem konzentrierter Schwefel-
siure angesiuert, zum Sieden erhitzt und rasch mit "/ Kalium-
permanganatlisung bis zur Rotfirbung til riert. Jedes verbrauchte Kubik-
zentimeter "/, Permanganatlésung entspricht 0,74 mg Harnsdure.

Fnthilt der Harn gerinnbares Iiweifl, so wird derselbe vorher
mit so viel Essigsiure angesiuert, als zur vollstindigen Ahscheidung des
Eiweibes beim I<ochen erforderlich ist. Von dem filtrierten und auf das
urspriingliche Volumen aufgefiillten Harn werden alsdann 25 cem ab-
gemessen. und in der angegebenen Weise weiter behandelt.

Zur Bestimmung der Harnsdure im Blute, in der Lymphe
and in Transsudaten verfihrt man in iihnlicher Weise: 10 com
der Fliissigkeit werden mit der 10 fachen Menge Wasser verdiinnt, mit
einigen Tropfen verdimnter Essigsiiure angesiiuert. bis zum Sieden erhitzt
und die abgeschiedenen Eiweilimassen abfiltriert. Das Filtrat w ird auf dem
Wasserbade bis auf ein kleines Volumen eingedampft, in das Zentrifugen-
réhrehen gefiillt, mit konzentrierter Chlorammoniumlosung his zur Marke i
aufgefiillt und nach dem vollstindigen Erkalten der M ischung zentrifugiert.
Der am Boden des Réhrchens befindliche braune amorphe Niederschlag
von harnsauremn Ammonium wird in heilem alkalischen Wasser geldst
und wie oben angegeben weiter behandelt.

(Berl. klin. Wochenschr, 1911, 8. 627.)

wae cioer pischung von 20 cem der Silber-

lisung und 20 cem Magnesiamischung, die man vorher in
einem Becherglase gemischt und mit soviel Ammoniak ver-
setzt hatte, dabl das ausgeschiedene Chlorsilber sich wieder

liste, versetzt und !/,—1 Stunde ruhig stehen gelassen.

Salkowski scheidet erst durch 50 ccm der Magnesiamischung zu 200 ccm
Harn die Phosphate ab, flllt zu 300 ccm mit Wasser auf, schiittelt um und
filiriert sofort durch ein Faltenfilter 225 ccm = 150 ccm Harn ab; dieses Filtrat
wird mit 15 cem einer 3 °/, ammoniakalischen Silberlsung versetzt. wobei man

ed. Jahrb. 1884, 597.
physiol. Chem. 1901, 32. 352.




Ueber eine einfache und schuelle Methode zur guantitative
5 Harnsi Har .

i “.r:::!eren Serdésen Fliissigkeiten,

VYon Dr. Aufs g .

Das vom Verfasser zur Harnsdurebestimmung empfohlene Verfahren
beruht auf der Abscheidung der Siure als Ammoniumurat und Titration
mit Permanganat. Die Ausfithrung geschieht in folgender Weise:

25 cem des zu untersuchenden H a r n s werden in einem Porzellan-
schillchen auf dem Wasserbade bis auf etwa ein Fiinftel seines urspriing-
lichen Volumens eingedampft, der Riickstand wird in ein zylindrisches,
unten abgerundetes, mit zwei Marken versehenes Zentrifugenréhrehen von
Goedecke & C o.-Berlin gefiillt und mit destilliertem Wasser bis zur
Marke U nachgespiilt. dann wird eine gesiittigte Losung von Chlor-
ammonium (35 : 100) bis zur Marke R hinzugef; gt. Nachdem der gut ab-
gekiihlte Inhalt des Rohrehens durchgemischt worden ist. bringt man das-
selbe in die Metallhiilse einer Zentrifuge und zentrifugiert je nach der Um-
laufsgeschwindigkeit der Zentrifuge 3—5 Minuten. Dio tiber dem briunlich-
gelben amorphen Bodensatze befindliche klare FI gkeit wird ahgegossen
(filtrieren ist dabei nicht erforderlich). der Bodensatz mit 5 cem Ammonium-
jsung iibergossen und nochmals scharf zentrifugiert. Die Iklare
keit wird nochmals abgegossen und neue Annnc:nilmlslllf,Llf'jslll'lg
gefiigt. Hierauf wird wieder einige Minuten scharf zentrifugiert,
Um den Niederschlag vollig chlorfrei zu bekommen. empfiehlt es sich,
dieses Waschen noch einmal zu wiederholen. Nunmehr wird der aus Ammo-
niumurat bestehende Bodensatz in etwa 10 cem einer 19 igen Natrium-
karbonatlésung geldst, die Lésung unter mehrmaligem Nachspiilen des
Réhrchens in ein Becherglas gebracht, mit 5 cem konzentrierter Schwefel-
sdure angesduert, zum Sieden erhitzt und rasch mit n/i00 Kalium-
permanganatlosung bis zur Rotfirbung titriert. Jedes verbrauchte Kubik-
zentimeter n/, I’(er.-_mganatlﬁsnug entspricht 0,74 mg Harnsiure.

Enthélt der Harn gerinnbares Fiweill, so wird derselbe vorher
mit so viel Essigsiure angesduert, als zur vollsténdigen Abscheidung des
Fiweilles beim Kochen erforderlich ist. Von dem filtrierten und auf das
ursprungliche Volumen aufgefiillten Harn werden alsdann 25 cem ab-
gemessen und in der angegebenen Weise weiter behandelt.

Zur Bestimmung der Harnsiure im Blute, in der Lym phe
und in Transsudaten verfihrt man in dhnlicher Weise: 10 cem
der Fliissigkeit werden mit der 10 fachen Menge Wasser verdiinnt, mit
einigen Tropfen verdiinnter Essigséiure angesiiuert, bis zum Sieden erhitzt
und die abgeschiedenen Eiweillmassen abfiltriert. Das Filt rat wird auf dem
Wasserbade bis auf ein kleines Volumen eingedampft, in das Zentrifugen-
rohrehen gefiillt, mit konzentrierter Chlorammoniumlésung bis zur Marlke R
aufgefiillt und nach dem vollstéindigen Erkalten der M ischung zentrifugiert
Der am Boden des Réhrchens befindliche braune amorphe Niederschlag
von harnsaurem Ammonium wird in heiflem alkalischen Wasser gelost
und wie oben angegeben weiter behandelt,

(Berl, klin, Wochenschr., 1911, 8, 627.)

ire im Harme, im Blate uand in
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verdiinnt man mit 100 cemn Wasser, fiigt 10 cem Phosphorséure und nach
dem Umschwenken 1 ¢ Jodkalium hinzu und titriert sogleich mit */,, Normal-
Natriumthiosulfatlosung. Zur Bindung des ausgeschiedenen Jods diirfen
nicht weniger als 15,8 und nicht mehr als 16,2 ccm '/y Normal-Natrium-
thiosulfatlosung verbraucht werden, was einem Gehalte von 4,01—4,119%
Jod entspricht.

Sirupus Ferri ozydati ist nicht veréndert.

Wie schon erwihnt, wird Sirupus Ipecacuanhae durch Mischung

von 1 Teil Brechwurzeltinktur mit 9 Teilen Zuckersirup bereitet.

Sirupus Liquiritiae,
und S%
statt grob zerschnittenen Siifholzes und mittelfein zerschnittener Pfeffer-

irupus Mannae, Sirupws Menthae piperitae

rupus Rhamni catharticae werden wie bisher bereitet, nur werden

minzblitter jetzt grob gepulverte Drogen verwandt.

Sirupus Rhei wird nunmehr aus mittelfein zerschnittenem Rhabarber
und nur mit Kaliumkarbonat (frither noch Natriumborat) bereitet

Sirupus Rubi Idaei ist wie Sirupus Cerasorum auf Salicy lﬂiiul'v.
Starkesirup und Teerfarbstoffe zu priifen.

Sirupus Senegae und Sirupus Sennae sind unverdandert iibernommen,
statt mittelfein zerschnittener Senegawurzel ist nur grobes Pulver zu
verwenden.

Sirupus simplex ist nunmehr auf Stérkesirup zu priifen.

Solutio Natrii chlorati physiologica ist neu aufgenommen. Durch
die Forderung, daB physiologische Kochsalzlosung nur keimfrei abgegeben
werden darf, uwl:t sich die Notwendigkeit, entweder die Losung stets frisch
zu bereiten und zu sterilisieren oder aber fiir eine in jeder Beziehung ein-
wandfreie sterile Aufbewahrung Sorge zu tragen. Das Arzneibuch hitte
nun meines Erachtens angeben sollen, in welcher Weise die Kochsalz-
16sung aufbewahrt werden soll, um der obigen Forderung gerecht zu werden,
denn diese Losung wird nicht selten eilig verlangt, so daB ein Vorritighalten
notwendig ist. Leider hat das Arzneibuch auch jetzt wieder von einem
besonderen Abschnitt iiber Sterilisation abgesehen, in vier diirftigen Ze ilen
wird in der Vorrede von Sterilisation gesprochen! Um so mehr hitte doch
dieser Abschnitt iiber physiologische Kochsalzlosung das Notwendigste

iiber Aufbewahrung usw. enthalten sollen.
(Fortsetzung folgt;)
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Beurteilung.

Diese Methode liefert, wie schon aus dem Verfahren zu ersehen ist, keine
sicheren Resultate. da die Ausscheidung der Harnsdure keine vollstindipe ist,
und die Menge der geldst bleibenden Harnsdure je nach der Beschaffenheit
(Konzentralion) des Harnes wechselt.

2. Methode wvon S:i]|\n\\'\i\.'i-'|,lltlw';_lr_{3_, mit den von
0. Folin und Ph. A. Shaffer? angegebenen Modifika-
tionen.

Prinzip.

Es wi

der Silber:

ifllt und die aus

n, nach Kjeldahl

rd die Harnsiinre als Silbermagnesiasalz ausg
£ 2

ung freigemachte SBiinre entweder Fewog

bestimmt oder titriert.
Erforderliche I,"i:"ll]]l'_'\'l'i;.
1. Ammoniakalische Silberlésung.
Man list 26 ¢ Silbernitrat in eg lben in “_Hv-'L': eibt Ani-
«d und filllt

moniak hinzu, bis der entstehende Ni + eraliist
mit Wasser bis zur Marke auf,

2, Magnesiamischung.

100 & kristalli

rtes Chlormagnesium 16st man in einem Literkolben in

der nden Menge Wasser, setzt Ammoniak hinzu, dal die Mischung
stark sh riecht, und dann soviel kalt ge gte Chlorammoninmlésung,
bis der entstandene Niederschlag von Magne lrat wieder gelist wird;
man f endlich bis zur Marke auf. Die  muf} klar sein.
sSchwef lkalilésung nach Ludwig.
15 ¢ Atzkali Atznatron, welche frei von Salpetersiiure und
salpe = v miissen, werden in 1 Liter Wasser gelost. Von der

gut umgeschiittelten Lisung wird die Hiilfte mit Schwefalwasserstoff mesiittiot,

dann mit der anderen Hilfte vereinigt,

4, Schwefelwasserstoff nach Salkowski.

Die von O. Folin und Ph. A. Shaffer angebrachten Modifikationen
sind an den betreffenden Stellen angefiigt.

Ausliithrung,

Der bis zum spezifischen Gewicht won 1,020 verdiinnte
Harn — man verwendet 200 cem — wird unter Umrithren in
einenn J’n."‘lIE'l'j_ﬁF;hl' mit einer ,"\H:-H']Itll‘:_i." von 20 cem der Silber-
[osung und 20 ecem Magnesiamischung, die man vorher in
einem Becherglase gemischt und mit soviel Ammoniak ver-
getzt hatte, dall das ausgeschiedene Chlorsilber sich wieder
loste, versetzt und '[,—1 Stunde ruhig stehen gelassen.

Salkowski scheidet erst durch 50 cem der Magnesiamischung zu 200 ccm
Harn die Phosphate ab, fiilllt zu 300 com mit Wasser auf, schiittelt um und
filtriert sofort durch ein Faltenfilter 225 com = 150 cem Harn ab; dieses Filtrat
wird mit 15 com einer 3 Y/, ammoniakalischen Silberltisung versetzt. wobei man

I.| \\Ijl‘" « mMe 1
1) Zeitschr. |

Jahrb. 1884. 597.
ysiol. Chem. 1901. 32, 552.
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sich nach dem Absetzen des Niederschlages liberzeugt, daB die Fliissigkeit liber-
schiissiges Silber enthdilt. Folin und Shaffer fanden, daB das wie eingangs
zuerst angegebene, von Ludwig stammende Verfahren das richligere ist, da
durch das Magnesiumphosphat immer etwas Harnsdure mitgerissen wird, auf
100 ccm normalen Harnes im Mittel eiwa 0,002 Harnsdure.

Dann wird der die Harnsfiure enth:
mit Hilfe el

glaswandung anhaftende Niederschlag nicht auf das

ltende Niederschlag

wonelr der der :_n.,'|!.-;'-

e Saugfilters abfiltriert

]

1:9
Filter

gebracht zu werden braucht, 2—38mal mit ammoniakhaltigem

Wasser cewaschen und der Filterriickstand mit Hilfe der
-‘.\'i'-riu:i.-a.ﬂ-hv.- in das _E!f.'i-'h-- Becherglas zuriickgebracht, wobei

man das HFilter nicht verletzt. Nun siiuert man nach Sal-

mit Salzsiiure an und leitet in die ungefilhiv 200 bis

250 ccm betragende Fliissigkeit mit dem suspendierten Nieder-

schlag der harnsauren Silbermagnesia bis zur Sittigung Schwefel-

wasserstoff ein und zwar. nachdem man vorher (nach Shaffer

und Folin) 5—10 cem einer 19/, Kupfersulfatlisung zugesetat
und die Fliissigkeit zom Sieden erhitzt hat, Das Kochen wird
einige Minut

1

gesetzt und die heife Fliissiegkeit durch das schon benutzte

n nach der Sitticung mit Schwefelwasserstoft fort-

wird mit

VoI “‘.;|Ii'l‘t'\'il1lli|| ;Illjll.ihf']r"]'fi 'E-"]‘ _\Ij"lll"'.-il'lif

Wasser ansgewaschen.

Auf diese Weise erhilt man vollkommen klare Fillrate. aus denen sich
durch das nachherige Eindampfen kein Silbersulfid mehr abscheidet; nach
Ludwig wird, aber weniger zweckmdBig. in alkalischer Ltsung durch Schwefel-
alkalilosung enisilbert: es werden 20 cocm dieser Losung mit der gleichen Menge
Wassers verdiinnt, zum Sieden erhilzt und diese Ldsung durch das bereits be-
niifzte Filter in das Becherglas mit dem Niederschiag fillriert. Man wiischt mit
heiBem Wasser nach, erwidrmt dann das Becherglas mit Inhalt auf dem Wasser-
bade zu langes und starkes Erhitzen ist zu vermeiden, da die Harnsdure in
alkalischer Losung bei Zulritt von Luft teilweise zu Uroxansdure oxydiert wird

und filtriert nach dem Erkalten durch das gleiche Filter in eine Krystallisier-
oder Porzellanschale; bei diesem Verfahren ist es miBlich und schwierig. alles
Silbersulfid aufs Filter zu bringen; beim spiiteren Eindampfen scheidet sich
manchmal noch Silbersulfid aus., auch kann durch das Schwefelalkali leicht
eine Spur Harnsidure zersetzt werden.

Das Kiltrat dampft man auf dem Wasserbade in ei

Porzellan- oder Kristallisierschale (auch Becherglas) bis auf
wenige Kubikzentimeter (ca. 10 cem) ein, fiigt 5—10 Tropfen
Salzsfiure hinzu, liBt 12 Stunden stehen und sammelt den
ausgeschiedenen Niederschlag entweder auf einem bei 110°
getrockneten und gewogenen Filter oder im Goochschen Tiegel,
indem man das Kiltrat benutzt, um die letzten Teile der aus-
geschiedenen Harnsiure aufs Filter zu bringen. Man wischt
schlieflich mit kleinen Mengen Wassers nach, bis das Filtrat

Filti
Sch

Res
mn
i5

VoI



— e — — T e ————
B, Organische Stoffe. 155

rs keine Chlorreaktion mehr gibt und milit die Menge des Filtrates
g . 1 " 1 = )
5 und des Waschwassers, die zusammen ungefithr 50—G60 cem
uf betragen sollen. Man whscht noch 2mal mit absolutem Alko-

hol, dann mit Ather und wigt nach dem Trocknen.
14 e : : L
; Hat man nach Ludwig mit Schwefelalkali gearbeitet, dann wiischt man den
L= Filterriickstand mach dem Waschen mit Alkoho! einige Male mit frisch rekiifiziertem
o1 Schwefelkohlenstoff und dann mit Ather.
m Fiir je 10 cem Waschwasser hat man noch 0.,00048 =
er Harnsiure der gewogenen hinzuzuzihlen.
el Die abfiltrierte Harnsfiure kann man auch nach Kjeldahl
1- verbrennen und den Stickstoffgehalt bestimmen (5. 160),
18 Folin und Shaffer, ebenso . H. Poulin?), empfehlen,
r- die Harnsiure zu titrieren, statt zu wiigen: man braucht dann
i gar nicht die letzten Spuren Harnsiure auf das Filter zu
L waschen, sondern kann diese direkt in das Becherglas spiilen,
7t mit Hilfe von ein wenig Natronlauge (man verwende kein
od lurch Alkohol gereinigtes NaOH) losen und nach Schwefel-
t- siurezusatz mit Permanganat titrieren (S. 159}
te Beurteilune,
1L Die Methode liefert. in der angegebenen Weise vorgenommen, recht gule

Resultate. Xanthin wird auch als Silberverbindung ausgefdllt, auch ist dasselbe
h in Wasser schwer Ifislich, so daB ein Teil als Harnsdure gewogen wird: doch
L ist dieser Fehler bei den geringen vorhandenen Mengen an Xanthin im Harn nicht
ch g
| von Belang.
el-
ge 3. Bestimmung nach Jolles.?)
)@= f =
nit Prinzip.
ar- Die isoliert fiure wird durch Behandlung mit Schwefelsiinre und
in Permanganat 1n golche Yerbindungen guantitativ zerl , die ihr stickstoft’
ird lurch unterbromigsanres Natron quantit abgeben. Aus dem
ar= Stickstoff erechnet man die Har
'(';E Friorderliche Lsungen.
ht 1. Schwefelsiure 1,40 spez. Gew. (ea. 5l g konz. H.50, und
: ca. 49 g destilliertes Wasser).

2, Permanganatlisung. 8g KMnO,:1 Liter.
er 3. Bromlange. 80 g Atznatron list man unter Kiihlen in destilliertem
nf Wa und setzt 25 ¢ Brom hinzu; man fiillt mit destilliertem
Wasser anf 1 Liter anf

571 : 5N
i Ausfiihrung der Bestimmung,
)0 Von eiweiB- und zuckerfreien Harnen bis zu einem spezi-
al fischen Gewichte von 1,028 g¢ werden 100 cem, von konzen-
| S=
ht ) Thése de Lille 1901; Zeitschr. analyt. Chem, 1902. 41. 392,

i ") Zeitschr. physiol. Chem. 1900. 29. 222; Chem. Ztg. 1902, 26. 1015
at Wien, mediz. Wochenschr, 1903. 41, Nr. 10.
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trierteren Harnen 50 cem entnommen und in einem etwa 500 Max
bis 600 eccm fassenden ]"%I_"I‘lll'f'.‘_"‘i.'].‘;" mit ca. 10 g festem mel
Ammoniumacetat versetzt: man rithrt mit einem Glasstabe um sen
und fiiet soviel konzentriertes Ammoniak tropfenweise zu, his trii

die ]"]['l::.x"l_!_f]\'l’il deutlich nach Ammoniak riecht.!; In der Regel etw

coniicen etwa 3—5 cem Ammoniak. Nach cirea 4stiindigem ler
ruhigen Stehen wird durch ein Schleichersches Filter filtriert, bet

der 1m |'-c'|'|||'|'.:_:l.'|.\l' verbleibende Riickstand

109/ iger

Ammoniumkarbonatlisung gewaschen und die Lisung ebent W
filtriert. Der auf dem Filter befindliche Niederschlag wird mit
hierauf mit der Ammoninmkarbonatlbsung in Portionen von las

11

etwa 10 cem so oft ausgewaschen, bis das Waschwasserfiltrat

lkeine ‘."}1]-11'11'“1;1i<||| !!||'||]' Ze12t, wWas m der “l_'.f'.'l nach etwa

9—10malicem Auswaschen erreicht wird. Hierauf wird das a4’
Filter samt dem Niederschlage in noch feuchtem Zustande WO
auf ein entsprechend groBes Uhlrglas ausgebreitet und der k1
Niederschlag mit heillemn destilliertem Wasser quanfitativ i b B

das zur Fillong benutzte Becherglas abgespritzt. Man bringt

hierauf in das Becherglas 0,1 o chemiseh reine Magnesia ert
und kocht den Inhalt des Becherglases solange, bis ange- eb
feuchtetes rotes Lackmuspapier von den entweichenden Diampfen Ma
nicht mehr geblint wird, was nach ecirea '/, —* findigem I
Ikochen erreicht ist. Hieraut rd der Inhalt « Becher- £D!
rlases unter .-\1|.-||::txn-:-_- des (Flasrandes aunf uneefihr 250 bis das
300 ecm _Lii-.!:l'::-:'].u'_ 10 cem emer f‘“‘«l‘ll,\'.'i‘l'l'_'*i]IJ!'I'i('hiIZ._'_f vom [1ad
Spezi ischen Gewichte 1,40 hinzugegeben, zum Kochen erhitzt .
und dann aus einer Biirette von der Permanganatlsung — las
und zwar nur je 1 cem auf einmal — zugesetzt. Die 25
ersten Permanganatzusiitze werden von der Harnsiure sofort
reduziert, etwa bis zu dem Momente, wo der Endpunkt der iri
F'olinschen Titration erreicht ist. Dann folet eine Periode,

wo die jeweilizg zngesetzten Kubikzentimeter Permanganat 1 mi
nach mehreren Minuten Kochdauer verschwinden. Gegen das un
Ende der Oxydation — und dies ist gewissermabien der dritte Ab- dir
schnitt tritt Abscheidung von Mangansuperoxyd ein, welches

aber bei weiterem FErhitzen in .ljlui":\l'all_u geht, Erst wenn die
durch den letzten Permanganatzusatz erfolete Abscheidung von hat
ent
siel
oniumsulfat erfoleren, in klei

erh

N Die F

wolehem Falle «

illung kann aune

- Ammoniakznsatz
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1§
-

Mangansuperoxyd bei ea. 20—256 Minuten langem Kochen nicht

mehr verschwindet, dann ist die Oxydation als beendet anzu- -
sehen Sobald der Inhalt des Becherglases ca. 50 ccm be- |
trigt, verdiinnt man neuerdings mit destilliertem Wasser auf
etwa 200 cem, erhitzt zum Kochen und setzt die Oxydation in .
der oben beschriebenen Weise bis zum Endpunkte fort. Nach |
beendigter Oxydation wird der Inhalt des Becherglases auf ca. |
25 cem eingedampft, die geringe Braunsteinabscheidung mit

etwas Oxalsiiure (1/,  Siure) entfernt; die Winde des Becherglases [

mit ca. 26—380 cem destilliertem Wasser abgespiilt und hierauf (|
das Becherglas — am besten unter dem Strahle der Wasser- |
leitung — gut gekiihit. Nunmehr bringt man ein Stiickchen

Lackmuspapier iv das Beche -;las und setzt von einer Lauge von
320 Bé. (= 25,8"/) je 1 cem unter Umrithren auf einmal zu,
wobei nach jedesmalizem ILaugenzusatze das Becherglas ge-
kithlt wird. Wenn die Winde des Becherslases von dem
Strahle der Wasserleitung umspiilt werden, erlangt die Fliissig-
keit nach jedesmalizem Laugenzusatze in wenigen Minuten die
erforderliche Normaltemperatur. Sobald das Lackmuspapier
eben alkalische Reaktion anzeigt, ist die Neutralisation beendet.
Man -bringt hierauf den Inhalt des' Becherglases, dessen Vo-
lumen in der Regel ca. 60 cem betriigt, quantitativ in das ca.
150—500 cem fassende Schiittelzefil des Azotometers nnd spiilt
das Becherglas 2—3mal mit je 8—10 ccm destilliertem Wasser
nach, so dall die Gesamtfliissigkeit in dem Schiittelgefiile etwa
90—100 cem betrigt. In das zweite kleinere, ca. 60 cem
fassende (Fefilll — am besten aus Guttapercha — bringt man
25 cem der frisch bereiteten Bromlauge und fithrt hierauf die
volumetrische Stickstoffbestimmung sofort nach der Neu-
tralisation in der bereits S. 127 beschriebenen Weise durch.
Die Zahl der abgelesenen Kubikzentimeter Stickstoff wird
mit dem Faktor der Tabelle, welcher dem beobachteten Drucke
und der Temperatur entspricht, multipliziert; man erhilt dann
direkt die Milligramme Harnsiiure im Liter Harn (S. 158).
Beurteilung.

Die Methode gibt — korrekt ausgefiihrt —, wie Makowka, Richter,
Wogrinz und ich besidtigen konnten, sehr gute und zuverldBliche Resultate und
hat den groBen Vorzug der Einfachheit, da Wigungen und eingestellte Lésungen
entbehrlich gemacht sind; den Apparat kann man sich auch selbst zusammen-
stellen: man muB aber die GriBenverhiltnisse des ZersetzungsgefiBes und des
kleinen GefiBes berlicksichtigen. Bei einem Harnsduregehalt von 0,03 —0,08 g
erhidlt man die exaktesten Ergebnisse.
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Tabelle zur Harnsiurebestimmung.
1 cem Stickstoff entsprieht Grammen Har 1re 11
Bei Entnahme von 30 s 200 cem sind die Zahlen mit 2 resp. '/, zu J1

L0820 0031580,

D0,0814

150031600315

0.0322/0.0321 0.0319/(0,

0.03250.0322/0.0: 17100

40,0328 (

0.0

18104

330/0.0827,0,0825/0,0324 0,(

319 0.03
331/0.0828(0,0326 0,0325 0,082310,082110,0520/0,03180,0817

3y

10,0819.0.0319

280,0326 0,01 10,0818

7900,0340 0,0329/0,0327 0,0

2210,0341

24 10,0342

200,0330/0,0328 0,0;
210,0331'0,(
0,0832 0,(

4 (0.0840/0.03870,03340,08:

00,0329 0.0f

1 (0,08

0.08300.08

a4 0.

180(0,0344 0,0341/0,0338 0.0835/0,0384.0.( 0.0327 0,08

1200.0345(0.0842 (0,0839 0,0836 /0,03

310,03300,03280,0826 0,0325

24.10.034¢ 1.0.03400,08 320,033 1

T10.0844 0,03410.0% 15:0,0832 0,0330/0,052 10,0

348.0,0845 0,034210,033¢ 31100 (0.0

740/0.0349 0,0846/0,0343/0,0340 ) 15 0,03 0832:0,0820/0,0829.0.0

39 0. 0358 0,08

42/0.0350/0,084710,0344 0,0341 0,0333 0,0351/0,0329

0,0348/0,0345 0,0342/0,08400,0835 0,0 50,0834 0,0

0,0349 0,0846 0,0848/0,0841 0,0839 0,0:
0.0350/0,0347 10,0344 10,0842 .0.0840 0,0F
80,0845 0,0343/0,0341:0,0340/0,0338
210.,034910,0346 0,03440,0342 \'l._lilﬂ-ll 0,083%
310,085010,0347/0,0345/0,0343 0,0341 0,0540 0,0

54 0,0350/0,0847/0,08460,0344(0,0

30,0335 0.0 0,0528

210.032
3183.0.0330

4.0.08381

7:0.0335/0.0832

310,03

70.0

30,0356 0,0351 10,0348 0,0347 0,0345 0,0:
0,03560.0352(0,05349/0,0348 0,0346 0,0344 0,03

62 0.03600.03560,03F

30,08420,0340 0,0
30,0341 0,0
410.0342/0,0340

3/0,0350/0.(
7410,0851 0,0

80,03550,0352(0,(

490,0347 0,0545 0,034

64/0 0361 710,08 0 0.0348 0,05346 /10,0344 0,0345/0,0341
344 0,0342 0,03400,

5/0,034%0.0341 0,0388

660,0362 350.0,0349(0,0847 10,0345 0,
50/0,0348/0,0346 0.

5110,0349 0.0347,0.0346 0,0844/0,0342 0.0339

30,0859 0,0856 0,03
TT000.0364!0.0360 0.,0357!0,08

30,0351 |0,
54 0.0852'0,

Ahnlich verfiht i)

wu Harnstoff und besti

F, Toehar'); er

diesen mit nnterl

) Pharm. Journ. 1902, [4] 15. 161,
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4. Titrimetrische Bestimmung nach Hopkins, modi-

fiziert von O. Folin und Ph. A. Shaffer.!

Prinzip.

Die Harnsiiure wird als Ammonurat abgeschieden und dieses nach
a5t Zusatz von Schwefelsiinre mit Permanganat titriert

Allgemeines iiber die Methode.
1,0307

1.0308

nethode

and Shaffer haben die Hopkinsehe Ammonsulfa
1 ie im Laufe zahlreicher
Ib es beir manchen

ltet, nachdem

achstehenden Weisa g
ntersuchungen den Grund gefunden hatten, w
lich war, die nach Salkowski oder Hopkins prmittelten
lirektes Titrieren der Ammonsalzfiillongen zu e walten ;
Grund war der, ¢ ein in manchen Harnen vorkommender Kirper
Verf. nehmen an, dafl es sich nm die von K. Mrner erwiihnte Mucoid-
cbstanz handelt, die auch in ganz klaren Harnen in colloidaler Lisung
Mengen Ammonsalze gefillt wird
haben durch Versuche mit
i Ammonchlorid quantitativ
verdiinnten Siuren unlisli
wird er durch Am

L DE0Y

Arnen uni

i1
[

r
|
W

L0310
L0811

)0

ferte aunch durch

vorhanden sein kann — durch
nd auch Kalinmpermang:
; i [irper gefunden,

E

ierten Kirp
4t wird, daf er in Alkalien lbsl

1 die

ich ist

wonsulfat

Biuretreaktion gibt; in sm
bei solehen Harnen eine tlod
it. Da dieser Korper sich schwer filtrieren Lift, so mul in
leichzeitiz noch ein anderer Niedersehlag erzeugt werden,

70, allerdings schwer sichtbare

me ern

r sanren Lig

,0319 nm  das Filt n zu erleichtern; eine solche gut abzufilirierende, be:
1.0320 gaurer Realdti entstehende Fillung wird durch Zusatz won etwas Uran-
N.0320 acetat erzeugt. Die Ammonsulfatmeathode gestaltet sich nun in folgender
s Weise. )

),0321
Erforderliche Lisungen.
500 & Ammonsulfat, b g Uranacetat und 60 cem 10%, Essigsiiure

n dureh Zusatz von G650 cem Wasser gelist. Das Volumen der so

0,0324 ltenen Lisung ist fast genau 1 Liter
0,0325
0.0326 Ausfiihruneg.

75 com dieser Lisung werden mit 300 cem Harn gemischt

and in einem nicht zu weiten Cylinder 5 Minuten stehen ge-
“-‘“‘?'“ lassen, worauf man durch 2 Faltenfilter filtriert und je 125 cem
0,0850 vom Filtrate in 2 Bechergliser abmiBit. Diesen Filtraten werden
nun 5 cem konzentrierten Ammoniaks zugesetzt und die Losungen
nach Umrithren bis zum nichsten Tage stehen gelassen. Von

0.0331

dem nun am Boden des Becherglases abgesetzten Ammonurat
wird die iiberstehende Fliissigkeit vorsichtig auf ein Filter
Sehleicher u. Schiill Nr. 597) gegossen, zuletzt die Fillung
mittels 10°/. Ammonsulfatlosung auf das Filter gespitlt und
),0337 iiis . p
. : einige Male gewaschen. Den Inhalt des Filters spritzt man
00,0385 AR < = n .
5.0380 mit Wasser in das Becherglas und zwar empfiehlt es sich,
beim Zuriickspillen des Urates in das Becherglas das Filter

1) Zeitschr, physiol. Chem. 1801. 32, 552.
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zuerst aus dem Trichter zu nehmen und zu &ffnen, anstatt
dasselbe nur mit dem (Glasstabe zu durchstoflen. Dem Am-
monurat, in annihernd 100 cem Wasser aufgeschlemmt, wird
15 eem konzentrierte Schwefelsiiure Zugesetzt und die erhaltene

Lidsung sogleich mit Permanganatlosung (1,6 : 1 Liter) titriert,

L
Gegen das Ende der Titration ist es zweckmibBie, die Kalium-
permanganatlosung in Portionen von je 2 Tropfen hineinfliefien

zu lassen, bis die erste schwache Rosafirbung durch die

aanze Hliissigkeit zu sehen ist.

1 cem Y/, Permanganatlésung = 0,00375 ¢ Harnsiiure.

Die Permanganatlosung kontrolliert man mit Oxals

Eine Korrektur von 3 mg Harnsiure pro je 100 cem des

gewend Harnes ist wegen Léslichkeit des Ammonurates

hinzuzufi

Beurteilung.

Die von den Autoren erhaltenen Zahlen stimmen mit den nach Salkowski-
Ludwig erhaltenen iiberein. Ich habe ebenfalls gute Resultate mit dieser
Methode erzielt.

Ikterische Harne — i{iberhaupt slark gefdrbte Harne — miiBen zuerst durch
Zusatz von eitwas EiweiBltsung und Aufkochen entfdrbt werden. DaB man statt
zu titrieren den Stickstoff und somit die Harnsdure nach Kjeldahl bestimmen
kann, ist selbstverstindlich.

ng nach E. Worner.!?

estimma

Lmmoniumu wird in N

ilisehen ]|;=.|';|;-

Stickstoff hestin
Ausfithruneg,

150 cem Harn werden in einem Bechergla

erwiirmt und darin 30 g Ammonchlorid aufgelist. Nach

bis 1stiindigem Stehen wird der Niederschlag von dem Am-

moninmurat abfiltriert, mit 10°/, Ammonsulfatlosune chlorfrei

gewaschen und mit heiber 1—2°/ iger Natronlauge auf dem

Filter geltst. Man wiischt das Filter mit heiBem Wasser aus

und erwirmt das Filtrat solange auf dem Wasserbade,

die al

1 q
AA1I=sClLe

alles Ammoniak entfernt ist: dann spiilt man

Harnsiurelosung in einen Kjeldahlkolben, zerstirt mit 15 cem

der Schwefelsiure und etwas Kupfersulfat oder Quecksilber
und bestimmt das gebildete Ammoniak in bekannter Weise
(8. 108).

1 cem !/, Schwefelsiiure = 0,0042 ¢ Harnsii

1y Zeitschr, physiol. Chem. 1900. 29. T0

dow:
nicht
die A

gefiih
filhru
genai
dltest

lox
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i Beurteilung.
|- GriRere Mengen EiweiB sind zu entfernen. Mit Recht bemerkt M. Lewan-
d dowsky, daB die Methode dadurch versagen kann, daB das Ammoniumurat
nicht ausfillt; die Ursache ist eine iibergroBe Aciditit des Harnes. Man reguliert
e die Aciditit deshalb in der Weise, daB nur schwach saure Reaktion vorhanden ist.
L. F, Mallet!) versetzt 100 cem Urin mit 10 cem einer Sodalisung |
Y (160 : 1 Liter) zur Entfernung der Phosphate, filtriert und fiillt die Harnsiure, |
indem er 5 ecem einer Kupfersulfatlisung (40 g : 1 Liter) und 20 cem siner |

% Losung (100 g kristallisiertes Natriumhyposulfit und 100 g Seignettesalz im
e Liter) '|1in'ﬂ1ll'l"lgt, Der Niederschlag wird gut ausgewaschen, in 500 cem
Wasser wverteilt., mit 5 cem “Schwefelsiiure versetzt und sehliefjlich mit
Chamiileonlisung titriert.

Haykraft, Herrmann fiillen die Harnsiiure durch ammoniakalische
Silberlisung in Ge

der salpetersauren Lisung des Niederschlages hestimmt man das Silber nach

1= der Volhardschen Methode; man titriert dann mit /g, oder I."'lou Normal-

rhodanammon, das man mit der Silberlésung von gleicher Stiirke genau ein-
_:1'-.-.[1.’|J'l hat, |
1 cem /s, Rhodanammon = 0,00336 Harnsiure, [

Wahl der Methode.

mwart von Magnesiasalz, wie bei 1 :ltl;_”l,rg{’h{:ll. aus. In

;, Methode 2 und 3 geben sehr gute Resultate; auch der unter 4 und 5 an-

gefiihrten Methoden kann man sich bedienen. Wie aus der angegebenen Aus-
h flihrungsweise zu ersehen ist, erfordert die Methode 2 ldngeren Zeitaufwand;
it genaues Arbeiten ist bei allen Methoden unerldBlich. Die Methode 1 hat als
an ilteste Methode mehr historisches Interesse.

B. Purinbasen (Xanthinbasen, Nukleinbasen, Al-
loxurbasen).

Seitdem experimentell durch die Synthesen nachgewiesen

] ist, daB die Harnsiure und die Xanthinkorper Abkommlinge der

sleichen Grundform sind und die Xanthinkérper, deren Ent-

stehung und Bildung zum Teil aus den fiir die gesamten Vor-

b ginge im lebenden Organismus wichtigen Nukleinen erfolgt, als
2 die Vorstufe der Harnsiiure gelten, hat man dem Vorkommen
e dieser Basen im Harn eine griBere physiologische Bedeutung
& beigemessen. Die Xanthinbasen sind in den Nukleinen an die
o Nukleinsiiure gebunden und werden aus diesen durch hydro-
i Iytische Spaltung leicht abgeschieden.
o [m Harne kommen vor:
e HN—CO
A 1 6
r Xanthin oder 2,6-Dioxypurin ,0C C.NH
* 1 7| ==CH

(N U N 8

1899, 5H. 100,

g des Harpes, 2, Aufl, 11




1-Methylxanthin oder 1-Methyl-
dioxypurin 2,6

Heteroxanthin oder T-Jl[t‘.t]])'ldinxl\'-
purin 2,6

Paraxanthin oder 1,7 Dimethyl-
dioxypurin 2,6

Hypoxanthin oder 6-Oxypurin

Adenin oder 6-Aminopurin

Guanin oder 2-Amino-6-Oxypurin
(moch nicht mit Sicherheit im Harne
nachgewiesen

Epiguanin oder 7-Methyl-2-Amino-
6-Oxypurin

HN
1

JHC

N

3
N
1
HC
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Auflerdem sind noch zu erwithnen: Episarkin und
Carnin,

Was die Herkunft betrifft, so werden Guanin, Xanthin,
Adenin und Hypoxanthin aus den Nukleinen gebildet, soweit
diese nicht in Harnsiéiure iibergehen, wiihrend die methylierten,
Heteroxanthin, Paraxanthin, Epiguanin, Methylxanthin aus den
Nahrungs- und Genubmitteln stammen; merkwiirdig ist, dab
im Organismus eine Entmethylierung stattfindet, indem aus
dem Koffein ein Dimethylxanthin entsteht.

Die genannten Basen kommen im Harn nur in sehr ge-
ringer Menge vor; M. Kriiger und G. Salomon?) konnten
aus 10,000 Liter Menschenharn gewinnen:

Xanthin 10,11 g,

1-Methylxanthin 31,285 g,

Heteroxanthin 22,345 g,

Paraxanthin 15,31,

Hypoxanthin 8,50 g,

Adenin 3,64 g,

Epiguanin 3,40 g.
Vermehrt finden sich die Xanthinbasen im Harne Nephri-
tischer und Leukiimischer, und zwar kann der Gehalt um das
Zehnfache gesteigert werden; bei akuter Leberatrophie tritt
ebenfalls Vermehrung ein; bei starker Vermehrung der Xanthin-
basen sehen wir gewdhnlich eine Verminderung der Harnsiure
und umgekehrt bei starker Harnsfiureausscheidung eine Ver-
minderung der Xanthinbasen, gewil ein Beweis, daBl die Harn-
siinre aus diesen Basen sich bildet. Xanthin tritt auch als
Bestandteil von Blasensteinen wund zuweilen in Sedi-
menten auf.

Darstellung und Trennung der Purinbasen, Nach
M. Kriiger und G. Salomon.?)

Der Harn (man verwendet in einzelnen Portionen mindestens
300 Liter) wird entweder durch ammoniakalische Silberlosung
oder siedend heill mit Natriumbisulfit und Kupfersulfat aus-
gefillt. Im ersten Falle wird der gewaschene Niederschlag in
einem im siedenden Wasserbade befindlichen Rundkolben durch
verdiinnte Salzsiiure vorsichtig zersetzt, bis die volumindsen Silber-

) EZeitschr. physiol. Chem. 1898/99, 26. 367.
%) Ebenda. 1598/99. 26. 351.
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verbindungen vollstindig verschwunden sind und bis an deren
Stelle sich leicht zu Boden setzendes Chlorsilber entstanden ist.
Dann erhitzt man den Kolben iiber freiem Feuner, gibt die
gleiche Menge der vorher verbrauchten Salzsiiure hinzu, fil-
triert heil und wiischt den Niederschlag mit stark verdiinnter
Salzsiiure ans, Die Hauptmenge der Harmsiiure bleibt beim
Chlorsilber. Im anderen Falle wird der mit heilem Wasser ge-
waschene Niederschlag der Kupfer-Natriumbisulfitfillung gleich-
falls im Rundkolben mit Wasser erwirmt, durch Ammoniak
schwach alkaliseh gemacht, dann mit Salzsiure bis zur stark sauren
Reaktion versetzt, durch Schwefelwasserstoffzas zerlest und die
Lisung heib filtriert. Auch hier bleibt die Hauptmenge der Harn-
saure auf dem Filter. Das salzsaure Filtrat (sei es vom Chlor-
silber oder vom Schwefelkupfer) wird durch méglichst wenig
Tierkohle entfiirbt; es unterbleibt aber die Behandlung mit
Kohle besser, da diese betriichtiche Mengen der Basen zuriick-
hilt, zu deren Wiedergewinnung mehrmaliges Auskochen mit
verdiinnter Salzsiiure nétig ist.

Das Filtrat wird auf dem Wasserbade moelichst weit ein-
gedampft, zum Schlusse bei niederer Temperatur und unter
hitnfigem Umschwenken der Schale oder besser withrend Dar-
iiberleitens eines kriiftigen Luftstromes. Die im sirupdsen
Riickstande noch reichlich vorhandene Salzsiiure wird durch zwei-
maliges Kindampfen mit Wasser und schlieBlich durch Ein-
dampfen mit 96 °/, Alkohol der Hauptmenge nach entfernt, bis
die Masse grobpulverig geworden ist. Dieselbe wird mit Wasser
bei 40° digeriert, nach mehrstiindigem Stehen abfiltriert, mit
Wasser sa

zsAurefrei gewaschen und der Filterriickstand mit
Alkohol und Ather behandelt. Das Filtrat kann noch einmal
eingedampft und in derselben Weise behandelt werden: jedoch
bleibt beim Digerieren mit Wasser nur ein geringer Riickstand,
der mit dem ersten vereinigt wird. Der ungeliste Teil besteht
aus Xanthin, Heteroxanthin und 1-Methylxanthin (Xan-
thinfraktion), in die whsserige Losung gehen iiber Epigua-
nin, Adenin, Hypoxanthin und Paraxanthin, sowie eine
geringe Menge von Heteroxanthin und 1-Methylxanthin.

a) Xanthinfraktion: Trennung von Heteroxanthin.
Xanthin und 1-Methylxanthin. Das Gemenge der drei
Basen wird in der fiinfzehnfachen .\|l'||.'ffn' 3,3 % salzsiurefreier
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an das Natriumsalz des Heteroxanthins in reinem Zustande

und fast vollstindig aus. Je 60 cem des auf 60° erwirmten |
ie Filtrates werden in ein vorher aufeekochtes, kaltes Gemisch |
1. aus 20 cem konz. Salpetersiure und 20 cem Wasser lang- '
or sam und unter Umriihren eingetragen. Hierbei wird der Rest |
m der Harnsiiure, welcher mit den Alloxurbasen in Lisung ge-
g- gangen war, zerstort; innerhalb mehrerer Stunden scheidet
he sich beim Stehen in der Kilte salpetersaures Xanthin aus.
ke Erweist sich dasselbe unter dem Mikroskope noch nicht als
n rein, so neutralisiert man je 3 g des lufttrockenen Rohpro-
ie duktes unter wenig Wasser mit Natronlauge, erwirmt, 16st das
- freie Xanthin durch mehr Launge, verdiinnt auf 60 ccm und
r- behandelt die auf 60° erwirmte Liosung wie oben. Reines
o salpetersaures Xanthin setzt sich als schweres Kristallpulver
it in aus Bliittchen bestehenden Drusen ab. Zur Darstellung ,
- des freien Xanthins wird die ammoniakalische Losung des
it Nitrates eingedampft, wobei sich die Base in amorphen Krusten
abscheidet. Das 1-Methylxanthin wird aus dem salpeter-
- sauren Filtrate von Xanthinnitrat durech Ubersiittigen mit
3y Ammoniak und Eindampfen als atlasglinzende Masse, aus
re mikroskopischen Blittchen bestehend, erhalten. Der Rest kann
n durch ammoniakalische Silberlosung oder als Kupferoxydul-
i verbindung gefillt werden,
AL b) Hypoxanthinfraktion: Trennung von Epiguanin,
is Adenin, Hypoxanthin und Paraxanthin. Die salzsaure,
- vom Xanthin und seinen Homologen abfiltrierte Lésung scheidet
it auf Zusatz von Ammoniak in geringem ['berschusse sofort das
it Epiguanin in kleinen glinzenden Prismen aus. Das Filtrat
1l wird durch Erhitzen vom Ammoniak befreit, die nicht zu kon-
h zentrierte Losung in der Kilte vorsichtig mit 1,1°/, Pikrin-
d, siiureldsung in geringem Uberschusse versetzt und das Ade-
it ninpikrat sofort mit einer Saugvorrichtung abfiltriert. Nach-
)= dem das mit Schwefelsiiure versetzte Filtrat dureh Ausschiitteln
e mit Benzol oder Toluol von iiberschiissiger Pikrinsiiure befreit
e ist, wird die Gesamtmenge der noch vorhandenen Basen durch

ammoniakalische Silberlosung oder durch Kupfersulfat und

1 Bisulfit gefillt, der Niederschlag durch Schwefelwasserstoffzas
o1 zersetzt und die wiisserige Lidsung der Basen eingedampft. Je
y 3 o des trockenen Riickstandes werden in 100 cem heiller ver-

diinnter Salpetersiiure (90 ccm Wasser und 10 com konz, Sal-
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petersiure) gelost; beim Krkalten scheidet sich Hypoxanthin-
nitrat in reinem Zustande aus.

Aus dem Filtrate von diesen Korpern werden die noch
in demselben vorhandenen Basen und zwar gerinee Menzen
Hypoxanthin, der Rest von Heteroxanthin und l-Methylxanthin,
sowie das Paraxanthin als Silber- oder Kupferoxydulverbin-
dungen gefillt und daraus die Basen in der bereits ertrterten
Weise isoliert. Die salzsaure Liésung wird eingedampft und der
Riickstand, wie angegeben, mit moglichst wenig kaltem Wasser
extrahiert; ungelost bleiben Heteroxanthin und 1- Methylxan-
thin, welche durch 3,3"/, Natronlauge getrennt werden: das
Filtrat enthidlt Hypoxanthin und Paraxanthin. Ans dieser
Flissigkeit werden die Basen, um sie salzsiiurefrei zu erhalten,
wieder in Form ihrer Silber- und Kupferoxydulverbindungen
niedergeschlagen, isoliert und der Riickstand ihrer wisserigen
Losung auns wenig verdiinnter Salpetersiiure (Konzentration wie
angegeben) umkristallisiert. Salpetersaures Hypoxanthin scheidet
gich aus, das Paraxanthin kann aus der Mutterlange als Na-
trinmsalz oder als freie Base gewonnen werden.

Falls Guanin sich noch als Harnbestandteil finden sollte,
so wiire dies aller Wahrscheinlichkeit nach in der Xanthin- und
Hypoxanthinfraktion zu suchen, woraus es leicht zu isolieren
wire, Die Xanthinfraktion wird, mit Ammoniak behandelt, das
Guanin ungeldst zuriicklassen; in der Hypoxanthinfraktion wird
es gleichzeitig mit Epiguanin durch Ammoniak ausgeschieden
werden und kann von letzteren durch Behandeln mit heiBfem
Wasser oder heifem verdiinntem Ammoniak getrennt werden.

Nach neueren Versuchen der Verf.!) wird zur Abschei-
dung des Paraxanthins der Riickstand der siurefreien Basen-
I6sung in 15 Teilen 10 °/, Natronlauge gelést und im Fisschrank
stehen lassen; es scheidet sich Paraxanthinnatrium aus, aus
dem durch Neutralisieren der Losung mit Essigsiure freies
Paraxanthin gewonnen werden kann.

Allgemeine Eigenschaften der Purinbasen,

Sie werden amorph, meist aus unreinen Lésungen, doch
auch in recht charakteristischen Kristallformen erhalten. In
Wasser sind sie alle sehr schwer, einige fast gar nicht loslich,

n]:igt_’;j(‘lt l6gen sie sich alle in Alkalihydraten, manche in Am-

') H. Thierfelder, Hoppe-Seylers Handbuch. Berlin 1908,
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moniak. Mit Mineralsiuren, in denen sie sich leichter oder
schwerer losen, bilden sie kristallisierende Salze. Sehr cha-
rakteristisch ist, daf alle Purinbasen in saurer Lésung durch
Phosphorwolframsiure gefillt werden. Auch durch Queck-
silberchlorid, besonders aber durch ammoniakalische Sil-
berlésung werden sie abgeschieden. Mit Pikrinsidure geben
sie, ausgenommen Xanthin, Methylxanthin, Heteroxanthin, kri-
stallisirende Salze. Durch Bleiessig und Ammoniak werden
alle Basen, Epiguanin ausgenommen, gefillt, das Gleiche ist
der Fall mit essigsaurem Kupfer, besonders aber mit
Kupferoxydul; Kupfersulfat und Bisulfit oder Thiosul-
fat geben nimlich Fillungen, die in Wasser unléslich, in

Salpetersiiure leicht loslich sind.
Beim Glithen entwickeln

Blausiure oder Isonitril.

die Basen den Geruch nach

Besondere Eigenschaften der einzelnen Basen und
deren qualitativer Nachweis.

Eigenschaften

Xanthin.

Dasselbe ist entweder ein amorphes
weiljes Pulver, beim Reiben wachs-
rlingend, oder es kristallisiert ans
ainer schwach alkalischen, stark ver
diinnten Lisungy nach Essigsinre-
msatz in farblosen, schénen Drusen
aug, die mikroskopisch betrachtet aus

gliinzenden rhombischen Blittchen
bestehen mit 1 Mol. Wasser, das nach
Horbaczewskl erst bel ea. 130°
entweicht. Beim raschen Auskristal-
listeren, namentlich auns wunreinen
kommen der Har 1re
iche Kristalle zum Vorschein.

In kaltem Wasser ist es sehr
schwer (1:14151 nach Almén), in
heiffem 1 :1300—1400 ldslich, in
Alkohol, Ather ist es unlslich, leicht
lislich dagegen in Alkalilaugs, Am-

moniak, schwer in Siduren.
Chlorzink und Chlorealeinm fiillen
es aus ammoniakalischer Liisung.
Charakteristisch ist das Silbersalz,
das aus siner Lisung von Xanthin
in Ammoniak durch Silbernitrat ge-
fiillt wird (C,H,N, Oy Ag,0); in heiljer

Qualitativer Nachweis

I. Wird wenig Substanz mit einigen
Tropfen frisehen Chlorwassers
— der Zusatz von Salpetersiiure ist
unnitig — eingedampft, und der
Riickstand unter einer Glasglocke
der Einwirkung von Ammoniak-
dampf ausgesetzt, so tirbt sich der
Riickstand schin rosenrot (Wei-
delsche Probe).

Beurteilung.

Harnsiiure gibt diese Probe auch,

II. Xanthinprobe.

Man list eine kleine Menge in
heiffer BSalpetersiure und ver-
dampft im Wasserbad zu Trockne,
wobei ein zitronengelber Fleck
entsteht, der sich in Natron- ader
Kalilange mit orangegelber
Farbe list; dampft man die Lisung
ein, so firbt sie sich violettrot
und lift einen dunkelpurpurnen
Riickstand erkennen (Unterschied
von Harnsiinre)

III. Bringt man in eine Mischung
von Chlorkalk und Natronlauge
Xanthin in Substanz, so bildet sich
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Heteroxanthin,

Aus heiflem Wasser kristallisiert
es in glinzenden Nadeln, meist zu
Rosetten wereinigt, die bei 880°
schmelzen, ¥s ist schwer ldslich in
kaltem, leicht in heifem Wasser, auch
in Ammoniak und heifjer Salzsiiure,
unlislich in Ather und Chloroform,
Aus seimen Lisungen in Ammoniak
oder Alkalien ist es schon dur
Kohlensiiure fi
wie ammonis
den duorch

lbar. Salpetersaure,
alische Lisungen wer-
bernitrat ¢ die
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aus.

Mit Pikrinsiiure gibt es zum Un-
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e Silber-
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Paraxanthin.
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zend); schmilzt bei 2959,
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(Fortsetzung.)

Eigenscha

In kaltem Wi ist es viel
leichter loslich als Xanthin und seine
anderen Homologen, unléslich in Al-

lkkohol und Ather, liislich in Ammoniak,

Salzsfiure und Salpetersiiure. Verhiilt
sich gegen ammoniakalische Silber-
lisung wie das Heteroxanthin: sal-
petersaures  Paraxanthinsilber setzt
sich in seidengliinzenden Biischeln ab.

Hypoxanthin (Sarkin).

Farblose Kristalle, hiiufiz undent-
lich, in etwa 1400 Teilen kalten und
T0 Teilen kochenden W "8 ]-']H]il‘];,_
auch in Alkalien und Siuren: ver-
bindet sich mit Basem zu Salzen.
Wird aus seiner Lisung in Alkalien
urch Kohlensiinre gefillt.

Adenin.

Lange nadelfirmige Kristalle, aus
3l in
igen kleinen Kristallen
‘heidend, die beim Liegen
an der Luft undurchsichtig, trith
werden, besonders beim Erwiirmen
der Kristalle in wenig Wasser bei 53°

In etwa 1080 Teilen kalten, leicht
in heiffem Wasser lisli laicht
lich auch wieder in Alkalien, unlts-
lich in Ather und Chloroform.

verdiinnten Lisungen wasserf)

wetzsteinfiirm

ANss

sich

Guanin,
Aus konzentr, I

y sungen amorph
sich ausscheidend erh

It man dasselbe
qus einer sehr verdilnnten warmen
Lisang in Lauge nach Zusatz von
1/, VolumenAlkohol und iiberschiissiger
Essigsiiure in grofjen Kristallen (dhn-

Qualitativer Nachweis

II. Charakteristisch

ist ebenfalls das Verhalten gegen
Natronlauge; in konz Lisung fillt
Natronlange Paraxanthinnatrinm
in linglichen, meist schmalen
Tafeln und ismen mit Lings-
rissen durchzogen, teils isoliert,
teils in Biindeln, in Wasser etwas
leichter lislich als das Natvonsalz des
Heteroxanthins,

I. Xanthin- nnd Weidel sche
Probe negativ.
II. Gibt die anch fiir Adenin
irakteristische Reaktion.

I. Xanthin- und Weidel sche
Probe negativ.

II. Charakteristisch ist das Ver-
halten Kristalle beim Erwiir-

men (Triibwerden) und das Gold-
doppelsalz. Einge Lisung wvon
salzsaurem Adenin gibt mit Gold-

chlorid einen charakteristischen
aus wiirfelfirmigen, prismati-
schen, aunch blattfirmigen Kri-
stallen bestehenden Niederschlag
(Mikroskop).

[[I. Mit Zink und Salzsiiure
reduziert ('/y Stunde im Wasserbad)
nimmt eine Ldsung wvon Adenin
(ebenso Hypoxanthin) eine voriiber-
gehende Rotfirbung an; die fil-
trierte Lisung wird anf Zusatz fiber-
ger Natronlauge an der
Luft rubinrot, dann braunrot
(Azulminsiure) (Kossel u. Fischer).

schiiss

I. Gibt die Xanthinprobe mit
braunroter, beim Erhitzen blau-
violetter Farbe.

[1. Charakteristisch:

1. Das Pikrat, das in gold-
gelben, in kaltem Wasser fast
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{Fortsetzung.)

Eigenschaften Qualitativer Nachwaeis
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lislich in Wasser, wenig loslich (Xanthin und Hypxanthin aben
in .'\::lln-llliél\\ leicht i1| .\“i;l“"u. leicht léslic
auch in verdiinnten Siuren. Durch pinselfirmi
Metaphosphorsiiure wird es fast quan- | dihnliche
titativ  gefillt. Das salpoete
Guaninsilber
giinre lislich
Erkalten in fei

Gebilde

anre
in heifler Salpeter-

t aber beim

an Nadeln aus.
2. Konz Ferri inkalinm-

ribt mit ver

mter Guanin-

ltisun

ltisur smatische
Kristalle in warmem Wasser lislich,
Xanthin und Hypoxanthin geben
keinen Niederschlag.

gelbbraune j

aure Salz kristal-

3. Das salzs

langen, biiseh

en oder strahlenférmig an
vordneten Kristallen (Mikro

Epiguanin.

Kristallisiert aus Wasser in feinen I. Gibt die Xanthinprobe und die

Nadeln, ans ammoniakh i Weidelsche Prob

in seidenrlinzenden Pr II. Charakteristisch ist

salzeauren 1 Natriumvarbindung und das

ittigen  mit in langen, beim Frkalten seiner hei ]

feinen Nadeln. in feinen Nadeln si
Sahr schw fast unlislich in | dende Pi t

1 heillem, ebenso in

woniak, leichter in Natrinmbkar-

ung, sehr leieht in verdiinnter

nnd in

inen, aus

nach dem [

Wasser, aucl
A
houatliis
Natron

furen (auch

in heifjer 339,
man die Natrinm-

Natronlauge erhiilt

rk §

verbindung in wzenden b
n. Amm calische Silbe
11t Guanin, nicht aber Bl

der Bleiacetat und Ammoniak.

Episarkin,

Scheint identisech zn  sein mit

Carnin.

Das Vorkommen des Carning im
Harn ist noch nicht erwiesen.

) eSS

Mek
Mag
600
vers
Har
SCN¢
liisu
dur

letz




B. Organische Stoffe.

Quantitative Bestimmung.

1. Nach der Methode von E. Salkowski!) mit Ver-
besserungen von H. Huppert.?)

Prinzip.

Die Purinhasen werden als Silbersalz gefiillt, nachdem die Fiilllung der

Purinkéirper, der Harnsiiure + Purinbasen, durch ammoniakalische Silber-
egt ist und nachdem die Purinbasen durch verdiinnte Schwefel-

lisung ze
siure von der Harnsiiure getrennt sind.

Erforderliche Lisungen.

1. Ammoniakalische Silberlésung, wie S. 168 oder 8°/, Silber-

nitratlsung.

2. Magnesiamischung (8. 153).

9, Verdiinnte Schwefelsiure (10 cem : 550 cem Wasser).

4, ', NormalrhodanammoenlSsung, eingestellt mit einer Yoo Mo

Silberlésung (8,4 g Silbernitrat im Liter) 8. 54.

Ausfithrung:

500 cem eiweilifreier Harn werden in einem graduierten
Mebzylinder zur Entfernung der Phosphate mit 50 cem der
Magnesiamischung versetzt und mit starkem Ammoniak zu
600 cem aufeefiillt, Man filtriert durch ein Faltenfilter und
versetzt vom Filtrate 540 cem (= 450 cem urspriinglichen
Harnes) in einem Becherglase mit 55 ccm der ammoniakali-
schen oder mit ca. 85 cem der 3°/, wisserigen Silbernitrat-
losung. Nach einstiindigem Stehen wird der Niederschlag, der
durchscheinend und gallertig, nicht weill aussehen muff — im
letzteren Falle enthielte er Chlorsilber, das durch Ammonialk-
zusatz in Lisung zu bringen wire — auf einem dem Trichter
anliegenden Filter gesammelt und silberfrei gewaschen.

Man spritzt denselben mit der Spritzflasche in das gleiche
Becherglas zuriick, siunert mit einigen Tropfen Salzsfiure an
und leitet in die ungefithr 250—350 ccm betragende Fliissig-
keit mit dem suspendierten Niederschlag zur vollstindigen
Zerlegung desselben Schwefelwasserstoff ein; man kann auch,
wie S. 154 angegeben, vorher einige Kubikzentimeter von Kupfer-
sulfatlsung zusetzen, da das gebildete Schwefelkupfer die Eigen-
schaft hat, das Silbersulfid mit niederzureilen und Filtrate zu
geben, aus denen sich beim Eindampfen kein Silbersulfid mehr
ausscheidet. Nach dem Zerlegen des Silberniederschlages wird
das Becherglas mit der Fliissigkeit auf dem Wasserbade er-

N Pfliigers Archiv 1898. 69. 280.
9 Analyse des Harnes 1598. 829,
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hitzt, die Fliissigkeit abfiltriert und der Niederschlac mit heiBem
Wasser ausgewaschen. Das Filtrat dampft man auf dem Wasser-
bade in einer Porzellanschale zur Trockene und erhitzt zur
Losung der Purinbasen den Trockenriickstand mit 25—30 eem
der verdiinnten Schwefelsiure bis zum Sieden, worauf man die
Fliissigkeit 16—20 Stunden behufs Abscheidung der Harnsiure
stehen liflit. Die ausgeschiedene Harnsiiure wird auf einem
kleinen Filter abfiltriert, mit der gleichen Schwefelsiure zwei
bis dreimal aunsgewaschen und das nicht mehr a

s A0 cCcm he-
tragende Filtrat (und Waschfliissizkeit) nach dem Ubersitticen
mit Ammoniak nochmals mit

Silberlosung gefillt. Der ab
trierte Niederschlag wird ausgewaschen, bis er si

ber-, chlor-
und schwefelsiurefrei ist und dann im Porzellantiecel ver-
brannt. Das gebildete Silber wird in chlorfreier Salpetersiure
gelost und wie Seite 55 angegeben nach Volhard mit der
/., Normalrhodanlosung titriert.

I cem '/, Rhodanammonldsung = 0,00152 Xanthin,

Selbstverstiindlich kinnte der abfiltrierte Silberpurinbasen-
niederschlag auch nach Kjeldahl verbrannt werden (vollstiin-
diges Entfernen des Ammoniaks!),

1g N =2,714 ¢ Xanthin.

Beurteilung:

Ganz genaue Zahlen liefert auch diese als die beste bekannte Methode
nicht, da eine geringe Menge Harnsiure geltst bleibt und die Verbindung der
Purinbasen mit Silberoxyd in Ammoniak nicht vollkommen unldslich ist: eine nach
jeder Richtung hin ganz einwandfreie Methode wird wohl auch niemals gefunden
werden kiinnen.

2. ZweckmiiBig kann man nach Malfatti!) die Bestimmung
der Purinbasen an die Bestimmune der Harnsiure nach Sal-
kowski-Ludwig anschliefen, indem man die im sauren Fil-
trate von der gesammelten Harnsiiure vorhandenen Purinbasen
entweder als Silberverbindung oder als Kupferverbindung aus-
fillt. Man kann mit den Fillungen direkt oder nach dem
Zersetzen derselben mit Schwefelwasserstofl im Filtrate die
Stickstoffbestimmung nach Kjeldahl vornehmen (s. folgende

Methode).

) Bericht des III internat. Chemiker-Kongresses. Wien 1808. II. 943,
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3. Nach M. Kriiger und J, Schmid.})

Prinzip.

Durch Kupfersulfat mit Natriumbisnlfit werden Harnsiiure und Purin-
n als Kupferoxydulverbindungen gefiillt. Die Harnsfiure wird aus der
1 Lisung durch Salzséiure entfernt; auns dem Filtrate werden die
Purinbasen wieder als Silber- oder Kupferoxydulverbindung abgeschiaden.
Man ermittelt endlich den Stickstoff der Harusiiure, wie den der Purinbasen.

Erforderliche Liisungen:

1. Kiiutliche Natrinmbisulfitlésung (Kahlbaum).

2. 10%; Kupfersulfatlisung.

8. Natrinmsulfidlisung (8. 158).

4. Aufsehwemmung von Braunstein in Wasser. Eine heifle
0,5%, Lisung von Kalinmpermanganat wird mit Alkohol bis zur
Entfiirbung versetzt.

5. 10%, Balzsiure.
6. 10%, Essigsiiure.
Fiir die Bestimmung der Purinbasen nach der Silber-
fillung noch
1. Ammoniakalische Silberltisung und Magnesiamischung
(S. 153).
o

8. 6%, Dinatriumphosphatlisung.

Austithrung:

Der vierte oder fiinfte Teil der auf 1600 oder 2000 cem
verdiimnten Tagesmenge des von FEiweilll befreiten Harnes,
400 cem, werden in einem Literkolben (Schottenkolben) mit
24 g Natriumacetat und 40 cem der Natriumbisulfitlosung ver-
getzt, zum Kochen erhitzt und nach Zusatz von 40—80 cem
Kupfersulfatlosung (je nach der Menge der vorhandenen Purin-
kirper) mindestens drei Minuten lang noch gekocht. Den ent-
standenen Niederschlag filtriert man sofort oder nach dem Ab-
kithlen der Fliissigkeit durch ein Faltenfilter, wischt mit heifem
Wasser aus, bis das Filtrat farblos abliuft und spritzt den
Niederschlag mit ca. 200 cem heilem Wasser in den beim
Fillen benutzten Kolben zuriick; man erhitzt wieder zum
Sieden und zersetzt die Kupferverbindung mit 30 cem Natrium-
sulfidlosung. (Ein Tropfen der Fliissigkeit mubl auf Bleipapier
Braunfirbung hervorrufen, es muB Natriumsulfid im Uber-
schuB vorhanden sein.) Nach vollstindig erfolgter Zersetzung
siuert man mit Essigsiure an und erhiilt, bis der abgeschie-
dene Schwefel sich zusammengeballt hat, im Sieden, worauf
man sofort mit Saugvorrichtung und Porzellanfilterplatte fil-

) Nach Thierfelder, Hoppe-Seylers Handbuch. Berlin 1903.
| ‘h nicht publizierte, von Herrn M. Kriiger Herrn Prof. Thierfelder
mitraeteilte Methode.)
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triert und den Filterriickstand gut mit heifem Wasser aus-
wiischt. Das Filtrat wird nach Zusatz von 10 eem 109/,
Salzsiure in einer Porzellanschale auf ca. 10 cem eingedamptt,
die abgeschiedene Harnsiure durch ein kleines Filter abfil-
triert, mit schwefelsiurehaltigem Wasser gewaschen (Filtrat und
Waschwasser betragen 75 ccm) und der Filterriickstand mit
Filter nach Kjeldahl behandelt (S, 108). Man multipliziert den
gefundenen N mit 3 und zihlt zu der so gefundenen Harn-
siure noch 0,0035 g (im Filtrate von 75 cem geldst gebliebene
Harnsiiure) hinzu. In dem Filtrate der Harnsiiure werden die
Purinbasen entweder durch Kupferfillung oder durch Silber-
fillang bestimmt,

Durch Kupferfallung.

Das mit Natronlange alkalisch, dann mit Essigsiure
wieder schwach sauer gemachte Filtrat wird auf 70° er-
wirmt, mit 1/,—1 eem 109/, Kssigsiure und 10 cem der
Aufschwemmung von Braunstein (um die Spuren vorhandener
Harnsiiure zu oxydieren) versetzt und eine Minute lang ge-

schiittelt, worauf man 10 cem der Natriumbisulfitlésung und
5—10 com der 109/ Kupfersulfatlésung hinzufiigt. Man lisst
die Fliissigkeit ca. drei Minuten lang kochen, filtriert den
Niederschlag sofort durch ein Faltenfilter aus schwedischem
Papier, wiischt mit heiBem Wasser aus und bestimmt den
Stickstoff in bekannter Weise nach Kjeldahl

Durch Silberfillung,.

Man verfihrt anfangs, wie bei der Kupferfillung ange-
geben, nur wird die essigsaure den Braunstein enthaltende
Losung mit Ammoniak alkalisch gemacht, abgekithlt und mit
10 cem der ammoniakalischen Silberldsung und Ammoniak bis
zur Losung des Chlorsilbers versetzt; man gibt noch 10 cem
der Dinatriumphosphatlésung und 5 cem der Magnesiamischung
hinzu, wodurch das Absitzen, Filtrieren und Auswaschen des
volumindsen Silberniederschlages wesentlich erleichtert wird.
Nach zweistiindigem Stehen filtriert man den Niederschlag durch
ein Faltenfilter, wiischt mit destilliertem Wasser zur miglichst
vollstindigen Entfernung von Ammoniak gut aus, und spritzt
den Niederschlag mit heifem Wasser in einen Rundkolben.
Die letzten Spuren Ammoniak werden durch Kochen mit
etwas gebrannter Magnesia entfernt und dann die Stickstoff-
bestimmung nach Kjeldahl vorgenommen.
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Beurteilung.

Es gilt hier das bei der Salkowskischen Methode Gesagte. Die Aus-
filhrung dieser Methode ist eine wesentlich einfachere, besonders bei Anwendung
der Kupferfdllung, und scheint die Methode wirklich recht brauchbar zu sein.

4. Als weitere empfohlene Bestimmungsmethoden sind noch
folgende zu erwiihnen:

a) Fallen mit Phosphorwolframsiiure.

Eine abgemessene Menge eiweilifreier Harn wird nach Hoffmeister?)
abwechselnd mit soviel Phosphorwolframsiiure und Salzsiiure versetzt, bis
kein Niederschlag mehr entsteht. Nach 24stiindigem Stehen wird der
Niederschlag abfiltriert, mit verdiinnter Schwefelsiiure (5 : 100) ausgewaschen,
dann mit iiberschiissigem Bariumhydroxyd in der Wiirme zersetzt und das
Filtrat durch Zusatz von Schwefelsiure im Uberschufl von Baryt befreit.
Die abfiltrierte Fliissigheit, die nun frei von Harnsfiure ist, wird mit
ammoniakalischer Silberlosung gefiillt, der alle Xanthinbasen enthaltende
Niederschlag gesammelt, ausgewaschen, petrocknet und im Porzellantiegel
verascht und geglitht. Das gewonnene Silber wird gewogen; daraus werden
die Xanthinbasen und zwar als Xanthin berechnet. Faktor: 0,7037.

b) Hayeraft?, Herrmann?®, Denigés?) haben nach
Salkowski-Ludwig in einem Harnvolumen die Harnsiiure, in
einem anderen Harnsiiure 4+ Purinbasen zusammen bestimmt
und die Differenz auf Xanthin berechnet.

Ausfithrung in der von Herrmann modifizierten Form
nach Hayeraft.

50 cem Harn versetzt man mit je 5 ecem der Ludwigschen Magnesia-
migchung und Silberlisung, filtriert nach dem Ahsetzen des !
erst die Fliissigkeit durch das Filter, verteilt dann, um den Niederschlag
locker zn machen, 4 g doppeltkohlensaures Natron in groben Stiicken auf
der Filterfliiche und bringt den Niederschlag quantitativ auf dasselbe. Dann
wird der Filterriickstand, ebénso das Becherglas, gut mit ammoniakalischem
Wasser ausgewsaschen und der chlor- und silberfrei gewaschene Niederschlag
auf dem Filter durch Ubergiefen mit 20—30°/, ganz reiner Salpetersiure
gelost. Man wiischt das Filter mit Wasser vollstindig aus und bestimmt
im Filtrate vom geliisten Filterriickstande die Menge des Silbers in der
S, b4 angegebenen Weise nach der Volhardschen Methode. Nur titriert

ederschlages

man hier mit '/, oder !/;;; Normalrhodanammonium, das man mit der
Silberltsung von gleicher Stiirke genau eingestellt hat.

Von dem pefundenen Gesamtsilber (fiir Harnsiiure 4+ Purinbasen)
hat man die der gefundenen Harnsiiure entsprechende Menge Silber in
Abzug zun bringen; auf 1 g Harnsiiure kommen 0,643 g Silber. Aus dem
Reste wird die Menge der Purinbasen berechnet. Faktor: 0,7037.

¢) Nach Deniges.

Erforderliche Lisungen.

1. '[sp N. Silberldsung.

2. Bilbermagnesiamischung; 150 g Salmiak und 100 g Chlor-

magnesinm 15st man in ungefihr 750 cem 20 %[, Ammoniak, fillt

) Zeitschr. physiol, Chem. 1881, 5. 67,

) Zeitscehr, analyt, Chem. 1885, 25. 165.
%) Zeitschr. physiol. Chem. 1888. 12. 496.
) Compt. rend, 1893, 117. 1075,
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Dia letzten Reste Ammoniak beseitiot man dadorch, daff man den Nieder-
was Magnesia koeht und dann nach Kjeldahl
2 Teil des Wassers durch Kochen entfernt war,

Wasser nnd

gehlao

1 cem Y, Schwefelsinre = 0,0042 Harnsiure.
100 Teile Harnsfiure =N
100 ., Xanthin = 36,84 N.

5. Bestimmung der Xanthinbasen {fir klinische
.'f’. wec ;( e,

a) Nach A. Jolles.?)

Prinzip.

In dem

stickstoft, anderer

eiweillfreien Harn bestimmt man einerseits den Harnsiure-
i re- und Purinbasenstickstoff nach vorher-
etriseh. e Differenz beider Ablesungen be-

yits den Harnsii

=

Oxydation volu

jngener

len Purin

asenstickstoff,

Aunsfithrung.

100 cem eiweiffreier Harn wird wie bei der Harnsiure-
bestimmung nach Ludwig-Salkowski angegeben (S. 153) mut
10 cem der Silberlgsung und 10 cem der Magnesiamischung
versetzt. Man filtriert nach 15—20 Minuten, wiischt auf der
Saugflasche mit schwach ammoniakalischem Wasser chlorfrei,
breitet das Filter auf ein Uhrglas aus und spiilt den Nieder-
schlag in ein Becherglas mit heiffem destilliertem Wasser.
Hierauf bringt man in das Becherglas einen Loffel (ca. 0,1 bis

(0,2 g) gebrannte Magnesia und erwirmt so lange, bis den

Diampfen ausgesetztes feuchtes rotes Lackmuspapier nicht mehr
Jesten

eehliiut wird, was ca. eine Stunde dauert. Am zweckmii
zersetzt man den Niederschlag mit Schwefelalkali, noch besser
mit Schwefelwasserstoff in der S. 154 angegebenen Weise, fil-
triert, wischt mit heiBem Wasser aus und siuert dann das
Filtrat mit 20—30 cem Schwefelsiure an. Man erwiirmt das
mit Uhrglas bedeckte Becherglas auf emem Drahtnetze mit
sehwacher Flamme und setzt so lange partienweise Permanga-

natlosung (im Liter 8 g) hinza, bis der letzte Permanganat-
zusatz nach !/, stindigem Kochen nicht mehr verschwindet
(8. 156). Nach beendigter Oxydation wird neuntralisiert und
iiberhaupt so verfahren, wie es bei der Harnsiurebestimmung
S. 155 genan angegeben ist.

Man berechnet aus der abgelesenen Stickstoffmenge mit

Hilfe der Tabelle S. 112 und 113 den den Purinkdrpern zu-

1y Centralbl, innere Mediz. 1900, Z1. Nr. 36.

Spaeth, Untersuchung des Harnes. 2. Aufl.
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kommenden Stickstoff, also Harnsiiurestickstoff + Purinbasen-
stickstoff.
[n einer anderen _H.:’U.'!llu'uhv hat man nach der S, 155 an

gegebenen Methode die Harnsiiure, den Harnsiurestickstofi
allein bestimmt. Purinkérperstickstoff — Harnsiurestickstoft
Purinbasenstickstoff,

Beurteilung.

Gibt fiir klinische Zwecke hinreichend genaue Resultate: zudem ist die
Methode sehr einfach in der Ausfilhrung, so daB dem Mangel einer flir klinische
Zwecke dienenden Methode der Purinbasenbestimmung wohl abgeholfen ist.

b) Die beiden Methoden der Xanthinkdrperbe-
stimmung nach L. Niemilowicz.?

¢) Die Oxydations-Filtratmethode.

Dia
rung der

on der Harnsiure mit Perm:
venden Puri
nhasen ist auch eine solche ¢
ktionierte O
Unterschieden in

wwper nach Deni

stimmung der

des Harnes verln

indem durch fr

Indikatoren Kérper mit iwend g

quanti nnt  werden

geschwindi

nn also «

luktions

der Harnsiiurestufe und die

die Reduktionsfihigkeit die ersetzenden Mengen

bestimmen.
Erforderliche Reagentien.
I. Fiir die Oxydation des Harnes, zur Bestimmung der Oxv-

dationszahl

1. ET wwigee rt] u!'il---»]lilnr.\-.:i||'_'--!.
fiure in 100

kar e BT "
rokarminiisung

bo

(1

. sice. Griibler: 200 cem Wasser und filtriert:

pu
hiilt sich nicht lange).
3. Yy N.Kaliumpe nganatliisung, also 3,16 ¢ KMnO, : 1 Liter

ches ]\'“ll:'

{. Lackmus- und

b. Sehweafligsaures o1 10
Lijsune,

8,020 nmoniak

7. Kiufliche 4%, Waserstof yeroxydlisnng.

II. Reagentien fiir Purinkdrper-Bestimmung nach Deanigés

(8. 175).
Austiithrune,
In ein Becherglas zu 500 cem Inhalt gibt man 100 cem

Harn und priift seine Reaktion auf blanes Lackmuspapier:

bei saurer Reaktion setzt man aus der Biirette zZuerst

‘e CCM,

dann tropfenweise so lange der 16,66 °/, Phosphorsiure hinzu,

Y| Zeitschr. physiol. Che
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bis eine Reaktion auf Kongo zum Vorschein kommt und damn
dartiber hinaus noch 1,5 cem derselben Siure.

[st die Reaktion alkalisch, so versetzt man den Harn mit
verdiinnter Salzsiure bis zur sauren Reaktion auf Lackmus
und verfihrt wie angegeben.

Dann gibt man 1 cem Indigokarminlésung hinzu und ver-
setzt unter fortwihrendem Umschwenken tropfenweise und mog-
lichst annfihernd einen Tropfen in der Sekunde, so
lange mit !/, N. Chaméleonlésung, bis die griinliche Farbe
vollkommen verschwunden ist und ein rétlicher oder, bei sehr
diinnen Harnen, goldgelber Stich zum Vorschein kommt. Nach
einigem Stehen wird die Fliissigkeit nach der ersten Oxydation
wieder griin; man beachtet es nicht weiter, sondern setzt
sofort zum zweiten Male 1 cem Indigokarminlésung hinzu und
titriert mit Chamileon wieder bis zum rétlichen Stich, aber
viel langsamer als das erste Mal; dasselbe wiederholt man zum
dritten Male. Jetzt wartet man etwa zwei Minuten ab, bis
die Flussigkeit wieder griinlich geworden ist und, falls das ge-
schieht, setzt man moch einige Tropfen Chamileon hinzu, um
einen rotlichen Stich zu erzielen, der withrend zwei Minuten
nicht vergeht; ein geringer Uberschub des Permanganats
schadet micht, da er keine Xanthinkorper zerstért. Man no-
tiert sowohl die gesamte Oxydationszahl (= die fiir die drei
Reaktionsteilstrecken zusammen verbrauchten Kubikzentimeter
'/,o N. Chamiileonlésung — Bruttooxydationszahl), als auch
die dritte Teilstrecke, die etwa den elften Teil der ersteren
betragen soll. Dann setzt man zu der sauren Flissigkeit (die
Reaktion aunf Kongo muB stark bleiben) 1 cem 109/, frischer
Natriumsulfitlosung oder einige Stiubchen des gepulverten
Salzes hinzu, um den eventuellen Uberschuf von Permanganat
auf die Oxydul- oder Oxydstufe zu bringen und urorosédinartice
Farbstoffe zu reduzieren, und liBt einige Minuten (5—10)
stehen, bis sich die Fliissigkeit moglichst entfiirbt hat. Jetat
gibt man zur Ausfillung und Abscheidung der Erdphosphate
und des Mangans 1'/,—2 cem Ammoniak hinzu und bringt
das ganze Reaktionsprodukt in einen 200 ccm fassenden MeB-
kolben; man liBt zum Absetzen der Phosphate stehen, bringt
dann genau 75 cem Silbermagnesiamischung nach Denigés
hinzu und fillt unter Zusatz yon 2 cem Wasserstofisuperoxyd-
wasser mit Wasser bis zur Marke 200 cem auf. Man mischt

12%
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erende

und stellt 15—25 Minuten ins Dunkle. (Schwach redu:
Harne LiBt man 25 Minuten stehen.) Man filtriert erst die

| Flissigkeit ab, bringt dann den Niederschlag auf das (dop-
I pelte) Faltenfilter und filtriert das Filtrat, im Falle es nicht
i 3 : i 3 + . e
([ ganz klar sein sollte, nochmals. Von dem ganz klaren Kil-
trate werden genau 160 cem abgemessen und 22 cem der Cyan-
kaliumlosung, dann 10 Tropfen Jodkaliumlisung hinzugesetzt:
il nun wird vorsichtig tropfenweise mit !/, N. Silberlosung bis zur
(| . I e . . . - 1 1
ersten bleibenden Triibung, die sich beim Umschwenken auch
{1 nach zwei Minuten nicht auflésen darf, titriert.
I cem Y/, N. Silberlésung = 0,0019 g Xanthinbasen, als
| Nanthin berechnet.
Ll
! Arnen, eine geringers Bruttooxydatic s
| den Harn bei schwaeh i
| el hi oxydierbaren Har
: | an zu einer Oxyd
L mull die Nettooxvd: il (=, 151)

N. Chamiile

ohne Indig

urspriinglicl

.|I|I||.

1L troplenweise zuse

| Es muBl betont werden, daB absolut klare Filtrate niitig sind; jodhaltige.
il bakterientriilbe Harne eignen sich nicht; das Abmessen der Silbermagnesia-
mischung, der Cyankalium- und Silberlisung hat peinlichst genau zu erfolgen. die
Pipeiten. Biiretten und MeBkolben milssen genau geaicht sein und zusammen-
stimmen, da ein Tropfen Silberldsung zuviel schon in Beiracht kommt und Fehler
bedingt. Die Einstellung der Cyankalium- und Silberlésung wird auBer nach
dem Verfahren von Denigés nochmals in folgender Weise kontrolliert: Man
gibt in den 200 ccm-MeRkolben 100 ccm Wasser, 4 cem 16,66 °/, Ortho-
phosphorsdure, 4 ccm Normaldtzsoda, 1 ccm 10 9/, Natriumsulfit und darauf
2 cem 20 °/, Ammoniak, dann 75 ccm Silbermagnesiamischung nach Denigés und
filllt bis zur Marke auf. Man schiittelt um, filtriert durch ein doppeltes Faltenfilter
in ein trockenes GefdB etwa 1BO ccm und miBt ganz genau 160 ccm ab. Man
setzt 22 ccm der Cyankaliumlisung, dann zehn Tropfen 10 °/; Jodkaliumltsung
hinzu und ftitriert mit */;, N. Silberlésung, indem man die ersten 4 ccm unter
Umschwenken schneller zusetzt und dann tropfenweise unter Umschwenken bis
zur bleibenden Trilbung ftitriert, die durch zwei Minuten bestehen bleiben muB.

']
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Prinzip.
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7. 256%, Eisensulfatlisune.
8. Reine konz. -"‘.'I!|n‘1l‘l'.‘-.:[I||'-'.
9. K liches 4 i \"l'.'l-.-:l_l-.'.»\lnl\f]l_\ peroxydwasser,

10. Asbestfilter nach Hayeraft- Herrmann (aueh Goochselior

Ausfithrung,

Bei diesem Verfahren ist eine etwas andere Vorbereitune
des Harnes notwendig. Hs muB hier die sog. korrigierte
Nettooxydationszahl des Harnes bestimmt werden.

Es wird, wie bereits bei ¢ angereben, die Bruttooxyvdationszahl
bestimmt: die Nettooxydationszahl erhilt man, wenn man von der
Bruttooxydationszahl (die Gesamtmenme in Kubikzentimetern der
Yo N. Chamileonlésung, verbraucht fiir die dreimalige Oxvdation fiir Harn
nnd Indigokarmin) die nge in Kubikzentimetern der !/,, N. Chamiileon-
losung, verbraucht fiir die verwendeten Kubikzentimeter Indigo-
karmin allein, in Abzug bringt,

I'iir das Gelingen der Methode ist es notwendig, die Nettooxyvdations-

immer bei der Bruttooxydationszahl 8 zu bestimmen, da bei

iertem und infolgedessen hoch oxydablem Harn die eigentlic
salil sonst zu niedrig ausfillt. Die notwendize Verdiinnungs-
tormel gibt die Gleichung

Nattooxydation

Nettooxydationszahl
— = .
L
In dem mnach dieser Formel verdiinnten Harn bestimmt man die Britto-
oxydationszahl (Bf0 verd.), welche nach Abzur der fiir das Indirolkarmin
verbranchten Zahl (JCO) die Nettooxydationszahl (N0 verd.) ergibt, Diese
letztere durch die Verdiinnung @ multi) ‘te Netto-

ert, ribt die korrig

oxydationszahl (NtO korrig.).

Zu 500 cem Harn setzt man in einem 1 Liter fassenden
Becherglase die fiinffache Menge der notwendigen Menge an
Orthophosphorsiture (wie S. 178 ermittelt) und dann tropfen-
weise die fiinffache Menge der der korrig. Nettooxydations-
zahl entsprechenden Kubikzentimeter 0 N. Chamiileonlisung.
Dabei muBl der Harn unausgesetzt heftiz gemischt “werden,
was man am besten durch Durchleiten eines kriiftigen Luft-
stromes mittels eines Wasserstrahlgeblises oder dergleichen
erreicht. Die Tropfen Chamiileonldsung kinnen zuerst schneller,
aber zihlbar nacheinander folgen, die letzten 10 cem setzt man
langsamer hinzu. Das Reaktionsprodukt versetzt man dann
mit | cem 109/ Natrinmsulfits und 188t die saure Liisung ent-
sprechend und zwar im Verhitltnisse zum spezif. Gewicht des ur-
sprituglichen Harnes eindampfen. Man dampft auf dasjenmige
Volumen oder Gewicht ein, welches durch die vier Dezimalen
des spezif. Gewichtes des urspriinglichen Harnes angezeigt wird
4- 20 cem; man macht sich zu diesem Zweck schon von vorn-
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herein am Eindampfgefi eine Marke. Das Eindampfen ge-
schieht zuerst iiber freiem Keuer und zwar so lange, his die
ausgeschiedenen basischen Erdphosphate starke Tritbung und
StoBen hervorrufen, dann auf dem Wasserbade bis zur Marke;
ein derartiges Eindampfen hat den Vorteil, daB man annihernd
immer bei gleicher Konzentration arbeitet. Den Abdampfriick-
stand liBt man abkiihlen, versetzt ihn mit Ammoniak bis zur
alkalischen Reaktion, gieft in ein Zylinderglas iiber, spiilt mit
wenig Wasser nach und erginzt auf die niéchste runde Zahl
Nach einigem Stehen filtriert man ?/,, ab, setzt zu dem Fil-
trate auf je 20 cem desselben 2 cem konzentriertes Ammoniak,
dann auf je 50 cem Fliissigkeit 1 cem kitufliches Wasserstoft-
hyperoxydwasser und wartet einige Minuten, bis sich die
schwarzliche Fliissigkeit aufhellt und in diinner Schicht gelb
wird. Darauf gibt man 5—10 cecm ammoniakalische Silber-
lssung nach Ludwig hinzu. Etwa ausfallende weille Silber-
niederschliize werden durch tropfenweisen Ammoniakzusatz
unter Umschwenken gelost. Nachdem sich der Xanthinkérper-
silberniederschlag flockig abgeschieden hat, setzt man 5 cem
Magnesiamischung hinzu und liBt vollkommen absetzen. Dani
filtriert man durch ein Asbestfilter die iiberstehende Fliissig-
keit ab und gieBft gleichzeitiz auf den Bodensatz 50 ccm
schwach ammoniakalisches Wasser (0,4 %) aunf, um durch
Dekantieren den Niederschlag zu waschen., Wihrend sich der
letztere absetzt, wischt man das Filter mit Ammoniakwasser
durch dreimaliges Aufgielien aus. Dann dekantiert man die
Fliissigkeit vom Niederschlage ab, auf den man wieder frisches
Wasser aufgieBit, wiischt das Filter wieder dreimal aus und
wiederholt diese Operation noch einmal (zusammen dreimal),
bis das iiber dem Niederschlage stehende Wasser nur ganz
schwach gefiirbt erscheint. Jetzt bringt man auf das Filter
zuerst die iiberstehende Fliissigkeit, wiischt das Filter dreimal
aus, bestrent es mit 4 g Natriumbikarbonat in gréblichen
Stiicken, gibt dann erst den Niederschlag darauf, wiischt
ihn an der Pumpe, bis er rissig wird, aus und dann (Vorsicht
beim Abstellen der Pumpe, daB keine Luft zuriicksteigt!) ohne
Pumpe, bis er vollkommen silber- und chlorfrei ist. Der aus-
gewaschene Niederschlag wird an der Pumpe vom Wasser
moglichst befreit, dann durch zweimalices Aufgiefen, Stehen-
lassen und Absaugen mit je 3 cem reiner kalter Salpetersiure

Bei
gepr

sich
weis

librig

Vert:

Ges
fiir o




B. Organische Stoffe. 183

- 1,20) gelést, der Riickstand zweimal mit je 3 cem derselben
Siure siedend heil behandelt und mit Wasser siurefrei ge-

1 waschen. Das etwa 150 eem betragende Filtrat wird zum
3 Abstumpfen der Salpetersiiure mit 3 cem chlorfreiem konzen-
1 triertem Ammoniak versetzt, dann 5—10 cem 25 ° o Hisen-
- sulfatldsung hinzugegeben und mit !/, N. Rhodanammonium
r titriert.
t 1 eem 1/, N. Rhodanammon = 1,68 mg Xanthinkérper als
L. Nanthin berechnet.
: Beurteilung.
- Nach G. Gittelmacher-Wilenko!) gibt dieses Verfahren brauchbare Zahlen.
Bei Rheumharn ist die Farbe etwas sttrend. Ich habe die Methode noch nicht
e =
gepriift.
b

Wahl der Methode.

. Die brauchbaren Methoden und die einschifigige Literatur wurden hier ab-
sichilich alle erwdhnt und besprochen, nachdem man dem Vorkommen und Nach-

% weise der Purinbasen gegenwirtig erhihtes Interesse zuwendet.
a Die unter 1 angefilhrie Methode gilt als die beste; es geben auch die
n librigen brauchbare Zahlen.

Fiir klinische Zwecke verwendet man wohl am besten das Jollessche
n Verfahren.
i Ein neuerdings angegebenes klinisches Verfahren der Bestimmung des
: Gesamtgehaltes von Purin im Harn mittels des .,Purinometers® kann
n flir eine nur einigermaBen genaue Priifung nicht empfohlen werden.
h S0l =

21. Oxyproteinsidure. Uroprotsiure.
i
" 22. Alloxyproteinsiure.
e Die Oxyproteinsiure, eine stickstoff- und schwefelhaltige
s Siture, wurde von St. Bondzynski und R. Gottlieb?) gleich-
d zeitig mit M. Cloétta® im Harne aufgefunden. Neben dieser
Séiure fanden St. Bondzynski und K. Planck?®) noch eine
7 solche stickstofi- und schwefelhaltige Siiure, die mit der ersten
T grofle Ahnlichkeit zeigt. Beide Siuren sind konstante Bestand-
y teile des Harnes und nahe Abkémmlinge des EiweiBmolekiils:
n die Bildung derselben ist aufs innigste mit dem EiweiBumsatz
t verkniipft. Von der Alloxyproteinsiure werden in 24 Stunden
1 ca. 1,2 g von einem (esunden ausgeschieden, so daB also
e 0,689/, des Gesamtstickstoffes auf diese Siiure entfallen.
3=
T ') Zeitschr, physiol. Chem. 1902. 36. 2
|- ‘) Centralbl. med. Wissenseh, 1897.

') Arch. exp. Path, Pharmakolog. 1897. 40, 29.
8 ‘) Berl. Ber. 1902. 35. 2959. -
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