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Yorwort.

Bei der Zusammenstellung der folgenden Anleitung zur Ausfithrung
physiologischer Versuche mit Hilfe chemischer und physikali-
scher Methoden waren folgende Gesichtspunkte mafB3gebend: In erster
Linie soll das Interesse des Forschenden geweckt werden. Es laft
sich dies leicht erreichen, wenn ihm Gelegenheit gegeben wird, be-
stimmte Versuche selbst vollstindig durchzufiithren. Begniigt man
sich damit, dem Praktikanten einzelne Verbindungen zur Anstellung
bestimmter Reaktionen zu iibergeben, oder 146t man ihn einen Versuch
mit vorbereiteten kompliziert gebauten Apparaten zu Ende fiihren,
dann wird er leicht zum mechanischen Arbeiten verleitet. Dies ist
nicht der Fall, wenn er sich die einzelnen Verbindungen selbst dar-
stellt, oder wenn er sich die Apparate selbst aufbauen und zusammen-
stellen mufl. Er lernt hierbei die einzelnen Methoden spielend kennen
und unterrichtet sich iiber den Gebrauch der einzelnen Apparate. Das
Hauptziel des physiologischen Praktikums ist dann erreicht, wenn
jeder einzelne Praktikant die wichtigsten Apparate praktisch an-
wenden kann und durch eigene Anschauung die Eigenschaften der
verschiedenen Verbindungen kennen gelernt hat. Eine gute praktische
Ausbildung erleichtert das Studium der Physiologie ganz auBerordent-
lich. Gleichzeitig wird eine feste Grundlage fir die mit &hnlichen
Methoden arbeitenden Disziplinen der Medizin gegeben.

Bei dem auflerordentlich groSen Material war die Auswahl der ein-
zelnen Versuche mit groflen Schwierigkeiten verkniipft. Es gibt auf
jedem einzelnen Gebiete der Physiologie zahlreiche Versuchsanord-
nungen, die man nicht gern missen mochte. Doch mufite schlieflich
eine bestimmte Grenze gezogen werden. Es wird auch so fast unmog-
lich sein, die einzelnen, im folgenden beschriebenen Versuche alle in
einem Praktikum durchzufithren, wobei noch vorausgesetzt wird, daB
der Studierende einmal ein physiologisch-physikalisches und
ferner ein physiologisch-chemisches Praktikum besucht. Manche
werden diese Ubungen auch mehrmals mitmachen. Hier wird sich dann
Gelegenheit finden, manche der schwierigeren Versuche ausfithren zu
lassen.

Beim praktischen Arbeiten lernt der Studierende oft mehr von den
mit thm gemeinsam Arbeitenden als vom Lehrer. Aus diesem Grunde
empfiehlt es sich, die einzelnen Gruppen verschiedene Versuche durch-
fithren zu lassen. Am Schlusse der Stunde kénnen dann die einzelnen
Befunde ausgetauscht werden. Dies bezieht sich natiirlich nicht auf
die Versuche, wie z. B. Himoglobinbestimmung, Blutkérperchenzihlung,
Bestimmung des Schwellenwertes bei Reizen usw., die unbedingt jeder
einzelne einmal praktisch durchgefiihrt haben muBl. Wohl aber kann
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man Fortgeschrittenere Versuche anstellen lassen, die gewisse Erfah-
rungen und besonderes Geschick voraussetzen, und die Resultate dann
auch den anderen Herren demonstrieren. Auch kann ein und dasselbe
Priparat auf verschiedenen Wegen dargestellt werden. UnerldBlich ist
es, daB jeder einzelne Kursteilnehmer iiber alle Versuche — auch die
mifllungenen! — genau Buch fiihrt.

Mit der grofen Anzahl von Abbildungen ist zweierlei bezweckt.
Bei einer groferen Anzahl von Praktikanten ist es ganz unméglich,
jeden ohne Zeitverlust voll zu beschéftigen, so lange der einzelne voll-
stindig von den Anweisungen des Lehrers abhéngig ist. Hier sollen die
Beschreibungen und vor allem die Abbildungen eingreifen. Sie geben
die notwendigsten Anhaltspunkte zur selbstindigen Ausfiihrung der
Versuche. Der Lehrer kann dann mit Leichtigkeit iiberall da eingreifen,
wo sich Schwierigkeiten zeigen. Bei Beginn der Stunde erhalten kleinere
Gruppen bestimmte Aufgaben. Sie beginnen, diese sofort zu losen.
Fehlt eine bestimmte Anweisung, dann werden bald da und dort ein-
zelne Praktikanten beschiftigungslos sein. Damit schwindet dann auch
recht bald das Interesse am Versuche. FErteilt man bei Beginn des
Unterrichts die Anweisungen fur alle auszufithrenden Versuche, dann ist
es wiederum fiir den einzelnen schwer, das ihn gerade Betreffende zu
behalten.

Die Abbildungen sollen ferner spéter den Studierenden und den
praktischen Arzt an die von ihm ausgefithrten Experimente erinnern.
Er wird dann mit groBter Leichtigkeit imstande sein, bestimmte Ver-
suche zu wiederholen. Das Erinnerungsbild wird bei ihm wieder ge-
weckt.

Die Beschreibung der einzelnen Versuche ist absichtlich in gewissen
Grenzen gehalten worden. Es ist nicht beabsichtigt, dem Anfinger
eine Anleitung zum in jeder Hinsicht selbsténdigen Arbeiten zu geben.
Auch soll kein Lehrbuch ersetzt werden. Aus diesen Griinden sind
nur die wesentlichsten Punkte der Versuche angefithrt. Der Lehrer soll
durch die Anleitung nur unterstiitzt, nicht aber ersetzt werden. Der
Studierende findet Versuche aus allen Gebieten der Physiologie, die
ihn zu Fragestellungen anregen. Er will wissen, wie im einzelnen Fall
die Reaktion verlduft, wie der Polarisationsapparat aufgebaut ist usw.
Diese Fragen sind absichtlich nicht beantwortet. Hier greift der Unter-
richt ein und ergénzt die kurzen Angaben.

Bemerkt sei noch, daB bei der Abfassung des Leitfadens vorausge-
setzt worden ist, daB der Praktikant bereits mindestens einen che-
mischen Kursus hinter sich hat. Nicht genug kann auch der Besuch
eines physikalischen Praktikums empfohlen werden.

Zum Schlusse ist es mir eine angenehme Pflicht, Herrn Bruno Marx
fir die sorgfiltige Anfertigung der Originalzeichnungen meinen herz-
lichsten Dank auszusprechen.

Halle a.S., den 1. Januar 1912,
Emil Abderhalden.



Nachtrag zum Vorwort.

Bei der Schilderung von allgemein bekannten Versuchen
mit operativer Methodik bin ich teilweise der viel ausfiihrlicheren
Darstellung von R. F. Fuchs (Physiologisches Praktikum. Wies-
baden 1906, J. F. Bergmann) gefolgt.

Druckfehlerberichtigung.

Seite 23 muB es heifen: Zeile 256 von oben: Man erhilt
(mit Rhodanwasserstoffsiiure) eine blutrote Fiirbung ete. statt
Fillung.

Seite 2063: Phakoskop statt Phagoskop.
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Erster Teil.

Physiologische Untersuchungen
mit Hilfe chemischer Methoden.

Grundregeln und allgemeine Methoden
beim chemischen Arbeiten.

Beim chemischen Arbeiten sind bestimmte Grundregeln zu be-
achten. Wohl die wichtigste ist: unbedingte Sauberkeit. Es be-
zieht sich dies nicht nur auf die Anwendung der einzelnen Gefille
und Apparate, sondern auch auf den gesamten Arbeitsplatz. Ohne
peinliche Sauberkeit wird man nie gute Resultate erlangen. Weitere
wichtige Grundregeln sind: Gewissenhaftigkeit und Ausdauer.
MiBlingt ein Versuch, dann wiederhole man ihn mit grofter Griindlich-
keit, bis er zu einem guten Ende fithrt. Niemals bleibe man auf halbem
Wege stehen und troste sich damit, daB der Versuch ja hitte gelingen
miissen, wenn man alle Regeln beachtet hitte. Ein MiBerfolg bedeutet
nur dann einen Zeitverlust, wenn keine Lehren aus ihm gezogen werden.
Geht man den Fehlern auf den Grund, dann wird man viel lernen und
fiir das weitere Arbeiten wichtige Lehren ziehen. Man sei gewissenhaft
gegen sich selbst und suche keinen begangenen Fehler zu vertuschen.
Vor allem strebe man auch eine gute Ausbeute an.

Das praktische Arbeiten hat nur dann einen Wert, wenn es zu
einer gewissen Selbstéindigkeit beim chemischen Arbeiten fiihrt. Diese
kann leicht erworben werden, wenn man gleich von Anbeginn des Ar-
beitens an moglichst selbstéindig denkt und jede einzelne Operation
denkend vornimmt. Sehr wichtig ist es, daBl man iiber jeden einzelnen
Vorgang sich genau Rechenschaft gibt. Man verfolge alle Reaktionen
an Hand von Formeln und versiume neben dem praktischen Arbeiten
die Theorie nicht. Rein mechanisches Arbeiten kann zu einer grofien
Fertigkeit fithren. Sie wird jedoch zu keinem dauernden Gewinn wer-
den. Nur Verkniipfung von Praxis und Theorie wird dem praktischen
Arbeiten eine grundlegende Bedeutung geben.

Die einzelnen Handgriffe lassen sich nur durch praktisches Arbeiten
erwerben und koénnen unmdglich einzeln beschrieben werden. Es
seien im folgenden einige der wichtigsten Operationen kurz angefiihrt.

Im allgemeinen wird man die qualitativen und die quantitativen

Abderhalden, Praktikum. 1
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Reaktionen in Losung vornehmen. Die erste Aufgabe ist daher gewohnlich
das Lésen einer Substanz. Je feiner die Partikelchen sind, aus denen diese
besteht, um so leichter und rascher wird die Losung eintreten. Sehr oft

Fig. 1. Einrichtung eines chemischen Arbeitsplatzes.
a Reagensglasgestell mit Reagensglisern d Wagserstrahlpumpe.

und Trichtern. e Ventil.
b Bunsen-Brenner. f Manometer.
¢ Spritzflasche. g Reagentien.

ist die Substanz kristallisiert oder sonst zu groberen Komplexen ver-
einigt. Es wird dann die Substanz zuerst mechanisch in feinste Partikel-
chen zerlegt. Man erreicht dies, indem man sie in einen Morser (a)
gibt und nun mit einem Pistill (b) so lange reibt, bis die ganze Masse
in feinstes Pulver verwandelt ist (vgl. Fig.2). In
: besonderen Fillen begniigt man sich nicht mit ein-
) « fachem Pulvern, sondern schiittet die Substanz auf
ein Haarsieb (Fig. 3) aus und trennt so die fein-
kornige von der grobkérnigen Masse. Die letztere
Fig. 2. wird dann nochmals zerrieben, wieder gesiebt und
Morser mit Pistill.  guf diese Weise die gesamte Masse in gleichmiBig
feines Pulver verwandelt. Im allgemeinen geniigt jedoch das Pulvern

mit dem Pistill in der Reibschale.
Nunmehr wird die Substanz in ein Gefil iibergefithrt, in dem man
die Losung vornehmen will. Um sie aus dem Mérser herauszubekommen,
benutzt man entweder einenS patel (Fig.4), eine Feder-

:"\_/—""-" ) tahne (Fig. 5) oder aber ein Kartenblatt. Schon bei
. | dieser einfachen Operation ergibt sich eine sehr wich-
= A~ tige Regel, die fiir das chemische Arbeiten im allge-

Fig. 8. Haarsib. Meinen von allergrofter Bedeutung ist. Diese Regel
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lautet: daB man stets dasanzuwen-
dende Gefdll der Substanzmenge,
mit der man arbeiten will, anzu-
passen hat. Man wird somit den Mérser
nur so groB wihlen, dafl man die Sub-
stanz eben bequem zerreiben kann, ohne
daB sie beim Umrithren mit dem Pistill '
iiber die Rinder des Morsers hinausfallt.
Um alle Verluste zu vermeiden, stellt '
man diesen am besten auf schwarzes |
Glanzpapier. Wird dann wirklich etwas
Fig. 4. Spatel. Substanz aus dem Mérser herausgeworfen, Fig 5.
dann kann man auf diesem diese einmal fahne.
leicht erkennen und dann auch gut wieder gewinnen. Wird der Morser
zu grofl gewihlt, dann verliert man leicht Substanz, weil bei dem ener-
gischen Reiben stets etwas davon an der Morserinnenfliche haften
bleibt. Die gleiche Regel gilt fiir das zu wahlende Gefi, in dem
man die Losung vornehmen will.

Ist man iiber die Loslichkeitsverhiltnisse der Substanz, mit der
man arbeiten will, gar nicht orientiert, so fiihrt man einige sogenannte
Reagensglasproben aus. Diese sind von allergrofiter Bedeutung.
Sie schiitzen vor vielen schlimmen Erfahrungen und vor allem vor
Zeitverlust. Man nimmt eine kleine Menge der feinpulverigen Substanz
und bringt diese in ein kleines Reagensglas, fiigt dann das Losungs-
mittel in kleinen Portionen — tropfenweise — zu und beobachtet,
wann die Substanz eben in Losung geht.
Tritt nach Hinzufiigen von etwas Loésungs-
mittel in der Kilte keine Losung ein, dann
erwarmt man, ohne vorldufig mehr Losungs-
mittel hinzuzugeben. (Vgl. die Haltung des
Reagenzglases beim Erwidrmen in Fig. 6.)
Wenn in der Hitze keine Losung erfolgt ist,
so setzt man von neuem Loésungsmittel hin-
zu und erhitzt wieder. Man kann dann leicht
abschétzen, wieviel Fliissigkeit man zur Lo-
sung der urspriinglichen Substanzmenge
braucht, und danach wihlt man das Gefif.
Die Losung nimmt man gewohnlich am
besten in einem weithalsigen Erlenmeyer-
kolben (Fig.7) vor. Dieser ersetzt das Becherglas. Es
empfiehlt sich im allgemeinen, zuerst die Substanz in das S
Gefdll hineinzubringen und dann das Losungsmittel aufzu-
gieflen, und nunmehr auf dem Wasserbade, einem Asbest-
drahtnetze (Fig. 8) oder einem sog. Baboblech (Luftbad)
(Fig. 9) zu kochen, falls man die Losung in der Hitze herbei-
fiilhren will. Allgemeine Regeln lassen sich nicht geben, denn
bald wird man in der heiBen Fliissigkeit die Reaktion voll- sytrkolben

1*

Fig. 6.

|
= ot
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ziehen, bald in der kalten. Im letzteren Fall mufl man so viel Lo-
sungsmittel anwenden, daB in der Kilte keine Substanz ausfillt. Auch
hier kann man sich leicht durch Reagensglasproben iiberzeugen, wie-
viel Losungsmittel notwendig ist.

Niemals arbeite man mit unreinen Kérpern. Ergibt sich
beim Lésen der Substanz, dafl ein Riickstand bleibt, oder ist die Fliissig-

Fig. 8. DreifuB mit Drahtnetz. Fig. 11. Nutsche mit Saugflasche.

Mo T
Fig. 10. Filtrierstativ mit Fig. 12, Abpressen Fig. 18. Saugrohr mit
Trichter und Becherglas. des Filterriickstandes. Trichter und Siebplatte.

keit mnicht vollstindig klar, dann mul man unbedingt filtrieren.
Meist geniigt hierzu ein kleiner Trichter mit einem gewohnlichen Filter
(Fig. 10) oder einem Faltenfilter, oder aber man benutzt eine Saugflasche b,
auf welcher sich eine Nutsche ¢ mit Filter befindet. (Vgl. Fig.11.) Die
erstere ist mit einer Wasserstrahlpumpe a verbunden. Wird diese in Tétig-
keit gesetzt, dann evakuiert sie die Saugflasche. Die Fliissigkeit auf der
Nutsche wird rasch in die letztere hineingesaugt und hierbei fast quan-
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titativ durch das Filter getrieben. Das Nachwaschen des Filters gestaltet
sich sehr einfach. Man gieit die Waschfliissigkeit auf die Nutsche auf,
am besten, nachdem man das Evakuieren unterbrochen hat, 148t kurze
Zeit stehen und verbindet dann die Saugflasche wieder mit der Pumpe.
Will man das Waschwasser moglichst kurze Zeit mit dem Filterriick-
stand in Beriihrung lassen, dann unterbricht man wéhrend des Aus-
waschens das Saugen nicht. Der Riickstand wird mit einem Spatel
(d in Fig. 11) oder mittels des Stopsels (a) einer Flasche (vgl. Fig. 12,
b = Nutsche, ¢ = Saugflasche) griindlich abgeprefit. Hat man kleine
Fliissigkeitsmengen, dann verwendet man mit Vorteil sog. Siebplatten.
Sie werden mit einem aufgelegten Filter in einen passenden Trichter gelegt.
Dieser wird mit Hilfe eines Stopfens auf einer kleinen Saugflasche oder
einem Saugrohr (vgl. Fig. 13) befestigt. Das gleiche Prinzip findet sich beim
sog. Hirschschen Trichter. Hier sind Trichter und Saugplatte vereinigt.

Fig. 14. Fig. 15. Fig. 16.
Trichter mit ab- Erwirmen von Trichter mit Warmwassertrichter.
gesprengtem Ansatz. Filter auf dem Warmbade.

Oft arbeitet man mit heill geséttigten Losungen. In diesem Fall
kommt es beim Filtrieren leicht zum Ausfallen der Substanz auf dem
Filter oder im Trichterhals. In vielen Féllen geniigt es, wenn ein Trichter
mit abgesprengtem Ansatz (ain Fig. 14, b6 = Erlenmeyerkolben) benutzt
wird. Oder man erwiirmt den Trichter mit dem eingelegten Filter
durch Aufsetzen auf ein Wasserbad und gieit dann die zu filtrierende
Fliissigkeit auf das heifle Filter (Fig. 15). Diese Art des Warmhaltens
der Fliissigkeit kann man im allgemeinen nur anwenden, wenn man es
mit wilrigen Losungen zu tun hat. Will man wahrend lingerer Zeit eine
heifle Fliissigkeit ohne Abkiihlen filtrieren, dann benutzt man hierzu
einen sog. Warmwassertrichter (Fig .16). Er besteht aus einem
Metallmantel @, in den ein gewohnlicher Trichter (¢) mit Filter in
der aus Fig. 16 ersichtlichen Weise eingesetzt ist. In dem zwischen
Trichter und Metallwand befindlichen Raum befindet sich Wasser,
das durch den Brenner b erwidrmt wird. Das verdampfende Wasser
wird ergénzt. Bei der Wahl des Filters und Trichters und der Nutsche
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nebst der Saugflasche gilt die vorstehend gegebene Regel, immer
alle Gefdlle und Apparate genau den gegebenen Verhiltnissen anzu-
passen. Niemals verwende man zu grofle Gefille. Sie bedeuten fast
in allen Féllen einen Substanzverlust.

Nunmehr kann man in der Losung die Reaktion vornehmen. Mei-
stens handelt es sich um das Ausféllen einer bestimmten Verbindung
resp. eines bestimmten Ions durch eine zweite Verbindung resp. ein
zweites Ton. Derartige Fallungsreaktionen sind fast in allen Féllen in
der Kilte vorzunehmen. Sind sie in der Hitze herbeigefithrt worden,
dann wird man abkiihlen und erst die kalte Fliissigkeit weiter ver-
arbeiten. Die sich anschlieBende Operation ist die Filtration. (Vgl.
Fig. 10, 8. 4 a Becherglas, b Trichter mit Filter, ¢ Stativ). Man ge-
wohne sich schon beim qualitativen Arbeiten an, moglichst quan-
titativ vorzugehen, d. h. vom Niederschlag alles auf das Filter zu
bringen und hierbei nichts zu verspritzen oder sonstwie zu verlieren.
Benutzt man einen weithalsigen Erlenmeyerkolben, so kann man die
Fliissigkeit samt der Féllung direkt auf das Filter gieBen. Am besten
verwendet man jedoch hierzu einen Glasstab, den man, wie Figur 17
zeigt, an den Rand des Gefilles anlegt. Man vermeidet so das Herab-
flieBen von Fliissigkeit an der AuBenwand des Gefdfes. Gleichzeitig
verhiitet man auch das Verspritzen. Gewohnlich bleibt im Erlenmeyer-
kolben etwas Substanz an den Wianden haften. Um auch diese zu ge-
winnen, gieBt man etwas vom Filtrat zuriick, 16st die Partikel mit Hilfe
einer Federfahne (vgl. Fig. 5) oder eines Glasstabes, der an seinem
unteren Ende ein kleines Stiick Gummischlauch aufgezogen trigt (vgl.
Fig. 18), von der Wand ab und gieBt das Gemisch auf das Filter zum
Hauptniederschlag. Zum Auswaschen des Erlenmeyerkolbens ver-
wendet man mit Vorteil das Filtrat, wenn man einer zu starken
Vermehrung desselben vorbeugen will, oder der Niederschlag in der
Waschfliissigkeit 1oslich ist. Wird das Filtrat nicht weiter verarbeitet
und ist der Niederschlag in der zum Waschen dienenden Fliissigkeit,
z. B. in Wasser, unl6slich, dann kann man mittels einer Spritzflasche
die Reste des Niederschlages leicht auf das Filter spiillen. Will man
mit heiBem Wasser auswaschen, dann benutzt man am besten eine
Spritzflasche, deren Hals man mit Filz umwickelt (Fig. 19) hat. Man
kann sie dann ohne Gefahr der Verbremnung anfassen.

Stets priife man das Filtrat mit dem Fadllungsmittel,
ob auch geniigend davon zugesetzt worden ist! Sehr wichtig
ist ferner die folgende Regel: Man bewahre im allgemeinen alle Pro-
dukte, die im Laufe bestimmter Operationen sich bilden, auf, bis der
Versuch zu Ende gefiihrt ist. Es 148t sich bei Miflerfolgen die Fehler-
quelle meist leicht feststellen, wenn die einzelnen Filtrate und Nieder-
schlige noch zur Verfiigung stehen.

Oft 16st man eine Substanz in einem Loésungsmittel, um sie umzu-
krystallisieren. Auch hier sind Reagensglasproben von allergroBter
Bedeutung. Man sucht festzustellen, welches die geringste Menge
Loésungsmittel ist, in der die Substanz beim Erhitzen gerade noch in
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Losung geht. Dann verfolgt man an der Reagensglasprobe, ob sich beim
Abkiihlen die Substanz in schonen Krystallen abscheidet. Nunmehr fiigt
man zu der umzukristallisierenden Substanz moglichst wenig Losungs-
mittel und erhitzt. Ist vollstindige Losung eingetreten, dann 146t man sie
ganz langsam sich abkiihlen. War die Losung nicht ganz klar, sondern
etwas gefdrbt, dann ist es meist vorteilhaft, etwas Tierkohle — eine
Messerspitze voll — hinzuzugeben, nochmals aufzukochen und nunmehr
zu filtrieren. Erfolgt beim Abkiihlen der Losung keine Krystallisation
.oder nur eine ganz ungeniigende, dann mufl man das Lésungsmittel
etwas verdunsten. Es ist nicht vorteilhaft, das Abdunsten des Lé-
sungsmittels im weithalsigen Erlenmeyerkolben vorzunehmen, denn der
Hals des Gefafles wirkt als Kiihler. Man braucht deshalb lingere

I\

N A

] <O N
Fig. 17. Fig. 18. Fig. 19.
Haltung des Glasstabes beim Glasstab mit Bereitung von warmem
Filtrieren. Schlauchstiick. Wasser in einer Spritzflasche.

Zeit, um das Abdunsten zu bewirken. Man giefit die Losung ent-
weder in eine Porzellanschale oder in eine Krystallisierschale und dun-
stet dann auf dem Wasserbade vorsichtig ein. Man lasse hierbei die
Losung nicht aus dem Auge, sondern beobachte fortwéhrend, ob Kry-
stallisation eintritt. Das Umkrystallisieren hat nur dann einen Zweck,
wenn Unreinheiten wirklich entfernt werden. Wird die Lésung von
vorneherein zu stark eingedampft, dann werden die Krystalle sehr
leicht mit der unreinen Mutterlauge ausgeschieden. Ganz falsch ist
ein vollstindiges Abdunsten des Losungsmittels, denn dann erhdlt man
natiirlich die urspriingliche Substanz mit allen Unreinheiten wieder.
Oft beobachtet man das Auftreten einer Krystallhaut. Dann unter-
breche man das Eindunsten und lasse nunmehr die Fliissigkeit lang-
sam abkiihlen. Die Krystallmasse wird dann am besten auf einer Nutsche
abgesaugt, der Filterriickstand gut abgepreSt und mit einer Flissigkeit,
in der die Krystalle schwer oder besser garnicht18slich sind, nachgewaschen.
Oft wird die Krystallisation begiinstigt, wenn man von vorneherein ein
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Krystillchen der betreffenden Substanz zu der erkalteten Losung hinzu-
gibt. Es geniigt die geringste Spur, um die Krystallisation anzuregen.
Macht die Krystallisation Schwierigkeiten, dann kann man sie oft durch
Reiben mit einem Glasstab einleiten. Man fahrt mit einem solchen an
den Wianden des Gefdfles auf und ab. Bald fiihit man, da Rauhigkeiten
eintreten. Die ersten Krystalle sind erschienen. Nunmehr setzt die weitere
Krystallisation sehr bald ein. Manche Substanzen kristallisieren sehr
schwer. Es gilt dies vor allem von den Zuckerarten. Hier mufl man
Geduld itben und oft Tage lang warten, bis dann plétzlich Krystalle er-
scheinen. Je reiner eine Substanzist, um so leichter wird sieim
allgemeinen auch krystallisieren. Die Gewinnung von Krystallen
ist eine Kunst, die sich jedoch bei geniigender Ausdauer erlernen 148t.

Es ist in manchen Fillen schwer, die den Krystallen anhaftende
Mutterlauge durch Filtration oder Abnutschen zu entfernen. Man bringt
dann die Substanz entweder auf Filtrierpapier, schligt sie in dieses
ein und prel3t dann ev. unter Anwendung einer Presse aus, oder man
streicht das Produkt mittels eines Spatels auf eine Tonplatte oder
einen Tonteller (vgl. Fig. 20). Steht eine Zentrifuge zur Verfiigung,
dann bringt man die Substanz auf eine mit Filter versehene Siebplatte
(Fig. 13), legt diese in ein passend konstruiertes Zentrifugierrshrchen
und zentrifugiert. Die Mutterlauge wird dabei abgeschleudert.

Die Zentrifuge (Fig. 21) kann sehr oft mit Vorteil zur direkten
Abschleuderung eines Niederschlages verwendet werden. In diesem Fall
wird die Fliissigkeit nebst Niederschlag direkt, d. h. ohne vorherige
Filtration in das Zentrifugierrohrchen eingefiillt und nunmehr zentri-
fugiert. Die Zentrifuge erspart besonders dann sehr viel Zeit und auch
Substanzverluste, wenn es sich um Niederschlige handelt, die leicht
durch das Filter gehen oder sehr langsam filtrieren.

Beim Filtrieren von Niederschldgen, von Tierkohle, von Kristallen
usw. beachte man die folgende Regel, die haufig vor groem Zeitverlust
schiitzt. Die Filter sind leider oft nicht aus so gutem Materiale her-
gestellt, dal sie jeden Niederschlag direkt zuriickhalten. Man beobachtet
héufig, daB die zuerst durchgehende Fliissigkeit etwas von dem Nieder-
schlag, der Tierkohle usw. mitnimmt. Beachtet man das Filtrat nicht
genau, dann wird mit dem Filtrieren fortgefahren, bis die gesamte
Flussigkeit durchfiltriert ist, und erst dann sieht man, daBl im Filtrat
noch Substanzmengen enthalten sind, oder aber man beachtet zwar das
zuerst durchgehende Filtrat genau, man hat jedoch den Trichter, resp.
die Nutsche gleich auf das Gefall aufgesetzt, in dem das gesamte Fil-
trat unterkommen soll. Man entdeckt nun, dal etwas von der Substanz
resp. von der Tierkohle hindurchgegangen ist. Jetzt mufl man den
Inhalt des Gefdlles zuriickgieBen, wiederholt mit Wasser oder einer
andern Fliissigkeit ausspiilen, und so kommt es dann zu einer Vermeh-
rung der urspriinglichen Flissigkeit. Diese Stérungen lassen sich leicht
vermeiden, wenn man das zunidchst durchgehende Filtrat in einem
kleinen Erlenmeyerkolbchen oder in einem Reagensglas auffingt. Hat
man sich davon iiberzeugt, dafl das Filtrat vollsténdig klar abliuft,
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dann setzt man den Trichter mit dem Filter auf das Gefdl, in dem
man das gesamte Filtrat auffangen will. Ebenso empfiehlt es sich, die
Nutsche zunéchst auf eine kleine Saugflasche aufzusetzen und zu be-
obachten, ob das Filtrat klar durchgeht. Bei einiger Ubung wird man
bald beurteilen koénnen, wann diese Vorsichtsmafregel unbedingt not-
wendig ist, und wann sie umgangen werden kann. Jedenfalls spart sie
auBerordentlich an Zeit, und mancher Verdruf3 bleibt aus.

Die abfiltrierte Substanz wird nun getrocknet. Um diese Opera-
tion in zweckméBiger Weise vornehmen zu kénnen, mufl man die Eigen-
schaften der Substanz, die man erhalten hat, kennen. Ist dies nicht
der Fall, dann mufl man diese mittels kleiner Proben zunichst kennen

-

g
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Fig. 20.

Fig. 21. Zentrifuge. Fig. 22. Trockenschrank.

lernen. Es gibt keine allgemeine Regeln, nach denen man die Trock-
nung einer Substanz vollfiihren koénnte. Es gibt Substanzen, die sich
im Trockenschrank (Fig. 22) bei 80°, 100°, 120° ohne weiteres trocknen
lassen. Andere wiirden hierbei tiefgehende Zersetzungen erleiden. Will
man bei 100° trocknen, dann kann man die Substanz auch in einer
Porzellanschale auf das Wasserbad bringen. Man muf} hierbei haufig
mit einem Glasstab resp. Spatel umriihren. Ist die Substanz gegen hohere
Temperatur empfindlich, dann trockne man sie in einem gewohnlichen
mit Chlorcalcium oder Schwefelsiure beschickten Exsiccator (Fig. 23)
oder in einem sogenannten Vakuumexsiccator iiber Schwefelséure
(vgl. Fig. 24). Soll neben Wasser auch Salzsdure absorbiert werden,
dann gibt man in den Exsiccator ein Schélchen, das mit Kalk gefiillt
ist (vgl. Fig. 25).
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Enthalt die Substanz Krystallwasser, dann will man dieses
oft genau bestimmen und vor allen Dingen auch feststellen, bei welcher
Temperatur es entweicht. Am besten arbeitet man in diesen Féllen mit
dem sogenannten Vakuumtrockenapparat. Fig. 26 zeigt die Zusammen-
setzung dieses Apparates. Er besteht im wesentlichen aus einem Rohr
in das man die Substanz in einem sogenannten Schiffchen (Fig. 27)
hineingibt. Dieses Rohr 148t sich durch eine Wasserstrahlpumpe evaku-
ieren. Es ist von einem Mantel umgeben. Dieser steht mit einem Rund-
kolben in Verbindung. In diesen hinein gieft man eine Fliissigkeit,
bei deren Siedepunkt man trocknen will. Nunmehr erhitzt man die
Fliissigkeit bis zum Siedepunkt. Die Didmpfe erwirmen hierbei das
Gefal}, in dem sich die Substanz befindet, und damit auch die Substanz.
Mittels eingefiihrter Thermometer kann man die Temperatur genau
ablesen. Ein aufgesetzter Kiihler verhindert, dafl die verdampfende
Fliissigkeit entweicht. Sie flieBt immer wieder in den Rundkolben

Fig. 28. Gewohn- Fig. 24.

licher Exsiccator. Vacuumexsiceator. Fig. 25.

zuriick. Man kann die verschiedensten Fliissigkeiten wihlen, deren
Siedepunkt man genau kennt und dann von Zeit zu Zeit feststellen, ob
die Substanz, deren urspriingliches Gewicht wir kennen, an Gewicht
abgenommen hat. Sobald die Substanz keinen Gewichtsverlust mehr
zeigt, wird man bei einer hoheren Temperatur weiter trocknen und fest-
stellen, ob noch Gewichtsverlust eintritt. Die zu trocknende Substanz
mul} auf alle Fille feinpulvrig sein.

In manchen Féllen wiinscht man, Fliissigkeiten zu trocknen.
Es kommt dies besonders dann in Betracht, wenn man eine bestimmte
Substanz aus einer Fliissigkeit durch ein Losungsmittel entfernt hat,
z. B. durch Ather, Chloroform, Benzol, Alkohol usw. Wiirde man in
diesen Fillen das Losungsmittel einfach abdunsten, dann wiirde die
Substanz mit Wasser zusammen {ibrig bleiben. Dieses konnte unter
Umsténden das Krystallisieren der Substanz verhindern oder bei wei-
teren Reaktionen hinderlich sein. Alkoholische Fliissigkeiten werden
mit Kaliumcarbonat, Atzkalk oder entwiissertem Kupfersulfat getrock-
net. Atherischen Losungen wird das Wasser am besten mit gegliihtem
Natriumsulfat resp. Magnesiumsulfat entzogen. Auch gegliihtes Chlor-
calcium leistet oft sehr gute Dienste. Bei der Wahl des Trockenmittels
hat man stets die Art der in Losung befindlichen Substanz zu beriick-
sichtigen. Es lassen sich auch hier keine allgemeinen Regeln geben. Man
gibt von der Substanz, mit der man trocknen will, moglichst wenig zu
der Flissigkeit hinzu. Man kann schon durch einfaches Beobachten
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feststellen, ob z. B. Ather, den man mit Natriumsulfat trocknen will, ge-
niigende Mengen von diesem Trocknungsmittel enthdlt. Sobald dieses
namlich Wasser aufnimmt, verliert es seine feinpulvrige Beschaffenheit.
Es backt zusammen. Ist dies der Fall, dann gibt man vorsichtig noch
etwas von dem gegliihten Natriumsulfat hinzu. Verwendet man zu
viel vom Trockenmittel, dann kann dieses unter Umsténden betricht-
liche Mengen von der Substanz aufnehmen. Ks lohnt sich in allen
Fillen, das Trockenmittel mit dem entsprechenden Losungsmittel, also
im besprochenen Falle mit absolutem Ather zu waschen. Man kann
auf diese Weise die Ausbeuten oft ganz betréchtlich steigern.

cCcCcCC——D»
i s
Fig. 27. Schiffchen.
=
rd \
|
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Fig. 26. Fig. 28. Fig. 29.
Vacuumtrockenapparat. Scheidetrichter. Abtrennung im Scheidetrichter.

Arbeitet man an Stelle von festen Korpern mit Fliissigkeiten, so
wird man diese, falls es sich um solche von so verschiedenem spezifischem
Gewicht handelt, daB sie sich von selbst abtrennen, im Scheidetrichter
(Fig. 28) sich ,,scheiden® lassen. Man laflt dann bei abgenommenem
Stopfen zunichst die spezifisch schwerere, sich unten befindende Losung
abflieBen (Fig.29). Man warte dann einige Zeit ab, damit die Fliissigkeit
aus dem AbfluBirohr méglichst vollstindig abtropft und beobachte ferner,
ob sich nicht noch etwas von der abgelassenen Fliissigkeit abtrennt.
Haften an den Winden des Scheidetrichters noch einzelne Tropfen der
spezifisch schwereren Fliissigkeit, dann klopfe man mit dem Finger gegen
die Wand des Scheidetrichters, oder man schwenke seinen Inhalt um. Will
man auf diesem Wege zwei Fliissigkeiten moglichst scharf trennen, dann
muB} man dafiir Sorge tragen, dafl nach dem Ablassen der ersten Fliissigkeit
das Ablaufrohr ganz von ihr befreit wird. Auf diesen Umstand wird
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meist zu wenig Sorgfalt verwandt. Man kann entweder das Rohr durch
Ablassen von etwas der zweiten Fliissigkeit ausspiilen und dann den
Rest davon in einem besonderen GefdBl auffangen, oder aber man gieit
die spezifisch leichtere Fliissigkeit nach dem Ablassen der spezifisch
schwereren durch die obere Offnung aus. Endlich kann man hierzu
auch einen Heber anwenden.

Ist eine Scheidung auf so einfachem Wege nicht moglich, und wiinscht
man eine bestimmte Substanz von anderen in Losung befindlichen ohne
weitere Eingriffe abzutrennen, dann versucht man durch Anwendung
spezifisch leichterer oder schwererer Losungsmittel den betreffenden
Korper aus der Losung zu extrahieren. Die Herausnahme einer Substanz
aus einer Flissigkeit durch ein Losungsmittel wird am besten durch
sogenanntes Ausschiitteln vorgenommen. Zu diesem Zweck bringt
man die Fliissigkeit in einen Schiitteltrichter, fiigt das Losungs-
mittel hinzu und schiittelt wiederholt energisch durch. Verwendet
man ein leicht fliichtiges Losungsmittel, z. B. Ather, dann kann bei
energischem Schiitteln innerhalb des Scheidetrichters Druck entstehen.
Liiftet man nun den Stopfen des Scheidetrichters, dann kann es sich

leicht ereignen, dafl Fliissigkeit

aus dem Scheidetrichter heraus-

geschleudert wird. Dies a8t

sich durch einen einfachen Kunst-

griff vermeiden. Hat man einige

Male kraftig durchgeschiittelt,

dann stellt man den Scheide-

trichter auf den Kopf und o6ffnet

den Hahn, schlieft ihn wieder

Fig. 30. und schiittelt weiter (Fig. 30).

Haltung des Schuttelmchters beim Ausschiitteln. SchlieBlich befestlgt man den

Schiitteltrichter in einem Stativ (vgl. Fig. 29), wartet ab, bis das Lo-

sungsmittel sich von der urspriinglichen Fliissigkeit vollstindig ge-

trennt hat und scheidet dann die beiden Schichten durch Ablassen

der spezifisch schwereren Flissigkeit. Die geloste Substanz gewinnt

man in den meisten Féllen durch einfaches Abdunsten des Losungs-

mittels, nachdem man zumeist vorher, wie oben geschildert, das Lésungs-
mittel getrocknet hat.

Eine exakte Trennung ist in den meisten Fallen durch einfache
Extraktion mit einem Losungsmittel nicht zu erreichen. Sie wird
zumeist erst durch die fraktionierte Destillation bewirkt. Be-
stimmte Verbindungen haben bestimmte Siedepunkte. Diese sind
abhéngig von dem Druck, unter dem die Destillation vorgenommen
wird. Entweder destilliert man bei gewohnlichem Druck. Meist ver-
wendet man hierbei einen Kiihler, um das Destillat zu kondensieren.
Man fiéngt es dann in einer sogenannten Vorlage auf. Oder aber
man destilliert, wenn man leicht zersetzliche Korper hat, unter ver-
mindertem Druck. Hs hat dies den Vorteil, daB die zu destillierende
Fliissigkeit bei einer viel niedrigeren Temperatur siedet. Man verwendet
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hierzu entweder einen einfachen Destillierkolben oder einen sog. Claisen-
Kolben (vgl. Fig. 31). In letzterem Falle wird das Thermometer im an-
gesetzten Rohr angebracht. Als Vorlage dient ein zweiter Destillier-
kolben, der je nach Bedarf mit Wasser, Eis oder einer Kéltemischung
gekiihlt wird. In ihm kondensiert sich das Destillat. Der vorgelegte
Destillierkolben steht mit einer Wasserstrahlpumpe in Verbindung. Die
zu destillierende Fliissigkeit erwiirmen wir im Wasser- oder Olbade, oder
es wird direkt mit der Flamme oder endlich im Luftbad auf dem
Baboblech erhitzt.

Das Destillieren erfordert sehr viel Aufmerksamkeit. Die zu destil-
lierende Fliissigkeit stellt in den meisten Féallen ein heterogenes Gemisch
dar. Man sieht, daBl bei einer bestimmten Temperatur Dampfe auf-
treten oder eine Fliissigkeit sich im Kiihler kondensiert. Man beobachtet
nun genau ein in den Dampfen befindliches Thermometer und merkt
sich die Temperatur, bei der die Destillation begonnen hat. Nun tritt
nach einiger Zeit plotzliches Steigen der Temperatur auf. Der Queck-
silberfaden schieft in die Hohe. Jetzt weill man, daf3 ein anderes Pro-
dukt zu destillieren beginnt. Man wechselt sofort die Vorlage und
beobachtet nunmehr genau, ob die Temperatur eine konstante bleibt.
In den meisten Fillen wird bei einer bestimmten Temperatur ein
bestimmtes Destillat tibergehen. Wenn die Temperatur sich &ndert,
d. h. wenn der Quecksilberfaden weiter steigt, oder zu sinken beginnt,
dann unterbricht man die Destillation, nimmt die Vorlage mit dem
Destillat weg und legt eine neue Vorlage vor. Auf diese Weise kann
man die einzelnen Destillate getrennt auffangen. Diese Fraktionen sind
meistens noch nicht ganz einheitlich. Es lohnt sich, die fraktionierte
Destillation mit jedem einzelnen Destillate zu wiederholen. Selbstver-
stindlich kann man diese Wiederholung der Destillation auf eine ein-
zige Fraktion beschrinken, wenn man eine bestimmte Substanz zu
erhalten wiinscht, deren Siedepunkt bereits bekannt ist. Man wird
dann das, was zuerst iibergegangen ist, den sog. Vorlauf, weggieBen
(ev. bei sehr wertvollen Substanzen auch diesen fraktionieren) und
nur die Flissigkeit, die bei einer bestimmten Temperatur iberge-
gangen ist, nochmals der Destillation unterwerfen. Auch hierbei er-
hélt man wieder einen kleinen Vorlauf. Erst dann geht die reine Ver-
bindung iiber. Ein bestimmter Siedepunkt ist ein wichtiges Kriterium
fiir die Reinheit einer Fliissigkeit. In manchen Fillen gestattet seine
Feststellung ohne weiteres die Identifizierung der destillierten Ver-
bindung. In den meisten Féllen wird man jedoch bestimmte Reaktionen,
die Analyse usw. zu Hilfe nehmen miissen, um festzustellen, welche
Verbindung vorliegt.

Um sich von der Reinheit einer festen Substanz zu iiberzeugen, be-
stimmt man ihren Schmelzpunkt. Hat man bereits bekannte Korper
vor sich, dann wird man aus dem Schmelzpunkt schon beurteilen kénnen,
ob das erhaltene Produkt rein ist oder nicht. Selbstverstdndlich begniigt
man sich damit im allgemeinen nicht, sondern stellt noch andere Kon-
stanten fest, oder aber man hilt sich an bestimmte typische Reaktionen,
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oder endlich, man fithrt die quantitative Analyse der einzelnen Elemente,
die in der Substanz enthalten sind, durch.

Zur Schmelzpunktsbestimmung bedient man sich eines sog.
Schmelzpunktsapparates. Ein einfacher, leicht zu bedienender Apparat
ist der folgende. Er besteht aus einem Rundkolben, der ein langes Ansatz-
rohr besitzt (vgl. Fig. 32). Das Gefdl mull aus Jenaer Glas bestehen. Im
Kolben befindet sich konzentrierte Schwefelsiaure, oder, wenn man den
Schmelzpunkt héher schmelzender Substanzen feststellen will, Paraffin.
Im allgemeinen wird man mit Schwefelsdure auskommen. Indiese taucht,
bis etwa zum unteren Drittel der Fliissigkeit, ein Thermometer ¢, das
durch den Kolbenhals eingefithrt ist. Das Thermometer ist in einem

f\)
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Fig. 81. Vacuumdestillation. Fig. 32. TFig. 38.
Siedepunktsapparat.  Gewinnung

von Schmelz-

punktsréhrehen.

Korkstopfen b befestigt, der den Kolbenhals nach oben abschlieBt. Beim
Erhitzen der Schwefelsdure treten Démpfe auf. Um diesen einen Ab-
zug zu gestatten, wird in den Kork eine Kerbe geschnitten. Die Sub-
stanz fiillt man in ein Schmelzpunktsrohrchen ¢ ein. Diese sind leicht zu
erhalten, indem man ein Glasrohr oder ein Reagenzglas vor dem Geblése
zu einer Capillare auszieht (Fig. 33a) und dann diese in etwa 4 cm lange
Stiicke zerschneidet (Fig. 33b). Wird nun das eine Ende der Capillare
ausgezogen und dann der diinne Teil zusammengeschmolzen, dann erhilt
man das fertige Schmelzpunktsrohrchen (Fig. 34 u. 35). Die Substanz,
deren Schmelzpunkt man bestimmen will, wird zunichst in einem
kleinen Morser, am besten einem Achatmorser (Fig. 36), fein gepulvert,
dann mit dem Schmelzpunktsrohrchen aufgeschopft, und die Substanz
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durch leichtes Aufklopfen am geschlossenen Ende angesammelt. Ist
die Substanz sehr leicht oder haftet sie an den Wéanden der Capillare
an, dann kann man sie mit Hilfe eines unten zugeschmolzenen Glas-
fadens herunterstopfen. Noch einfacher ist es,die Schmelzpunktscapillare
in ein Glasrohr einzufiithren, und in diesem, wie Fig. 37 zeigt, herunter-
fallen zu lassen. Jetzt nimmt man das Thermometer mitsamt dem
Korkstopfen aus dem Schmelzpunktskolben heraus und legt das Schmelz-
punktsrohrchen so an das Thermometer an, dafl die Substanz sich mit
der Quecksilberkugel in gleicher Hohe befindet. Das Schmelzpunkts-
rohrchen haftet meist ohne weiteres durch Adhésion an dem Thermo-

&\
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Fig. 35. ‘
Zuschmelzen des
Sehmelzpunktsréhrehen.
:l\\ S ‘\\
\
|
Fig. 86. Fig. 38. Fig. 87.
Achatmorser mit Pistill. Sehutzbrille.

meter. Zur Sicherheit kann man es noch mit Hilfe eines kleinen Kaut-
schukringes an ihm befestigen. Jetzt beginnt man mit dem Erhitzen,
indem man einen Brenner in fichelnder Weise rund um den Schmelz-
punktskolben herumfithrt. Handelt es sich um Substanzen, die einen
bestimmten Schmelzpunkt haben, dann geht man mit dem Erhitzten
langsam vor und beobachtet fortwéhrend das Aussehen der im Schmelz-
punktsrohrchen befindlichen Substanz. Man notiert sich genau, wann
eine Verdnderung eintritt. Bald beobachtet man, dafl die Substanz eine
Férbung annimmt, oder aber sie beginnt zu sintern. Endlich stellt man
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fest, wann die Substanz vollstindig geschmolzen ist. Sie bildet dann
eine klare Fliissigkeit. Die scharfe Beobachtung der eintretenden Ver-
dnderungen hat bei der Schmelzpunktsbestimmung schon sehr oft zu
wichtigen Resultaten gefithrt. Handelt es sich um Substanzen, die
keinen festen Schmelzpunkt haben, sondern sich bei erhohter Tempe-
ratur allméhlich zersetzen, dann bestimmt man den Zersetzungspunkt,
indem man das Erhitzen rasch vornimmt. Die Zersetzungspunkte geben
niemals so scharfe Werte, wie die Schmelzpunkte. Erhitzt man langsam
oder umgekehrt sehr rasch, dann kann man den Zersetzungspunkt
innerhalb groBer Intervalle finden. Bei der Zersetzung lassen sich
mancherlei Beobachtungen machen. Bald sieht man das Auftreten von
Gasen, bald kann man feststellen, da die sich zersetzende Substanz bei
einer bestimmten Temperatur ein bestimmtes Aussehen annimmt usw.
Es kann auch vorkommen, dafl die Substanz, ohne zu schmelzen, sub-
limiert und schlieBlich sich ganz verfliichtigt. Handelt es sich um die
Identifizierung einer Substanz mit einer anderen bereits bekannten, dann
empfiehlt es sich, von der letzteren etwas in ein zweites Schmelzpunkts-
rohrchen zu geben und, wie Fig. 32 zeigt, den Schmelzpunkt der be-
kannten Substanz gleichzeitig mit dem der zu identifizierenden festzu-
stellen. Endlich mischt man etwas von beiden Substanzen in einem
kleinen Moérser zusammen und nimmt den Schmelzpunkt des Gemisches.
Bei der Bestimmung des Schmelzpunktes bediene man sich in allen
Fillen einer sogenannten Schutzbrille (Fig. 38). Es koénnen beim
Platzen des Schmelzpunktskolbens sonst arge Verletzungen der Augen
eintreten. Ferner lege man ein Tuch unter den Kolben, damit beim
etwaigen Herunterfallen der Schwefelsiure kein Verspritzen statt-
findet.

Sehr oft arbeiten wir auch mit gasférmigen Produkten. Bald han-
delt es sich um Fallungsreaktionen mittels Gasen, so z. B. um Aus-
fallang von Barium mittels Kohlensidure oder von Metallen, wie Kupfer,
mit Schwefelwasserstoff, bald wiinscht man andere Prozesse, wie z. B. die
Esterbildung unter Vermittlung von gasférmiger Salzsdure oder die
Infreiheitsetzung von Estern aus den salzsauren Salzen mit Ammoniak-
gas herbeizufithren. Die Gase bereiten wir uns im allgemeinen am besten
in sog. Kippschen Apparaten (vgl. Fig. 39, a = Flissigkeit, z. B.
eine Saure, b = das Material, aus dem man ein Gas bereiten will,
z. B. Marmorstiicke), oder wir entnehmen sie sog. Bomben.

Eine sehr wichtige Regel, die auch fiir das qualitative Arbeiten
gilt, ist die, dafl man bei festen Kérpern mit abgewogenen und bei
Fliissigkeiten mit abgemessenen Mengen arbeitet. Man gewohne sich
daran, jede einzelne Operation wiegend oder messend zu verfolgen.

Beim préparativen Arbeiten erreicht man eine geniigende Exakt-
heit, wenn man mit einer einfachen Schalenwage wiegt. Am besten
hilt man ein austariertes Gefal zur Aufnahme der zu wiegenden Sub-
stanzen bereit, oder man benutzt gleich schwere Kartenblatter. Fir
quantitative Arbeiten verwenden wir eine sog. analytische Wage
(vgl. Fig. 40). Wir bestimmen mit Hilfe der Gewichte des Gewichts-
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satzes (vgl. Fig. 41) das Gewicht der Substanz bis auf Zentigramme.
Milligramme und Zehntelmilligramme werden mit Hilfe eines sog. Reiter-
chens, das auf den Wagebalken aufgesetzt wird, festgestellt. Die Sub-
stanz wird auf einer derartigen Wage nie direkt gewogen, sondern
stets in einem Gefal} eingeschlossen. Meist benutzt man ein sog. Wi ge-

Fig. 39. Fig. 40. Fig. 41.
Kippscher Apparat. Analytische Wage. (sewichtssatz.

glischen (Fig. 42). Dieses wird zunédchst in ganz reinem Zustande in
einem Trockenschrank getrocknet und dann mittels einer Zange
(vgl. Fig. 43) in einen Exsiccator (vgl. Fig. 23) iibergefiihrt. Man lat
abkiihlen und bestimmt jetzt das Gewicht des leeren Gefifies, nachdem
es im Exsiccator in die Nahe der Wage gestellt und mittels der Zange
auf die Wagschale gesetzt worden ist. Ist das Gewicht ¢ festgestellt,
dann gibt man die zu wiegende Substanz in das Wigeglidschen hinein,

Fig. 43. Zange. Fig. . ,,Schweinchen.*

verschlieft und wiegt wieder. Man erhélt das Gewicht ¢, des Wége-
gldschens + Substanz. ¢, — ¢ ergibt das Gewicht der Substanz. In
manchen Fillen will man nicht den ganzen Inhalt des Wigeglaschens
beniitzen, sondern nur einen Teil. Man braucht dann das Gewicht des
Wigeglaschens nicht zu kennen, sondern wiegt Wégegldschen und Sub-
stanz zusammen, entnimmt dann etwas von ihr und wiegt zuriick.
Die Differenz der beiden Gewichte ergibt das Gewicht der heraus-
Abderhalden Praktikum. 2
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genommenen Substanz. Hat man eine Substanz in einem sog. Schiff-

chen getrocknet, dann bringt man dieses in einem sog. ,,Schweinchen‘
(vgl. Fig. 44) zur Wagung.

Arbeitet man mit Fliissigkeiten, dann milt man diese ab. Zu groberen

Abmessungen bedient man sich der sog. Mefzylinder (vgl. Fig. 45), fiir

feinere dienen die Biiretten (vgl. Fig. 52,S.38), Pipetten

(Fig.46) und die MaB3kolben (Fig.47). Dieletzteren sind

besonders dann zu empfehlen, wenn man von einer Fliissig-

keit einen aliquoten Teil untersuchen will. Man gibt dann

die gesamte Losung in einen Mafkolben,

; fiillt bis zur Marke mit einer entsprechenden

i Fliissigkeit, z. B. mit Wasser, auf und ent-

| nimmt mit einer Pipette einen aliquoten

; Teil. Die Berechnung des gefundenen

! Wertes fiir die gesuchte Substanz auf die

; . gesamte Fliissigkeit ist dann eine sehr ein-

N i fache. Man habe z. B. die Losung auf

f { 100 cem aufgefillt und in 10 cem derselben

/S 0,1 g Cl gefunden. In den 100 cem sind

S . dann 1,0 g davon enthalten.

Wo immer moglich, arbeite man mit

den auf Grund der die Reaktion veranschau-

/ lichenden Formel berechneten Mengenver-

| A _/ hiltnissen und verwende, wo es angeht, sog.

B ’ T Normallésungen (vgl. hierzu S.36). Das Ar-

Fig. 45. Tig. 46. Tig. 47. i ; ; ; .
Meon Pimstte.  MaBlslben. beiten wird durch fil_eses Vorgehen instruk
zylinder. tiver und gleichzeitig auch ein exakteres.

Allgemeiner Gang bei der Untersuchung einer
unbekannten Substanz oder Fliissigkeit.

Die erste Frage, die wir uns bei der Untersuchung einer Substanz
vorlegen, ist die, ob sie aus organischen oder anorganischen Ver-
bindungen besteht, oder aus beiden zugleich. In den meisten Fillen ist
die Entscheidung eine sehr einfache. Ist die Substanz fest, dann nehmen
wir etwas davon auf einen ganz reinen, blanken Platinspatel, glithen und
beobachten die dabei auftretenden Verdnderungen. Tritt Verkohlung
ein und verbrennt die Kohle restlos, dann war nur organische Sub-
stanz vorhanden. Nur wenige organische Substanzen verbrennen ohne
Verkohlung, so z. B. die Oxalsdure. Tritt zwar Verkohlung ein, bleibt
aber ein glithbestdndiger Riickstand, dann haben wir ein Gemisch
von organischen und anorganischen Bestandteilen vor uns. Wenn
dagegen iiberhaupt keine Verkohlung eintritt, sondern ein Riickstand
bleibt, der selbst starkem Gliithen widersteht, dann schlieBen wir auf
anorganische Substanz. Es kann allerdings auch der Fall eintreten,
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daB eine anorganische Substanz sich vollstindig verflichtigt, dies trifft
z. B. fiir das Chlorammon zu.

Erweist sich die Substanz als anorganisch, dann wird sie nach
den weiter unten angegebenen Methoden auf die einzelnen Bestand-
teile untersucht. Die Asche wird auf alle Fille auf ihre Reaktion ge-
priift. Auch kann man mit ihr schon die Flammenreaktion anstellen und
sich so einigermaflen orientieren. Ebenso sind die Loslichkeitsverhéltnisse
des Aschenriickstandes von groer Bedeutung und geben manche Winke
iiber die Substanz, die vorliegen konnte.

War die Substanz zum Teil organisch, zum Teilanorganisch,
dann wird man einen Teil von ihr veraschen und die Asche untersuchen.
Eine andere Portion verwendet man zur Untersuchung der organischen
Bestandteile. Zun#chst wird man — auch dann, wenn eine rein orga-
nische Substanz vorliegt — die Frage entscheiden, ob die Substanz
Stickstoff enthélt oder nicht. Vgl. den folgenden Abschnitt.

Enthélt die Substanz Stickstoff, dann liegt der SchluB nahe, daB
es sich um Verbindungen handelt, die entweder zum Eiweill oder zu
den Nucleinséuren, ev. auch zu Phosphatiden in Beziehung stehen.
Von Kohlehydraten kame nur etwa das Chitin resp. das Glucosamin
in Betracht. Enthalt die Substanz keinen Stickstoff, dann werden
wir in erster Linie vermuten, dafl Substanzen vorliegen, die den Kohle-
hydraten oder Fetten zugehoren. Der weitere Gang der Untersuchung
ist durch die Eigenschaften der betreffenden Korperklassen gegeben.
Man halte sich an die bei den einzelnen Gruppen von Verbindungen
weiter unten angegebenen Reaktionen.

Sind Flissigkeiten zu untersuchen, dann sind die Verhiltnisse
etwas komplizierter. Man wird zuerst bei der Fliissigkeit die Reaktion,
den Geruch und ev. den Geschmack feststellen und dann eine Probe
zur Trockene verdampfen und priifen, ob beim Glithen des Riick-
standes Verkohlung eintritt, resp. Aschenbestandteile zurickbleiben.
Wihrend des Eindampfens wird man verfolgen, ob fliichtige Bestand-
teile entweichen, wie z. B. Ammoniak oder Fettsiuren usw. Am besten
nimmt man das Verdampfen in einem kleinen Kolbchen vor und 148t
die Dampfe durch abgekiihltes Wasser streichen, oder man legt, falls
man z. B.auf Ammoniakgehalt der Fliissigkeit Verdacht hat, /,, n-
Schwefelsdure vor. Ist die Moglichkeit vorhanden, daB Siuren ent-
weichen, wie z. B. Fettsiuren, dann wird man diese in 1/;,n-Natron-
lauge auffangen, und zwar in allen Féllen in einer abgemessenen Menge.
Durch Titration mit /;, n-Natronlauge resp. im letzteren Falle mit
/0 n-Schwefelsdure bestimmt man, wieviel von den erwdhnten Sub-
stanzen beim Eindampfen {iiberdestilliert sind. Vgl. hierzu S. 38.
Den Trockenriickstand der Fliissigkeit priift man in der oben an-
gegebenen Weise. Manche Substanzen wird man direkt aus der Flissig-
keit isolieren konnen.

9%
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Qualitativer Nachweis von Stickstoff
in organischen Verbindungen.

Man gibt von der zu untersuchenden Substanz etwas in ein absolut
reines, ganz trockenes Reagensglas und fiigt nun etwa das 5—10fache
Volumen an Natronkalk hinzu. Man vermeide dabei, dal der obere Teil
des Reagensglases mit dem Natronkalk in Beriihrung kommt. Nun erhitzt
man, nachdem die Substanz mit dem Natronkalk am besten mit Hilfe
eines sauberen Glasstabes gut gemischt wurde. Bald beobachtet man das
Entweichen von Ammoniak, falls es sich um eine stickstoffhaltige Sub-
stanz handelt. Man kann das Ammoniak am Geruch erkennen. Sicherer
ist es, iiber die Offnung des Reagensglases ein feuchtes rotes Lackmus-
papier zu halten. Es bldut sich. Man hiite sich vor Beriihrungen mit der
Reagensglaswand, besonders dann, wenn der Natronkalk nicht sorgfiltig
in das Reagensglas geschiittet wurde. Endlich kann man selbst sehr
geringe Ammoniakmengen erkennen, wenn man einen in Salzsiure ge-
tauchten Glasstab der Offnung des Reagensglases nihert. Es treten
Nebel von Chlorammon auf.

Mit Hilfe der eben genannten Methode laft sich der Stick-
stoff in allen biologisch wichtigen Verbindungen nachweisen. Eine
allgemeiner anwendbare Methode ist die folgende: Es wird etwas
von der Substanz in ein kleines Reagensglas gegeben. Dann bringt
man ein linsengrofBes Stiickchen von auf FlieBpapier abgetrocknetem
Kalium hinzu und erhitzt. Man hilt dabei die Offnung des Reagens-
glases von sich abgewandt. Es tritt eine heftige Reaktion ein (Schutz-
brille!). Nachdem das Reagensglas sich etwas abgekiihlt hat, wird es
unter dem Abzug bei moglichst tief herabgelassenem Schiebefenster
in Wasser eingetaucht, das sich in einem kleinen Erlenmeyerkolbchen
befindet. Das Reagensglas zerspringt dabei. Man filtriert nun die Lo-
sung in ein Reagensglas. Zu dem Kklaren Filtrat gibt man jetzt einen
Tropfen Eisenchloridlosung und dann einige Tropfen Ferrosulfatlosung
hinzu und erwéirmt. Es geht dabei das in Losung vorhandene Cyan-
kalium in Ferrocyankalium iiber. Jetzt wird abgekiihlt und mit Salz-
séure angesiiuert. Beobachtet man griine oder blaue Farbung oder
Entstehung eines blauen Niederschlages, dann ist das der Beweis da-
fur, daB Stickstoff in der Substanz vorhanden ist. Es hat sich Berliner-
blau gebildet. Vgl. auch die quantitative Stickstoffbestimmung
nach Kjeldahl S. 127,

Aschenanalyse.
A. Qualitative Aschenanalyse.

Es sind im folgenden nur diejenigen Elemente beriicksichtigt, welche
als Nahrungsstoffe und Korperbestandteile eine ganz besondere Be-
deutung haben. Ferner sind nur solche Methoden angefiihrt, die
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bei der praktischen Durchfiihrung einer Aschenanalyse in Anwendung
kommen. Es werden zunichst mit Hilfe der reinen Elemente resp.
derjenigen Salze, die das entsprechende Element enthalten, die Eigen-
schaften der einzelnen Elemente studiert.

Morser zu einem feinen Pulver und bringen nun etwas pig, 48. Flammenprobe.
von der Substanz in die Ose des Platindrahtes. Nun

halten wir diese in den Rand einer Bunsenflamme (vgl. Fig. 48). Sie
erscheint an der betreffenden Stelle gelb. Am besten wird das Pulvern
des Kochsalzes nicht in demjenigen Raume vorgenommen, in welchem
man die Flammenprobe ausfithren will, weil die geringsten Spuren von
Natrium geniigen, um die simtlichen Flammen im ganzen Labora-
torium gelb zu firben.

Kalium, wir wihlen Chlorkalium, gibt im Gegensatz zum
Natrium eine violette Farbung der Bunsenflamme. Mischen wir
Chlornatrium und Chlorkalium, und fithren wir mit dem Gemisch die
Flammenprobe aus, dann erblicken wir nur die durch das Natrium
bedingte gelbe Firbung. Die violette Farbe des Kaliums wird verdeckt.
Um Kalium neben Natrium erkennen zu kénnen, betrachten wir die
Flammenféirbung mit Hilfe eines Kobaltglases. Erblicken wir violette
Farbung, so bedeutet das, da Kalium vorhanden ist. Man kann die Probe
noch dadurch verschirfen, da man mit Hilfe eines Spektralapparates
die Absorptionslinien der beiden Elemente im Spektrum feststellt.

Man kann beide Elemente auch in Lésungen erkennen. Man stelle
von Kochsalz und Chlorkalium eine Losung dar und bringe eine Probe
der Flissigkeit in die Ose des Platindrahtes und fiihre die Flammen-
probe, wie oben angegeben, aus. Man erhiilt wiederum die entsprechen-
den Fiarbungen und kann auch jetzt mittels des Kobaltglases Kalium
neben Natrium nachweisen.

Nachweis von Kalium und Natrium mit Hilfe von Fiillungsreaktionen.
Kochsalz, NaCl, wird in wenig Wasser gelést und zu der Losung
einige Tropfen einer-alkalischen Losung von pyroantimonsaurem Kali
K,H,8b,0, hinzugefiigt. Es entsteht ein krystallinischer Niederschlag
von pyroantimonsaurem Natron Na,H,Sb,0,. Kaliumsalze geben in
wasseriger Losung mit einigen Tropfen Natriumacetat und Weinséure
einen krystallinischen Niederschlag von saurem weinsaurem Kalium
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KHC,H,O4. Die Abscheidung erfolgt aus verdiinnteren Losungen
nicht sofort, sondern allmihlich. Sie wird durch Reiben mit einem
Glasstab beschleunigt. In einem Gemisch von Natrium- und
Kaliumsalz kann man die beiden Elemente erkennen, indem man
die Fliissigkeit, die diese enthalt, in zwei Teile teilt. Zu der einen
Hilfte fiigt man eine alkalische Losung von pyroantimonsaurem Kali
und priift so auf Natrium. Zu der anderen Hilite gibt man Natrium-
acetat und Weinsdure: Prifung auf Kalium.

Eine weitere Unterscheidung liefert das Verhalten des Kaliums und
Natriums gegeniiber Platinchlorwasserstoffsdure, H,PtCl;. Fiigt
man eine etwa 10prozentige wisserige Losung davon zu der Losung
eines Natriumsalzes, z. B. zu einer Kochsalzlosung, dann erhidlt man
keine Fillung. Nimmt man dagegen eine nicht zu verdiinnte wésserige
Losung eines Kaliumsalzes, z. B. von Chlorkalium, dann tritt bei Zu-
satz der Platinchlorwasserstoffsdure rasch eine Fallung von K,PtCl, ein.
Sie kann durch Zusatz von Alkohol vervollstandigt werden. Die Schwer-
loslichkeit des Kaliumplatinchlorids ist ein Hilfsmittel, um
Kaliumsalze neben Natriumsalzen nachzuweisen. Diese Eigenschaft
ist von groBer Bedeutung. Wir werden bald sehen, dafl Kalium mit
Platinchlorwasserstoffssure quantitativ abgeschieden wird.

Nachweis der Erdalkalien.

Es kommen in Betracht Magnesium und Calcium (Priifung auf
Mg”- und Ca"-Ionen).

Priifung auf Magnesium. Wir wihlen als Magnesiumsalz Magne-
siumchlorid, MgCl,, und als Calciumsalz Calciumechlorid, CaCl,.
Auf Zusatz von phosphorsaurem Natrium, Na,HPO,, Chlor-
ammonium und Ammoniak erhalten wir in der wésserigen Losung
des Magnesiumsalzes einen krystallinischen Niederschlag. Er be-
steht aus Ammoniummagnesiumphosphat, NH, - MgPO, - 6H,0.
Gibt man zu der Losung von Magnesiumchlorid Natronlauge, dann
entsteht ein weiler Niederschlag von Magnesiumhydroxyd, Mg(OH),. Er
lost sich in Chlorammonium auf. Ammoniumhydroxyd gibt ebenfalls
eine Féllung von Magnesiumhydroxyd, doch ist die Fallung eine nur
unvollkommene.

Priifung auf Caleium. Die wisserige Losung von Calciumchlorid gibt
mit Natronlauge eine weille Fillung von Calciumhydroxyd, Ca(OH),.
Die Abscheidung ist keine vollstéindige. Gibt man zu der Féllung Wasser
hinzu, dann 1468t sich der Niederschlag wieder in Losung bringen. Mit
Ammoniak erhdlt man keinen Niederschlag. Ammoniumoxalat,
(NH,), - C,0,, gibt mit Calcium einen weilen Niederschlag von Calcium-
oxalat:

CoO

N
I Ca .
€00

Dieser ist unlgslich in Essigséure, dagegen loslich in Salzsiure und in
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Salpetersiure. Werden diese Losungen mit Ammoniak neutralisiert,
dann fallt Calciumoxalat wieder aus. In konzentrierten Losungen gibt
Calcium mit Schwefelséd ure einen weiflen Niederschlag von Calcium-
sulfat, CaSO,. Die Abscheidung ist jedoch eine unvollkommene. In
sehr verdiinnten Losungen tritt {iberhaupt keine Fillung ein.

Nachweis der Schwermetalle.

Es kommen im wesentlichen nur Eisensalze in Betracht und von den
beiden Formen: Ferro- und Ferriverbindungen hauptséchlich die letz-
teren Nachweis der Ferriionen, Fe' -Ionen. Wir gehen aus von Ferri-
chlorid, FeClg. Dieses lost sich in Wasser mit rotbrauner Farbe. Ver-
diinnt man stérker, dann geht die Farbe in Gelbbraun bis Hellgelb
tiber. Diese Gelbfirbung ist ein auBerordentlich feines Reagens auf
Eisen. Erh#lt man beim Losen irgend einer Asche in verdiinnter Salz-
sdure eine Gelbfarbung, dann kann man ziemlich sicher annehmen,
dal Eisen anwesend ist. Gibt man zu der Losung von Eisenchlorid
Natronlauge oder Ammoniak, dann erhalt man einen braunen,
gallertartigen Niederschlag von Ferrihydroxyd, Fe(OH),. Fiigt man
zu der Eisenlosung Natriumphosphat, Na,HPO,, hinzu, dann fallt
Eisenphosphat, FePO,, in Form eines gelblichweiflen Niederschlages.
Die Fillung ist in Essigsiure unloslich, 1oslich in Mineralsiuren. Mit
Ferrocyanwasserstoffsiure, HFe(CN),, resp. Ferrocyankalium
entsteht ein blauer Niederschlag von Ferriferrocyanid: Fe,[Fe(CN)gly,
Berlinerblau genannt. Sehr empfindlich ist die Reaktion mit Rhodan-
wasserstoffsdure, HCONS, resp. Rhodankalium. Man erhilt eine
blutrote Fillung unter Bildung von Ferrirhodanid: Fe(CNS),. Leitet
man in die Losung von Eisenchlorid Schwefelwasserstoff ein, so
werden die Ferriionen zu Ferroionen reduziert. Die Losung wird hier-
bei milchigweill getriibt. Es hat sich Schwefel abgeschieden.

Nachweis der Anionen.

In Betracht kommen Kohlenséure, CO,, Chlor, Cl, Jod, J, Phos-
phorsdure, H;PO, und Schwefelsdure, H,S0,.

Nachweis von Chlor (Cl'-Ion). Wir beniitzen zum Nachweis des
Chlors irgend eines der vorher gebrauchten Chloride, z. B. Kochsalz.
Wir losen dieses in Wasser und fiigen zu der Losung eine verdiinnte
Losung von Silbernitrat, Ag’NO,, hinzu. Es tritt sofort eine Féllung
von Silberchlorid, AgCl, auf. Kochen wir die Losung, dann ballt
sich der Niederschlag zusammen. Er sinkt zu Boden. Die Fillung sieht
zunéichst rein weill aus. Die Farbe geht jedoch beim Belichten in
Violett und schlieflich in Grau iiber.

Genau die gleiche Fallung erhalten wir beim Zusatz von Silber-
nitratlésung zu einer solchen von Magnesiumechlorid, Calciumehlorid usw.
Die verschiedenartigsten Salze, welche Chlor enthalten, geben mit Sil-
bernitrat eine Fallung. Chlorsilber lost sich in Ammoniak.

Nachweis von Jod (J’-Ion): Wir gehen aus von Jodkalium. Dieses
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lost sich leicht in Wasser. Auf Zusatz von Silbernitrat erhalten wir
eine Féllung, die gelb aussieht. Es ist Jodsilber, Agd, ausgefallen.
Der Niederschlag ist in Ammoniak so gut, wie unloslich. Gibt man zu
der Losung von Jodkalium etwas Chlorwasser, dann findet Abschei-
dung von Jod statt. Man kann dieses mit Schwefelkohlenstoff auf-
nehmen. Dieser fiarbt sich dabei rotviolett. Stérkekleister wird durch
Jod blau gefirbt. Man muBl mit dem Zusatz des Chlorwassers vorsich-
tig sein, denn wenn man gréfere Mengen davon hinzufiigt, dann wird
das elementare Jod zu Jodsidure oxydiert. Die Farbung des Schwefel-
kohlenstoffes verschwindet dann. Fiigt man zu einer Lésung von Jod-
kalium verdiinnte Salpetersiure, dann wird sofort Jod abgeschieden.
Hat man etwas von einer Stirkelosung zugesetzt, dann tritt Blaufarbung
ein. Beim Kochen mit Eisenchloridldsung entweicht ebenfalls Jod.

Nachweis der Schwefelsiiure (SO/-Ion). Wir gehen vom Magne-
siumsulfat, MgSO,, aus und losen dieses in Wasser. Geben wir zu
der Losung Barythydrat, Ba(OH),, (resp. Bariumchlorid), dann er-
halten wir eine Fillung von Bariumsulfat, BaSO,. Die Abschei-
dung ist eine quantitative.

Nachweis der Phosphorsdure (PO/-Ion). Wir 16sen Natriumphos-
phat, Na,HPO,, in Wasser. Auf Zusatz eines loslichen Eisensalzes,
z. B. von Eisenchlorid, tritt eine Féllung von Eisenphosphat, FePO,,
ein. Fiigt man Natriumacetat hinzu, dann ist die Féllung eine quan-
titative, weil das HEisenphosphat in Essigsiure vollstindig unloslich
ist. Gibt man zu der Losung von Natriumphosphat sogenannte Magne-
siamixtur (vgl. S. 43), dann tritt ein weiler krystallinischer Nieder-
schlag von Magnesiumammoniumphosphat, NH, - MgPO, - 6H,0, auf.
Dieser ist in Ammoniak und Chlorammonium unléslich, dagegen 16s-
lich in Siuren. Auf Zusatz einer salpetersauren Losung von molyb-
dédnsaurem Ammoniak (vgl. S. 43) gibt Phosphorsédure beim Er-
wirmen einen gelben Niederschlag von phosphormolybdinsaurem
Ammoniak, (MoQy),, - (NH,);PO,. Er ist unldslich in Salpetersiure,
loslich in Ammoniak.

Nachweis von Kohlensdure (COs-Ion). Calciumcarbonat, CaCOg,
wird mit Salzséure iibergossen. Wir beobachten das Auftreten von Gas-
blasen. Halten wir das Reagensglas an das Ohr, dann héren wir ein
knisterndes Gerdusch. Wollen wir uns iiberzeugen, ob das entwickelte
Gas wirklich Kohlensidure ist, dann leiten wir es am besten in Baryt-
wasser ein. Kohlenséure bildet mit Baryt einen schwer loslichen Nieder-
schlag von Bariumcarbonat, BaCO,.

B. Quantitative Aschenanalyse.

Zur Ausfithrung der Analyse nehmen wir entweder Blut oder Milch,
oder aber wir stellen uns ein kiinstliches Aschengemisch dar. Zu Ubungs-
zwecken ist das letztere vorzuziehen. Wir geben in Mengen von etwa
0,01—0,1 Gramm Natriumphosphat, Chlorkalium, Magnesiumphosphat,
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Calciumchlorid und Eisenphosphat zusammen. Dazu fiigen wir 5 Gramm
vollstindig aschenfreien Rohrzucker und mischen das Ganze gut durch.
Mit dem Zusatz des Rohrzuckers bezwecken wir, ein Material zur Ver-
kohlung und schlieBllich zur Verbrennung zu haben. Haben wir Milch
oder Blut zur Analyse gewéhlt, dann werden diese Flissigkeiten zuerst
auf dem Wasserbad in einer Platinschale zur Trockene eingedampft
und dann bei 120° im Trockenschrank vollstdndig getrocknet. Das
kiinstliche Aschengemisch ist direkt zur Veraschung geeignet. Diese
kann auf trockenem oder nassem Wege vorgenommen werden.

a) Veraschung durch Gliihen.

Die Platinschale a wird auf ein auf einem Dreifull befindliches Ton-
dreieck oder auf ein passend konstruiertes Gestell (vgl. Fig. 49, ¢) ge-
stellt und nun mit einem gewohnlichen Bunsenbrenner & vom Rande
her allméhlich erwérmt (vgl. Fig. 49). Der Beginn des Erhitzens mulf}
vorsichtig durchgefithrt werden, um zu vermeiden, da(3
durch Verspritzen Substanz verloren geht. Nun erhitzt (- e
man stirker. Es tritt bald Verkohlung auf. Die Kohle . )
kann auch Feuer fangen. Verluste entstehen hierbei =4 = 5
nicht. Von Zeit zu Zeit rithrt man die Kohle mittels | ]
eines Platindrahtes durch. Dieser verbleibt wéhrend
der ganzen Veraschung in der Platinschale. Nachdem

alles verkohlt und die Kohle eine Zeitlang gegliiht ‘ AN
worden ist, unterbricht man das weitere Erhitzen. Man --"L__
188t den Schaleninhalt sich abkiihlen und zieht nun / /['_’}1 \ \
die noch kohlenstoffhaltige Asche mit destilliertem (
Wasser aus. Man zerkleinert dabei grobere Stiicke N

mit dem Platindraht oder einem Platinspatel, oder
aber man zerreibt die gesamte Masse mit einem aus
Achat bestehenden Pistill in der Platinschale. Es 146t sich auf diese
Weise das Auslaugen der Asche mit Wasser viel besser herbeifiihren. Nun
filtriert man durch ein vollstéindig aschefreies Filter, und zwar so, daB
moglichst wenig Kohle auf das Filterchen kommt. Die wisserige Losung
mul} vollstdndig klar ablaufen. Ist sie triib, dann wird sie sofort in die
Platinschale zuriickgegeben und der Schaleninhalt nach Zugabe des
Filters zunichst auf dem Wasserbad zur Trockene verdampft, dann
wieder gegliiht und die Extraktion mit Wasser wiederholt. Wenn
das Filtrat vollstdndig klar ist, dann wird es vorldufig in einem
kleinen Erlenmeyerkolben fiir sich aufbewahrt. Das Filter gibt man
zu dem Schaleninhalt zuriick, trocknet im Trockenschrank bei 120°
und setzt das Glithen fort. Es gelingt nun sehr leicht, in ganz kur-
zer Zeit die gesamte Kohle zu verbrennen. Es verbleibt dann eine reine
Asche. Sie ist gewohnlich nicht weill, sondern durch das vorhandene
Eisenoxyd etwas rotlich gefirbt. Nun wird die Asche mit verdiinnter
Salzsdure aufgenommen. Die Losung firbt sich dabei — durch die An-
wesenheit des Eisens bedingt — gelblich. Diesen salzsdurehaltigen Aus-

Fig. 49. Veraschung.
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zug gibt man zu dem frither abfiltrierten wisserigen Extrakte. Schale und
Platindraht werden sorgfiltig mit destilliertem Wasser abgespiilt. Die
gesamte Losung dient zum Nachweis von Magnesium, Calcium, Eisen
und von Phosphorsiure. Zur Bestimmung der Salzsiiure mull man
eine zweite Portion fiir sich veraschen, weil bei der eben geschilderten
Art der Veraschung geringe Mengen von Chlor verloren gehen. Um
dies zu verhindern, setzt man vor dem Gliihen 2—5 Gramm Natrium-
carbonat hinzu, mischt die ganze Masse tiichtig durch und gliiht nun.
Selbstverstidndlich darf man die Asche in diesem Falle nicht mit Salz-
siure aufnehmen. Man zieht sie mit Salpetersdure aus. Eine besondere
Portion der Substanz wird verwendet, um die Alkalien nachzuweisen.

1. Bestimmung von Eisen, Calcium, Magnesium und von Phosphor-
siiure. Aus der salzsauren Losung der Gesamtasche wird durch Zu-
satz von essigsaurem Ammonium in der Kélte das Eisen als Eisen-
phosphat gefillt. Der Niederschlag wird durch ein aschefreies Filter
filtriert, mit Wasser gut ausgewaschen und dann im Filtrat das Cal-
cium mit oxalsaurem Ammon als Calciumoxalat abgetrennt.
Es wird wieder auf einem aschefreien Filter filtriert, mit Wasser nach-
gewaschen und im Filtrat plus Waschwasser durch Ubersittigen mit
Ammoniak das Magnesium als phosphorsaure Ammoniak-
magnesia gefdllt. Im Filtrat dieser Fiallung wird der Rest der
noch vorhandenen Phosphorsdure durch Magnesiamischung nieder-
geschlagen.

In allen Fillen werden zunichst die Niederschlige im Filter mit
dem Trichterchen in einen Trockenschrank gebracht und hier bei 100
bis 120° getrocknet. Dann gibt man Filter und Niederschlag in einen
gewogenen Platintiegel und glitht. Es empfiehlt sich, Filter und Nieder-
schlag getrennt zu veraschen (vgl.S.27). Man erhilt so Eisenphosphat,
Calciumoxyd und Magnesiumpyrophosphat. Die gesamte
Ausbeute an Phosphorsidure berechnet sich aus den drei Kom-
ponenten: Eisenphosphat, Magnesiumpyrophosphat und endlich aus
der mit der Magnesiamischung ausgefillten Phosphorsdure, die auch
als Magnesiumpyrophosphat zur Wigung kommt.

Bei der Bestimmung des Calciums begniigt man sich nicht mit der
Wigung des Calciumoxyds, sondern man raucht den Calciumoxyd-
riickstand mit Schwefelsdure ab und fithrt dadurch das Calciumoxyd
in Calciumsulfat iiber und wiegt darauf wieder.

Berechnung der Analysenresultate.

1. des Ca aus CaO und CaSO,:
Beispiel: Gefunden 0,0077g CaO. Die Uberfiihrung in CaSO,
ergab 0,0186 g.
CaO : (Ca =0,0077:2; =z =0,0055gCa.

e —

R g
56,09 40,09
CaSO, : Ca = 10,0186 :2; x=0,0054¢gCa.

N ——

—_—
136,16 40,09
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2. des Fe und der P,0; aus dem Eisenphosphatnieder-
schlag:

Beispiel: Gefunden 0,2246 g FePO,.

1FePO,: Fe =0,2246:2; x=0,0831gFe.
——— N —

150,85 55,85

2FePO,: P,0, = 0,2246 :x; =z =0,1057 g P,0;.

e’

[ ——
301,70 142
3. des Mg und der P,0; aus Mg,P,0,.
Beispiel: Gefunden 0,0214 g Mg,P,0,.
Mg,P,0, : Mg, = 0,0214 :z; =z = 0,0047 g Mg.
=Lyl AN LI
222,64 48,64
Mg,P,0,: POy =0,0214:2; 2= 0,0136¢gP,0;.
et s, pr”

222,64 142
4. der P,O; aus Mg,P,0, (nach Fillung des Restes der Phos-
phorsdure mit Magnesiamixtur).
Beispiel: Gefunden 0,0420 g Mg,P,0, .
Mg,P,0, : P,O; = 0,0420 : 2; x = 0,0268 g P,0; .
LR

222,64 142
Summe der Phosphorsiure:
a) mit Bisen gefallen . . . . . . . 0,1057¢
b) mit Magnesium gefallen . . . . . 00136 ¢

c) mit Magnesiamixtur gefdllte P,O; . 0,0268 ¢
0,1461 g P,0; .

Bestimmung des Chlors.

Bei der Veraschung wird auch hier zunichst mit Wasser extrahiert
und erst dann vollstindig verascht. Die Asche wird in Salpetersiure
gelost und die Losung mit dem wisserigen Auszug vereinigt.

Aus der salpetersauren Losung wird dann das Chlor in der gewohn-
lichen Weise durch Zusatz von Silbernitrat, solange ein Niederschlag ent-
steht, gefillt. Es wird dann durch ein aschefreies Filterchen filtriert.
Filter und Niederschlag gibt man in einen gewogenen Porzellantiegel,
erhitzt bis zum Schmelzen und wiegt wieder. Es empfiehlt sich, Filter
und Niederschlag getrennt zu glithen. In diesem Falle wird letzterer mit
Hilfe einer Federfahne aus dem Filter auf ein Stiick Glanzpapier ge-
kratzt und das Filterchen dann im Porzellantiegel verascht. Darauf
gibt man den Niederschlag in den gleichen Tiegel. Man vermeidet so
das Eintreten von Reduktion.

Mit Vorteil verwendet man einen sog. Gioochtiegel  (vgl. Fig. 50).
Er besteht aus einem Tiegel ¢, dessen Boden nach Art einer Sieb-
platte durchléchert ist. Er wird mit Hilfe eines Stiickes Kautschuk-
schlauches auf einem sog. Vorstof befestigt und dieser durch den
Stopfen einer Saugflasche b gefiihrt. Jetzt gieft man in den Tiegel
eine wisserige Suspension von sorgfiltig gereinigtem, langfaserigem
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Asbest und saugt ihn mit Hilfe der Wasserstrahlpumpe fest. Auf den
so gebildeten dichten Asbestfilz legt man eine Siebplatte (vgl. Fig. 13)
— und saugt darauf noch etwas Asbest fest. Man filtriert
\ ] ¢ nun so lange Wasser durch das so gebildete Filter hin-
'l:ﬂ durch, bis das Filtrat ganz klar ablduft, d. h. keine Asbest-
(= flocken mehr mitfithrt. Dann stellt man den von der
Saugvorrichtung abgenommenen Goochtiegel in einen ge-
wohnlichen Porzellantiegel, trocknet bei 120°, gliiht
ihn dann mit dem Porzellantiegel, it im Exsiccator
abkiihlen und wiegt. Nun setzt man den Goochtiegel
wieder auf die Saugflasche und filtriert den Nieder-
schlag ab, trocknet ihn dann im gleichen Porzellan-
tiegel und gliitht wieder. An Stelle des Porzellantiegels
kann man auch ein kleines Schéilchen als Unterlage
wahlen.
Man kann auch das Chlorsilber durch ein gewogenes

Tig. 50. . .
(;oocﬁﬁegel mit Filterchen filtrieren und dann den getrockneten Chlor-

Saugflasche.  gjlherniederschlag plus Filter direkt zur Wigung bringen.
Berechnung. Beispiel: Gefunden 0,5598 g AgCl.

AgCl : C =0,5598:2; =z =0,1385gCl.
- -
143,34 35,46

Bestimmung der Alkalien.

Die Losung der gesamten Asche, die man ohne Zusatz in der
oben beschriebenen Weise darstellt, wird in eine Platinschale gegossen
und auf dem Wasserbade zur Trockene eingedampft. Den Riickstand
nimmt man mit Wasser auf und gibt nunmehr in einem Becherglase eine
Losung von Barytwasser hinzu, bis die Bildung eines Hautchens auf-
tritt. Dann wird auf dem Wasserbade erwidrmt und heil filtriert. Wah-
rend des Filtrierens wird der Trichter mit einem Uhrglase bedeckt,
um die Anziehung von Kohlensdure zu verhindern. Das Filtrat wird
jetzt mit Ammoniak und kohlensaurem Ammon geféllt. Man 146t einige
Stunden stehen, filtriert dann und verdampft das Filtrat in einer
Porzellanschale auf dem Wasserbade. Die Ammoniaksalze werden
abgeraucht, der Riickstand mit Oxalsiiure wiederholt eingedampft
und schlieBlich gegliiht. Den verbleibenden Riickstand nimmt man in
wenig heilem Wasser auf, filtriert durch ein kleines Filterchen, gibt das
Filtrat in eine kleine Platinschale von bekanntem Gewicht, dampft
ein und glitht den Riickstand. Lost sich der verbleibende Riickstand
in Wasser nicht klar auf, dann wird nochmals durch ein kleines Filter
filtriert und das Filtrat nunmehr mit Salzsdure in der gleichen Platin-
schale wieder eingedampft. Es hinterbleiben dann die Chlor-
alkalien. Diese werden gewogen. Man kennt dann die Gesamt-
summe von Chlorkalium und Chlornatrium.

Nun wird das Chlorkalium in der schon frither angegebenen Weise
(vgl. S. 22) mit Hilfe von Platinchlorwasserstoffsiure unter Anwen-



Quantitative Aschenanalyse.

dung von Alkohol abgetrennt. Man bringt dann das ausgefallene
Kaliumplatinchlorid zur Wigung und berechnet daraus die Menge
des vorhandenen Kaliums. Man kann dann sehr leicht durch Abzug
des KCl-Wertes von der bekannten Summe von Chlorkalium plus
Chlornatrium den Gehalt an Chlornatrium und daraus den Natrium-

gehalt feststellen und den Gehalt an Natrium berechnen.

Berechnung der Analysenresultate.

Beispiel: Die Summe der Chloralkalien betrage 0,3656 g. Hieraus

seien 0,0564 g K,PtCl; erhalten worden.
K,PtClg: K, =0,0564:2.

R p— N
48596 : 78,20 — 0,0564 :x. = 0,0093¢ K.

K,PtCl; : 2KCl = 0,0564 : = .
=

N
485,96 : 149,12 =0,0564 : . = =0,0172 g KCI.
0,3656 g KCl -+ NaCl % NaCl(58,46) : Na (23) = 0,3484 : r .

0,0172 g KCl |
0,3484 g NaCl. |

b) Veraschung auf nassem
Wege
(Verfahren von Neumann).

Die Veraschung mit Hilfe des soge-
nannten Sduregemisches muf} in einem gut
ziehenden Abzug vorgenommen werden.
Das Siuregemisch besteht aus gleichen
Teilen konzentrierter Schwefelsdure und
Salpetersdure vom spez. Gewicht 1,4. Die
Veraschung nimmt man in einem Rund-
kolben a (Fig. 51) aus Jenaer Glas vor.
Diesen stellt man in schiefer Lage auf ein
Baboblech und 148t das Siuregemisch aus
einem Tropftrichter & allmdhlich in den
Rundkolben einflieBen. Der Rundkolben
soll einen Inhalt von etwa 3/, Liter haben.

Man gibt zundchst die Substanz in den
Rundkolben hinein. Sie braucht nicht
trocken zu sein. Man kann auch Flissig-
keiten, z. B. Harn, direkt veraschen. Dann
fiigt man 5—10 ccm des Siuregemisches
hinzu und erwdrmt mit kleiner Flamme.
Sobald die Entwicklung der braunroten
Diampfe nachliafit, gibt man aus dem Tropf-
trichter tropfenweise weiteres Sauregemisch
hinzu, und zwar etwa 5 cem, und fahrt damit

2=0,1371 g Na .

Fig. 51.
Veraschung nach Neumann.
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fort, bis ein Nachlassen der Reaktion eintritt, d. h. bis die Bildung der
braunroten Démpfe abzunehmen beginnt. Man iiberzeugt sich davon,
daB} die Verbrennung beendigt ist, indem man das ZuflieBen des Siure-
gemisches fiir einige Zeit unterbricht, weiter kocht und dann beob-
achtet, nachdem die braunen Démpfe verschwunden sind, ob die Fliissig-
keit im Kolben dunkel gefirbt ist oder sich gar noch schwirzt. Tst das
der Fall, dann mufi man von neuem Sauregemisch hinzugeben, weiter
kochen und nach einiger Zeit wiederum unterbrechen, um das Aus-
sehen der Fliissigkeit feststellen zu konnen. Ist die Fliissigkeit schlieB-
lich gelb oder ganz farblos, und tritt nach weiterem, etwa 10 Minuten
lang dauerndem Erhitzen keine Dunkelfirbung und auch keine Gas-
entwicklung mehr ein, dann ist die Veraschung vollstéindig beendigt.
Jetzt fiigt man zu der Fliissigkeit etwa dreimal soviel Wasser hinzu,
als man S#uregemisch verbraucht hat, und kocht 5—10 Minuten.
Hierbei entweichen braune Dampfe, die von der Zersetzung der ent-
standenen Nitrosylschwefelsdure herriihren.

Bestimmung der Alkalien, des Chlors, des Eisens,
des Caleiums, des Magnesiums und der Phosphorsiure
nach Veraschung auf nassem Wege.

Bestimmung der Alkalien.

Es wird zundchst die Aschenlosung in einer Platinschale einge-
dampft, dann die Schwefelsdure durch vorsichtiges Erhitzen zum groB-
ten Teil weggedampft. Nun nimmt man den Riickstand in Wasser auf,
kocht, gibt Chlorbariumlosung hinzu, solange ein Niederschlag entsteht,
und dann Barytwasser bis zur stark alkalischen Reaktion. Jetzt filtriert
man bei bedecktem Trichter. Der Niederschlag wird sorgfiltig ausge-
waschen und das Filtrat dann genau so weiter verarbeitet, wie es oben
bei der trockenen Veraschung beschrieben worden ist. (Vgl. S. 22.)

Bestimmung des Chlors.

Bei der Veraschung mit dem Sduregemisch wird das in der Losung
vorhandene Chlor quantitativ ausgetrieben. Man mul}, um auf diesem
Wege das Chlor bestimmen zu konnen, die entweichenden Dimpfe in
eine Silbernitratlgsung einleiten. Es fallt dann Chlorsilber aus. Die
Ausfiihrung der Bestimmung ist eine ziemlich komplizierte. Es ist des-
halb im allgemeinen die Bestimmung des Chlors auf dem Wege der
trockenen Veraschung vorzuziehen. Es sei auf diese verwiesen (S. 27).

Bestimmung des Eisens.

Der Eisengehalt wird titrimetrisch festgestellt. Das Prinzip der
Methode ist das folgende: Man erzeugt in der Aschenlésung einen Nieder-
schlag von Zinkammoniumphosphat. Dieser rei3t alles Eisen quantitativ
mit. Das so abgetrennte Eisenoxyd macht nach dem Losen in Salz-
siure aus Jodkalium dquivalente Mengen Jod frei, die dann nach Stérke-
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zusatz mit einer Thiosulfatlésung von bekanntem Gehalt bestimmt
werden. Es sind folgende Losungen erforderlich:

1. Eisenchloridlosung. Sie mufl 2 mg Eisen in 10 ccm enthal-
ten. Sie wird hergestellt, indem man genau 20 cem einer Eisenchlorid-
losung!), die 10 Gramm KEisen im Liter enthilt, in einen Litermal-
kolben gibt, dann 2cem konzentrierter Salzsdure zusetzt und mit
Wasser genau bis zur Marke auffiillt. Man kann die Losung lange un-
verandert aufbewahren. Am besten wihlt man dazu eine Flasche mit
brauner Farbe.

2. Eine Thiosulfatlésung. Es werden 40 Gramm Natriumthio-
sulfat in etwa 1 Liter Wasser gelost. Die Losung wird gleichfalls
in einer braunen Flasche aufbewahrt. Von dieser Losung verdiinnt
man einen Teil unmittelbar vor dem Gebrauch um das 40fache.

3. Eine Stiarkelosung. Es wird in 1/, Liter kochenden Wassers
1 Gramm l6sliche Stiarke aufgelost. Man kocht dann noch weitere
10 Minuten.

4. Endlich braucht man sogenanntes Zinkreagens. Etwa 25 Gramm
Zinksulfat und ca. 100 Gramm Natriumphosphat werden jedes fiir sich
in Wasser gelost und die Losungen in einem Litermafikolben vereinigt.
Der sich bildende Niederschlag von Zinkphosphat wird durch Zusatz
von verdiinnter Schwefelsdure gerade in Losung gebracht und dann
auf 1 Liter aufgefiillt.

Alle Reagenzien miissen selbstverstdndlich frei von Eisen sein.

Zundchst wird nun die Thiosulfatlésung eingestellt.
Es werden 10 cem Eisenchloridlésung in einem Kolben mit etwas Wasser,
einigen Kubikzentimetern Stérkelosung und etwa 1 Gramm Jodkalium
versetzt. Dann wird auf 50—60° erwidrmt und mittels der Thiosulfat-
losung titriert, bis die blaue Farbe iiber Rotviolett gerade verschwunden
ist. Die Losung muB mindestens 5 Minuten farblos bleiben. Féarbt sie
stch wieder violett, dann mufl noch etwas von der Thiosulfatlosung
zugegeben werden. Die verbrauchten Kubikzentimeter der Thiosulfat-
losung entsprechen bei Anwendung der obengenannten Eisenchlorid-
losung gerade 2 mg Eisen.

Jetzt beginnt man die Bestimmung des Eisengehaltes in der
Aschenlosung. Zundchst wird das Eisen ausgeféllt. Man verdiinnt die
Aschenlésung und kocht sie dann etwa 10 Minuten, kiihlt ab und gibt
jetzt 20 cem des Zinkreagenzes hinzu. Nun versetzt man unter guter Ab-
kiihlung so lange mit Ammoniak, bis der weile Niederschlag von Zink-
phosphat gerade bestehen bleibt. Bis zur anndhernden Neutralisation
setzt man konz. Ammoniak, dann aber stirker verdiinntes zu. Jetzt
gibt man etwas mehr Ammoniak hinzu, bis der weiBe Niederschlag gerade

1) Diese bereitet man sich nach Fresenius wie folgt: 10,04 Gramm blank-
geputzter, diinner, weicher Eisendraht, entsprechenle Gramm reinem Eisen, werden
in einem schiefliegenden langha.lmgen Kolben in Salzsdure geldst, die Losung mit
chlorsaurem Kali oxydiert und der Uberschu an Chlor durch gelindes Kochen
vollstindig entfernt. Nun wird die Losung in einem MaBkolben genau auf
1 Liter verdiinnt.
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verschwunden ist!). Dann wird auf dem Baboblech bis zum Sieden
erhitzt. Sobald sich krystallinische Triitbung zeigt, erhitzt man noch
etwa 10 Minuten. Man muf} hierbei vorsichtig sein, weil die Fliissig-
keit oft zu stoflen beginnt. Der krystallinische Niederschlag kann leicht
von der Fliissigkeit durch Dekantieren abgetrennt werden. Man gieB3t
von der heiflen Fliissigkeit etwas durch einen Filter von etwa 4 cm
Durchmesser und priift eine kleine Probe mit Salzsiure und Rhodan-
kalium. Es darf keine Rotfirbung eintreten. War jedoch eine solche
aufgetreten, dann mufl man das Filtrierte wieder in den Kolben zuriick-
geben und von neuem kochen. Dann priift man wieder. Bei negativem
Ausfall der Probe wird der Niederschlag im Kolben etwa dreimal
durch Dekantieren mit heilem Wasser gewaschen. Das letzte Wasch-
wasser darf, wenn man zu etwa 5 ccm davon einige Krystalle von Jod-
kalium, ferner Stérkelosung und einen Tropfen Salzsiure zugibt, keine
oder doch nur eine duBerst schwache Violettfirbung geben.

Jetzt wird der Trichter mit dem Filter, den man zum Abfiltrieren
der Probe benutzt hat, auf den Kolben gesetzt und der Filterriickstand
in verdiinnter heiBler Salzséure gelost, und dann mit heiBem Wasser
wiederholt nachgespiilt. Eine Probe des letzten Waschwassers darf
mit Rhodankalium keine Eisenreaktion mehr geben. Ebenso muf}
das Filter eisenfrei sein. Nun ist alles Eisen in salzsaurer Losung im
Kolben enthalten. Der Kolbeninhalt wird zun#chst mit verdiinntem
Ammoniak neutralisiert, bis gerade wieder der weille Zinkniederschlag
erscheint und dieser dann durch tropfenweisen Zusatz von verdiinnter
Salzsdure wieder gelost. Die Losung 148t man sich auf etwa 50—60° ab-
kithlen und nun wird genau so, wie es oben fiir die Titerstellung der
Thiosulfatlésung angegeben worden ist, mit dieser titriert.

Die Berechnung des Eisengehaltes ist sehr einfach. Wurde z. B.
bei der Titerstellung festgestellt, dafl 10 ccm Eisenchloridlgsung = 2 mg
Eisen 9,2 cecm Thiosulfatlosung erforderten, und brauchte man bei der
Haupttitration 18,4 cem der Thiosulfatlésung, dann berechnet sich der
Eisengehalt nach der Proportion: 9,2:2 = 184 : x; # = 4 mg Eisen.

Bestimmung des Kalkes.

Die Aschenlosung wird nach dem Erkalten abgekiihlt und mit
etwas Wasser verdiinnt, kurz aufgekocht und dann in ein Becherglas
oder in einen Erlenmeyerkolben iibergefiihrt. Der Kolben wird einmal
mit Wasser nachgespiilt, dann gibt man unter Umriihren das 4—5-
fache Volumen an Alkohol hinzu. Man benutzt den Alkohol auch zum
weiteren Ausspiilen des Kolbens. Dann wird auf dem Wasserbade er-
warmt, bis der Niederschlag von Calciumsulfat sich flockig abzusetzen
beginnt. Nach etwa 12 Stunden wird durch ein aschefreies Filterchen
filtriert. Man wischt mit 80—90 prozentigem Alkohol nach und ver-
ascht im gewogenen Platintiegel, oder man sammelt den Niederschlag
auf einem gewogenen Filter und wiegt dann Filter plus Niederschlag
nach erfolgtem Trocknen bei 120° bis zur Gewichtskonstanz.

1) Sind reichlich Erdalkaliphosphate vorhanden, dann bleibt der Nieder-

schlag bestehen. In diesem Falle mufl man die Reaktion mit Hilfe von Lack-
muspapier kontrollieren.
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Bestimmung des Magnesiums.

Die Aschenlésung wird zunéchst durch Eindampfen und Abrauchen
vom groBten Teil der Schwefelsdure befreit, dann gibt man zum Riick-
stand Wasser und Ammoniak hinzu. Nach erfolgter Ubersittigung
tritt meist schon eine Fillung von Ammoniummagnesiumphosphat ein.
Enthalt die Fliissigkeit nicht genligend Phosphorséure, dann setzt man
Natriumphosphatlosung zu. Nach 12stiindigem Stehen wird abfiltriert,
mit 2,56 prozentiger Ammoniaklésung gewaschen, dann getrocknet und
verascht, und zwar wird zuerst das Filterchen, das aschenfrei sein muf3,
fiir sich in den Porzellantiegel hineingegeben und verascht. Erst dann
gibt man den Niederschlag in den Tiegel. (Vgl. hierzu S. 27.) Zuletzt
fiigt man noch einige Tropfen verdiinnter Salpeterséure hinzu, trocknet,
gliiht abermals und wigt nun das Magnesiumpyrophosphat. Dieses
mufl rein weil} sein.

Bestimmung der Phosphorsiure.

Es sind folgende Losungen erforderlich. 1. Eine 50 prozentige Am-
monnitratlosung, 2. eine 10 prozentige, in der Kilte hergestellte, fil-
trierte Ammonmolybdatlosung, 3.1/, n-Natronlauge und !/, n-Schwefel-
sdure, endlich eine 1prozentige, alkoholische Phenolphthaleinlosung.

Bei der Durchfiihrung der Veraschung mit dem Séuregemisch miissen
hier einige Modifikationen eintreten. Einmal darf zur Veraschung
nicht mehr als 40 cem des Sduregemisches gebraucht werden. Ist die
Veraschung beendigt, dann fiigt man ungefshr 140 cem Wasser hinzu,
so daf man schlieBlich 150—160 cem Fliissigkeit hat. Nun gibt man
50 ccm 50 prozentiges Ammoniumnitrat hinzu und erhitzt auf 70 bis
80°, d.h. bis gerade Blasen aufzusteigen beginnen. Darauf werden
40 ccm Ammoniummolybdinlosung zugesetzt. Der entstandene Nie-
derschlag von phosphormolybdénsaurem Ammoniak wird durchgeschiit-
telt. Er scheidet sich hierbei kornig ab. Man 1468t dann 15 Minuten
stehen. Das Filtrieren und Auswaschen erfolgt durch Dekantieren.
Man bringt den Kolben am besten auf ein Baboblech und 148t durch
vorsichtiges Neigen die Fliussigkeit auf ein aschefreies Faltenfilterchen
flieBen. Dieses hat man vorher gedichtet, indem man durch AufgieSen
von eiskaltem Wasser die Poren moglichst zusammenzieht. Man re-
guliert den ZufluB so, daB das Filterchen niemals ganz leer liuft. Das
Filter selber fiillt man hochstens bis zu zwei Drittel an. Nachdem die
Fliissigkeit vollstindig durchgegossen ist, wobei sehr wenig von dem
Niederschlag auf den Filter kommen soll, wird der Niederschlag mit
150 cem eiskaltem Wasser versetzt. Beim EingieBen des Wassers werden
gleichzeitig die Kolbenwinde abgespilt. Man schiittelt kriftig durch und
148t den Niederschlag sich wieder absetzen. Es wird wieder filtriert und
das Dekantieren noch zwei- bis dreimal wiederholt. Waschwasser und
Filterchen diirfen gegen Lackmuspapier nicht mehr sauer reagieren.
Nunmehr gibt man das ausgewaschene Filter in den Kolben zu der
Hauptmenge der Fillung, fiigt 150 ccm Wasser hinzu und verteilt das
Filter durch heftiges Schiitteln iiber die ganze Fliissigkeit. Jetzt 15st

Abderhaldepn, Praktikum. 3
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man den gelben Niederschlag, indem man aus einer Biirette gemessene
Mengen einer !/, n-Natronlauge hinzuflieBen 148t. Es wird hierbei
nicht erwdrmt. Nachdem eben eine farblose Fliissigkeit entstanden
ist, hért man mit dem Zusatz auf. Dann gibt man noch einen Uber-
schuB von 5—6 cem !/, n-Natronlauge hinzu und kocht die Fliissig-
keit etwa 15 Minuten lang. In dieser Zeit sind gewohnlich die Am-
moniakddmpfe mit den Wasserddmpfen vollsténdig verfliichtigt. Man
priife die Wasserddmpfe durch Einhalten eines feuchten roten Lack-
muspapieres. Wird dieses noch blau gefarbt, dann mufl das Kochen
weiter fortgesetzt werden. Nach dem vélligen Abkiihlen unter der
Wasserleitung und nach Erginzung der Fliissigkeitsmenge auf etwa
150 ccm setzt man 6—8 Tropfen Phenolphthaleinlésung hinzu und ti-
triert dann den UberschuB an Alkali durch 1/, n-Schwefelsiure zuriick.
Die Berechnung ist eine auBerordentlich einfache. Die Anzahl der
zugefiigten Kubikzentimeter 1/, n-Natronlauge minus der verbrauchten
Kubikzentimeter '/, n-Schwefelsdure geben mit 1,268 multipliziert
die Menge P,0; in Milligrammen oder mit 0,554 multipliziert die Menge
Phosphor in Milligrammen.

Bestimmung des Chlors im Harn (nach Volhard).

Zu dieser Bestimmung sind folgende Losungen erforderlich: 1.1/, n-
Silbernitratlosung (16,99 Gramm Silbernitrat im Liter enthaltend),
2. eine 1/;y n-Ammoniumsulfocyanatlosung. Es werden 8—9 Gramm
des Salzes in 1000—1100 ccm Wasser geldst. Diese Losung wird dann
mittels Titration mit /,, n-Silbernitratlosung und Hinzufiigen der
erforderlichen Menge Wasser 1/;, normal gemacht. 3. Braucht man eine
gesittigte Eisenalaunlosung und endlich Salpetersdure, bestehend aus
1 Teil konz. Salpetersidure und 3 Teilen Wasser. Man mul letztere
aufkochen, um die Stickstoffoxyde zu entfernen und sie dann vor
Licht geschiitzt aufbewahren.

Die Titration selbst fiihrt man wie folgt aus: Es werden 10 cem Harn
mit einer Pipette in einen 100 ccm-MaBkolben hineingemessen und dann
20—30 ccm Wasser, 20 cem Salpetersdure, 2 cem Alaunlésung und
20 cem Silbernitratlosung hinzugegeben. Nun wird geschiittelt, da-
mit sich der entstandene Chlorsilberniederschlag zusammenballt. Dann
filllt man den MaBkolben bis zur Marke auf, stopselt zu, dreht den
Kolben einige Male um, damit vollstéindige Mischung der Fliissigkeit
herbeigefiihrt wird. Nun gieit man durch ein trockenes Filter und ent-
nimmt mit einer Pipette 50 cem der Fliissigkeit zur Titration. Der
UberschuB des Silbernitrates wird mit der 1/;, n-Sulfocyanatlsung
zuriicktitriert. Der Endpunkt, eine rotliche Farbung, ist sehr scharf.

Bestimmung von Caleium und Magnesium im Harn (nach MeCrudden).

200 ccm Urin werden in einen Erlenmeyerkolben gebracht. Dazu
figt man 2 Tropfen einer 1prozentigen, roten Alizarinlosung, dann
wird vorsichtig tropfenweise verdiinnte Salzséiure zugesetzt, bis die
Farbe des Indicators anfingt gelb zu werden. Zu dem neutralen oder
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etwas sauren Urin gibt man jetzt 10 ccm einer anndhernd 2 prozentigen
Salzsdure und 10 cem einer 2,5 prozentigen Oxalssure. Dann wird
bis zum Sieden erhitzt. Das ausgefallene Calciumoxalat wird kornig.
Zu der gelinde siedenden Losung werden 10—15 cem einer 3 prozentigen
Ammoniumoxalatlosung zugefiigt, und zwar in der Weise, daffi man
von Zeit zu Zeit auf einmal einige Tropfen zugibt. Es gelingt so bei
deutlich saurer Reaktion den Hauptteil des Calciums zu fillen und die
Bildung von Calciumphosphat zu verhindern. Nun 146t man vollstédn-
dig abkiihlen und setzt dann unter bestdndigem Umriihren langsam
8 ccm einer 20 prozentigen Natriumacetatlosung hinzu. Man 188t nun
12 Stunden stehen, filtriert durch ein aschefreies Filter und wischt mit
kalter, 1 prozentiger Losung von Ammoniumoxalat, bis das Waschwasser
keine Chlorreaktion mehr gibt. Der Niederschlag wird dann getrocknet,
im gewogenen Platintiegel geglitht und das Calcium als Calciumoxyd
gewogen.

Filtrat und Waschwasser vom Calciumoxalat werden in eine Por-
zellanschale gegossen und 20 cem konz. Salpetersidure zugegeben. Das
Gemisch wird dann fast bis zur Trockene verdampft. Sobald keine
Stickoxyde mehr entweichen, setzt man 10 cem konz. Salzséure zu und
verdunstet die Losung wieder fast bis zur Trockene. Jetzt gibt man
ca. 80 ccm Wasser und unter bestéindigem Umriihren tropfenweise Ammo-
niak zu, bis die Losung alkalisch ist. Es werden nun 25 ccm verdiinnten
Ammoniaks vom spez. Gewicht 0,96 unter Umriihren zugesetzt und
schlieBlich die Mischung an einem kiihlen Orte (Eisschrank) aufbewahrt.
Nach 12 Stunden wird der Niederschlag abfiltriert und mit alkoholischer
Ammoniaklésung (1 Teil Alkohol, 1 Teil verdiinntes Ammoniak und 3 Teile
Wasser) frei von Chloriden gewaschen. Der getrocknete Niederschlag
und der aschefreie Filter werden in einem gewogenen Platintiegel ge-
glitht und dann das Magnesium in Form von Magnesiumpyrophosphat
gewogen.

Mafanalyse.

Bei der Gewichtsanalyse haben wir die Reagenzien, die z. B.
zum Ausfillen dienen, stets in einem Uberschusse angewandt. Es kam
in erster Linie darauf an, den Korper, den man nachweisen wollte,
quantitativ zur Abscheidung zu bringen. Ein Uberschu muf nur
dann moglichst vermieden werden, wenn die betreffende Fillung im
Fallungsmittel 1oslich ist.

Bei der Maflanalyse gehen wir im Gegensatz dazu stets von Re-
agenzien mit genau bestimmtem Gehalte aus. Wir ermitteln dann,
wieviel wir von diesen brauchen, um eine bestimmte Reaktion gerade
durchzufiithren. Um diesen Punkt zu erkennen, miissen wir bestimmte
Erkennungszeichen haben. Bei manchen Reaktionen wird das Ende
durch einen Farbenwechsel oder durch das Auftreten oder Verschwin-
den eines Niederschlages exakt angezeigt. Bei Zusatz von Permanganat-
losung zu einer Eisenoxydullosung z. B. wird die rote Farbe des Per-

3*
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manganats ganz plotzlich bestehen bleiben. Es ist dies dann der Fall,
wenn alles Eisenoxydul oxydiert worden ist. Gibt man zu salpeter-
saurem Silber eine Kochsalzlésung von genau bekanntem Gehalt, dann
kann man, wenn die Fallung sorgfiltig vollzogen und das Fallungsmittel
aus einer Biirette zugefiigt wird, genau erkennen, wann gerade noch ein
Tropfen der Kochsalzlosung in der salpetersauren Silberldsung eine
Fillung erzeugt. Liest man die angewandte Zahl von Kubikzenti-
metern der Kochsalzlosung genau ab, dann 146t sich auf sehr einfache
Weise berechnen, wieviel Silber in der Losung vorhanden ist. Wir haben
drei solche maBanalytische Bestimmungen bereits kennen gelernt.
Vgl. S. 30, 33, 34.

In den meisten Féllen mufl man, um den Endpunkt einer Reaktion
zu erkennen, eine besondere Substanz, einen sogenannten Indicator,
hinzusetzen. Geben wir z. B. Lackmustinktur zu einer Siure, dann farbt
sich die Losung rot. Die Farbe wird in dem Augenblicke in blau um-
schlagen, wenn durch Zusatz von Lauge die S#ure neutralisiert wor-
den ist.

Eine groBe Bedeutung haben die sogenannten Normalldsungen
erlangt. Diese enthalten im Liter 1 Gramm-Aquivalent, d.h. das
Aquivalentgewicht des betreffenden Reagenses in Grammen ausge-
driickt. Wenn wir beispielsweise zu Natronlauge Salzsiure geben,
dann erhalten wir eine Reaktion, die durch folgende Gleichung darge-
stellt wird :

Na(OH) 4 HCI = Na(Cl + H,0.

Diese Gleichung zeigt nicht nur den qualitativen Verlauf der Reak-
tion an, sondern gleichzeitig auch die Mengenverhidltnisse, in
denen diese Verbindungen reagieren. Wir kénnen an Stelle der Ver-
bindungen die Molekulargewichte eintragen.

+ Na(OH) + HCl = NaCl 4+ H,0.
23161 11 3545 58,45 -1 18
40 36,45 76,45
- "
76,45

Wir bezeichnen die Mengen einer Verbindung resp. eines Ions, die
mit bestimmten Mengen einer zweiten Verbindung resp. Ions in
Reaktion treten, als chemisch gleichwertig oder d&quivalent.
Verbinden sich Wasserstoff und Chlor, dann tritt ein Atom Chlor mit
einem Atom Wasserstoff in Reaktion. In diesem Fall ist ein Atom
Wasserstoff einem Atom Chlor &quivalent. Setzen sich Salzsiure und
Natriumhydroxyd um, dann tritt ein Molekiil HC]l mit einem Molekiil
Na(OH) in Reaktion, d. h. es ist ein Molekiil Salzsdure einem Molekiil
Natronlauge dquivalent. Die Aquivalentgewichte sind im ersteren
Falle gleich den Atomgewichten und im letzteren Falle gleich den
Molekulargewichten. Wenn Schwefelsdure und Natriumhydroxyd
sich umsetzen, so sind, da die Schwefelsidure zweibasisch, Natrium-
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hydroxyd dagegen nur einséurig ist, zwei Molekiile Natronlauge einem
Molekiil Schwefelsdure #quivalent, d.h.das Aquivalentgewicht
der Schwefelséure ist, auf Natronlauge bezogen, halb so grof} als
das Molekulargewicht. Wenn wir endlich Phosphorsiure mit
Natronlauge reagieren lassen, dann brauchen wir drei Molekiile Na-
tronlauge. Das Aquivalentgewicht der Phosphorsidure ist so-
mit gleich einem Drittel ihres Molekulargewichtes, immer bezogen
auf Natronlauge. Gehen wir aus vom Bariumhydroxyd, so sind
fiir ein Molekiil dieser Base zwei Molekiile einer einbasischen Séure
zur Neutralisation erforderlich. Das Aquivalentgewicht vom
Bariumhydroxyd ist somit halb so grol als das Molekular-
gewicht, unter der Voraussetzung, daB man eine einbasische Sdure
als Ausgangspunkt wahlt.

Viel iibersichtlicher werden die Verhéltnisse, wenn wir als Grundlage
die Theorie der Lésungen wahlen. Die Lehre von der elektro-
lytischen Dissoziation sagt aus, daBl Sduren dadurch charakterisiert
sind, dafl ihre Losung freie Wasserstoffionen enthélt, Basen dagegen
geben OH-Ionen ab. Vergleiche die folgenden Formeln.

HCl1 HNO, H,S0, H,PO,
AN PN RN AN
H ¢ H NO, HH SO, HH H PO,
OHNa (OH),Ba (OH),Fe
e e’ N e’ N e’
JEER PN ¥y NN
OH Na OH OH Ba OH OH OH Fe

Salze sind dadurch charakterisiert, da sie weder Wasserstoffionen
noch Hydroxylionen abzuspalten vermégen. Wenn wir auf Salzsiure,
Schwefelsdure oder Phosphorsiure Natronlauge einwirken lassen, dann
kénnen wir an Hand der folgenden Gleichung leicht feststellen, daB stets
dieselbe Reaktion ablauft.

HCl 4 Na(0OH) = NaCl + H,0,
H,S0, + (Na(OH)), = Na,S0, -+ 2H,0,
H,PO, + (Na(OH)); = Na,PO, + 3H,0,
oder moderner dargestellt:

H+ 4 Cl- 4+ Na+ 4 OH- = Na*t + Cl- + H,0 usw.

Die Gleichungen reduzieren sich, da einzelne Teile, wie C1-, Nat,
auf beiden Seiten unverindert wieder erscheinen, auf:
H+ + OH- = H,0.
Stets vereinigen sich Wasserstoffionen und Hydroxylionen. Wir kon-
nen von diesem Gesichtspunkt aus eine Normallssung auffassen, als

eine Losung, die im Liter eine ganz bestimmte Wasserstoffionen-
konzentration resp. Hydroxylionenkonzentration aufweist,
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Die Benutzung der Normallosungen ergibt eine sehr einfache Be-
rechnungsweise. Nach der gegebenen Definition enthélt z. B. Nor-
malsalzséure in einem Liter 36,45 Gramm HCIl, die Normalnatronlauge
40 Gramm NaOH im Liter. Nach der Gleichung HCl 4+ NaHO = NaCl
+ H,O entsprechen 40 Gramm NaOH genau 36,45 Gramm HCl. Es
muB somit je 1 cem der normalen Salzsdure einem Kubikzentimeter der
normalen Natronlauge entsprechen und auch umgekehrt. Hat man
z. B. mit einer Normalsalzsdure eine Natronlauge von unbestimmtem
Gehalt unter Zusatz eines Indicators titriert und fiir 100 cem derselben
90 ccm Normalsalzsdure zur Neutralisation verbraucht, so enthalten diese
100 cem Lauge 90 x 0,040, d. h. 3,60 Gramm NaOH, d. h. man mul-
tipliziert die verbrauchten Kubikzentimeter der Normal-
lo6sung mitdemin Milligrammen ausgedriickten Aquivalent-
gewicht des zu berechnenden Korpers.

Man iiberzeuge sich durch Ausfiihrung einiger Bei-
E spiele davon, dal} gleiche Volumina von Normallésun-
i gen sich genau entsprechen. Man fiille in eine Biirette
Normalsalzsdure (Fig. 52) und gebe in ein Erlenmeyer-
kolbehen 15 cem Normalnatronlauge und fiige dazu ein
paar Tropfen Phenolphthaleinléosung?). Die Fliissig-
keit farbt sich rot. Nun ldaft man von der Normal-
ﬁ salzsdure vorsichtig zuflieBen. Sobald 15 cem zu-
g gegeben sind, beobachtet man, daB die Flissigkeit
sich entférbt. Bei Zusatz eines Tropfens von Normal-
natronlauge tritt sofort wieder Rotfarbung auf.

Wir nehmen ferner 50 cem !/,, n-Natronlauge.
% Diese enthilt in einem Liter 4 Gramm Natronlauge.

Wir brauchen in diesem Falle 5 cem der Normalsalz-
sdure, um vollsténdige Neutralisation herbeizufiihren.
—— Eine andere Biirette fiillen wir mit Normal-
natronlauge. In ein Erlenmeyerkslbchen geben wir
30 cem Normalsalzséure, 1—2 Tropfen Methylorange
e\ als Indicator und lassen nun aus der Biirette (Fig. 52)
Normalnatronlauge zutropfen bis die Ubergangsfarbe
Fig. 52, des Indicators sich zeigt. Wir brauchen 30 cem der
Titration mit einer Normalsalzsdure, um 30 ccm Normalnatronlauge zu

Normalldsung. — eutralisieren. Haben wir etwas zuviel Normallauge
resp. Normalsiure hinzugefiigt, dann koénnen wir durch Zusatz von
Normalsdure resp. Normallauge wieder zuriicktitrieren.

Haben wir eine beliebige Losung von Lauge, deren Gehalt uns un-
bekannt ist, so kénnen wir, wie schon oben erwdhnt, sehr einfach unter
Anwendung von Normalsidure den Gehalt an Lauge feststellen. Zuerst
wird die Lauge, z. B. Natronlauge, genau abgemessen, indem man sie in
einen MaBkolben iiberfithrt und dann mit destilliertem Wasser auf ein
bestimmtes Volumen auffiillt. Dann nehmen wir 10 ccm dieser Losung,

1) 1 Gramm Phenolphthalein in 100 Gramm verdiinntem Weingeist geldst.
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geben Methylorange oder einen anderen Indicator, z. B. alizarinsulfo-
saures Natrium, zu und lassen nun aus einer Biirette Normalsalz-
siure zuflieBen, bis die Ubergangsfarbe des Indicators sich zeigt. Wir
wollen annehmen, daf3 wir 22,7 cem Normalsalzsidure gebraucht haben.
In 1000 cem Normalsalzsiure sind 36,45 Gramm Salzsdure enthalten.
Diese kénnen 40 Gramm Natronlauge = 1000 cem Normalnatronlauge
neutralisieren, 1 ccm der Normalsdure entspricht somit 0,04 Gramm
Na(OH) und 22,7 cem Sdure folglich 22,7 x 0,04 = 0,908 Gramm. Die
angewandten 10 cem Lauge enthalten somit 0,908 Gramm Na(OH).

Bestimmung des spezifischen Gewichts von
Fliissigkeiten.

a) Mit Hilfe eines Ardometers. ‘

Man gibt die zu bestimmende Fliissigkeit in ein hohes
zylinderférmiges Gefal3 (z. B. einen MeBzylinder). Dann 148t
man in ihr den Arfometer schwimmen (Fig. 53). Er darf
weder die Wandungen des Geféafles, noch seinen Boden be-
rihren. Der Teilstrich der Skala, bei dem das Niveau der
Fliissigkeit die Spindel des schwimmenden Ardometers
schneidet, gibt bei geeichten Instrumenten direkt das spez.
Gewicht an. Die Eichung wird meist bei 16° vorgenom-
men. Bestimmt man das spez. Gewicht einer Fliissigkeit .
bei einer anderen Temperatur, dann mull man eine Korrek- i
tur vornehmen. Einfacher ist es, die Bestimmungen bei '
ca. 16° vorzunehmen.

b) Mit Hilfe eines Pyknometers.
Es gibt sehr verschiedene Formen von Pyknometern.
Wir wahlen ein Glaskélbchen, das einen eingeschliffenen,
_ von einer Capillare durchbohrten Stopsel
N tragt, in dem sich eine Marke befindet

/"J\ (vgl. Fig. 54). Es wird zuerst der Pykno-

meter leer gewogen. Darauf fiillt man ihn
- u genau bis zur Marke mit destilliertem Was- |
ser und wiegt wieder. Man entleertnundas (D
__ GefaB, spiilt es mit Alkohol aus und schlie-
Fig. 54. lich mit reinem Ather. Dann trocknet man 5%, 55
Pyknometer. e durch Aussaugen mit der Wasserstrahl-
pumpe. Nun wird es in der gleichen Weise mit der zu untersuchen-
den Fliissigkeit gefiillt. Die Temperatur mufi wihrend der ganzen
Bestimmung die gleiche bleiben. Das Fiillen des Pyknometers ge-
schieht in der Weise, dal man zuerst so viel Flissigkeit hineingibt,
daB die ganze Capillare des Stopsels gefiillt ist. Dann nimmt man aus
der Capillare mit Filtrierpapier so viel von der Flissigkeit heraus, bis

:“5‘ _/'-?
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diese nur noch bis zur Marke reicht. Es sei g, das Gewicht des Pykno-
meters, g, das Gewicht nach der Fiillung mit destilliertem Wasser, g, das-
jenige nach der Fiillung mit der zu bestimmenden Fliissigkeit. Die Tem-
peratur ¢ sei konstant. Es ist dann das Gewicht des Wassers w =g¢,—g¢,,

das der untersuchten Fliissigkeit ' = g,—g,. Der Quotient s gibt

das Verhidltnis der Gewichte gleicher Volumina bei der Versuchstem-
peratur ¢°. Um daraus das spez. Gewicht der untersuchten Fliissigkeit
berechnen zu kénnen, ist erst aus dem gefundenen Wassergewicht der In-
halt des Pyknometers zu ermitteln. 1 cem Wasser von 4° wiegt 1 Gramm.
Mit steigender Temperatur nimmt infolge der Ausdehnung das Gewicht
ab. (Vgl.in Landolt-Bornsteins physikalisch-chemischen Tabellen das
Gewicht von 1cem Wasser bei verschiedener Temperatur bezogen
auf 4°.) Teilt man das gefundene Wassergewicht w durch das Gewicht
von 1 cem Wasser (m) bei der Versuchstemperatur £°, so erhdlt man den

Inhalt des Pyknometers gleich 7% und durch Division dieses Wertes in
das Gewicht der Fliissigkeit f das Gewicht von 1 ccm der letzteren, oder

das spez. Gewicht bei t°, bezogen auf Wasser von 4°: TZ ‘m .

Qualitative Mikroanalyse.

Mikrochemischer Nachweis von Kalium (nach Macallum).

Zum Nachweis geringster Spuren von Kalium ist ganz besonders das so-
genannteKobaltreagens, Kobaltnatriumhexanitrit, CoNa,(NO,),
geeignet. Dieses wird bereitet, indem man 20 Gramm Kobaltnitrit
und 25 Gramm reines Natriumnitrit in 75 ccm verdiinnter Essigséure
(10 cem Essigsdure auf 75 ccom Wasser verdiinnt) lost. Es findet bei
der Vermischung der genannten Substanzen eine lebhafte Entwicklung
von Stickstoffperoxyd statt. Tritt eine Abscheidung auf, so wird ab-
filtriert, das Filtrat auf 100 cem aufgefiillt und in einer mit einem
Glasstopfen gut verschlieBbaren Flasche am besten im Eisschrank auf-
bewahrt.

Gibt man eine geringe Menge des Kobaltreagenses zu einer Kalium-
losung, so entsteht sogleich ein orangegelber Niederschlag von dodeka-
edrischen Krystallen. Sie sind in kaltem Wasser und in 80 prozentigem
Alkohol sehr wenig ldslich. Ist nur sehr wenig Kalium vorhanden, dann
erhilt man beim Zusatz des Reagenses keine Fillung, sondern hoch-
stens eine gelbe Farbung. Um auch in diesem Falle die Anwesenheit
der Kobaltkaliumverbindung nachzuweisen, wendet man eine Losung
von saurem Ammoniumsulfid, (NH,)HS, (1 Teil Sulfidreagens und 1 Teil
Wasser) an. Das Kobalt wird augenblicklich unter Bildung von schwar-
zem Kobaltsulfid ausgefillt. Die Ammoniumsulfidlésung bereitet man
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durch Einleiten von Schwefelwasserstoff, den man durch eine Wasch-
flasche, die Wasser enthilt, geschickt hat, in eine Ammoniaklésung
(von der Dichte 0,96). Es wird so lange eingeleitet, bis der Ammoniak-
geruch verschwunden ist und Geruch nach Schwefelwasserstoff auftritt.

Wir stellen uns nunmehr mit dem Gefriermikrotom mehrere Schnitte
durch Lebergewebe dar. Diese bringen wir einzeln auf einen Ob-
jekttriger und bedecken sie mit dem Kobaltreagens. Nach einer
Stunde gieflen wir das Reagens ab, entfernen den letzten Rest mit Hilfe
von Filtrierpapier, geben dann Wasser hinzu, lassen es, soweit wie mog-
lich, abtropfen und nehmen den letzten Rest mit Hilfe von FlieSpapier
weg. Nunlifit man die Ammoniumsulfidlésung einwirken. Wir nehmen
von ihr etwas und geben dazu das gleiche Volumen reinen Glycerins,
das wir mit einem Volumen Wasser verdiinnt haben. Nun bedecken wir
das Priparat mit einem Deckglas und betrachten unter dem Mikro-
skop, an welchen Stellen Kobaltsulfid entstanden ist.

Sehr hiibsche Préparate erhilt man auch, wenn man einzellige Lebe-
wesen wahlt, wie z. B. Hefezellen. Zu diesen setzt man etwa 2 Volu-
mina des Kobaltreagenses, 148t es eine Stunde einwirken und zentri-
fugiert dann die Zellen ab. Das Reagens wird abgegossen, Wasser auf
die Zellen gegeben und wiederum zentrifugiert. Auf diese Weise wer-
den die Zellen gewaschen. Dann bringt man sie auf einen Objekttrager
und behandelt sie mit der Glycerin-Ammoniumsulfidmischung.

Mikrochemischer Nachweis von Eisen in Geweben.

Wir wahlen zum Nachweis von Eisen Lebergewebe. Dieses Organ wird
in kleine Stiicke zerschnitten, die nicht mehr als 5 mm Durchmesser haben
diirfen. Sie werden sofort in absoluten Alkohol gelegt. Nach 24 Stun-
den wird der Alkohol durch frischen ersetzt und dies am Ende des zwei-
ten Tages wiederholt. Die Behandlung mit Alkohol darf auf keinen
Fall weniger als 48 Stunden dauern. Selbstverstindlich miissen alle
Instrumente, GefiBe und Losungen, die man anwendet, vollstindig
frei von Eisen sein. Ist das Gewebe geniigend gehirtet, so bringt man
es eine halbe Stunde lang in vollig reines, destilliertes Wasser und stellt
dann mit dem Gefriermikrotom Schnitte her. Man bedient sich hier-
bei mit Vorteil fliissiger Kohlensdure als Gefriermittel. Die Dicke der
Schnitte darf nicht mehr als 20 u betragen. Nun werden die Schnitte
24 Stunden lang in eine frisch bereitete, 0,5 prozentige wisserige Losung
von Himatoxylin gebracht. Die braungelbe Farbe, die das Gewebe
annimmt, kann teilweise durch Auswaschen mit destilliertem Wasser
beseitigt werden. Am besten legt man die Schnitte in absoluten Al-
kohol und gibt dann das gleiche Volumen Ather hinzu. Nach 2 Stunden
ist das unangegriffen gebliebene Himatoxylin zumeist vollstindig ent-
fernt. Das Gewebe ist nun nur noch ganz leicht braungelb geférbt.
Man kann noch mit Eosin oder Safranin nachfirben. Dann werden
die Schnitte durch absoluten Alkohol von Wasser befreit, mit Xylol be-
handelt und dann in Benzol eingebettet. Unter dem Mikroskop sieht
man iiberall da, wo anorganisches Eisen vorkommt, sei es in Form
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eines Oxyds oder als Phosphat oder locker an Eiweill gebunden, die
blauen oder blauschwarzen Flecken des Eisenhdmatoxylins.

Zum Nachweis von organisch gebundenem Eisen verwendet man
die folgende Methode. Man stellt ebenfalls wieder Schnitte von Gewebe
dar und bewahrt sie in Alkohol auf. Man iibertriagt sie dann auf einen
Objekttriger und gibt mit Hilfe einer Génsekielspitze einen Tropfen
verdiinnten Glycerins hinzu. Nun wird der Schnitt unter dem Mikro-
skop zerzupft, und zwar am besten mit elfenbeinernen Nadeln, um zu
vermeiden, dafl Eisen von aulen zugefiihrt wird. Man gibt einen Trop-
fen der sauren Ammoniumsulfidlésung hinzu. Nachdem das Glycerin
mit dem Sulfidreagens mit Hilfe eines Génsekiels gut durchgemischt
worden ist, wird das Deckglas aufgelegt, und nunmehr unter dem
Mikroskop festgestellt, ob Kisenreaktion eingetreten ist. Meist wird
man einige Koérnchen Ferrosulfid erblicken. Nun wird das Préparat
3—8 Tage in einem Trockenschrank bei 60° belassen. Man beobachtet
dann, daB der Kern der Zellen ganz allméhlich eine schwache Grin-
farbung annimmt. Diese Farbung nimmt von Tag zu Tag zu, bis die
Kerne ganz dunkelgriin aussehen. Um zu beweisen, daB in der Tat
Ferrosulfid vorliegt, 148t man unter das Deckglas etwas Wasser ein-
dringen, um das Glycerin und das Ammoniumsulfid wegzuwaschen.
Dann bringt man einen Tropfen einer Mischung von gleichen Teilen
0,5 prozentiger Salzsdure und 1,5 prozentiger Kaliumferricyanidlésung
unter das Deckglas. Man erhilt eine tiefblaue Firbung.

Capillaranalyse. (Goppelsroeder.)

Wir schneiden ca. 2 ecm breite Filtrierpapierstreifen & (Schleicher
& Schiill, Diiren [Rheinland], Sorte 598) und héngen einen solchen mit
dem einen Ende in die zu untersuchende Fliissigkeit ¢, z. B. Harn,

Milch, Galle usw. Das andere Ende ist in der Klemme

I eines Stativs @ befestigt (vgl. Fig. 55). Wir beobach-
ten, dall nach kurzer Zeit Fliissigkeit im Streifen
hochsteigt.

Zum Nachweis von Harnstoff betupfen wir
den Streifen mit Mercurinitratlosung. Wir erhalten
eine weille Triibung.

Zum Nachweis von Eiweil und Peptonen wird
der Streifen, nachdem er in eine eiweill- resp. pepton-
haltige Fliissigkeit eingetaucht worden war, zuerst
mit heifler Kupfersulfatlésung und dann mit Atzkali-
. losung betupft. An den Stellen des Streifens, an
CopillaraSist mittets denen EiweiB resp. Pepton sich findet, erhalt man

Filtrierpapier.  rotviolette Firbung (Biuretreaktion).

In einem weiteren Versuch lassen wir den Streifen in eine sehr
verdiinnte Tyrosinlésung eintauchen und weisen nachher auf ihm diese
Aminosdure durch Auftupfen von Millons Reagens nach.
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Man vergleiche ferner das Verhalten verschiedener Milch-, Gallen-
und Harnarten.

Herstellung der angefiihrten Reagenzien.

Magnesiamisehung: 110 g krystallisiertes Magnesiumchlorid und
140 g Ammoniumchlorid werden in 1300 ccm Wasser gelost. Zu der
Losung fiigt man 700 g 10 prozentigen Ammoniaks. Nach mehrtigigem
Stehen wird filtriert. (Vgl. 8. 24.)

Molybdiinsaures Ammoniak: 50 g Molybdédnsdure werden in
200 g 10prozentigen Ammoniaks gelost. Zu der Losung fiigt man
750 g Salpetersdure vom spez. Gewicht 1,2. Nach mehrtigigem Stehen
treten oft Krystallabscheidungen ein. Von diesen wird abgegossen.
(Vgl. 8. 24)

Millons Reagens: Quecksilber wird in dem zweifachen Gewicht
Salpetersdure vom spez. Gewicht 1,42 gelést. Zum Schlusse wird etwas
erwirmt. Nun setzt man das doppelte Volumen Wasser hinzu, 1a8t
iiber Nacht stehen und filtriert die Losung. (Vgl. S. 86.)

Glyoxylsiure: Zu 1000 cem einer gesdttigten wisserigen Losung
von Oxalséure gibt man 60 g Natriumamalgam. Es erfolgt lebhafte
Wasserstoffentwicklung. Ist diese beendigt, dann verdiinnt man die
Losung nach erfolgtem AbgieBen vom Quecksilber mit der dreifachen
Menge Wasser. (Vgl. S. 86.)

Briickes Reagens (Quecksilberkaliumjodidlésung) : In 1000 cem
Wasser werden 100 g Jodkalium gelégt und in die heifle Losung so
viel Quecksilberjodid in kleinen Portionen eingetragen, als in Losung
geht. Man laBt nun erkalten und filtriert dann von abgeschiedenen
Krystallen ab. Zum Schlusse fiigt man noch einige Krystalle von Jod-
kalium zu. (Vgl. S. 64.)

Atomgewichte).
Kalium (K) = 39,10
Natrium (Na) = 23,00
Magnesium (Mg) = 24,32
Calcium (Ca) = 40,09
Barium (Ba) = 137,37
Eisen (Fe) = 55,85
Kupfer (Cu) = 63,57
Silber (Ag) = 107,88
Platin (Pt) = 195,00
Molybdén (Mo) = 96,00
Chlor (CI) = 3546
Jod (J) = 126,92
Schwefel (S) = 32,07

1) Es sind nur diejenigen Elemente beriicksichtigt, die in den aufgefiihrten
Versuchen vorkommen.
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Phosphor (P) = 31,00
Wasserstoff (H) = 1,008
Sauerstoff (O) = 16,00
Stickstoff (N) = 14,01
Kohlenstoff (C) = 12,00
Verhiltniszahlen
zur Berechnung von Analysenresultaten.
K,PtCly : K, = 1:0,160919
K,PtCl; : 2KCl = 1:0,307272
NaCl :Na =1:0,393430
Mg,P,0,: Mg, = 1:0,218469
CaO : Ca =1:0,714744
CaSO, :Ca = 1:0,294433
FePO, :Fe =1:0,370255
2FePO, : P,0; =1:0,470666
Mg,P,0, : P,O; =1:0,637801
AgCl : Cl =1:0,247383
BaSO, :H,S0, =1:0,420176
BaSO, :8 =1:0,137380

Organische Priiparate.

Die im folgenden beschriebenen Pridparate sind von drei Gesichts-
punkten aus gewdhlt worden. Einmal sollen bei ihrer Darstellung mog-
lichst viele verschiedene Methoden geiibt werden. Dann sind Korper
gewdhlt worden, die sich bei dem Abbau der Nahrungsstoffe ergeben.
Es soll Gelegenheit gegeben werden, sich mit den Eigenschaften dieser
Kérper vertraut zu machen. Endlich sind Substanzen, wie Aldehyde,
Séduren usw. aufgenommen worden, damit einige allgemeine Reak-
tionen durch eigene Anschauung kennen gelernt werden.

Darstellung von Nitrobenzol aus Benzol.
C:H; + NO, - OH = CH; - NO, + H,O.

In einem Kolben von 500 cem Inhalt werden 150 Gramm konz.
Schwefelsdure und 100 Gramm gewdhnliche Salpetersdure vom spez.
Gewicht 1,4 zusammengegossen. Das Gemisch wird auf Zimmer-
temperatur abgekiihlt. Dann gibt man unter hiufigem Umschwenken und
Kiihlen durch Einstellen in kaltes Wasser 50 Gramm Benzol in kleinen
Portionen hinzu. Der Kolben darf, da Gase entweichen, nicht ver-
schlossen werden. Man achte sorgfiltig auf die Temperatur. Sie soll
60° nicht wesentlich iiberschreiten. Beginnen grofere Mengen von roten
Déampfen zu entweichen, dann ist die Kiihlung eine zu geringe. In die-
sem Falle hilt man den Kolben direkt unter flieBendes Wasser.
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Ist alles Benzol eingetragen, dann setzt man das Schiitteln unter gleich-
zeitigem Erwidrmen auf 60° noch eine halbe Stunde fort. Das Erwadrmen
nimmt man am besten so vor, dal man den Rundkolben in einen mit
Wasser von 60° gefiillten Emailletopf auf einen Strohkranz setzt.

Jetzt wird der ganze Kolbeninhalt in ca. 1 Liter Wasser gegossen. Das
Nitrobenzol scheidet sich hierbei als schweres Ol am Boden des GefaBes ab.
Um es von der Fliissigkeit zu trennen, wird das ganze Gemisch in einen
Scheidetrichter iibergefiihrt. Man wartet, bis das Ol sich gesammelt
hat und 148t es dann abflieBen. Zur weiteren Reinigung wird das Ol
nochinals mit Wasser gewaschen, im Scheidetrichter moglichst voll-
standig vom Wasser getrennt und dann in einem Kolbchen von etwa
100 cem Inhalt mit 5 Gramm gekérntem Chlorcalcium getrocknet.
Nach 12 Stunden wird in einen kleinen Destillationskolben hineinfil-
triert. Dieser darf hoch-
stens bis zur Hilfte mit
dem Ol angefiillt sein.
Z% diesem fiigt man
einige  Siedesteinchen,
die man sich durch Zer-
schlagen eines Tontellers
herstellt. Jetzt verbin-
det man den Destilla-
tionskolben mit einem
einfachen Kiihlrohr. Als
Vorlage wéahlt man ein
Stehkolbchen oder einen
Erlenmeyerkolben. Um
wihrend des Destillie-
rens die Temperatur
der Dampfe feststellen
zu konnen, wird durch
den Stopfen des De-
stillationskolbens  ein
Thermometer eingefiihrt
(vgl. Fig. 56). Man erhitzt nun, indem man die Flamme eines Bunsen-
brenners unter dem Destillationskolben hin und her bewegt. Zuerst
destillieren Benzol und Wasser iiber. Plotzlich steigt dann die Tempe-
ratur auf etwa 205°. Es ist dies das Zeichen, dafl nunmehr Nitrobenzol
iibergeht. Es wird nun rasch die Vorlage gewechselt und die Destilla-
tion des Nitrobenzols fortgesetzt, bis der Kolbeninhalt sich braun zu
firben beginnt.

Das Nitrobenzol kann zur weiteren Reinigung nochmals in der
gleichen Weise destilliert werden. Die Ausbeute an reinem Produkt
betragt etwa 80 Prozent. Man kann die Ausbeute noch steigern, wenn
man bei der Abscheidung des Ols im Scheidetrichter etwas Ather hinzu-
fiigt. Der Ather nimmt das geloste Nitrobenzol aus der wisserigen
Losung auf. Ebenso ist es vorteilhaft, das dlige Nitrobenzol mit Ather

Fig. 56.
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zu verdiinnen, ehe man das Trocknungsmittel — Chlorcalcium — hin-
zufiigt, und ferner das Chlorcalcium, nachdem das Ol abfiltriert worden
ist, noch mit etwas Ather auszuwaschen. Der Ather wird dann ab-
destilliert und im iibrigen verfahren, wie es eben beschrieben worden
ist. Die Ausbeute betrigt in diesem Falle etwa 90 Prozent.

Darstellung von Anilin aus Nitrobenzol.
C;H; - NO, 4+ 3H, = CH; - NH, - 2H,0.

Durch Reduktion von Nitrobenzol erhélt man Anilin. Es werden
90 Gramm granuliertes Zinn und 50 Gramm Nitrobenzol in einem Kol-
ben. von 1 Liter Inhalt zusammengebracht. Unter hiufigem Umschiitteln
wird in kleinen Portionen rauchende Salzséiure — ca. 200 ccm — zugefiigt.
Es findet dabei ziemlich starke Erwdrmung statt. Die Heftigkeit der
Reaktion reguliert man durch zeitweiliges Einstellen des Kolbens in

Fig. &7.

kaltes Wasser. Ist die Reaktion beendigt, so ist der Geruch nach Nitro-
benzol vollstindig verschwunden. Sehr h#ufig scheidet sich wihrend
der Operation das Zinndoppelsalz des Anilins in Form einer weillen Kry-
stallmasse ab. Man fiigt zum Schlusse so viel Wasser hinzu, daf} dieses
Salz vollstindig in Losung geht. Jetzt gieBt man vom unverdnderten
Zinn ab. Man versetzt nun die saure Loésung mit einem UberschuB
an konz. Natronlauge. Hierbei gehen die anfangs ausgeschiedenen
weillen Zinnoxyde wieder in Losung. Gleichzeitig scheidet sich
metallisches Zinn ab. Das Anilin fillt als Ol aus. Es 148t sich mit Ather
extrahieren. Der Ather wird im Scheidetrichter abgetrennt, mit Ka-
liumcarbonat getrocknet und das Anilin nach dem Verdampfen des
Athers fraktioniert destilliert.

Man kann das Anilin auch dadurch aus der Losung entfernen, dafl
man uninittelbar nach dem Zusatz der Natronlauge durch das Gemisch
Wasserddmpfe durchleitet. Das Anilin geht mit diesen in die Vorlage
iiber. Man benutzt hierzu die in Fig. 57 dargestellte Apparatur. Man
entwickelt aus einem mit Wasser gefiillten Blechgefal a durch Erhitzen,
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Wasserdémpfe. Diese werden in einen Rundkolben b, in dem sich die
das Anilin enthaltende Fliissigkeit befindet, geleitet. Die Fliissigkeit
gerét bald ins Sieden. Die Dampfe werden durch einen Kiihler ¢
kondensiert und in einer Vorlage d aufgefangen. Sobald das Destillat
klar ablauft, wird die Destillation unterbrochen. Auf dem wisserigen
Destillat schwimmt das Anilin als Ol. Es 1af8t sich leicht abheben.
Man wendet zur Isolierung des Anilins mit Vorteil Ather an. Diesen
gibt man zu dem Gemisch im Scheidetrichter, schiittelt gut durch
und trennt dann die #therische Schicht ab. Der Ather wird dann
mit Kaliumecarbonat getrocknet. Nach etwa zwolfstiindigem Stehen
wird filtriert, der Ather abgedampft und das verbleibende Anilin in
der gleichen Weise, wie es beim Nitrobenzol beschrieben worden ist,
fraktioniert, nur kiihlen wir diesmal mit Wasser (Fig. 58). Das reine
Anilin siedet bei 181°. Die Ausbeute betriigt 95 Prozent.

Fig. 58.

Das Anilin laBt sich durch folgende Reaktionen
charakterisieren. Gibt man zu einer Spur von Anilin
Wasser und zu der Losung filtrierte Chlorkalklosung, Fig. 59.
dann tritt intensiv blauviolette Farbung ein. Versetzt
man einige Tropfen des Anilins mit verdinnter Schwefelsiure, dann
scheidet sich das Sulfat der Base ab. Es 148t sich leicht aus heiBem
Wasser umkrystallisieren.

Darstellung von Acetanilid aus Anilin.
CeH; « NH, + HOOC - CH; == GgH; - NH(OC - CH,) 4- H,O.
Man gibt in einen 100 ccm fassenden Rundkolben 20 Gramm Anilin
und 30 Gramm Eisessig und kocht nun unter Anwendung eines Riick-
fluBkiihlers 6—8 Stunden auf dem Baboblech (vgl. Fig. 59). Die Bildung

des Acetanilids verfolgt man mit Hilfe von Reagensglasproben. Man ent-
nimmt nach ca. sechsstiindigem Kochen eine Probe und beobachtet, ob
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diese beim Abkiihlen erstarrt. Ist dies der Fall, dann gieft man das
Reaktionsgemisch noch heif} in diinnem Strahle in 500 cem heiles Wasser.
Zu der Losung gibt man eine Messerspitze voll Tierkohle und kocht
kurz auf. Jetzt wird durch einen erwdrmten Trichter filtriert. (Vgl.
S.5, Fig. 15u.16.) Aus dem Filtrat fillt das Acetanilid beim Abkiihlen
bald krystallinisch aus. Es wird nach dem vélligen Erkalten abgenutscht,
scharf abgepre3t und, falls das Préparat rein weil} ist, im Exsiccator ge-
trocknet. Ist das Acetanilid noch geféirbt, dann wird es nochmals aus
heilem Wasser unter Anwendung von Tierkohle umkrystallisiert. Das
reine Acetanilid schmilzt zwischen 115 und 116°. Beim Kochen mit
Alkalien entwickelt das Acetanilid Geruch nach Anilin.

Darstellung von Phenylhydrazin aus Anilin.

C.H, - NH, + NaNO, 4 2HCI = CgH; - N, - Cl 4 NaCl + 2H,0.
CH, - N,-Cl + H, = C.H, - NH - NH, - HCl.
C,H, - NH - NH, - HCl 4+ Na(OH) = C,H; - NH - NH, +- NaCl - H,0 .

Man 1ost 10 Gramm Anilin in 100 cem konz. Salzsdure, kithlt mit
Kéltemischung, versetzt mit einer Loésung von 10 Gramm Natrium-
nitrit in 50 ccm Wasser und gieBt unter besténdigem Riihren in eine
Losung von 60 Gramm Zinnchloriir im gleichen Gewicht konz. Salz-
sdure. Es scheidet sich sofort salzsaures Phenylhydrazin ab. Dieses wird
auf einem Koliertuch abgesaugt, der Filterriickstand mit konz. Salz-

séure gewaschen und

dann iiber Natron-

kalk im Vakuum-

exsiccator  getrock-

net. Zur Bereitungdes

freien Phenylhydra-

zins iibergieft man

die  Krystallmasse

mit  iberschiissiger

Natronlauge, schiit-

telt gut durch und

nimmt die abgeschie-

dene Base in Ather

auf. Die #therische

Lésung wird mit koh-

lensaurem Kali 12

Stunden stehen ge-

lassen, dann filtriert,

verdampft und der

Fig. 60. Riickstand unter ver-
mindertem Druck aus

einem Destillationskolben destilliert. Man verwendet zum Erhitzen ein
Olbad. Um Siedeverzug zu vermeiden, gibt man einige Siedesteinchen zu
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der Flissigkeit (Fig.60). Die Verwendung der sonst iiblichen Capillare
(vgl. Fig. 81) ist hier nicht zu empfehlen, weil durch die Luft das Phenyl-
hydrazin leicht oxydiert wird. Die Vorlage wird mit Wasser gekiihlt. Bei
12 mm Druck geht das Phenylhydrazin bei 120—140° iiber. Das De-
stillat muf} vollsténdig farblos sein. Die Ausbeute betrigt 10 Gramm.
Das Phenylhydrazin wird sofort in dickwandige, am besten. am offenen
Ende bereits etwas ausgezogene Reagensgliser gefiillt, und zwar in
Portionen von 2—5 Gramm. Die Reagensglidser werden sofort vor dem
Geblidse zugeschmolzen. (Vgl. Fig. 61a, b und ¢ und Fig. 62, die das
Zuschmelzen ohne vorheriges Ausziehen zeigt.) Besitzt man keine

Fig. 6la, b, c.

Fig. 62. Fig. 63.
Zuschmelzen von Priparatenréhren.
Ubung im Zuschmelzen, dann kommt man auch mit folgendem Verfahren
aus: Es wird das Rohrchen mit der Base versehen, das offene Ende
unterhalb der Offnung vor dem Geblise erhitzt und dann einfach mit
einer Schere durchgeschnitten (Fig. 63). Man erhélt so eine lineare
»Narbe®, die ganz gut dicht halt. Der Zweck des Einschmelzens des
Phenylhydrazins in kleinen Proben ist folgender: Man braucht die
Base speziell zum Nachweis von Zucker. Hierzu verwendet man im
allgemeinen nur wenige Gramm. Hat man aus einem Gefill die Base
entnommen, dann beginnt schon die Oxydation und der Inhalt des
Gefdfles farbt sich gelb, dann braun. Mit diesem unreinen Phenyl-
hydrazin erhélt man schlechte Resultate. Bewahrt man das reine
Abderhalden, Praktikum. 4
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Phenylhydrazin in kleinen Portionen auf, dann kann man jedesmal den
Inhalt eines Rohrchens verwenden und den Rest verwerfen. Unreines
Phenylhydrazin reinigt man am besten iiber das salzsaure Salz oder
man friert die freie Base aus und gieBt die braune Mutterlauge fort.
(Vgl. auch S. 59.)

Darstellung von Diazobenzolsulfosdure aus Anilin.

N=N
CeH <
80,
Wir gehen aus von Anilin und bereiten zuerst Sulfanilsdure:
OH
/ S—
CgH; - NH, 4- 80, = NH, - < \/ SO,H
\NOH

— (,H, - NH, - S0,H .

50 Gramm Anilin werden allmahlich unter Umriihren in 150 Gramm
rauchende Schwefelsdure (20 Gramm 70 prozentige, SO, enthaltende,
rauchende Schwefelsdure 4+ 130 Gramm konz. Schwefelsidure) ein-
getragen. Das Gemisch wird dann 4 Stunden im Olbade auf 170° er-
hitzt. Man iiberzeuge sich durch einen Reagensglasversuch davon, da@
die Reaktion wirklich beendet ist. Es ist dies dann der Fall, wenn eine
Probe des Reaktionsgemisches, mit Wasser und wenig iiberschiissiger
Natronlauge versetzt, kein Ol (Anilin) mehr abscheidet. Nun wird die
gesamte Masse in ungefahr 1/; Liter Eiswasser eingegossen. Die
Sulfanilsdure fallt dabei sofort krystallinisch aus. Die Krystalle sind
mehr oder weniger stark gefirbt. Um sie zu reinigen, werden sie in etwas
mehr als der berechneten Menge heifler, sehr stark verdiinnter Natron-
lauge gelost. Jetzt wird nach Zusatz von etwas Tierkohle aufgekocht
und filtriert. Zum Filtrat gibt man verdiinnte Salzsdure. Es fallt dann
die Sulfanilséure wieder aus. Die Ausbeute betrigt etwa 60 Gramm.
Zur Trocknung der Sulfanilsiure wird diese in einer Porzellanschale
auf das Wasserbad gestellt und héufig mit dem Glasstabe umgeriihrt.

UmwandlungderSulfanilsiureinDiazobenzolsulfosidure:
40 Gramm von der getrockneten und in der Reibschale fein zerrie-
benen Sulfanilséure losen wir nunmehr unter Erhitzen in der berech-
neten Menge Natronlauge. Die Losung wird dann so weit verdiinnt,
daf} sie beim Abkiihlen auf 50° keine Krystallisation mehr zeigt. Zu der
Losung setzen wir etwas mehr als die berechnete Menge Natriumnitrit
und tragen dann das Gemisch unter sehr gutem Umriihren in iiber-
schiissige kalte, verdiinnte Schwefelsdure ein. Nach kurzer Zeit findet
Abscheidung von weiflen Krystallen statt. Es ist dies die Diazoverbin-
dung'). Nach erfolgter Abkithlung und dadurch vervollstindigter Kry-

1) Der Vorgang ist dem beim Phenylhydrazin (vgl. S. 48) mit Formeln
belegten ganz analog.
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stallisation wird abgenutscht und im Vakuumexsiccator getrocknet.
Das Produkt darf nicht bei 100° getrocknet werden, weil es sich sonst
zersetzen wiirde. Die Diazobenzolsulfosdure ist ein wichtiges Reagens
auf Eiweill. Vgl. Seite 87.

Darstellung von (3-Naphthalinsulfochlorid aus Naphthalin.
/ \m £ 80,01 = C1oH, - $0,01 .

|

NN

Gewinnung der g-Naphthalinsulfosdure: C,Hg -+ HyS0,
= C H, - SO,H + H,0.

Es werden in 120 Gramm 96 prozentige, 100° warme Schwefelséure
im Laufe einer Viertelstunde nach und nach unter Umriihren 100 Gramm
feingepulvertes Naphthalin eingetragen. Nun erhitzt man langsam auf
160° und hélt diese Temperatur 12 Stunden. Die Schmelze 16st sich nun
bis auf eine schwache Tritbung vollstindig in Wasser. Die Losung wird
in 11/, Liter Wasser eingegossen, dann kochend mit Kalkmilch neutrali-
siert, heifl koliert und gut abgepreBt. Den Riickstand kocht man noch-
mals mit 1 Liter Wasser auf, koliert wieder, prefit gut aus und dampft
jetzt die Lauge so lange ein, bis eine Probe beim Erkalten einen dicken
Brei liefert. Beim Abkiihlen der ganzen Masse erhédlt man einen dicken
Brei von Kalksalz. Er wird nach 24 Stunden abgepre3t und dadurch
die leichter loslichen Salze der «-Monosulfosdure und der Disulfo-
siuren entfernt.

Zur Uberfiihrung in das Natriumsalz wird das Kalksalz in viel heilem
Wasser gelost und kochend mit so viel Sodalosung versetzt, bis eine ab-
filtrierte Probe mit Soda keinen Niederschlag mehr gibt. Dann wird
die abgenutschte Losung des Natronsalzes eingedampft, bis Krystalle
erscheinen. Jetzt 146t man abkiihlen und wartet, bis die Krystallisation
sich vervollstéindigt hat. Es wird abgenutscht, scharf abgeprefit und
dann auf dem Wasserbad und schlieBlich bei 180° getrocknet.

Die Ausbeute an naphthalinsulfosaurem Natrium betriagt 100 Gramm.
Sie 1aft sich durch Verarbeitung des Filtrates des Natronsalzes leicht
auf 130—150 Gramm steigern. ,

Darstellung des Chlorids: Man gibt zu 10 Teilen des f-naph-
thalinsulfosauren Natriums 6 Teile pulverisiertes Phosphorpenta-
chlorid und erhitzt das Gemisch 4 Stunden unter héufigem Umschiit-
teln im Olbade auf 125°. Man gieBt das noch warme Reaktionsgemisch
in eine gerdumige Reibschale und knetet mit Eis und dann mit Wasser
durch. Hierbei verwandelt sich das Produkt in feines Pulver. Es wird
durch Dekantieren mit Wasser gewaschen, dann abgenutscht und so
lange mit Wasser nachgewaschen, bis das Filtrat nur noch ganz schwach
sauer reagiert. Zur Reinigung wird das f-Naphthalinsulfochlorid aus
absolutem Ather umkrystallisiert. Ks schmilzt bei 78°.

4*
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Darstellung von Benzoesiureithylester.
C.H; - COOH + C,H, - OH = C;H; - CO - 0 - C,H; + H,0.

50 Gramm Benzoesdure werden in einem Rundkolben von 200 cem
Inhalt in 100 Gramm absolutem Alkohol gelést. Dann fiigt man 10
Gramm konz. Schwefelsdure hinzu und kocht 4 Stunden am Riickfluf3-
kiihler. Jetzt wird etwa die Hilfte des Alkohols auf dem Wasserbade
abdestilliert und zur verbleibenden Fliissigkeit 300 ccem Wasser zuge-
fiigt. Man neutralisiert mit festem, gepulvertem Natriumcarbonat.
Die Operation dient zur Entfernung der Schwefelsdure und der unver-
dnderten Benzoeséure.

Der Benzoesiuredthylester hat sich als Ol abgeschieden. Er wird
mit Ather extrahiert, der Ather im Scheidetrichter abgetrennt, mit
gegliihtem Kaliumecarbonat getrocknet und dann nach erfolgter Filtra-
tion abdestilliert. Der Riickstand wird dann fraktioniert destilliert.
Der reine Ester siedet bei 212°. Die Ausbeute betrigt 55 Gramm.

Darstellung von Acetaldehyd durch Oxydation von Athylalkohol.
H
CH, - CH,-OH + O =CH3-C\<0 + H,0.

Es werden 200 Gramm Natriumbichromat, das in linsengrofie Stiicke
zerschlagen ist, in einem Kolben von 2 Liter Inhalt mit 600 Gramm
Wasser iibergossen. Der Kolben muf mit einem Kiihler versehen sein,

der mit einer in einer

Kaltemischung befind-

lichen Vorlage verbun-

den ist (Fig. 64). Nun-

mehr laBt man aus

einem  Tropftrichter

unter hiufigem Um-

schiitteln ganz allméah-

lich ein Gemisch von

200 ccm Alkohol und

270 Gramm  konz.

Schwefelsdure zuflie-

Ben. Hierbei erwdrmt

sich die Masse von

selbst. Sie farbt sich

grin. Bald destilliert

neben Alkohol und

Fig. 64. Wasser Aldehyd iiber.

Um den im Reaktionsgemisch noch vorhandenen Aldehyd zu gewinnen,

erwarmt man den Kolbeninhalt auf dem Baboblech.

Um das Destillat zu trennen, wird es aus einem Rundkolben &
(Fig. 65), der sich auf einem Wasserbad a befindet, destilliert. Mit dem
Kolben ist durch einen sogenannten Vorstofl ein schrig nach aufwirts
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verlaufender Kiihler ¢
verbunden. Dieser wird
aus einem Topf d mit
Wasser von 25 ° gespeist.
Den ZufluBl reguliert
man durch eine Klemm-
schraube. Haben die
Dimpfe den Kiihler pas-
siert, dann gelangen sie
in einen Tropftrichter,
der in einen Erlenmeyer-
kolben taucht, der ab-
soluten, mit Eiswasser
gekiihlten Ather enthilt.
Dieser absorbiert den
Aldehyd. Im XKiihler
werden die Alkohol- und
Wasserddmpfe konden-
siert. Die sich bildenden Fliissigkeiten flieen in den Destillationskolben
zuriick. Der Aldehyd dagegen geht in die Vorlage iiber.
Uberfiihrung des Aldehyds in Aldehydammoniak:

_HO
CH,CHO + NH, = CH,-CH .
\NH,

In die #therische Losung des Aldehyds leitet man nunmehr unter sehr
guter Kiihlung trockenes Ammoniakgas ein. Dieses entnimmt man einer
Bombe und 1Bt es zur Trocknung durch einen Kalkturm streichen,
oder man entwickelt es durch Kochen von wisserigem Ammoniak.
Auch in diesem Falle trocknet man mit Kalk. Bald scheidet sich das
Aldehydammoniak in Krystallen ab. Diese werden abgenutscht, mit
Ather gewaschen und auf Filtrierpapier getrocknet. Um aus dem
Aldehydammoniak den freien Aldehyd zu gewinnen, wird ersteres mit
verdiinnter Schwefelssiure iibergossen und destilliert. Den Aldehyd
trocknet man mit Chlorcalcium. Er wird dann noch einmal destilliert.
Er siedet bei 21°. Der Aldehyd reduziert lebhaft. GieSt man ihn zu
einer ammoniakalischen Silberlésung, dann erhdlt man Abscheidung
von metallischem Silber — Silberspiegel. Bei dieser Probe ist jeder Uber-
schufl an Ammoniak zu vermeiden. Der Aldehyd 186t sich nicht unzersetzt
aufbewahren. Man verwende ihn zum Studium der Reduktionsproben.

Fig. 65.

Darstellung von Harnstoff.
/ NHz
C=0.
\NH,

Blutlaugensalz wird in einer Reibschale zerkleinert und dann in
diinner Schicht auf einer Eisenschale ausgebreitet. Nun wird langsam
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unter fortwihrendem Umriihren erwiarmt, bis die Krystalle vollstdndig
verwittert sind und beim Zerdriicken keinen gelben Kern mehr zeigen.
Jetzt wird das Salz noch warm in einer Reibschale zu feinem Pulver
zerrieben, und dann dieses wieder auf der gleichen Schale ausgebreitet
und etwa 4—6 Stunden bei gleichmifiger Temperatur getrocknet.
Nun werden 200 Gramm von dem so erhaltenen wasserfreien Ferrocyan-
kalium mit 150 Gramm geschmolzenem Kaliumbichromat im warmen
Zustande in einer Reibschale innig verrieben. Durch Erhitzen einer
Probe des Ferrocyankaliums im Reagensglas stellt man vorher fest, ob
es keine Spur von Wasser mehr enthilt.

Von dem Gemisch trégt man 5—6 Gramm auf die schon vorher
benutzte eiserne Schale. Man erhitzt diese mit einem Dreibrenner.
Die Masse wird dabei schwarz. Sobald das Verglimmen aufhoért,
wird das schwarze Produkt an den Rand der Schale geschoben. Man
gibt dann eine neue Portion des Gemisches auf die Schale. Bei dem
ganzen ProzeB darf keine Ammoniakentwicklung eintreten. Schlief3-
lich wird das schwarze Reaktionsprodukt noch warm in einer Reib-
schale zerrieben, und nach dem Erkalten mit Wasser ausgelaugt. -Zu
der Losung setzt man 3/, vom Gewicht des trockenen Blutlaugensalzes
an trockenem, schwefelsaurem Ammon hinzu, filtriert und dampft auf
dem Wasserbade bei ca. 60—70° ein. Hierbei geht das cyansaure
Ammon in Harnstoff iber. Zun#chst krystallisiert Kaliumsulfat aus.
Dieses wird von Zeit zu Zeit durch Filtration entfernt. Schlie8lich ver-
dampft man die letzte Mutterlauge vom Kaliumsulfat zur Trockene
und extrahiert den Riickstand mit absolutem Alkohol. Der Alkohol
wird abgedunstet. HEs tritt bald Krystallisation von Harnstoff ein.
Dieser wird abgesaugt und zur vélligen Reinigung aus siedendem Amyl-
alkohol umkrystallisiert. Der Harnstoff krystallisiert meist in diinnen,
langen, vierseitigen Prismen mit sehr stumpfer Pyramide an den Enden.
Sie schmelzen unter Entwicklung von Ammoniak bei 132°. Vgl. auch
die Darstellung von Harnstoff aus Harn.

Darstellung von phenolschwefelsaurem Kali.
C,H,OH - OH - SO,0K = C;H;0 - S0,0K -+ H,0.

In einem Rundkolben von 500 cem Inbhalt werden 60 Gramm Kali-
hydrat in 100 ccm Wasser unter Erwirmen gelost und 100 Gramm
Phenol zugesetzt. Die klare Losung wird auf 70° abgekiihlt. Jetzt
setzt man 125 Gramm feingepulvertes pyroschwefelsaures Kali in kleinen
Portionen unter fortwihrendem Umschiitteln zu.

Das pyroschwefelsaure Kali bereitet man sich durch Erhitzen von
100 Gramm feingepulvertem mneutralem Kaliumsulfat mit 60 Gramm
konzentrierter Schwefelsiure unter dem Abzuge. Man steigert die
Temperatur allméhlich, bis das Schdumen aufhért. Dann 148t man er-
kalten.

Man hélt nun das Gemisch 10 Stunden lang auf einer Temperatur
von 70° gieBt dann 500 cem kochenden gewohnlichen (96proz.)
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Alkohol hinzu, schiittelt durch und filtriert durch einen Heilwasser-
trichter. Im Filtrat erscheinen bald Krystalle von phenolschwefel-
saurem Kali. Sie werden aus heilem Weingeist umkrystallisiert.

Kohlehydrate.
1. Qualitativer Nachweis der Kohlehydrate.

a) Nachweis von Traubenzucker, Glucose.
/9
[ \H
H-C.-0H

HO ¢ H
H.C.OH
H.C-OH

éH20H

Es kommen im wesentlichen drei Methoden in Betracht, um Trau-
benzucker nachzuweisen.

1. Die Reduktionsproben. Sie beruhen darauf, daB die Aldehyd-
gruppe des Traubenzuckers auBerordentlich leicht joxydiert wird. Sie
entnimmt den dazu notigen Sauerstoff vorhandenen Metalloxyden. Diese
werden dabei reduziert. Daher der Name Reduktionsproben.

Wir gehen von einer 1prozentigen Losung von Traubenzucker in
Wasser aus. Zu einer Probe davon setzen wir zuniichst Natronlauge
und fiigen vorsichtig Kupfersulfatlosung hinzu. Ein UberschuB an
Kupfersulfat ist zu verhiiten, weil sonst beim Kochen leicht Kupfer-
oxyd abgeschieden werden kénnte, dessen schwarze Farbe die ganze
Reaktion verdecken wiirde. Nunmehr kochen wir das Gemisch auf
und beobachten dann nach einiger Zeit das Auftreten eines ziegel-
roten Niederschlages. Es hat sich Kupferoxydul, Cu,0, gebildet
(Trommersche Probe). An Stelle von Natronlauge und Kupfersulfat
kénnen wir auch eine Losung von Seignettesalz (weinsaures Kali-Natron)
in Wasser und Kupfersulfatlosung verwenden (Fehlingsche Losung).
Das Resultat ist genau dasselbe. Nehmen wir an Stelle von Kupfer-
sulfat ein anderes Metalloxyd, z. B. Wismutoxydsalz, dann erhalten
wir ebenfalls Reduktion, in diesem Falle also Abscheidung von Wismut-
oxydul. Dieses ist schwarz gefdrbt (Almén-Nylandersche Probe).

2. Girungsprobe. Wenn wir zu einer Traubenzuckerlosung Hefe-
zellen hinzufiigen, dann beobachten wir, daB nach einiger Zeit an der
Oberfléche der Fliissigkeit Gasblasen auftreten. Sie beginnt sich mit
Schaum zu bedecken. Geben wir die Zuckerlosung in einen Steh-
kolben, und fiigen wir etwas PreBhefe hinzu, dann kénnen wir leicht
nachweisen, daBl das sich entwickelnde Gas Kohlensiure ist, indem
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wir den Kolben mit einem zweiten, der Barytwasser enthéilt, durch

ein Rohr verbinden (vgl. Fig. 66). Wir beobachten, dall bald Gas-
blasen auftreten. Jede einzelne Blase
umgibt sich mit einer Niederschlagsmem-
bran. Es scheidet sich Bariumcarbonat ab.
In der Flissigkeit selbst bleibt das zweite
Produkt der alkoholischen Gérung, der
Alkohol, zuriick. Aus einer bestimmten
Menge Traubenzucker erhalten wir eine
bestimmte Menge Kohlenséure. Es geht
dies ohne weiteres aus der beistehenden
Formel hervor:

CeH,,06 = 2 C,H,0H + 2 CO, .

Die Zerlegung des Traubenzuckers in Koh-
lensiiure und Alkohol ist allerdings keine
direkte. Es treten mehrere Zwischenstufen
auf, doch hat das mit der Menge der
Endprodukte nichts zu tun.

Man stellt empirisch fest, wieviel
Fig. 66. Girversuch. Kohlensiure eine bestimmte Menge Trau-
benzucker liefert, indem man das Kohlen-
sduregas in einem Rohr auffingt, das eine Einteilung besitzt. Wir
nehmen einen sogenannten Eudiometer, filllen diesen mit Wasser und
lassen nun die Kohlensdure in dem oben abgeschlossenen Rohr auf-
steigen und beobachten, wieviel Kohlensdure aus der zugesetzten
Menge Traubenzucker entstanden ist.
Traubenzucker liefert 46,54 9%, CO, (1 cem
CO, [760 mm 0°] entspricht 4 mg Glu-
cose). Bei 34° findet sich das Temperatur-

optimum fiir die Hefegiirung.

Es sind im Handel sogenannte Gé-
rungsrohrchen (Fig. 67) zu haben. Es
existieren mannigfache Formen davon.
Die Einrichtung ist im Prinzip in allen
Fillen die gleiche. Wir lassen in einem
Rohrchen, das eine Einteilung besitzt und
mit der zuckerhaltigen Fliissigkeit gefiillt
ist, Hefe auf diese einwirken. Die Kohlen-
sdure sammelt sich dann in dem Rohr und
wir kénnen nach einiger Zeit, wenn die
Gérung beendigt ist, ablesen, wieviel Kubikzentimeter Kohlensdure
entstanden sind. Auf einer dem Apparat beigegebenen Tabelle 1aBt
sich direkt entnehmen, wieviel Gramm Zucker der beobachteten Menge
Kohlensiure entsprechen.

Wir diirfen jedoch diese (irungsprobe niemals ausschlieBlich in der
eben genannten Weise durchfithren. In allen Fillen miissen wir zwei

Fig. 67.
Géarprobe mit Kontrollversuchen.
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Kontrollproben ansetzen. Einmal miissen wir uns davon iiberzeugen,
daB die angewandte Hefe wirklich beféihigt ist, Zucker zu vergiren.
Wir konnen das leicht feststellen, wenn wir die Hefe, die wir zur
Ausfiihrung von Zuckerproben verwenden wollen, zu einer Zuckerldsung
hinzufiigen und diese mit der Hefeaufschwemmung in ein Gérungs-
réhrchen hineingeben (Fig. 625) und beobachten, ob Kohlenséure ab-
geschieden wird. Ferner miissen wir kontrollieren, ob die Hefe nicht
in sich vergérbare Kohlehydrate enthélt. Um diese Fehlerquelle aus-
zuschlieBen, suspendieren wir etwas von der Hefe, und zwar die gleiche
Menge, die wir anwenden wollen, um in der zu priifenden Fliissigkeit
Zucker nachzuweisen, in Wasser und fiillen das Gemisch in ein Gérungs-
rohrchen ein (Fig. 62a). Nun beobachtet man, ob sich Kohlenséure
abscheidet.

Haben die beiden Proben die Brauchbarkeit der Hefe ergeben,
d. h. ist keine Gasentwicklung bei der Probe, die Hefe plus Wasser ent-
hielt, aufgetreten, und ist ferner in der Zuckerlosung Gérung eingetreten,
dann geben wir nunmehr von der Hefe etwas zu der zu priifenden
Fliissigkeit (Fig. 62¢). Meistens wird es sich um Urin handeln. Wir
fiilllen die Losung in das Gérungsréhrchen ein und beobachten, wie-
viel Kohlensdure sich abscheidet. DaBl Kohlensiure vorhanden ist,
konnen wir leicht beweisen, indem wir Natronlauge im Rohrchen
aufsteigen lassen. Die Kohlenséiure wird vollstéindig absorbiert, oder
aber wir geben etwas Barytlosung hinzu und stellen fest, dall ein
Niederschlag von Bariumcarbonat entsteht.

3. Bestimmung des Zuckers durch Polarisation. Der Traubenzucker
enthdlt vier asymmetrische Kohlenstoffatome. Er ist optisch aktiv,
und zwar besitzt er ein ganz be- . —_
stimmtes Drehungsvermdgen. Brin- (ﬁ@
gen wir die auf Traubenzucker zu
untersuchende Fliissigkeit in ein Po-
sationsrohr (vgl. Fig. 68), so konnen wir mit Hilfe eines Polarisations-
apparates (vgl. Fig. 71, S.61) leicht feststellen, ob die Fliissigkeit ein
Drehungsvermogen besitzt.

Beispiel: Bei Verwendung eines 1 dm langen Polarisationsrohres
sei die Drehung a= 5,3°, die spezifische Drehung des Traubenzuckers
ist = 52,74° nach rechts (+ 53°). Das Gewicht G des die festgestellte
Drehung gebenden Traubenzuckers berechnet sich auf 100 ccm Losung
nach der Formel:

Fig. 68. Polarisationsrohr.

53=u,
G — 53100 52,74 = [«]P spezifische Drehung,
52,74 - 1 1 = Léange des Polarisationsrohres in dm.
G =10,04 g.

Die Drehung allein ist jedoch nicht maBgebend, denn es konnen in der
zu priifenden Losung mancherlei andere Substanzen vorhanden sein, die
ebenfalls optisch aktiv sind. Diese konnen in der gleichen Richtung
drehen oder aber auch ein entgegengesetztes Drehungsvermogen
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besitzen. Durch derartige Verbindungen kénnen grofle Fehler bei der
Berechnung des Traubenzuckergehaltes aus dem abgelesenen Winkel
entstehen. Ein Urteil dariiber, ob das Produkt, dessen Drehungsver-
mogen wir festgestellt haben, ausschlieflich aus Traubenzucker besteht,
konnen wir uns bilden, indem wir aus dem abgelesenen Winkel den
Traubenzuckergehalt berechnen und den erhaltenen Wert durch eine
quantitative Reduktionsprobe und die Gérprobe kontrollieren. Es ent-
stehen aus der optisch aktiven Glucose inaktive Zerfallsprodukte., War
das Drehungsvermogen ausschlieflich durch Traubenzucker bedingt,
dann muB jetzt, wenn wir nach vollendeter Gérung die Drehung ablesen,
das Drehungsvermogen vollstdndig verschwunden sein. Ist das nicht
der Fall, dann beweist dies mit Sicherheit, dall noch andere optisch-
aktive Stoffe in Losung sind, welche nicht Traubenzucker entsprechen.
Durch Ausfithrung einer Reduktionsprobe kénnen wir uns dann davon
tiberzeugen, ob noch andere reduzierende Zucker vorhanden sind.

Wir haben bereits festgestellt, daB die beiden letzten Proben auf
Traubenzucker sich leicht quantitativ gestalten lassen. Dies ist auch
mit der ersten Probe, der Reduktionsprobe, der Fall. Wir kennen
eine ganze Reihe von quantitativen Bestimmungen des Trauben-
zuckers, die auf Reduktionsproben beruhen. Das Prinzip ist in allen
Fallen das gleiche (vgl. S. 64).

Nachweis von Traubenzucker mit Hilfe von Phenylhydrazin.

LaBt man auf ein Molekiil Traubenzucker ein Molekiil Phenylhydrazin
einwirken, dann erh#lt man nach der folgenden Gleichung ein soge-
nanntes Hydrazon:

CH,(OH) - [CH(OH)], - CH(OH) - C</I(-)I -+ H,N.NH . CgH;
= CH,(OH) - [CH(OH)], - CH(OH) - CH = N - NH - CgH; + H,0 .

Dieses ist in Wasser sehr leicht 16slich und 146t sich nicht abtrennen.
Gibt man ein zweites Molekiill Phenylhydrazin hinzu, dann reagiert
dieses mit dem Traubenzucker zunichst unter Oxydation der benach-
barten sekundédren Alkoholgruppe zu Carbonyl und darauf folgender
Kuppelung. Wir erhalten ein sogenanntes Osazon. Vgl. die fol-

gende Formel:
Bildung der Ketogruppe

et
CH,(OH) - [CH(OH)], - CO - CH=N . NH - CgH; + H,N - NH - C,H,
= CH,(OH) - [CH(OH)],- C - CH = N - NH - CgH, + H,0.

I
N - NH - C¢H,

Das Osazon des Traubenzuckers, Glucosazon genannt, ist in Wasser
schwer 16slich und krystallisiert bald aus. Zur Darstellung von Gluco-
sazon darf man nur ganz reines Phenylhydrazin anwenden. Es muf}
vollsténdig farblos oder doch hochstens leicht gelb geféirbt sein. Am besten
verwendet man Phenylhydrazin, das man sich selbst aus Anilin bereitet
bhat (vgl. S.48). Das kdufliche Phenylhydrazin ist meistens unrein.
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Es enthilt Oxydationsprodukte und ist braun gefirbt. Am besten rei-
nigt man es, indem man es bei 15 mm Druck destilliert und das farb-
lose Destillat durch wiederholtes Abkiihlen auskrystallisieren 1a6t. Den
fliissig gebliebenen Teil giefit man jedesmal ab. Dann werden die Krystalle
in etwa dem 3—4fachen ihres Volumens getrockneten Athers gelost.
Die Losung wird in einer Kéltemischung abgekiihlt und die ausgeschie-
dene Base scharf abgenutscht. Um zu vermeiden, dal} die auf dem Fil-
ter sich befindlichen Krystalle wieder in Losung gehen, stellt man die Saug-
flasche mit der Nutsche am besten in einen Emailletopf und umgibt
dann Nutsche und Saugflasche mit Eisstiickchen. Den Filterriickstand
wischt man mit stark abgekiihltem Ather. Jetzt wird die Destillation
wiederholt, und zwar ebenfalls bei 15 mm Druck. Meist geniigt jedoch
das Umkrystallisieren aus Ather, um ein geniigend reines Priparat zu
erhalten.

Um die Glucose in das Osazon iiberzufithren, verwendet man eine
Mischung, bestehend aus einem Volumen Phenylhydrazin und einem
solchen von 50 prozentiger Essigsiiure. Dieses Gemisch verdiinnt man
mit der dreifachen Menge Wasser. Es muf} hierbei eine klare Losung
entstehen. Diese Mischung bereitet man sich erst kurz vor der Ausfiih-
rung der Probe. Man gibt sie nun zu der zuckerhaltigen Fliissigkeit und
erhitzt 45 Minuten auf dem Wasserbade. Am besten nimmt man die
Probe im Reagensglase vor und stellt dieses direkt in das kochende
Wasser. Bald beginnt beim Abkiihlen der Losung die Ausscheidung
des Glucosazons. Handelt es sich um Harn, dann benutzt man
5—10 ccm davon. Der Harn muB frei von Eiweill und ganz klar sein.

An Stelle der oben angegebenen Mischung kann man auch ein Ge-
misch von 2 Teilen salzsaurem Phenylhydrazin und 3 Teilen wasser-
haltigem Natriumacetat verwenden. Ist das salzsaure Phenylhydrazin
nicht farblos, dann wird es aus heiem Alkohol umkrystallisiert.

Das Glucosazon krystallisiert in zu Biischeln vereinigten Nadeln.
Der Schmelzpunkt liegt bei 205°.

Es sei hier noch bemerkt, daBl der Fruchtzucker genau das gleiche
Osazon liefert, nur ist die Reihenfolge des Eintrittes der Phenylhydrazin-
reste die umgekehrte. Die Hydrazone miiliten verschieden sein,
doch sind sie bisher nicht isoliert worden. Vgl. die folgenden Formeln.

CH,(OH) - [CH(OH)], - CO - CH, - OH + H,N - NH - C;Hj
= CH,(OH) - [CH(OH)], - C - CH,0H + H,0
Il
N . NH - CH,
Bildung der Aldehydgruppe
e e

CH,(OH) - [CH(OH)], - C - 0{% + H,N - NH - C,H,

N . NH - CgH,
— CH,(OH) - [CH(OH)J,+ C - CH - N - NH - CgH; + H,0 .
Il
N - NH - CH,
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b) Nachweis von Rohrzucker (Saccharose), Milchzucker (Lactose)
und Malzzucker (Maltose).

C121122011 .

Das Disaccharid Rohrzucker liefert bei der Hydrolyse ein Molekiil
Traubenzucker und ein Molekiil Fruchtzucker. Beide Komponen-
ten reduzieren, wéhrend die Saccharose selbst kein Reduktionsvermégen
zeigt. Diesen Umstand konnen wir dazu benutzen, um Rohrzucker zu
identifizieren. Haben wir eine Zuckerart vor uns, die an und fiir sich
Metalloxyde nicht reduziert, dagegen nach erfolgter Spaltung Reduktion
zeigt, dann diirfen wir ziemlich sicher auf Rohrzucker schliefen. Die
Feststellung des Drehungsvermogens und des Verhaltens gegeniiber
dem Fermente Invertin sichert die Diagnose. Der Rohrzucker dreht
nach rechts. Nach erfolgter Zerlegung in Trauben- und Fruchtzucker
finden wir Linksdrehung, weil der Fruchtzucker stirker nach links
als der Traubenzucker nach rechts dreht. Dieser Umkehr des Drehungs-
vermdgens bei der Spaltung verdankt das entstehende Gemisch Fruc-
tose und Glucose den Namen Invertzucker. Durch die Unfihigkeit zu
reduzieren unterscheidet sich der Rohrzucker scharf von den beiden ande-
ren biologisch wichtigen Disacchariden Maltose und Milchzucker.

Zur Herbeifithrung der Hydrolyse kochen wir eine 5 prozentige
Rohrzuckerldsung mit verdiinnter Salzsiure. Wir iiberzeugen uns vor
dem Beginn des Ko-
chens durch Unter-
suchung einer Probe,
dafl beim Kochen mit
Fehlingscher Losung
oder mit Natronlauge
und Kupfersulfat keine
Reduktion eintritt. Wir
kochen sodann etwa
1 Minute energisch und
prifen wieder eine
Probe auf ihr Reduk-
tionsvermogen. Meist
tritt schon deutliche
Abscheidung von Kup-
feroxydul auf. Setzt
man das Kochen fort,
dann erhdlt man mehr
reduzierende Substanz,
bis aller Rohrzucker
zerlegt ist. Bei der
Ausfithrung der Re-
duktionsprobe = muB
man geniigende Mengen von Lauge zugeben. Ein Teil davon wird
zur Bindung der Saure, die man zur Hydrolyse verwendet hat, ver-

Fig. 69. Brutschrank.
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braucht. Die Reaktion muf} deutlich alkalisch sein. Erst dann fiige man
die Kupfersulfatlosung hinzu und koche nun in der gewohnten Weise.

Ubergiet man Rohrzucker mit Magensaft und 1Bt das Gemisch
etwa 2 Stunden im Brutschrank (Fig. 69) stehen, dann kann man auch
deutliche Reduktion feststellen. Die Spaltung des Rohrzuckers ist je-
doch nicht etwa durch ein Ferment, das im Magensaft enthalten ist,
herbeigefiihrt worden, sondern durch die Salzsdure des Magensaftes.
UbergieBt man Rohrzucker mit Darmsaft, dann tritt nach kurzer
Zeit positive Reduktionsprobe auf. In diesem Fall ist die Spaltung
durch das Ferment Invertin bewirkt worden.

Den Verlauf der Hydrolyse des Rohrzuckers durch Sduren oder
durch Invertin kann man sehr schon feststellen, indem man im Po-
larisationsrohr die Drehung verfolgt. Die an-
fangliche Rechtsdrehung geht in Linksdrehung
iiber. Man bringe zu einer 5 prozentigen Rohr-
zuckerlosung Darmsaft oder 10 prozentige Salz-
siure, fiille das Gemisch in ein Polarisations-
rohr (Fig. 70) und stelle das Drehungsvermégen
des Gemisches mit Hilfe eines feine Ablesungen
gestattenden Polarisationsapparates (Fig. 71)
fest. Man beobachte alle 5 Minuten das Fort- Fig. 70.
schreiten der Hydrolyse. In den Zwischen- Polarisationsrohr mit Mantel.
zeiten wird 'das Rohr béi einer bestimmten Temperatur, z. B. 37° ge-
halten. Um Temperaturschwankungen wihrend des Ablesens der
Drehung auszuschlieen, wihlen wir ein Rohr, das einen Wasser-
mantel besitzt (vgl. Fig. 70). Der Kautschukschlauch a verhindert das

Tig. 71. Polarisationsapparat.
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AusflieBen des Wassers. Die Mengenverhéltnisse der Fliissigkeiten
richten sich nach dem Inhalt des Polarisationsrohres. Man kann bei
jeder Konzentration — zu verdinnt darf man allerdings nicht arbeiten
—die Hydrolyse verfolgen und auch den Einfluf} der Substratmenge und
des hydrolysierenden Agenses feststellen.

Den Milchzucker konnen wir sehr leicht von der Maltose und
dem Rohrzucker unterscheiden, indem wir ithn mit konzentrierter
Salpetersdure oxydieren. Wir erhalten dann aus dem Milchzucker,
d. h. aus der einen Komponente, der Galaktose, Schleimsdure
(vgl. S.70). Milchzucker girt auBerdem mit Hefe schwer. Maltose
liefert bei der Spaltung nur Traubenzucker.

¢) Nachweis von Stiirke.
(CeH,05)n - H,0 .

Wir kénnen die Stérke schon in vielen Féllen an ihrem Aussehen er-
kennen. Unter dem Mikroskop beobachten wir die eigenartig geschich-
teten Stdrkekorner. Gibt man zu gewohnlicher Stirke etwas Wasser
in einer Porzellanschale und erwérmt dann gelinde auf einem Wasser-
bad, dann beobachtet man bald ein Quellen der Stdrke, sogenannte
Kleisterbildung. Figt man zu Stérke eine Lésung von Jod in Jod-
kalium, dann tritt eine schone Blaufirbung auf. Mit Hilfe dieser Re-
aktion kénnen wir beim Abbau der Stirke feststellen, wann diese voll-
stindig zerlegt ist. Beim Auftreten der néichsten Abbaustufen, der
Dextrine, beobachten wir ebenfalls Farbung mit Jod. Es sind alle
Farbennuancen von blaurot, weinrot, tief rotbraun usw. vertreten, bis
schliefilich der Abbau iiber die Dextrine bis zur Maltose und weiter
bis zu Traubenzucker durchgefiihrt ist. Die Jodreaktion bleibt dann
aus, d. h. wir erhalten einfach die Farbe der zugesetzten Jodlosung.

Reine Stérke reduziert die Fehlingsche Losung nicht. Wird dagegen
Stirke mit verdiinnter Siure, z. B. Salzsidure, gekocht, dann erhalten
wir bald reduzierende Produkte. Schon die entstehenden Dextrine
zeigen Reduktion. Wir konnen uns leicht davon iiberzeugen, dafl mit
der Dauer des Kochens immer mehr Produkte entstehen, welche re-
duzierend wirken. Die Hydrolyse schreitet mit der Dauer des Kochens
fort. Das grofle Molekiil wird in immer kleinere Teile zerlegt. Man
koche eine Stérkeldsung mit 10 prozentiger Salzsdure 1 Minute, 2 Mi-
nuten, 3 Minuten und 5 Minuten und stelle jedesmal die Reduktion
von Fehlingscher Losung fest (vgl. hierzu S. 64).

Spaltung der Stidrke mit Hilfe der Diastase des Speichels.
Wir sammeln einige Kubikzentimeter Speichel. Selbstverstindlich
darf wahrend des Sammelns keine Nahrung, vor allen Dingen kein
Kohlehydrat, aufgenommen werden. Hs geniigen 5 cem Speichel.
Zur Kontrolle geben wir zu 1 cem des gut vermischten Speichels Natron-
lauge und darauf Kupfersulfatlosung und kochen. Es darf keine Re-
duktion eintreten. Nun geben wir die iibriggebliebenen 4 ccm Speichel
zu 1 Gramm Stérke und bringen das Gemisch in einen Brutschrank.
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Nach 2 Stunden priifen wir, ob reduzierende Substanzen vorhanden
sind. War der Speichel gut wirksam, dann erhalten wir ohne weiteres
Abscheidung von Kupferoxydul. Oft muBl man léingere Zeit warten,
bis deutliche Reduktion nachweisbar ist.

Den gleichen Versuch fithren wir mit Kartoffelscheiben aus.
Eine rohe Kartoifel wird in Scheiben geschnitten. Auf die eine Scheibe
bringen wir mit Hilfe eines Glasstabes etwas Jodlésung. Wir beobach-
ten, daBl tberall da, wo Stirke vorhanden ist, Blaufirbung eintritt.
Eine andere Scheibe iibergieBen wir in einem Erlenmeyerkélbchen
mit Speichelflissigkeit. Wir bringen es dann in einen Brutschrank.
Nach 12 Stunden erhalten wir beim Auftupfen der Jodlésung keine
Blaufdrbung mehr. Die tiberstehende Flissigkeit zeigt deutliche Reduk-
tion. Die Stirke ist zu reduzierenden Bestandteilen abgebaut worden.

Die Stérke verschwindet viel rascher und die Reduktionsprobe tritt
viel frither auf, wenn wir nicht rohe Kartoffeln nehmen, sondern die
Kartoffelscheibe vorher kochen. Es wird dann das Stérkekorn fiir die
Diastase viel leichter angreifbar. Es ist durch das Kochen gequollen.
Wird eine Kartoffelscheibe mit verdiinnter Salzséiure gekocht, dann
konnen wir ebenfalls das Verschwinden der Stirke mit Hilfe der Jod-
reaktion beweisen und zeigen, dafl im Hydrolysat reduzierende Stoffe
vorhanden sind.

d) Nachweis von Cellulose.
(CeHy1005)n + H0 .

Cellulose ist durch ihre Unléslichkeit in allen gebrduchlichen Lo-
sungsmitteln ausgezeichnet. Nur im sogenannten Schweitzerschen
Reagens — ammoniakalische Loesung von Kupferoxyd — 1st sie sich.
Kochen wir Cellulose, z. B. Filtrierpapier mit Sduren, z. B. konz. Salz-
sdure, dann beobachten wir auch Losung. Es ist jedoch nicht die Cellu-
lose in Losung gegangen, sondern die beim Kochen mit Sduren ent-
stehenden Abbauprodukte haben sich gelost. Entnehmen wir etwas von
der Losung, und verdiinnen wir sie mit Wasser, dann erhalten wir auf
Zusatz von geniigend Natronlauge und Kupfersulfatlosung beim Kochen
Reduktion. Setzen wir das Kochen mit Sdure lange genug fort, dann
entsteht aus der Cellulose schlieBlich Traubenzucker.

In einem Erlenmeyerkolbchen kochen wir etwas konz. Schwefel-
sdure. Nun tauchen wir einen Streifen Filtrierpapier in die heile Lo-
sung. Es tritt sofort Abscheidung einer schwarzen Substanz auf. Sie
besteht aus Kohlenstoff.

¢) Nachweis von Glykogen.
(CeH1O5)u - HyO .

Glykogen féarbt sich mit Jodjodkaliumlésung braun. Es redu-
ziert die Fehlingsche Losung nicht. Die Speicheldiastase zerlegt Gly-
kogen zu reduzierenden Korpern. Ebenso kénnen wir das Polysaccharid,
genau so, wie es bei der Stdrke beschrieben worden ist, durch Kochen
mit Sduren schliellich vollstdndig zu Traubenzucker aufspalten. Hierauf
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beruht eine quantitative Bestimmungsmethode des Glykogens. Es wird
dann nach den unten angegebenen quantitativen Methoden die entstan-
dene Traubenzuckermenge festgestellt.

Darstellung von Glykogen aus der Leber.

Als Ausgangsmaterial wihlen wir die Leber eines gut genihrten
Kaninchens. Zur Sicherheit fiittern wir es etwa 6 Stunden vor der To-
tung mit Traubenzucker oder Rohrzucker. Wir fithren ihm diese
Substanzen mit Hilfe einer Schlundsonde ein. Durch diese MaBnahme
bewirken wir, daf} die Leber sicher glykogenhaltig ist. Die Leber wird
sofort nach erfolgter Totung aus der Bauchhohle herausgenommen und
zunichst mit dem Hackmesser in kleine Stiicke zerschnitten. Zur wei-
teren Zerkleinerung wird die Masse durch die Fleischhackmachine
hindurchgetrieben. Jetzt gibt man die Masse in einen Rundkolben und
fligt etwa die zehnfache Menge des Gewichtes des Leberbreies an Wasser
hinzu, sduert mit ganz wenig Essigsdure an und kocht nun auf. Hier-
bei tritt Ausflockung von Eiweifkorpern ein. Es wird durch Koliertuch
oder Glaswolle filtriert. Das Filtrat zeigt starke Opalescenz. Der Filter-
riickstand wird gut abgepreft, zwei- bis dreimal in einer Reibschale mit
Wasser gut durchgeprefit, wieder abfiltriert und nun das gesamte Fil-
trat auf etwa 100 ccm eingedampft. Nun séuert man mit Salzsdure an
und gibt sogenannte Briickesche Losung hinzu. Diese bereitet man sich,
indem man zu einer 5—10prozentigen Jodkaliumlosung unter fort-
wihrendem Umriihren so lange Quecksilberjodid hinzufiigt, bis ein Teil
des letzteren ungeldst bleibt. Nun a8t man erkalten und filtriert (vgl.
S.43). Mit der Briickeschen Losung bewirkt man Ausfallung noch vor-
handener Eiweilistoffe. Man gibt so lange abwechselnd einige Tropfen
Salzsdure und Briickesche Losung hinzu, bis kein Niederschlag mehr ent-
steht. Jetzt wird filtriert, mit wenig Wasser nachgewaschen und dann
unter gutem Umriihren mit dem doppelten Volumen an 90 prozentigem
Alkohol geféllt. Man 148t den Niederschlag sich absetzen, dekantiert den
groften Teil der Flissigkeit ab und filtriert den Rest. Der Filterriick-
stand wird zunichst mit einem Gemisch von 2 Volumen Alkohol und
1 Volumen Wasser gewaschen. Dann giefit man absoluten Alkohol
auf und endlich Ather. Das Glykogen stellt ein weies Pulver dar.
In Wasser 16st es sich zu einer opalescierenden Fliissigkeit.

2. Quantitativer Nachweis von Kohlehydraten.

1. Quantitative Bestimmung des Traubenzuckers mit Hilfe der
Fehlingsehen Losung.

Bereitung der Fehlingschen Losung: Es werden 34,639 Gramm reines
krystallisiertes Kupfersulfat in Wasser aufgelost. Die Losung wird dann
auf 500 ccm verdiinnt. Jetzt 16st man 173 Gramm krystallisiertes, vollig
reines, weinsaures Kalinatron (Seignettesalz) in wenig Wasser, fiigt 100 cem
Natronlauge hinzu, in der 50 Gramm Atznatron gelost sind und ver-
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diinnt nun gleichfalls auf 500 ccm. Beide Losungen werden getrennt
aufbewahrt, am besten in braunen Flaschen. Zur Ausfiihrung der
Bestimmung verwendet man jedesmal gleiche Volumina von beiden
Losungen. Sie lassen sich einige Zeit aufbewahren. Man {iiberzeuge
sich jedesmal vor dem Gebrauch, ob die Losung noch brauchbar ist.
Wenn eine im Reagensglas gekochte Probe nach etwa einstiindigem
Stehen einen Niederschlag von Kupferoxydul abscheidet, dann muf$}
die Losung verworfen werden. 20 com der Fehlingschen Losung
entsprechen 0,1 Gramm Traubenzucker.

Als Beispiel wihlen wir zuckerhaltigen Harn. Wir iiberzeugen uns
zunéichst durch eine qualitative Probe, wieviel Traubenzucker der
Harn ungefihr enthélt. Ist der Harn reich an
Glucose, dann muf} er vor der Bestimmung ver-
diinnt werden. Zu diesem Zwecke nehmen wir bei-
spielsweise 10 ccm des Urins mit Hilfe einer Pipette
auf und lassen diese in einen MaBkolben von
100 cem einflieBen. Dann fiillen wir diesen mit
destilliertem Wasser bis zur Marke auf, vermischen
die Fliissigkeit durch Umschiitteln und geben sie
in eine Biirette. Ist jedoch der Zuckergehalt ein
geringer, dann kann man den Urin unverdiinnt
anwenden. In diesem Falle wird er direkt in die
Biirette eingefiillt. Diese ist gewohnlich in 50 ccm
eingeteilt. Auf ein Drahtnetz oder eine Asbest-
platte, die sich auf einem Dreifuf} befindet, gibt man
nun eine kleine Porzellanschale (vgl. Fig. 72). In
diese fiigt man aus einer Pipette 20 ccm der Fehling-
schen Losung, d. h. 10 cem der Kupfersulfatlosung
und 10 cem der Seignettesalzlosung. Die Losung
verdiinnt man mit 80 ccm Wasser. Nunmehr er-
wirmt man die Fehlingsche Losung ganz all-
méhlich zum Kochen und 148t nun aus der Biirette
1 cem des Harnes hinzuflieBen. Man 148t ein paar
Sekunden kochen und stellt nun fest, ob die Flissig-
keit noch blau geféirbt ist. Es setzt sich das aus- Fig. 72. .
geschiedene Kupferoxydul rasch zu Boden. Man “enimmceimmung mit
kann dann beim Betrachten der Flissigkeit gegen
die weile Schalenwand leicht erkennen, ob noch Blaufarbung vorhanden
ist. Ist dies der Fall, dann 148t man wiederum einen Kubikzentimeter
Harn hinzuflieBen, kocht wieder kurze Zeit, wartet ab und fihrt so fort,
bis schlieflich die Blaufdrbung verschwunden ist. Man darf bei der
Ausfiihrung dieser Operationen nicht langsam vorgehen, weil sonst das ge-
bildete Kupferoxydul sehr leicht durch den Sauerstoff der Luft wieder in
Kupferoxyd iibergefithrt wird. Man wiirde so viel zu hohe Werte fiir den
Traubenzucker erhalten. Ist die iiber dem abgeschiedenen Kupferoxydul
befindliche Fliissigkeit nicht farblos, sondern gelb gefirbt, dann ist dies
ein Zeichen dafiir, dal zuviel Harn (Zucker) zugesetzt worden ist. Die Seig-

Abderhalden, Praktikum. 5
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nettesalzlosung hat den iiberschiissigen Traubenzucker, der nicht mehr
durch vorhandenes Kupferoxyd oxydiert werden kann, verdndert.
In den meisten Fillen wird beim Zusetzen des Harnes das entstandene
Kupferoxydul sich rasch absetzen. Ist dies nicht der Fall, dann ist die
Beobachtung, ob noch Blaufirbung vorhanden ist, sehr erschwert.
Es empfiehlt sich in allen Fillen, um Zeitverlusten vorzubeugen, kleine
Reagensglaser mit kleinen Trichtern und dazu passenden Filtern
vorratig zu halten. Setzt sich das Kupferoxydul nicht rasch ab, dann
wird eine kleine Probe durch das Filterchen abfiltriert. Man kann dann
im Filtrat, wenn man das Reagensglas gegen eine weifle Fliche hilt,
leicht erkennen, ob noch Blaufirbung vorhanden ist. Ist dies der Fall,
dann wird die Fliissigkeit rasch zuriickgegossen (Filter und Reagens-
glas auswaschen und Waschwasser auch zufiigen!) und mit dem Zusatz
des Harns fortgefahren. Zeigt das Filtrat Gelbfirbung, dann ist, wie
oben bereits betont, zu viel Harn hinzugesetzt worden. Es muf} die Be-
stimmung wiederholt werden. Kennt man einmal die Grenze, bei der
die Reduktion eine vollstindige ist, dann kann man bei Wiederholung
der Probe rasch vorgehen, und nun den Endpunkt sehr scharf bestim-
men. Es empfiehlt sich in allen Fillen, die Probe mehrfach auszufiihren.
Sehr vorteilhaft ist es, bei Wiederholung der Bestimmung verschiedene
Mengen der Fehlingschen Losung anzuwenden. Man kann z. B. von
10 ccm Fehlingscher Losung ausgehen oder auch einmal 30 cem der-
selben anwenden. Die Berechnung des Zuckergehaltes ist eine ganz
einfache. Wir haben oben schon angegeben, dafl 20 ccm der Fehling-
schen Losung 0,1 Gramm Traubenzucker entsprechen. Nehmen wir an,
wir hitten 25 cem des Urins zugesetzt, um 20 ccm der Fehlingschen
Losung vollstéindig zu reduzieren. Der angewandte Urin soll von 10 cem
auf 100 ccm verdiinnt worden sein. Die gesamte Urinmenge soll
200 ccm betragen. Die gebrauchten 25 cem verdiinnten Urins ent-
halten 0,1 Gramm Traubenzucker. Folglich kommen auf die 100 cem
des verdiinnten Urins 0,4 Gramm Traubenzucker, d. h. 10 ccm des
unverdiinnten Urins enthalten 0,4 Gramm Traubenzucker. In 200 ccm
Urin sind folglich enthalten 20 x 0,4 Gramm Traubenzucker = 8 Gramm
Glucose.

Die eben beschriebene Art der Ausfithrung der Zuckertitration
mit Hilfe der Fehlingschen Losung gibt keine ganz exakten Resultate,
weil das Reduktionsvermogen des Traubenzuckers bei verschiedener
Konzentration der Zuckerlésung und bei verschiedenen Verdiinnungs-
graden der Fehlingschen Losung ein verschiedenes ist. Doch geniigt
die angegebene Bestimmungsweise in den meisten Féllen. Exaktere
Werte gibt die folgende Art der Ausfithrung der Zuckerbestimmung mit
Hilfe der Fehlingschen Losung. 50 ccm der Fehlingschen Loésung wer-
den zum Kochen erhitzt. Man gibt aus einer Biirette von dem unver-
diinnten Harn in Portionen so lange hinzu, bis die Fliissigkeit nach
dem Kochen nicht mehr blau erscheint. Man stellt durch diese Vor-
probe den ungefihren Zuckergehalt des Harnes fest. Jetzt verdiinnt
man den Harn so lange mit Wasser, his er 1 Prozent Zucker enthalt.
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Man erhitzt nun wiederum 50 ccm der Fehlingschen Losung, ohne die-
selbe mit Wasser zu verdiinnen, und gibt nun dieselbe Menge des zucker-
haltigen Urins hinzu, die man beim Vorversuch gebraucht hat, um Re-
duktion herbeizufiihren, kocht 2 Minuten lang und beobachtet, welche
Farbe die Fliissigkeit hat. Ist die Farbe noch blau, dann filhrt man den
Versuch noch einmal aus und gibt 1 cem der Zuckerlosung mehr hinzu.
Zeigt dagegen die gelbe Farbe an, dafl bereits zuviel der Harnlosung
hinzugefiigt worden ist, dann gibt man bei der Wiederholung des Ver-
suches 1 ccm des Urins weniger hinzu. Durch weitere Versuche sucht
man den Endpunkt der Reaktion zu treffen. Es ist dies dann der Fall,
wenn in zwei Versuchen beim Zusatz von 0,1 cem mehr oder weniger
die eine Probe noch bldulich, die andere bereits gelblich gefunden wird.
Es muf dann der Endpunkt zwischen diesen beiden Werten liegen.
Wir kennen dann ganz genau die Quantitdt der Urinmenge, welche not-
wendig ist, um 50 ccm der Fehlingschen Lésung vollstéindig zu redu-
zieren. Die betreffende Menge Urin enthélt dann 0,2375 Gramm Trau-
benzucker. Es 148t sich mit Hilfe dieses Wertes der Zuckergehalt der
gesamten Urinmenge leicht berechnen.

2. Quantftative Bestimmung des Traubenzuckers nach Bertrand.

Das Prinzip, auf dem diese Methode beruht, ist das gleiche, wie
bei der Zuckerbestimmung mit Fehlingscher Losung. Es wird je-
doch das bei der Reduktion des Kupferoxydsalzes gebildete Kupfer-
oxydul genau bestimmt. Es wird in einer Losung von Ferrisulfat in
Schwefelsdure gelost und das neben Kupfersulfat in Losung gegangene
Ferrosulfat mit einer genau eingestellten ca. !/;, n-Kaliumpermanga-
natlosung titriert. Die Einstellung der Permanganatléosung wird mit
reinem Ammoniumoxalat vorgenommen.

Zur Ausfithrung der Methode sind die folgenden Lésungen erfor-
derlich: 40 Gramm reines krystallisiertes Kupfersulfat werden zu 1 Liter
Wasser gelost. Ferner 16st man 200 Gramm Seignettesalz und 150
Gramm Atznatron in Wasser und fiillt auf 1000 ccm auf. Endlich be-
reitet man die Losung von Ferrisulfat in Schwefelsdure. 50 Gramm
Ferrisulfat werden in 200 ccm reiner konz. Schwefelsiure gelost und dann
auf 1 Liter verdiinnt. Die Losung mu8l ganz frei von Ferrosulfat und re-
duzierenden Stoffen sein. Man priift mit der Permanganatlésung.
Es darf keine Entfirbung eintreten. Die Kaliumpermanganatlosung
muB} im Liter 5 Gramm Kaliumpermanganat enthalten. Sie wird nun
gegen Ammoniumoxalat eingestellt. HEs werden genau 0,25 Gramm
reines Ammoniumoxalat in 50 com Wasser gel6st. Dann fiigt man
2 cem reine konz. Schwefelsdure zu, erwarmt auf 70° und 148t zu der
heiBen Losung aus einer Birette unter Umschiitteln die, wie oben
angegeben, hergestellte Kaliumpermanganatlosung zuflieBen, bis eine
schwache, bleibende Rotfirbung eintritt. Man verbraucht gewdhnlich
etwa 22 cem der Permanganatlésung.

Wir nehmen zur Zuckerbestimmung zuckerhaltigen Harn. Er darf
nicht mehr als 0,5 Prozent reduzierenden Zucker enthalten. Ist die

H*
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Konzentration eine gréBlere, dann mufl der Harn verdiinnt werden.
Man stellt am besten durch einen Vorversuch mit Fehlingscher Liosung
den ungefihren Zuckergehalt fest.

Nun gibt man 20 ccm Harn in ein Erlenmeyerkélbchen von 150 ccm
Inhalt, fiigt je 20 ccm der Kupfersulfatlosung und der Seignettesalz-
I6sung hinzu und erhitzt zum Sieden. Sobald die ersten Blasen auf-
steigen, merke man sich genau die Zeit und halte die Losung genau
3 Minuten in gelindem Kochen. Zur Kontrolle der Zeit ver-
wendet man mit Vorteil eine auf 3 Minuten eingestellte
Sanduhr (vgl. Fig. 73). Nun laBt man das abgeschiedene
Kupferoxydul absitzen. Die iiberstehende Fliissigkeit mul
blau gefarbt sein. Man filtriert durch einen mit Asbest belegten
Goochtiegel (vgl. S.28). Der Asbest muf} gut gereinigt sein.
Man sucht den groBten Teil des Niederschlages im Erlen-
meyerkolben zuriickzuhalten und wischt ihn durch Um-

Jlg. B schwenken in heilem Wasser, 148t wieder absitzen und gieft
das heile Waschwasser durch den Goochtiegel. Hierdurch

wascht man auch den Teil des Kupferoxyduls, der schon auf dem
Asbest sich befindet. Nun wird ohne Erwirmung der im Erlenmeyer-
kolbchen sich befindende Kupferoxydulniederschlag in 20—25 cem
der Ferrisulfatlosung gelost und die Losung durch das Asbestfilter
gegossen. Man spiilt mit kaltem Wasser naeh und bestimmt nun
unverziiglich mit Hilfe der Permanganatlésung, deren Titer man ge-
nau kennt, das in Losung befindliche Ferrosulfat. Die Endreaktion
ist erreicht, wenn die griine Farbe der Losung in rosa iibergegangen ist.

Bei der Berechnung des Zuckergehaltes stellt man zunichst die
Anzahl Milligramme Kupfer fest, die den verbrauchten Kubikzenti-

Tabelle.

Cu |d-Glucose Cu |d-Glucose| Cu |d-Glucose Cu |d-Glucose Cu |d-Glucose
in mg in mg in mg in mg in mg in mg in mg in mg in mg in mg

204 | 10 | 57,2 | 29 | 91,8 48 ||1247| 67 |1540| 85
99.4 | 11 591 | 30 | 93,6| 49 |1264| 68 |1556| 86
243 | 12 609 | 31 | 94| 50 |1281| 69 |157.2| 87
%3 | 13 | 628 | 32 | 971 51 1298 70 | 1588| 88
983 | 14 | 646 | 33 | 989 52 |[131,4| 71 | 1604| 89
302 | 15 | 665 | 34 (1006 53 1331 72 |1620| 90
322 | 16 | 683 | 35 (1023 54 1347 73 |1636| 91
32 17 700 36 1041 55 1363 74 | 1652| 92
362 | 18 | 720 | 37 [1058| 56 (1379 75 ||1667| 93
381 | 19 | 738 | 38 |107,6| 57 1396 76 | 1683| 94
201 | 20 |7 | 39 1093 58 {1412 77 [1699| 9
420 | 21 | 775 | 40 111,10 59 [1428 78 | 1715| 96
439 | 22 || 793 | 41 |1128| 60 1445 79 | 1731| 97
458 | 23 | 811 | 42 |1145| 61 1461 80 |1748| 98
77 | 94 829 | 43 1162 62 1477 81 1762 99
4906 25 847 | 44 1179 63 /1493 82 | 177T.8| 100
515 | 26 864 | 45 (1196 64 /1509 83
534 | 21 882 | 46 1213 65 ||1525 84
553 28 900 | 47 1230 66 1




Oxydation von Kohlehydraten. 69

metern der Permanganatlosung entsprechen. Aus der auf S. 68 mit-
geteilten Tabelle ergibt sich dann die entsprechende Menge Trauben-
zucker, ausgedriickt in Milligrammen. Die ganze Bestimmung dauert,
falls man iiber die fertigen Losungen verfiigt, hochstens 20 Minuten.

Oxydation von Kohlehydraten.

Darstellung von Gluconsiiure aus Traubenzucker?).

8, coom
H-C.OH H-C.OH
HO-G-H _HO-C-H
H.C.OH H.C-O0H
H.C-OH H.C-OH
CIH20H (]JHzOH

Die Gluconsdure entsteht aus dem Traubenzucker durch Oxydation
der Aldehydgruppe zum Carboxyl. 50 Gramm amerikanischer (krystalli-
sierter) Traubenzucker werden in einer Stopselflasche von 750 cem In-
halt in 300 cem Wasser gelost und dann 100 Gramm Brom zugefiigt.
Das Gemisch wird hiufig energisch umgeschiittelt. Man 146t es 4 bis
5 Tage bei Zimmertemperatur stehen. Sonnenlicht beschleunigt die
Reaktion. Im Laufe dieser Zeit ist das Brom ganz verschwunden
und die Losung ist jetzt heller gefarbt. Nunmehr giefit man sie
in eine Porzellanschale und erhitzt auf dem Baboblech unter bestan-
digem Umriihren unter dem Abzuge, bis alles Brom verschwunden ist.
Es darf hierbei keine Uberhitzung der Schalenriinder eintreten, weil
sonst der Inhalt der Schale an diesen Stellen sich schwérzt. Jetzt wird
die Losung in einer Porzellanschale mit Wasser auf 500 ccm verdiinnt
und zur Entfernung des Bromwasserstoffes mit aufgeschlemmtem
Bleiweil3 fast vollstindig neutralisiert. Dann wird abgenutscht und mit
wenig kaltem Wasser nachgewaschen.

Das in Losung gegangene Blei wird mit Schwefelwasserstoff gefallt, vom
Bleisulfid abfiltriert und aus dem Filtrat der Schwefelwasserstoff durch
Durchleiten von Luft entfernt (vgl. S. 106, Fig. 87). Dann wird das Filtrat
durch halbstiindiges Kochen mit Calciumcarbonat neutralisiert. Nun
filtriert man und engt das Filtrat auf dem Wasserbad auf ca. 120 ccm ein.
Nach dem Erkalten impft man mit einer Spur von gluconsaurem Kalk.
Nach wenigen Stunden tritt Krystallisation ein. Nach 24 Stunden wird
abgesaugt, der Filterriickstand mit eiskaltem Wasser gewaschen und dann
in moglichst wenig heiBem Wasser gelost. Nun gibt man zur Entférbung
eine Messerspitze voll Tierkohle hinzu, kocht auf und filtriert heill ab.
Bald krystallisiert der gluconsaure Kalk in knolligen Aggregaten aus.

1) Die Vorschriften zur Darstellung der Kohlehydratsiduren und des Alkohols
Sorbit sind den Angaben Emil Fischers entnommen.
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Man wartet wieder 24 Stunden ab, filtriert dann auf der Nutsche,
wascht mit wenig eiskaltem Wasser und trocknet in einer Porzellan-
schale auf dem Wasserbade, wobel man 6fters umrithrt. Die Ausbeute
betrigt etwa 30 Gramm.

Darstellung von Zuckersiure aus Traubenzucker.

70 10 COOH
H.G.OH H.G.OH
HO-G-H ~ HO.C-H
H.G-0H H.G.0H
H.C.O0H H.C-0H
CH,0H + 0, COOH + H,0

Im Traubenzuckermolekiil werden die Aldehydgruppe und die pri-
mire Alkoholgruppe oxydiert. Man geht von wasserfreiem Trauben-
zucker aus. 50 Gramm davon werden mit 350 Gramm Salpeterséure
vom spezifischen Gewicht 1,15 in einer Porzellanschale auf dem Wasser-
bade erhitzt. Sobald etwa ein Drittel des urspriinglichen Volumens
verdampft ist, wird das weitere Eindampfen unter fortwadhrendem
Umnrithren fortgesetzt. Man arbeitet selbstverstéindlich unter dem
Abzug. SchlieBlich verbleibt ein Sirup. Diesen 16st man in wenig Wasser
und verdampft nochmals. Sobald die Masse sich braun zu férben be-
ginnt, hért man sofort mit dem Erhitzen auf. Jetzt 16st man in etwa
150 ccm Wasser und neutralisiert mit einer konzentrierten Losung von
Kaliumcarbonat. Man verfahre hierbei vorsichtig und setze die Losung
in kleinen Portionen zu. Nun dampft man nach Zugabe von 25 ccm
50 prozentiger Essigsiure auf ca.80 ccm ein. Der Riickstand erstarrt
beim Stehen im Eisschrank. Die Krystallisation 188t sich durch ofteres
Reiben beschleunigen. Die Krystallmasse besteht aus saurem zucker-
saurem Kali. Sie wird nach 24 Stunden abgenutscht, der Riickstand
mit wenig eiskaltem Wasser gewaschen und dann aus wenig heiflem
Wasser unter Anwendung von Tierkohle umkrystallisiert. Die reine
Substanz ist farblos. Ihre wisserige Losung muB nach Zusatz von
Chlorcalcium und Ammoniak klar bleiben. Tritt Féllung ein, dann
ist dies ein Beweis fiir die Anwesenheit von Oxalsdure. Die Oxydation
war eine zu weitgehende. Die Ausbeute betriigt ca. 15 Gramm.

Darstellung von Schleimsdure aus Milchzucker.

Es werden 100 Gramm Milchzucker in einer Porzellanschale mit
1200 Gramm Salpetersiure vom spezifischen Gewicht 1,15 tibergossen.
Dann dampft man auf dem Wasserbade unter bestéindigem Umriithren
auf etwa 200 cem ein. Es erfolgt dabei Abscheidung der Schleimséure.
Nun a8t man erkalten, verdiinnt mit Wasser und nutscht ab. Den
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/<g+0 COOH
H-C-0H H.C-OH
HO-IC-H - HO-é-H
HO-C-H HO.C-H
H.C.0H H.G.0H

CH,0H + 0 COOH -+ H,0

d-Galaktose

Riickstand pref3t man scharf ab und wascht mit eiskaltem Wasser nach.
Die Ausbeute an Rohprodukt betridgt ca. 36 Gramm — Iufttrocken ge-
wogen. Bei der nun folgenden Behandlung hat man vor allen Dingen
darauf zu achten, dafl nur das neutrale Natriumsalz in Wasser leicht
loslich ist, und daB auch seine Loslichkeit durch einen Uberschufl an
Alkali beeintriichtigt wird. Um einen Uberschuf an Alkali sicher zu ver-
meiden, bestimmt man am besten zunichst das Gewicht des lufttrocke-
nen Rohproduktes. Dann trocknet man 1 Gramm davon bei 100° und
stellt auf diese Weise das Trockengewicht der Gesamtausbeute fest.
Erfahrungsgem#f braucht man etwa 335 ccm n-Natronlauge zur Lo-
sung der Schleimsiure. Es tritt beim Schiitteln schon in der Kilte Lo-
sung ein. Ist diese gefdrbt, dann gibt man etwas Tierkohle zu, schiittelt
in der Kalte oder erwidrmt etwas und filtriert. Durch Zusatz der der
zugefiigten Natronlauge entsprechenden Menge Salzséiure wird die
Schleimsdure ausgefdllt. Um nicht eine zu grolie Verdiinnung zu er-
halten, wahlt man fiinffach n-Salzsdure. Beim Zusetzen der Salzsdure
kiihle man mit Eiswasser ab, jedenfalls félle man nicht aus der warmen
Fliissigkeit. Es tritt sonst leicht Lactonbildung ein. Die Schleimséure
fallt meist sofort in Krystallform aus. Nach etwa 2 Stunden ist die
Krystallisation beendet. Man saugt ab und wascht den Riickstand mit
eiskaltem Wasser, bis sich das Filtrat frei von Chlor erweist. Die Sub-
stanz wird bei 1000 getrocknet. Die Ausbeute betragt 32 Gramm.

Reduktion von Kohlehydraten.

Darstellung von Sorbit aus Traubenzucker.

/<(E)I+H CH,0H
H.C-OH H.C-OH
OH-(IJ-H - HO.(lj.H
H.G.0H H.G-0H
H.G.0H H.G.OH

| I
CH,0H CH,OH
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Der Alkohol Sorbit wird aus dem Traubenzucker durch Reduktion
der Aldehydgruppe erhalten. Es werden 30 Gramm reiner Trauben-
zucker in einer Stopselflasche von 1 Liter Inhalt mit 300 com Wasser
iibergossen und zu der Losung 100 Gramm 2/, prozentiges Natrium-
amalgam zugegeben. Man schiittelt nun energisch bei gewohnlicher
Temperatur. Man beobachtet hierbei das Auftreten von Gasblasen.
Es entwickelt sich Wasserstoff. Das grobkornige Natriumamalgam
wird allmihlich zu einer leicht beweglichen Masse. Es hat sich Queck-
silber gebildet. Das Natriumamalgam ist verbraucht. Man setzt jetzt
wieder neues Nalriumamalgam hinzu, nachdem man vorher mit Schwe-
felsdure neutralisiert hat. Es wird wieder energisch geschiittelt und das
verbrauchte Natriumamalgam nach vorheriger Neutralisation der Lo-
sung wieder ersetzt usw. Man gibt jedesmal 100 Gramm Natrium-
amalgam hinzu. Im ganzen braucht man etwa 700 Gramm davon.
Das Neutralisieren nimmt man alle 10 Minuten oder noch ofter vor.
Am besten gibt man in die Losung einen Indicator oder Lackmus-
papier und verfolgt die Reaktion der Fliissigkeit. Das Neutrali-
sieren wird durch einen Indicator sehr erleichtert. Er stort bei der
Isolierung des Sorbits nicht.

Die Ausbeute an Sorbit héngt wesentlich von der Beschaffenheit
des Natriumamalgams ab. Ferner mull die Reaktion der Fliissigkeit
peinlich genau verfolgt werden. Das Natriumamalgam mul} grobkérnig
sein. Ist es pulvrig, dann wird es zu rasch verbraucht. Man be-
reitet sich das Natriumamalgam am besten selbst, indem man mit
Filtrierpapier abgetrocknetes Natrium unter Quecksilber bringt.
Man benutzt dazu einen Mérser, den
man unter einen Abzugstellt. Dann
zieht man die Scheibe des Abzugs
herunter his auf einen Spalt, der das
Durchfithren des Armes gestattet
(vgl. Fig. 74 b). Man benutzt nun
ein Pistill ¢, das an der Unterseite
der Reibfldche eine dreieckige Ver-
tiefung tragt. In diese hinein gibt
man das Natriumstiickchen und
fiihrt nun das Pistill rasch zum Mor-
ser, in den man vorher Quecksilber
hineingegeben hat, und taucht es
unter das Quecksilber!). Die Amalgamierung erfolgt auf diese Weise,
ohne jede heftige Reaktion. Vorsicht ist auf alle Fille geboten. Man
schiitze die Augen mit einer Schutzbrille (Fig. 38, S. 15). Die Hénde
versehe man mit Lederhandschuhen.

Das Schiitteln nimmt man entweder mit der Hand vor. Von Zeit
zu Zeit wird der Stopfen der Flasche geliiftet, um den entstehenden

Fig. 74. Bereitung von Natriumamalgam.

1) Man kann ferner als weiteren Schutz das Quecksilber noch mit einer
Paraffinschicht bedecken.
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Wasserstoff entweichen zu lassen, oder man schiittelt auf einer soge-
nannten Schiittelmaschine (Fig. 75, ¢ = Schiittelwagen). In diesem Falle
mull man auch dafiir Sorge tragen, dafl das entstehende Gas entweichen
kann. Am besten nimmt man eine Flasche (a), die unten einen Tubus
besitzt und befestigt in diesem mit Hilfe eines Stopfens ein Steigrohr (b),
vgl. Fig. 75.

Man fahrt mit dem Schiitteln, dem Neutralisieren und der erneuten
Zugabe von Natriumamalgam so lange fort, bis 5 Tropfen der Losung
nur noch einen Tropfen Fehlingscher Losung reduzieren. Wahrend der
ganzen Operation soll die Temperatur nicht iiber 209 steigen. Gewohnlich
braucht man bis zur Be-
endigung der Reaktion
etwa 12 Stunden. Muf3
man die Operation fiir
langere  Zeit  unter-
brechen, dann empfiehlt
es sich, vom Quecksilber
abzugiefen und die Lo-
sung genau zu neutrali-
sieren. Das Quecksilber
schlieBt oft noch unver-
brauchtes Natriumamal-
gam ein. Laft man nun
z. B. das Gemisch iiber
Nacht stehen, dann
wird die Reaktion stark
alkalisch. Manche MiB3-
erfolge sind auf diese Iig. 75. Schiittelmaschine.

Weise zu erkliren.

Ist die Reduktion bis zu dem genannten Punkt gefithrt, dann wird
vom Quecksilber abgegossen, die Losung genau neutralisiert und auf
dem Wasserbad bis auf 120 ccm eingedampft. Diese werden in einen
Liter heiflen, absoluten Alkohol gegossen. Es wird filtriert und das
Filtrat bis zum Sirup verdampft. Der Riickstand wird in 80 ccm 50-
prozentiger Schwefelséure gelost, dann mit 30 ccm reinem Benzaldehyd
versetzt und nunmehr tiichtig durchgeschiittelt. Man 148t nunmehr
das Gemisch unter hdufigem Schiitteln oder unter Anwendung eines
Riihrers 24 Stunden stehen. Es erfolgt hierbei Abscheidung des Diben-
zalsorbits in Form eines Teiges. Dieser wird mit Wasser verdiinnt,
abgenutscht, dann mit kaltem Wasser und zur Entfernung des Benz-
aldehyds mit Ather und schlieBlich nochmals mit Wasser gewaschen.
Der Dibenzalsorbit wird nunmehr ca. 40 Minuten mit der fiinf-
fachen Menge 5 prozentiger Schwefelsdure am RiickfluBkiihler gekocht.
Nach dem Erkalten wird der Benzaldehyd durch mehrmaliges Auséthern
entfernt. Aus der klaren Losung fallt man hierauf die Schwefelséure
mit {iberschiissigem reinen Barythydrat und entfernt dann den iiber-
sehiissigen Baryt mit Kohlenséure. Jetzt wird filtriert. Das Filtrat ver-
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dampft man auf dem Wasserbade bis zum Sirup. Diesen rithrt man mit
90 prozentigem Alkohol an und impft mit einem Krystéllchen von
Sorbit. Bald erstarrt die ganze Masse krystallinisch. Nach etwa 2 Stun-
den wird die Krystallmasse abgenutscht und scharf abgeprefit. Um das
Rohprodukt zu reinigen, wird es in wenig heiflem, 90 prozentigem Al-
kohol gelést. Beim Abkiihlen scheidet sich der Sorbit in zu Warzen
vereinigten Krystallen ab. Oft beobachtet man auch zu Biischeln ver-
einigte Nadeln.

Darstellung von Duleit aus d-Galaktose?).
40!

¢ g+H, ~ CHOH
HCOH HCOH
HOCH HOCH
HOCH ~ HOCH
HéOH HOOH
CH,OH ('JH20H

25 Gramm d-Galaktose werden in einem Rundkolben in 1000 ccm
Wasser gelost. Die Losung wird mittels eines Riihrers dauernd in leb-
hafter Bewegung gehalten. Ferner leitet man zur Neutralisation be-
stindig Kohlensdure durch sie hindurch. Nun gibt man in kleinen
Portionen Calciumdrehspéne hinzu. Man braucht im ganzen 90 bis
100 Gramm Calcium. Die ganze Operation ist in 8 Stunden beendet. Man
priife das Reduktionsvermogen der Fliissigkeit mit Fehlingscher Losung.
Zur Vermeidung von Erwéirmung stellt man den Rundkolben in Wasser.

Nun wird vom abgeschiedenen Calciumcarbonat abfiltriert und das
Filtrat bis zum Sirup eingedampft. Dieser wird wiederholt mit heilem
Alkohol extrahiert und die vereinigten Kxtrakte eingedunstet. Der
Duleit krystallisiert bald aus.

Oxydation eines Alkohols zu Zucker?).
Darstellung von i-Galaktose aus Duleit.

CH,O0H +- 0 ?@1 + H,0
HOOH HCOH
HOCH HOCH
HOOH ~ HolH
HCOH HCOH
CH,0H CH,0H

) Nach Neuberg-Marx.

2) Nach Neuberg-Wohlgemuth.
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15 Gramm Dulcit werden in moglichst wenig heilem Wasser gelost
und zu der heilen Losung 90 ccm 3,1 prozentiges reines Wasserstoff-
superoxyd zugesetzt. Das k#ufliche Préparat wird vor dem Gebrauch
mit Magnesiumcarbonat geschiittelt und dadurch anndhernd neutrali-
siert. Nun gibt man zu der Fliissigkeit 1 Gramm Bariumcarbonat
und 1Bt unter heftigem Riihren langsam eine konzentrierte Losung
von 12,5 Gramm Ferrosulfat aus einem Tropftrichter zufliefen. Zu-
nichst kithlt man durch Einstellen in Wasser; dann 14t man die Re-
aktion bei Zimmertemperatur vor sich gehen, und schlieBlich stellt
man das Reaktionsgemisch noch einige Stunden in den Brutschrank
bis das Wasserstoffsuperoxyd verbraucht ist.

Nun fiigt man zu der meist sauren Fliissigkeit noch 2 Gramm Barium-
carbonat hinzu und engt auf dem Wasserbade bis zum diinnen Sirup
ein. Diesen vermischt man mit 100—150 ccm heilem, 95 prozentigem
Alkohol und erwdrmt noch kurze Zeit. KEs wird filtriert und der
Filterriickstand mit heilem Alkohol gewaschen. Die vereinigten
alkoholischen Extrakte enthalten neben unverdndertem Dulcit die
i-Galaktose. Der erstere fallt beim Abkiihlen der Losung in Nadeln
aus. Sie werden abfiltriert. Das Filtrat engt man ein und wartet ab,
ob noch mehr Dulcit auskrystallisiert. SchlieBlich engt man bis zum
Sirup ein und zieht diesen mit 100 ccm 95 prozentigem Alkohol aus.
Das Extrakt wird mit Tierkohle geschiittelt, filtriert und mit 5 ccm
Ather versetzt. Es wird von den ausgefallenen Flocken abfiltriert und
das Filtrat weiter eingeengt. Man lafit den sirupésen Riickstand in
einer Schale im Eisschrank stehen und wartet die Krystallisation ab.
Die Krystalle werden auf Ton geprefit und so von Mutterlauge befreit.
Die Ausbeute an i-Galaktose betrigt 1-—1,5 Gramm. Sie 148t sich noch
bedeutend erhéhen, wenn man die Mutterlauge in Alkohol aufnimmt,
in einem aliquoten Teil den Gehalt an Galaktose anndhernd mit
Fehlingscher Losung feststellt und dann die berechnete Menge Phe-
nylhydrazin zusetzt. Sehr bald fallt das Hydrazon der i-Galak-
tose aus. Es wird abgesaugt und aus heiBem Wasser unter Anwendung
von Tierkohle umkrystallisiert. Es schmilzt gegen 158-—160°.

Fette, Cholesterin.

Darstellung von Fett aus Fettgewebe.
CH,0-0C - C,,H,;
CII-IO -0C - C,Hg,
CIH2O -0C - O ;Hy,

(Gemischtes Glycerid, aus 1 Mol. Glycerin, je 1 Mol. Stearin-, Ol- und
Palmitinséure zusammengesetzt.)

50 Gramm ungeréucherter Schweinespeck werden mit dem Messer
in feine Stiickchen zerschnitten und diese dann in einer Reibschale
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moglichst stark zerquetscht. Die so vorbereitete Masse bringt man in
einen Rundkolben von 500 ccm Inhalt, gieBt 200 cem absoluten Al-
kohol auf und erhitzt auf dem Wasserbade. Hierbei geht das Fett in
Losung. Es wird filtriert, der Riickstand mit Alkohol und dann mit
Ather nachgewaschen. Wird die alkoholische Lésung, nach erfolgtem
Abdestillieren des Athers auf dem Wasserbade, vorsichtig eingedamptt,
dann verbleibt ein gelbliches Ol, das Fett. Dieses erstarrt beim Ab-
kiihlen.

Man fithre mit dem Fett einige Loslichkeitsbestimmungen durch, in-
dem man kleine Stiicke des erhaltenen Produktes in ein Reagensglas
gibt und dann mit Ather, Alkohol, Chloroform, Schwefelkohlenstoff,
Tetrachlorkohlenstoff Losungsversuche ausfithrt. Wird etwas von dem
Fett mit gepulvertem, saurem schwefelsaurem Kalium in ein Reagens-
glas gegeben und das Gemisch erhitzt, dann tritt ein stechender Geruch

CH,0H CH,
| Il
CHOH — 2H,0 = CH
| ]
0
CH,0OH C
Gly?:erin \H
Akrolein

nach Akrolein auf. Beim Erhitzen ist zunichst Spaltung des Fettes
in Fettsdure und Glycerin eingetreten. Das Glycerin ist unter Wasser-
entziehung in Akrolein iibergegangen. Hilt man iiber das Reagens-
glas ein Stiickchen Filtrierpapier, das man mit ammoniak-alkalischer
Silberlosung getrankt hat, dann tritt sofort Reduktion ein. Es firbt
sich der Filtrierpapierstreifen augenblicklich schwarz.

Spaltung des Fettes in seine Bestandteile.

Wir gehen von 50 Gramm Schweinefett aus und zerlegen dieses
durch Kochen der alkoholischen Losung mit Lauge (Kali- oder Natron-
lauge). Es werden 20 Gramm Kalihydrat in einer Porzellanschale ge-
pulvert und dann unter Umschiitteln allméhlich zu 100 Gramm absolu-
tem in einem Rundkolben von 500 cem Inhalt befindlichen Alkohol zu-
gegeben. Starkes Erhitzen vermeidet man durch Einstellen des Kolbens
in kaltes Wasser. Wihrend diesen Operationen hat man das Schweinefett
unter Zugabe von etwas Alkohol durch Erwérmen auf dem Wasserbad in
einer Schale zum Schmelzen gebracht und gielt nun die geschmolzene
Masse in den die alkoholische Kalilauge enthaltenden Kolben hinein.
Noch anhaftende Teilchen Fett werden durch Erwérmen mit Alkohol auf
dem Wasserbade in Losung gebracht und dann die alkoholische Losung
ebenfalls in den Kolben hineingegeben. Im ganzen verwendet man etwa
50 ccm absoluten Alkohol. Die ganze Masse wird nun energisch durch-
geschiittelt und auf das Wasserbad gesetzt. Man kocht nunmehr
etwa 1 Stunde. In kurzer Zeit ist die Hydrolyse vollstindig. Man
erkennt die Beendigung der Reaktion daran, dall eine in Wasser ge-
gossene Probe vollstindig klar bleibt. Es tritt keine Abscheidung von
Fett mehr ein.
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Wir haben nunmehr in der Losung den Alkohol, Glycerin, ferner
iiberschiissiges Kalihydrat und Athylalkohol und endlich die Fett-
sduren in Form ihrer Alkalisalze, sogenannte Seifen. Um diese Mischung
zu trennen, wird der Inhalt des Kolbens unter Umriihren ganz allmih-
lich in verdiinnte, auf etwa 80° erwérmte Schwefelsdure eingetragen.
Die Schwefelsaure bereiten wir, indem wir 12 Gramm konz. Schwefel-
saure in 250 ccm Wasser eingiefen. Die Fettsduren scheiden sich als
olige Schicht ab. Beim Abkiihlen erstarrt die Schicht. Sie wird mit
einem Glasstab durchgestoBen und die Fliissigkeit durch ein nasses
Filter gegossen. Das Filtrat enthélt den andern Bestandteil der Fette,
den Alkohol: Glycerin.

Die Fettsiduren sind noch keineswegs rein. Sie schliefen noch an-
organische Bestandteile ein. Zur Reinigung wird die feste Masse im
Morser zerstoBen und das Gemisch auf ein Filter gebracht. Zunichst
wird griindlich mit destilliertem Wasser gewaschen, und zwar so lange,
bis das abfiltrierte Waschwasser mit Barytwasser keine Reaktion auf
Schwefelsdure mehr gibt. Vom anhaftenden Wasser trennt man die
Fettsduren, indem man das Gemisch durch Erwarmen auf dem Wasser-
bad wieder zum Schmelzen bringt, dann erkalten 148t und nunmehr
die Masse auf Filtrierpapier legt. Die so erhaltenen Fettsiuren stellen
ein Gemisch dar. Sie bestehen aus (lsdure, Palmitin- und Stearin-
sdure. Die beiden letzteren sind fest. Die erstere ist bei gewdhn-
licher Temperatur fliissig.

Die isolierten Fettsduren bilden mit Alkalien losliche Salze, soge-
nannte Seifen. Bringen wir von dem Gemisch etwas in ein Reagens-
glas, und geben wir dazu einen kleinen Uberschu8 von Natronlauge,
dann tritt Losung ein. Gibt man Salzséure hinzu, dann scheiden sich
die Fettsduren wieder ab. Eine Fillung erhilt man auf Zugabe von
Chlorcalciumlésung. Es bilden sich unlésliche Kalkseifen. Auf Zu-
satz von Bleiacetat erhélt man eine zédhe klebrige Masse. Es haben sich
Bleiseifen gebildet. Die festen Fettsiuren lassen sich von der Olsiure
trennen, indem man das Fettsiuregemisch auf dem Wasserbad zum
Schmelzen bringt, und dann 70 prozentigen Alkohol hinzufiigt und noch
eine Zeitlang weiter erhitzt. Jetzt wird heifl filtriert und dann ab-
kiihlen gelassen. Beim Abkiihlen tritt Krystallisation ein. Die Olséure
bleibt in Losung. Es wird abfiltriert und der Riickstand mit 70 pro-
zentigem Alkohol gewaschen.

Aus dem Filtrat der Fettsiuren 148t sich das Glycerin gewinnen.
Es wird zunichst die vorhandene Schwefelsdure mit Natronlauge neu-
tralisiert und dann auf wenige Kubikzentimeter eingedampft. Der Riick-
stand wird mit 50 ccm absolutem Alkohol vermischt. Dann wird fil-
triert und auf dem Wasserbade wieder stark eingeengt. Es wird wieder
mit absolutem Alkohol extrahiert und zu der Mischung nun etwa 15 cem
Ather hinzugesetzt. Jetzt schiittelt man im Scheidetrichter gut durch
und a8t 24 Stunden stehen. Dann wird filtriert und die dtherisch-al-
koholische Losung auf dem Wasserbade vorsichtig abgedampft. Es
hinterbleibt das Glycerin als Sirup. Er schmeckt intensiv sifi. Man
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fiihre mit einer Probe die oben beim Fett beschriebene Akroleinreak-
tion aus.

An Stelle von Schweinefett kann man mit Vorteil auch Olivendsl an-
wenden. Die Ausfithrung der Methode ist im iibrigen die gleiche.

Spaltung von Fett durch Lipase. Einem frisch getoteten Tiere wird
die Pankreasdriise entnommen, fein zerschnitten und in einer Reib-
schale tiichtig durchgequetscht. Nun fiigt man 5 Gramm Butter zu
Wasser von 40°, ferner einige Tropfen Rosolsdurelosung und vor-
sichtig so viel 1/;on-Natronlauge, daBl die Mischung deutlich rot gefirbt
ist. Jetzt setzt man 2 Gramm des zerquetschten Pankreasgewebes hinzu
und stellt die Mischung in den Brutschrank. Nach einiger Zeit beob-
achtet man, daB die Farbe des Gemisches in Gelb umschligt. Das neu-
trale Fett ist in Alkohol und Fettsduren zerlegt worden.

Emulgierung von Fett durch Alkalicarbonat.

Wir geben zu vollstdndig neutralem Olivensl 0,25 prozentige Soda-
losung und schiitteln nun im Reagensglas ‘energisch durch. Es tritt
zunichst eine Tritbung der Sodalosung auf. Die vorher vorhandene
Olschicht ist zum groBten Teil verschwunden. Wir beobachten, daB nach
kurzer Zeit die kleinen Tropfchen sich zu groBeren sammeln. Diese
steigen an die Oberfliche der Fliissigkeit auf. Die Sodaldsung ist bald
vollstindig klar. Die Olschicht hat sich wieder abgeschieden. Nimmt
man O, das ranzig ist, oder bereitet man sich solches durch Zusatz
von freier Fettsdure zu Neutralfett, dann erhalten wir ebenfalls beim
energischen Schiitteln Zerstdubung in feinste Tropfchen. Die Emulsion
- bleibt jedoch jetzt bestehen.

Darstellung von Cholesterin aus Gallensteinen.

Man wihlt zur Darstellung des Cholesterins Gallensteine, welche
moglichst viel von dieser Verbindung enthalten. In den meisten Fillen
kann man dies erkennen, indem man die Steine auseinander bricht.
Man findet sehr oft Steine, die in ihrem Innern Krystalle von ganz
reinem Cholesterin enthalten. Diese cholesterinreichen Steine werden
in einer Reibschale zu einem feinen Pulver zerrieben. Dann extrahiert
man das Pulver mit einer Mischung von Ather und Alkohol zu gleichen
Teilen und filtriert durch einen Heiflwassertrichter. Zur Reinigung
kocht man das nach dem Verdunsten des Athers abgeschiedene und
sodann abgenutschte Cholesterin mit alkoholischer Kalilauge. Durch
diese Operation bewirkt man Verseifung vorhandenen Fettes.

Nun verdampft man zur Trockene und extrahiert den Riickstand
mit Ather. Beim Eindunsten des Athers krystallisiert das Cholesterin
in tafelformigen Krystallen aus. Zur weiteren Reinigung wird es aus
dem Alkohol-Athergemisch umkrystallisiert.

Cholesterin ist in Wasser vollstdndig unloslich. Es schmilzt gegen
147°. Lost man etwas Cholesterin in Chloroform, und unterschichtet
man mit konz. Schwefelsiure, so firbt sich die Chloroformlésung rasch
blutrot (Salkowskis Probe). Giefit man die Losung in eine Schale
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aus, dann geht die Farbe in Blaugriin und endlich in Gelb iiber. Die
Schwefelsdure selbst zeigt eine deutlich griine Fluorescenz. Hat man
Cholesterin in einer Fliissigkeit nachzuweisen, dann kann man die Probe
dadurch verschirfen, dal man diese mit Chloroform durchschiittelt
und dann die Chloroformschicht mit Schwefelsdure unterschichtet.
Fiigt man zu einer Losung von Cholesterin ein wenig Chloroform,
2—3 Tropfen Essigsdureanhydrid und dann vorsichtig tropfenweise
konzentrierte Schwefelsdure, dann tritt zunichst eine rosarote und bald
darauf eine blaue Farbung ein. SchlieBlich farbt sich die Losung griin
(Liebermannsche Probe).

Ein gutes Ausgangsmaterial zur Darstellung von Cholesterin ist auch
die Gehirnsubstanz. Es wird Gehirn zundchst durch Zerreiben in
der Reibschale vollkommen zerquetscht und dann mit etwas Sand
und etwa 3 Teilen Gips zerrieben. Man erhélt eine Masse, die nach
einigen Stunden ganz fest wird und sich leicht pulverisieren 146t. Nun
extrahiert man bei Zimmertemperatur mit Aceton. Das Extrahieren
wiederholt man verschiedene Male. Die vereinigten Acetonausziige
werden dann eingedampft bis Krystallisation eintritt. Das so erhaltene
Cholesterin ist meistens schon ganz rein. Ist dies nicht der Fall, dann
krystallisiert man aus Alkohol und Ather unter Zusatz von etwas
Tierkohle um.

Synthese von Glyceriden?).
1. a-Monostearin.

CH,O - OC - C\;H,;
|

CH OH

1

CH,OH

Aquivalente Mengen von «-Monochlorhydrin und fein gepulvertem
Natriumstearat werden innig vermischt und im Olbade in einem mit
einem Chlorcalciumrohr abgeschiossenen Rundkolben unter hiufigem
Umschiitteln 4 Stunden auf 110° erhitzt. Zur Gewinnung des Na-
triumstearates wird eine alkoholische Loésung von Stearinsiure mit
der berechneten Menge Natriumalkoholat versetzt und dann 1/, Stunde
auf dem Wasserbad erhitzt. Die ausgeschiedene Seife wird energisch
ausgeprefit und so von der Hauptmenge des Alkohols befreit. Schlief3-
lich werden die Seifen auf Tonplatten gestrichen und im Vakuum-
exsiccator getrocknet.

Wihrend der Reaktion zwischen dem Chlorhydrin und dem Na-
triumstearat kommt es bald zur Verfliissigung unter Abscheidung von
Kochsalz. Nach Beendigung der Reaktion 16t man abkiihlen, dann
wird das «-Monostearin in Ather aufgenommen, der Ather abgehoben
und abdestilliert und der Riickstand aus Methylalkohol unter An-
wendung von Tierkohle umkrystallisiert. Es bilden sich beim Abkiihlen
des Filtrates grofle atlasglinzende Tafeln vom Schmelzpunkt 73°.

1) Nach F. Guth.
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2. «,o’-Distearin.

CH,O - OC - C;;H;;

!

CHOH

|

CH,O0 - 0C - C;;H;;

Zwel Molekiile Natriumstearat werden mit einem Molekiil o,n’-Di-

chlorhydrin im Einschmelzrohr 8 Stunden im SchieBofen auf 150°
erhitzt. Die weitere Verarbeitung ist die gleiche, wie beim vorhergehen-

den Priparate. Das o,«’-Distearin wird aus Ligroin umkrystallisiert.
Rhombische Blattchen vom Schmelzpunkt 74,5°.

3. Tristearin.
CH,O - OC - C;;H;;
|
CH 0 -0C: Cy;H,;
|
CH,O - OC - C;;H,;.

Ein Molekiil Trichlorhydrin wird mit drei Molekiilen Natriumstearat
zur Reaktion gebracht, indem man im EinschluBrohr 10 Stunden auf
180° erhitzt. Aus Ather erhdlt man prismatische Siaulen vom Schmelz-
punkt 71,5°. '

In genau der gleichen Weise lassen sich die entsprechenden Pal-
mitin- und Olsiureglyceride darstellen.

Darstellung von Stearylcholesterin.
Cy7Hy3 - O - OCCy Hy; .
5 Gramm Cholesterin werden mit 3,9 Gramm Stearylchlorid in
25 cem Choroform zunéchst bei gewohnlicher Temperatur geschiittelt.
Dann erhitzt man das Gemisch auf dem Wasserbade, bis die Salzsdure-
entwicklung aufhort. Jetzt setzt man nach dem Abkiihlen Methyl-
alkohol zu. Es krystallisiert die Cholesterinfettsdureverbindung in
Form feiner Blattchen aus. Das Rohprodukt wird aus heilem Alkohol
umkrystallisiert. Die reine Verbindung schmilzt zwischen 85 und 90°.

Eiweillstoffe, Proteine.
Darstellung von EiweibBstoffen.

Darstellung von Albumin und Globulin aus Pferdeblutserum.

Man 148t geschlagenes Pferdeblut, nachdem man das Fibrin entfernt
hat, 12 Stunden im Eisschrank stehen. Die roten Blutkérperchen setzen
sich dabei rasch zu Boden. Man kann dann leicht das klare Serum ab-
heben. 100 cem dieses Serums versetzt man mit dem gleichen Volumen
einer vollstindig gesdttigten Losung von Ammonsulfat. Es entsteht
dabei eine Féallung. Von dieser wird abfiltriert. Den Riickstand wéscht
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man mit einer halbgeséttigten Ammonsulfatlosung nach. Ausgefallen
ist das Serumglobulin. Im Filtrat befindet sich das Serumalbumin.
Das letztere kann man leicht durch Hitzekoagulation zur Abscheidung
bringen. Die erhaltenen Eiweilkorper sind nicht rein. Sie enthalten
Ammonsulfat. Von diesem lassen sie sich durch Dialyse trennen.

Darstellung von Oxyhdmoglobinkrystallen aus Pferdeblut.

Pferdeblut wird durch Schlagen mit einem rauhen Stabe defibriniert.
Man 148t den groBiten Teil des Serums durch Stehenlassen des Blutes
bei 0° sich abtrennen. Das Serum wird mit Hilfe eines Hebers mog-
lichst quantitativ abgehoben wund dann der Blutkdrperchenbrei
zentrifugiert. Das abgetrennte Serum wird abgegossen und der Blut-
korperchenbrei in isotonischer Kochsalzlosung (ca. 0,9 prozentiger
Kochsalzlosung) aufgerithrt und diese Operation nach jedesmaligem
Zentrifugieren und Abgieflen der Fliissigkeit wiederholt, bis schlieBlich
alles Serum entfernt ist. Bei einer Zentrifuge, die 3000 Umdrehungen in
der Minute macht, wird im allgemeinen ein dreimaliges Waschen mit
der isotonischen Kochsalzlosung ausreichend sein. Jetzt bringt man den
Blutkoérperchenbrei mit Hilfe eines Spatels aus den Zentrifugiergldsern
in ein Becherglas. Man stellt das Volumen der Blutkérperchenmasse
fest und gibt nun zwei Volumina destilliertes Wasser hinzu, nachdem man
den Blutkérperchenbrei in eine Porzellanschale iibergefiihrt hat. Jetzt
wird auf dem Wasserbade allmihlich erwdrmt. Es wird besténdig
umgeriihrt und mit Hilfe eines Thermometers die Temperatur verfolgt.
Sobald dieselbe 37 bis allerhdchstens 40° betrigt, wird das Erwérmen
unterbrochen. Das Blut ist nunmehr lackfarben geworden. Man fiigt
etwas Ather hinzu und schiittelt die Blutlosung am besten im
Scheidetrichter damit griindlich durch. Dann wird die Blutlosung ab-
gelassen, filtriert und in einem Stutzen in Eis gestellt. Gleichzeitig
kiihlt man absoluten Alkohol auf 0° ab. Von diesem fiigt man, nachdem
die Blutlosung auf 0° abgekiihlt ist, ein Viertel des Volumens der Blut-
losung hinzu, und zwar tropfenweise unter energischem Umriihren.
Es darf hierbei nicht zur Ausfillung von Eiweil kommen. Man er-
kennt diesen Punkt sofort daran, dal} an der Stelle des Eintropfens
des Alkohols eine weille resp. fleischfarbene Fillung entsteht. Riihrt
man sofort energisch, dann verschwindet diese. Gibt man aber auf
einmal zuviel Alkohol hinzu, ohne geniigend zu riihren, dann bildet sich
eine bleibende Fillung. Diese stért dann das Auskrystallisieren des
Oxyh@moglobins auBerordentlich. Auf alle Félle muB man, wenn eine
solche nicht wieder verschwindende Fillung eingetreten ist, sofort
filtrieren. Hat man die gesamte Alkoholmenge hinzugegeben, dann
kiihlt man die Blutlésung nunmehr am besten auf —10 bis —20° ab. Man
erreicht diese Temperatur, indem man Eis und Kochsalz mischt. Schon
nach kurzer Zeit, jedenfalls nach wenigen Stunden, beobachtet man
das Auftreten von Krystallen von Oxyhidmoglobin. Von der Oberfliche
der Fliissigkeit aus betrachtet, 148t sich zunichst ein eigenartiger
schillernder Glanz feststellen. An den Winden des GefiBes sieht man

Abderhalden, Praktiknm. 6
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eine hellrote Krystallisation. Nach 12 Stunden werden die Krystalle bei 0 °
durch ein auf einen Holzrahmen (@) ausgespanntes Koliertuch (b) ab-
filtriert (Fig. 76). Das Tiltrat wird in einer Porzellanschale (c) auf-
gefangen. Noch vorteilhafter ist es, die Krystalle abzusaugen und
. dabei die Saugflasche mit der Nutsche in einem
= 2 Emailletopf vollstindig in Eis eingepackt zu
: ¥~ halten. Die Oxyh&moglobinkrystalle werden
zum Umkrystallisieren wieder in 2 Volumina
Wasser bei 37° gelost, dann wieder auf 0° ab-
A gekiihlt und ein Viertel des Volumens auf 0°
Tig. 76. abgekiihlten Alkohols allm#hlich unter Um-
Filtration durch Koliertuch  rijhren hinzugegeben. Die Krystallisation kann
mehrmals wiederholt werden. SchlieBlich wer-
den die Krystalle im Vakuumexsiccator iiber Schwefelsdure getrocknet.
Will man die Krystalle lingere Zeit in 16sbarer Form aufbewahren,
dann hebt man sie am besten in einer gut verschlieBbaren Flasche
unter 25 prozentigem Alkohol im Eisschrank auf. Die Oxyhdmoglobin-
krystalle bilden lange, vierseitige Prismen (vgl. Fig. 77 und 78).

Fig. 77. Fig. 78.
Oxyhiimoglobinkrystalle aus Pferdeblut.

Die Oxyhdmoglobinkrystalle werden, in Wasser gelost, zur Hamo-
globinbestimmung und zur Feststellung des Absorptionsspektrums, sowie
zur Umwandlung in CO-Hamoglobin usw. benutzt. Vgl. Zweiter Teil,
Abschnitt Blut.

Bildung von salzsaurem Hi#matin aus Oxyhimoglobin. Man zer-
reibt etwas von den Hamoglobinkrystallen in einer kleinen Reib-
schale mit einer Spur Kochsalz. Dann kocht man in einem trocke-
nen Reagensglas mit etwas Eisessig. Die erhaltene Losung wird auf
ein Uhrglas gegossen und dann auf einem kochenden Wasserbade ein-
getrocknet. Der Riickstand enthilt tiefschwarze, glitzernde Krystall-
chen von salzsaurem Hamatin, auch Hamin genannt.
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Die gleiche Probe kann man auch mit Blut ausfilhren. Man bringt
eine Spur ausgetrockneten Blutes am besten direkt auf einen Objekt-
triger, zerdriickt das Blut mit Hilfe eines Messers auf ihm und reibt
etwas Kochsalz hinzu, bedeckt dann mit einem Deckglas und 148t unter
dieses etwas Kisessig flielen. Dann erhitzt man iiber einer kleinen
Flamme, bis gerade Aufkochen eintritt. Nach dem Erkalten untersucht
man das Préparat mikroskopisch (Haminprobe, Teichmannsche
Krystalle).

Darstellung von krystallisiertem Edestin aus Hanfsamen?).

Hanfsamen, etwa 500 Gramm, werden in einer Miihle gemahlen oder in
einem Morser zerquetscht. Die zerkleinerte Masse wird dann mit Petrol-
dther im Soxhletapparat (vgl. Fig. 95, S. 123) extrahiert bis alles Fett ent-
fernt ist. Dann wird die verbleibende Masse in diinner Schicht auf Filtrier-
papier ausgebreitet und gewartet bis der Petroldther verdunstet ist.

100 Gramm des so erhaltenen Mehles werden mit 3 prozentiger,
60° warmer Kochsalzlgsung extrahiert. Es wird auf einem Heiflwasser-
trichter rasch durch Koliertuch filtriert. Den Filterriickstand gibt
man nochmals in das Extraktionsgefdl zuriick und ibergieBt wieder
mit der warmen Kochsalzlgsung und riihrt griindlich durch. Am besten
stellt man den Topf, in dem man die Extraktion vornimmt, in einen
zweiten, der mit Wasser von 60° gefiillt ist. Aus dem Filtrat scheiden
sich beim Abkiihlen bald Krystalle von Edestin ab. Sie werden abfil-
triert, mit verdiinnter Salzlosung und dann mit 50 prozentigem Alkohol
gewaschen.

Das von Sduren und Basen ganz freie Edestin 16st sich nicht in Wasser,
wohl aber in neutralen Salzlosungen. Fiigt man etwas vom Edestin
in einem Reagensglas zu einer 10prozentigen Kochsalzlosung, dann
tritt beim Erhitzen auf 87 ° eine leichte Triibung auf. Bei 94° bilden sich
Flocken. Wird nun filtriert, dann erhilt man bei weiterem Erhitzen
keine Koagulation, obwohl die Losung noch Eiweill enthélt. Man priife
mit Hilfe der Biuretprobe (vgl. S. 85). Gibt man eine ganz geringe
Séuremenge hinzu, dann tritt wieder Fallung auf.

Man iiberzeuge sich, daBl Edestin die verschiedenen Farbenreak-
tionen der Proteine gibt. Vgl. Seite 85—87.

Darstellung von Casein aus Kuhmileh (nach Hammarsten).

Abgerahmte Milch wird mit dem vierfachen Volumen Wasser ver-
diinnt. Dann setzt man so viel verdiinnte Essigsdure hinzu, daf die
Losung etwa 0,75—1 Prozent davon enthdlt. Das sich zusammen mit
dem Fett und Aschenbestandteilen abscheidende Casein wird durch
Leinwand abfiltriert. Diese spannt man auf einem Kolierrahmen aus
(vgl. Fig. 76). Nun bringt man den Filterriickstand in eine Reibschale,
gibt Wasser dazu und zerreibt die Féllung innig damit. Von Zeit zu

1) An Stelle von Hanfsamen konnen auch andere Samenarten, z. B. Baum-
woll-, Kiirbis-, Sonnenblumensamen, verwendet werden.

6*
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Zeit wird dieses durch Dekantieren entfernt und erneuert. Das Casein
wird dann in wenig verdiinntem Alkali, in Ammoniak oder /;, n-Na-
tronlauge, gelost und filtriert, nachdem man vorher den Hauptteil des
Fettes abgeschopft hat. Ein weiterer Teil des Fettes bleibt auf dem
Filter zuriick. Es wird nun die Féallung des Caseins mit Essigsiure
wiederholt, und dieser ProzeB etwa dreimal durchgefithrt. Zuletzt
wird die Fillung so lange mit Wasser gewaschen, bis alle Essigsiure
entfernt ist. Dann zerreibt man den Niederschlag in kleinen Portionen
mit 97 prozentigem Alkohol zu einer Emulsion. Von dem sich absetzen-
den Casein entfernt man den Alkohol rasch und setzt das Waschen mit
Alkohol in gleicher Weise fort. Zuletzt sammelt man das Casein auf
einem Filter, wiischt mit Ather und zerreibt dann den Niederschlag in
Reibschalen mit diesem. Dann wird das fein zerriebene Casein in die
Hiilse eines Soxhletapparates gegeben und nun mit Ather griindlich
extrahiert. Das nunmehr fettfreie Casein wird im Vakuumexsiccator
getrocknet.

Man 16se 0,3 Gramm von diesem Casein in 10 cem gesittigtem
Kalkwasser und fiige 3,1 cem !/;yn-Phosphorsiure zu. Jetzt gibt man
Magensaft oder Labferment hinzu und beobachtet die Gerinnung.

Man priife auch am Casein die verschiedenen Eiweilreaktionen.

Nachweis von EiweiB.

Das Eiweill kommt in der Natur in verschiedenen Zustéinden vor.
Wir kennen scheinbar geloste Eiweilkorper, ferner zdhflissige, halb
feste und vollkommen feste EiweiBkorper. In den meisten Fillen han-
delt es sich um den Nachweis.von Eiweil in Korperflissigkeiten. In
diesen Fillen wird man es meistens mit Proteinen zu tun haben, die
eine scheinbare (kolloidale) Losung bilden.

1.Nachweis der EiweiBkorper durch Anderung ihres
Zustandes: Um die Eigenschaften der Proteine kennen zu lernen,
nehmen wir am besten Blutserum. Dieses enthdlt mehrere Eiweif3-
korper nebeneinander. Die Hauptmasse der Proteine wird durch
Globuline und Albumine gebildet. Wenn wir etwas Blutserum
mit Wasser verdiinnen, dann beobachten wir das Auftreten einer Trii-
bung. Dieselbe Beobachtung machen wir, wenn wir Blutserum in
einen Dialysierschlauch einfiilllen und dann gegen destilliertes Wasser
dialysieren. Verfolgen wir die Ursache der Triibung etwas genauer,
dann konnen wir leicht feststellen, dal ein Eiweillkorper ausgefallen
(ausgeflockt) ist, und zwar handelt es sich um das Serumglobulin. Es
sind ihm die Losungsbedingungen entzogen worden. Schiitteln wir
etwas von dem Serum ldngere Zeit im Reagensglas, dann kénnen wir
ebenfalls das Auftreten einer Ausflockung feststellen. Es sind die
Globuline denaturiert worden. Wir verdiinnen nunmehr 1 Teil des
Serums mit 5 Teilen Wasser und kochen auf. Bald beobachten wir,
dafl die Losung ein opakes Aussehen annimmt. Eiweil ist geronnen
(Koagulationsprobe). Die Fillung wird vervollstindigt, wenn wir
vorher der Fliissigkeit etwas sehr stark verdiinnte Essigsdure zufiigen.
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Man mufBl mit dem Zusatz der Siure auBerordentlich vorsichtig sein,
denn wenn ein Uberschufl davon vorhanden ist, dann erh&lt man leicht
Acidproteine, die dann der Koagulation beim Erhitzen entgehen. Man
verwende eine sehr stark verdiinnte Essigsdurelosung und gebe davon
mit einem Glasstab einen Tropfen hinzu. Ein zuwenig an hinzugesetzter
Essigsaure 148t sich leicht durch weiteren Zusatz gutmachen. Verfol-
gen wir die Koagulationsprobe mit Hilfe eines Thermometers, den wir
in die Fliissigkeit im Reagensglas eintauchen, dann kénnen wir fest-
stellen, daB die Gerinnung nicht mit einem Male eintritt. Vielmehr
sehen wir, dafl bei verschiedenen Temperaturen neue Massen von Ei-
weill gerinnen.

Die Koagulation ist eines der gebréuchlichsten Mittel, um rasch Eiweifl
nachzuweisen. Hat man Ldsungen vor sich, die nur sehr wenig Eiweill
enthalten, dann erleichtert man sich den Nachweis des Eiweifles, indem
man neben Essigsdure noch etwas einer 10 prozentigen Ferrocyankalium-
losung hinzufiigt. Es entsteht ein flockiger Niederschlag. Geben wir zu dem
unverdinnten Serum eine konzentrierte, wisserige Losung von Ammo-
niumsulfat oder von Chlornatrium, Natriumsulfat oder Magnesium-
sulfat, dann erhalten wir bei geniigendem Zusatz eine Féllung. Fil-
trieren wir diese ab und fiigen wir zu dem Filtrat weitere Mengen der
genannten konzentrierten Salzlésungen, dann tritt wiederum Fallung
ein. Wir kénnen so die Eiweilkorper durch fraktionierte Fallung trennen.

2. Nachweis von Eiweill mit Hilfe von Farbenreaktionen.
Fiigen wir zu der verdiinnten Serumlosung Alkali, z. B. Natron-
lauge, und dann tropfenweise sehr stark verdiinnte Kupfersulfatlosung
hinzu, dann erhalten wir eine violettrote Fiarbung: Biuretprobe.
Die gleiche Farbenreaktion erhalten wir auch mit etwas modifizierter
Farbe, wenn wir an Stelle der Eiweiflstoffe Peptone oder manche
sdureamidartig verkettete Aminoséuren, sogenannte Polypeptide, ver-
wenden. Man darf also niemals aus dem positiven Ausfall der Biuretreak-
tion auf die Anwesenheit von Eiweill schlieBen. Nur dann, wenn auch
die Koagulationsprobe ein positives Resultat gibt, wird man die An-
wesenheit von Eiweil mit gréBerer Bestimmtheit vermuten diirfen,
denn nur ganz wenige Eiweikorper sind in der Hitze 16slich, so z. B.
die Gelatine.

Die nun folgenden Farbenreaktionen sind typisch fiir ganz bestimmte
Bausteine der EiweiBkorper. Wir konnen sie ebensogut mit diesen selbst
erhalten, wie mit den Proteinen, in denen sie enthalten sind. Gibt ein
Produkt, das man auf EiweiB untersuchen will, eine bestimmte Far-
benreaktion nicht, dann darf man selbstverstdndlich nicht den Schluf3
ziehen, dafl nun Eiweil ausgeschlossen sei. Es kann ja derjenige Bau-
stein, der die betreffende Reaktion gibt, fehlen.

Fiigt man zu der Serumlosung konzentrierte farblose Salpeter-
saure hinzu, dann tritt schon in der Kélte sofort nach dem Zusatz Gelb-
farbung ein. Erhitzt man, dann wird zunichst die Gelbfirbung inten-
siver, schlieBlich geht sie in Orange iiber. Diese Reaktion, Xantho-
proteinreaktion genannt, ist charakteristisch fiir diearomatischen
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Bausteine der EiweiBkorper, fiir Phenylalanin, Tyrosin und auch
fir Tryptophan.

Fiigt man zu der Serumlosung Millons Reagens, das man sich
durch Auflésen von 1 Teil Quecksilber in 2 Teilen konzentrierter Sal-
petersdure, die etwas salpetrige Siure enthilt, und 2 Volumina Wasser
bereitet (vgl. S. 43), dann entsteht zundchst ein weiller, flockiger Nieder-
schlag. Dieser wird beim Kochen des Gemisches rot. Auch die Flissigkeit
nimmt eine rote Farbe an. Der positive Ausfall der Millonschen Reaktion
weist auf das Vorhandensein von Tyrosin hin. Es ist dies der einzige
Baustein, der mit Millons Reagens diese Farbung gibt. Die genannte
Xanthoproteinreaktion und die Reaktion mit Millons Reagens geben
auch feste Eiweilkérper. Wenn wir etwas von den betreffenden Rea-
genzien auf unsere Haut oder unsere Négel geben, dann kénnen wir nach
kurzer Zeit das Auftreten einer Gelb- resp. Rotfirbung beobachten.

Eine weitere Probe des Serums versetzen wir mit einem Uberschuf
an Natronlauge und geben basisches Bleiacetat hinzu. Beim Ko-
chen beobachten wir, dal nach einiger Zeit eine graue Farbung auftritt.
Nach und nach entsteht eine schwarzbraune Fillung. Es hat sich Blei-
sulfid abgeschieden. Diese Reaktion, Schwefelbleiprobe genannt,
ist typisch fiir den Schwefelgehalt der Eiweillkorper und speziell cha-
rakteristisch fiir den Baustein Cystin.

Versetzt man die Serumlésung mit Glyoxylsdure (vgl.S.43) und
unterschichtet man dann die Losung vorsichtig mit konzentrierter
Schwefelsdure, dann erhilt man an der Beriihrungsstelle der beiden
Fliissigkeiten einen schon violetten Ring. Man kann ihn durch vorsich-
tiges Schiitteln der Losung verbreitern und schlieBlich bewirken, dafl das
ganze Gemisch die violette Farbe annimmt. Der Zusatz der Schwefel-
sdure muB sehr vorsichtig erfolgen. Man hilt hierbei das Reagens-
glas schrég und 146t an der Wand die schwere Schwefelséiure herunter-
flieBen. Der positive Ausfall dieser Reaktion ist charakteristisch fiir
den Baustein Tryptophan. Hier sei erwahnt, dal das freie Trypto-
phan mit Bromwasser eine schén rosarote Firbung gibt. Das ge-
bundene Tryptophan reagiert mit Bromwasser nicht. Man kann so
mit Hilfe dieser Reaktion gebundenes und freies Tryptophan sehr
scharf unterscheiden.

Eine weitere Reaktion, die offenbar mit dem Tryptophan-
gehalt des Eiweifles zusammenhdngt, ist diefenige mit p-Dimethyl-
aminobenzaldehyd:

C - N(CH,),
ZAN
HC CH

l I
HC CH

N’
C-.CHO

Man bringt zu dem verdiinnten Serum 5 Tropfen einer 5 prozentigen,
schwach schwefelsauren Losung von p-Dimethylaminobenzaldehyd



EiweiBstoffe, Proteine. 87

und 148t dann unter h#ufigem Umschiitteln konzentrierte Schwefel-
séure bis zum Auftreten einer rotvioletten oder dunkelvioletten Farbung
zuflieBen. Hat man nur wenig EiweiBl in Losung, dann nimmt man diese
Probe am besten in folgender Weise vor. Man bereitet sich eine Lo-
sung von p-Dimethylaminobenzaldehyd in konzentrierter Schwefel-
sdure im Verhdltnis 1 : 100 und unterschichtet dann die betreffende
eiweiBhaltige Losung. Man erhélt an der Grenze der beiden Fliissig-
keitsschichten einen deutlich violettroten Farbenring.

EiweiBkorper, welche Histidin und Tyrosin enthalten, geben die
sogenannte Diazoreaktion. Man gibt zu der Serumlésung einen
UberschuB von Sodalésung und dann 3—5 ccm einer ganz frisch be-
reiteten sodaalkalischen Losung von einigen Zentigramm Diazoben-
zolsulfosdure (vgl. S. 50). Nach kurzer Zeit tritt eine dunkel-
kirschrote Farbung auf.

Die genannten Reaktionen kann man mit den verschiedensten
EiweiBkorpern durchfithren. Sehr vorteilhaft ist auch das Eiereiweil3,
das zu den Proben mit Wasser etwas verdiinnt wird.

Eine grofie Bedeutung hat der Nachweis von Eiweil im Harn.
Steht eiweifihaltiger Urin zur Verfiigung, dann benutzen wir diesen,
oder aber wir bereiten solchen kiinstlich durch Zusatz von Serum oder
Eiereiweif zu Urin. Wir priifen zunfchst die Reaktion des Harnes. Ist
der Harn nicht klar, dann wird vor der Ausfithrung der Probe filtriert.
Der klare Harn wird, wenn er sauer reagiert, direkt zum Sieden erhitzt.
Entsteht hierbei ein Niederschlag, dann miissen wir ausschliefen, daf3
Phosphate ausgefallen sind. Wir geben zu der Probe 1—2 Tropfen
verdiinnte Essigsdure und kochen wieder auf. Bleibt hierbei die Trii-
bung bestehen, dann handelt es sich um Eiweill, tritt dagegen Loésung
ein, dann waren Phosphate ausgefallen. Wenn der Harn alkalisch rea-
giert, dann ist er vor dem Aufkochen mit verdiinnter Essigsdure schwach
anzuséuern.

Eine weitere, zum Nachweis von EiweiB im Harn oft verwendete
Probe ist die folgende: Man gieB3t in ein Reagensglas etwa 5 com des
filtrierten, vollstindig klaren Harnes. In ein zweites Reagensglas gibt
man ferner 5cem konz. Salpetersiure. Diese iiberschichtet man nun
vorsichtig mit dem Harn. Man muf} dabei jede Vermischung der Pro-
ben vermeiden. Dies wird am besten erreicht, wenn man das Reagens-
glas, in dem der Harn sich befindet, méglichst wagerecht hélt und dann
den Harn langsam in das gleichfalls in moglichst wagrechter Lage sich
befindende Reagensglas mit der Salpetersdure flieBen laft. Man be-
obachtet dann an der Beriihrungsstelle der beiden Fliissigkeitsschichten
einen weiBlichen triiben Ring (Hellersche Probe). Man beachte, daf3 nor-
male Urine an der Beriihrungsstelle einen roten oder rotvioletten, durch-
sichtigen Ring geben. Diese Firbung riihrt vom Indigofarbstoff her.

Essigsdure - Ferrocyankalium - Probe: Man gibt zu 10 com
Klaren Urins 10—15 Tropfen verdiinnte Essigsdure. Dann fiigt man
tropfenweise 10prozentige Ferrocyankaliumlosung hinzu. Jeder Uber-
schuBl an dieser ist zu vermeiden. Enthilt der Harn Eiweil, so ent-
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steht ein weiBer, flockiger Niederschlag oder doch eine Triibung, wenn
es sich nur um Spuren von Eiweil handelt.

Man darf sich niemals mit einer dieser letzteren Proben allein be-
gniigen. Man fiihre stets alle drei genannten Proben nebeneinander aus.
AuBerdem filtriere man den entstandenen Niederschlag ab und stelle
mit ihm die oben angegebenen (vgl. S.85—87) Farbenreaktionen an.

Einwirkung von Pepsinsalzsidure oder von Magensaft auf Eiweil.

Am besten verwenden wir zu diesem Versuche ein hartgesottenes
Ti. UbergieBen wir ein solches (vgl. Fig. 79) oder ein Stiick des koa-
gulierten Eiereiweifles in einem Becherglas mit Magensaft oder Pepsin-

Fig. 79. Verdauung eines Eies durch Magensaft.

salzsdure, dann beobachten wir nach einigem Stehen bei 37° im Brut-
schrank (vgl. Fig. 69, S.60), dall Losung des festen Eiweilles eintritt.
Die vorher scharfen Kanten und Ecken des koagulierten Eiweiles runden
sich allm#hlich ab. Gleichzeitig wird die vorher klare Losung der Pep-
sinsalzsdure resp. des Magensaftes opalescierend. Setzt man den Ver-
such einige Stunden fort, dann verschwindet das Eiereiweill schlief3-
lich vollstindig. Es ist das Eiweil in Peptone iibergefiihrt worden.
Bringen wir ein Gramm des koagulierten Eiereiweifles in einen Dialysier-
schlauch, und dialysieren wir gegen destilliertes Wasser, dann kénnen
wir auch nach Tagen und selbst nach Wochen in der Auflenfliissigkeit
keine Spur von biuretgebenden Substanzen nachweisen. Wenn wir
dagegen bei einem zweiten Versuche in den Dialysierschlauch Pepsin-
salzsiure resp. Magensaft geben, dann kénnen wir nach kurzer Zeit in
der AuBenfliissigkeit durch Zusatz von Alkali und Kupfersulfatlosung
rotviolette Farbung beobachten. Der kolloidale Eiweiflkorper ist in
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krystalloide Peptone libergegangen, die durch die Wand des Dialysier-
schlauches hindurch diffundieren. Nehmen wir an Stelle des Eier-
eiweifles Elastin oder Bindegewebe, dann kénnen wir gleichfalls fest-
stellen, daBl diese genuin festen Kiweillkorper von Pepsinsalzsiure
leicht angegriffen werden. Es tritt ebenfalls deutliche Biuretreaktion
in der Verdauungsfliissigkeit auf. Hierbei mufl allerdings beriicksich-
tigt werden, dafl die Pepsinsalzséure und der Magensaft meist an und
fiir sich schon Biuretreaktion geben. Man kann in diesem Fall nur
eine Verstirkung der Reaktion feststellen. Ks a8t sich die Menge der
biuretgebenden Koérper ungefihr bestimmen, indem man nach Zugabe
einer bestimmten Menge Natronlauge zu der Ver-
dauungsfliissigkeit aus einer Biirette verdiinnte Kup-
fersulfatlosung zuflieBen 146t und beobachtet, wann
deren blaue Farbe die Biuretfarbe verdeckt.

Nimmt man das Elastinstiickchen aus der Pep-
sinsalzsdure heraus und wischt man es sorgféltig mit
Wasser ab, dann erhialt man, wenn man neues Wasser
zusetzt, nach einigem Stehen bei 37° in diesem
Biuretreaktion. Esist dies ein Beweis dafiir, daB das
Elastin in sich wirksames Ferment aufgenommen
hat, das weiter Eiweil zu Pepton abbaut.

Die Salzsiure 148t sich im Magensaft direkt nach-
weisen, indem wir Silbernitratlésung hinzusetzen.
Es fallt Chlorsilber aus. Selbstverstindlich kénnte
diese Reaktion auch durch vorhandene Chloride,
z. B. Kochsalz, bedingt sein. Man iiberzeuge sich
mit Hilfe eines Lackmuspapieres, daf der Magen-
saft sauer reagiert. Man verwende zur Priifung ferner
Kongopapier.

Fiigen wir etwas von dem Magensaft zu Milch
hinzu, dann beobachten wir, daB nach kurzer Zeit
Gerinnung eintritt (Fig. 80). Die Milch scheidet
sich in zwei Teile, einmal in das sogenannte Milch-
serum und das paracaseinsaure Calcium, das
sich allméhlich als Gerinnsel, andere Stoffe mit sich
reilend, am Boden des Gefifles sammelt. Dieser Ge-
rinnungsprozefl wird durch ein besonderes Ferment, y
Labferment genannt, herbeigefiihrt. Bewahrt Gemnﬁfé %(();n Milch
man das Gemisch lingere Zeit bei 37° auf, dann  durch Labferment.
geht das Gerinnsel unter Bildung von Peptonen in Losung. Das Pepsin
greift auch hier ein und baut ab.

Abbau von Proteinen und Peptonen durch Trypsin.

Fiigt man zu koaguliertem Eiereiweil Pankreassaft oder eine
Losung eines kéuflichen Pankreatinpriaparates, dann tritt nach
einiger Zeit ebenfalls Losung ein. Auch hier entstehen zunichst Pep-
tone. Doch kann man fast gleichzeitig auch das Auftreten von freien
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Aminosduren nachweisen. Wihlen wir an Stelle des Eiereiweiles
kdufliches Casein. Wir iibergieen 10 Gramm davon in einer Stopsel-
flasche mit 100 ccm Wasser und geben dazu 1 Gramm kéiufliches Pan-
kreatin resp. Trypsin und soviel einer Sodalésung oder Ammoniak, daf}
die Losung gerade alkalisch reagiert. Um das Eintreten von Faulnis
zu verhindern, gieBen wir etwas Toluol auf die Fliissigkeit. Nun stellen
wir das Gemisch in den Brutschrank. Schon nach etwa 4—6 Stunden
beobachten wir, daB3 an der Wand des Gefiles weille Punkte erscheinen.
Nach weiteren 12 Stunden ist die Abscheidung der erwéhnten Massen
eine viel umfangreichere. Unter dem Mikroskop erweisen sich die
Punkte als Krystalle. Sie geben mit Millons Reagens Rotfirbung. Es
handelt sich um Tyrosin. Man kann so durch einfache Beobachtung
feststellen, daBl neben Peptonen sehr rasch Aminosduren auftreten.
Man priife ferner das Verdauungsgemisch vor Beginn des Versuches
mit Hilfe von Bromwasser auf Tryptophan. Die Reaktion wird im
allgemeinen negativ ausfallen. Nachdem die Verdauung einige Zeit
gedauert hat, erhélt man mit Bromwasser positive Bromwasserreaktion.
Es ist dies ein Zeichen dafiir, daf nunmehr Tryptophan abgespalten
worden ist. Die freie Aminosiure geht in Losung.

Es 148t sich leicht zeigen, daf} eiweillspaltende und peptonspaltende
Fermente sich auch in den Koérperzellen finden. Entnimmt man einem
eben getoteten Tier unter Anwendung aller aseptischen und antisep-
tischen Vorsichtsmaflregeln ein Stiick eines Organes, z. B. der Leber,
und bringt man dieses in ein sorgfiltig sterilisiertes Geféf3, dann beob-
achtet man, dafl nach einiger Zeit das Gewebe zerfillt. Um zu verhin-
dern, dafl das Organ eintrocknet, wird sterilisiertes Wasser hinzuge-
geben. Es wiirde nun leicht Faulnis auftreten. Um dies zu verhindern,
wird das Wasser mit Chloroform gesittigt. Zur Sicherheit kann man die
Fliissigkeit auch noch mit Toluol iiberschichten. Es tritt trotz Feh-
lens jeglicher Mikroorganismen bald Einschmelzen des Gewebes ein.
Man kann auch hier zeigen, daB relativ bald Tyrosin auftritt, ein Zei-
chen dafiir, daBl die Eiweillkorper gespalten worden sind. Man nennt
diesen ProzeB Autolyse.

Den Nachweis von peptolytischen Fermenten in den Ge-
webezellen kann man zu einem ganz besonders iiberzeugenden ge-
stalten, wenn man folgenden Versuch anstellt. Man entnimmt dem
eben getoteten Tier z. B. eine Niere und schneidet diese durch. Man
erdffnet durch den Schnitt zahlreiche Zellen. Von diesem Gewebe bringt
man ein Stiickchen in ein Erlenmeyerkolbchen und iibergieBt es mit
einer 25 prozentigen sterilisierten Seidenpeptonlésung. Das Seiden-
pepton bereitet man sich aus Seidenabfillen, indem man 100 Gramm
Seidenfibroin mit 500 ccm 70 prozentiger Schwefelsiure vier Tage bei
Zimmertemperatur stehen laBt. Dann wird die Schwefelsdure mit
Baryt quantitativ entfernt, und darauf das sowohl schwefelsiure- wie
barytfreie Filtrat unter vermindertem Druck zur Trockene verdampft.
Zum erwihnten Versuche kann das so dargestellte Pepton direkt ver-
wendet werden. Das Seidenpepton ist in Wasser spielend loslich. Es
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enthilt viel 1-Tyrosin. Wird das Pepton gespalten und dabei Tyrosin
in Freiheit gesetzt, dann scheidet sich die schwerl6sliche Aminosgure
sofort aus. Man beobachtet dann, daBl auf dem betreffenden Gewebs-
stiick sich nach ganz kurzer Zeit Tyrosinkrystalle abscheiden.

Darstellang von Aminoséiuren und Polypeptiden.
1. Aminosiiuren.

A. Gewinnung von Aminosiduren durch Abbau von
Eiweilstoffen.

Darstellung von Glykokoll und d-Alanin aus Seidenabfiillen?).
CH,(NH,) - COOH und CH, - CH(NH,) - COOH.

Glykokoll = Aminoessigsidure Alanin = x-Aminopropionsidure

100 Gramm Seidenabfille werden in einem 500 cem fassenden Rund-
kolben mit 300 cem rauchender Salzséure vom spez. Gewicht 1,19 iiber-
gossen. Nunmehr bringt man den Rundkolben auf ein Wasserbad und
erwirmt so lange unter dem Abzug, bis Losung eingetreten ist. Die
Losung ist braun gefirbt. Jetzt kocht man unter Anwendung eines
RiickfluBkiihlers auf dem Baboblech. Nach sechsstiindigem Kochen ist
die Hydrolyse vollstéindig.

Gewinnung von Glykokoll == Aminoessigsiiure.

Das Glykokoll, auch Glycin genannt, 148t sich annihernd quanti-
tativ als Esterchlorhydrat abscheiden. Um es in diese Verbindung
iiberzufiihren, wird die salzsaure Losung der Aminosiuren unter ver-
mindertem Druck eingedampft. Man bedient sich hierzu des in Fig. 81
dargestellten Apparates. Die Hydrolysenfliissigkeit wird aus dem Rund-
kolben in einen Destillierkolben @ iibergefithrt. Diesen bringt man in
ein Wasserbad ¢ und verbindet ihn mit einem zweiten Destillier-
kolben d, der als Vorlage dient. Dieser letztere wird mit der Wasser-
strahlpumpe f in Verbindung gesetzt, mit deren Hilfe die beiden Kolben
evakuiert werden. Die Vorlage wird durch AufflieBenlassen von Wasser
gekiihlt (e). Um zu vermeiden, daB Siedeverzug eintritt, wird der
Kolben, in dem die Hydrolysenfliissigkeit sich befindet, oben durch
einen Stopfen abgeschlossen, durch den eine Capillare b hindurchge-
fiihrt ist. Durch diese kann man vermittels eines aufgesetzten, dick-
wandigen Schlauches g, der mit einer Klemmschraube versehen ist,
die Luftzufuhr in &uBerst feiner Weise regulieren und so jedes StoBen
vollsténdig vermeiden. Die Temperatur des Wasserbades braucht 35
bis 40° nicht zu iiberschreiten. Das Eindampfen geht sehr rasch vor
sich. Ist die Fliissigkeit so weit eingedampft, daB sie ziahe Blasen
wirft, dann wird die Destillation unterbrochen.

1) Seidenabfille sind je nach ihrer Qualitit zu 50 Pf. bis 1 Mk. pro Kilo-
gramm durch die Firma Schmid Fréres in Basel zu erhalten.
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In der Vorlage befindet sich salzsiurehaltiges Wasser. Dieses wird
weggegossen. Den Destillationsriickstand {ibergieft man jetzt mit
500 ccm absolutem Alkohol und leitet sorgfiltig getrocknete, gasfor-
mige Salzsdure in den Alkohol ein. Die Entwicklung der gasférmigen
Salzsdure erfolgt, indem man konzentrierte Schwefelsiure in Salz-
sdure eintropfen liBt. Zur Trocknung wird das Salzsiuregas durch
zwei mit konzentrierter Salzsiure beschickte Waschflaschen ge-

leitet. Das Ein-

leiten der gasfor-

migen Salzsiure

wird so lange fort-

gesetzt, bis aus

der alkoholischen

Losung gasformige

Salzsdure ent-

weicht. Wéahrend

des Einleitens hat

sich der Alkohol

braun gefarbt. Un-

ter Bildung von

Esterchlorhydra-

ten sind die Ami-

nosduren nach und

nach in Losung

gegangen. Der

Kolbeninhalt er-

wiarmt sich wah-

rend des Einleitens

der Salzsdure.

SchlieBlich  be-

Destillation untefls'etsr:l'indertem Druck. glnnt der Alko}}OI

zu sieden. Es ist

nicht ratsam, das Einleiten der gasférmigen Salzsiure iiber Gebiihr

auszudehnen, da der absolute Alkohol begierig Wasser an sich zieht.

Dieses ist der Bildung der Ester hinderlich. Wasser entsteht, wie die
folgende Formel zeigt, schon bei der Veresterung.

CH,(NH,) - COOH + C,H, - OH + HCl = CH,(NH,) - CO - O - C,H; + H,0.
HCI

Das Glykokollesterchlorhydrat ist nur in absolutem Alkohol schwer
loslich. In verdiinntem Alkohol fillt es nur unvollstindig aus. Man
wird somit, sobald gasférmige Dédmpfe von Salzséiure entweichen, das
Einleiten unterbrechen und dafiir sorgen, dall der Kolben nach erfolg-
ter Abkiihlung vollstiindig luftdicht abgeschlossen wird. Am besten
engt man jetzt die Fliissigkeit sofort unter vermindertem Druck ein,
und zwar bringt man das ganze Volumen auf etwa 2/, des urspriinglichen.
Nunmehr kiihlt man den Kolbeninhalt durch Einstellen in Eiswasser
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auf 0° ab, bringt einige Krystéillchen von Glykokollesterchlorhydrat
in die Fliissigkeit, verschlieft den Kolben wiederum luftdicht und
stellt ihn in den Eisschrank. Bereits nach kurzer Zeit beobachtet
man die Krystallisation von Glykokollesterchlorhydrat. Nach etwa
12 Stunden ist das Ganze vollstindig erstarrt. Der Krystallorei wird
nunmehr auf eine Nutsche gebracht und mit Hilfe der Wasserstrahi-
pumpe abgesaugt. Die Krystalle sind zunéchst noch hellbraun gefirbt.
Durch Waschen mit auf 0° abgekiihltem absolutem Alkohol 148t sich
der groBte Teil des Farbstoffes entziehen, und es hinterbleiben Kry-
stalle, welche schon ziemlich farblos sind. Den Waschalkohol gibt man
zu der Mutterlauge des Glykokollesterchlorhydrats hinzu. Diese ent-
h&lt noch weitere Mengen dieser Verbindung.

Um auch diese noch zu gewinnen, werden die gesamten Filtrate
unter vermindertem Druck vollstindig zur Trockene verdampft. Das
Wesentliche ist hierbei, daB das vorhandene Wasser moglichst ent-
fernt wird. Den Destillationsriickstand iibergieft man mit 300 ccm
absolutem Alkohol und leitet wiederum trockene gasférmige Salz-
sdure ein, bis Sittigung eingetreten ist. Dann verdampft man un-
ter vermindertem Druck bis etwa auf die Halfte des urspriinglichen
Volumens, kiihlt auf 0° ab, impft mit einem Krystillchen von Glyko-
kollesterchlorhydrat und 186t nunmehr, nachdem der Kolben sorgfiltig
verschlossen worden ist, bei 00 stehen. Man erhélt so eine weitere Menge
von Glykokollesterchlorhydrat, die nach etwa 12 Stunden ebenfalls
abgenutscht, scharf abgeprefit und mit auf 0° abgekiihltem Alkohol
gewaschen wird. Die Krystallfraktionen werden nunmehr vereinigt
und im Vakuumexsiccator iiber Kalk und Schwefelsdure (vgl. Fig. 25)
getrocknet. Man kann das Trocknen des Rohproduktes auch durch
Aufpressen auf einen Tonteller vornehmen. Das so erhaltene Glyko-
kollesterchlorhydrat ist noch nicht vollstindig rein. Um es zu reinigen,
16st man das Rohprodukt in moglichst wenig heilem absolutem Alkohol
auf, kocht die heifle Losung mit 2—3 Laffel voll Tierkohle und filtriert
nun, nachdem man sich durch Filtration einer Probe iiberzeugt hat,
dafl das Filtrat vollstindig farblos ist. Wiirde man das Filtrieren
durch einen gewohnlichen Filter oder durch eine Nutsche vornehmen,
dann wiirde man Gefahr laufen, dafl die Substanz auf dem Filter
krystallinisch erstarrt. Man vermeidet dies, indem man einen soge-
nannten Heiflwassertrichter verwendet (vgl. Fig. 15). Das Filtrat zeigt
bald wihrend des Abkiihlens Krystallisation. Die Krystalle werden
abgenutscht, mit kaltem absolutem Alkohol gewaschen und dann im
Vakuumexsiccator iiber Kalk und Schwefelsdure vollstindig getrocknet.
Die Ausbeute an Glykokollesterchlorhydrat betragt je nach der
Reinheit des Ausgangsmateriales 40—50 Gramm. Es schmilzt bei
1449 (korr.).

Darstellung von d-Alanin = x-Aminopropionsiure.

Uberfithrung von d-Alaninesterchlorhydrat in d-Alaninester und
Verseifung des letzteren zu d-Alanin:
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CH, - CH(NH,)COOG,H, + NH, = CH, - CH(NH,) - COOC,H, + NH,CL
HCl
CH, - CH(NH,)COOC,H, -+ H,0 = CH, - CH(NH,) - COOH + C,H,OH.

Die Mutterlauge von Glykokollesterchlorhydrat wird unter verminder-
tem Druck vollstindig zur Trockene verdampft, der Riickstand in wenig
absolutem Alkohol, ca. 50 cem, aufgenommen, in einen Erlenmeyerkol-
ben ¢ (Fig. 82) iibergefithrt und mit etwa 200 ccm Ather iiberschichtet.
Man leitet nunmehr aus einer Bombe @ (nach Pribram) Ammoniak-
gas, das durch Durchleiten durch einen Kalkturm b getrocknet wird, in
die Fliissigkeit ein und turbiniert das Gemisch. Hierbei werden die

Esterchlorhydrate der Amino-

séuren in die freien Ester iiber-

gefiihrt. Diese gehen in den Ather

iitber. Das Einleiten des Ammo-

niaks wird so lange fortgesetzt,

bis deutlicher Geruch nach

diesem auftritt. Wiahrend der

ganzen Operation wird der Erlen-

meyerkolben in einem Emaille-

topf mit Eiswasser gekiihlt. Bald

tritt nach dem Einleiten des

Ammoniaks ein Niederschlag auf.

Er besteht aus Chlorammon. Die

Fig. 82. dtherische Losung wird nunmehr

Infreiheitsetzung vgllln I12.11(751}1?a())lgaureestem mittels abgegossen’ eventuell im Scheide-

trichter abgetrennt, dann der

Ather unter vermindertem Druck bei gewohnlicher Temperatur oder

auf dem Wasserbade unter Anwendung eines guten Kiihlers (Fig. 83)

abdestilliert. Im ersteren Fall muf die Vorlage gut mit Wasser

gekithlt werden, weil sonst der verdampfende, nicht kondensierte

Ather das Zustandekommen eines guten Vakuums hindert. Infolge-

dessen wiirde die Destillation des Athers zu viel Zeit in Anspruch
nehmen.

Jetzt beginnt man mit der Destillation der Ester (Fig.84). Die Vorlage
wird gewechselt, das Vakuum wieder hergestellt und nun unter Erwér-
mung des Wasserbades bis 100° destilliert. Die Vorlage wird mit einer
Kiltemischung gekiihlt. Das Destillat enthéilt Alaninester. Er siedet bei
ca. 10 mm Druck bei 55°. Um aus dem Ester die freie Aminosiure
zu erhalten, wird die gesamte Menge des Esters aus dem Destillations-
kolben in einen Rundkolben iibergefithrt. Den ersteren spiilt man mit
destilliertem Wasser aus und gibt dieses zu dem Ester. Nachdem man
noch so viel Wasser zugefiigt hat, dafl das gesamte Volumen ca. das
Zehnfache des urspringlichen ausmacht, gibt man einen Siedestab in
die Losung, setzt einen Kiihler auf und erhitzt nun so lange auf dem
Baboblech, bis die alkalische Reaktion verschwunden ist. Man gibt
zweckméfig ein Stiickchen Lackmuspapier in die Losung. Es erleich-
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tert dies die Kontrolle der Beendigung der Verseifung. Ist die Fliissig-
keit etwas geférbt, dann fiigt man etwa einen ILoffel voll Tierkohle
zu, kocht auf, filtriert und dampft nun die Flissigkeit auf dem
Wasserbad in einer Porzellanschale so lange ein, bis Krystallabschei-
dung erfolgt. Nunmehr 148t man abkiihlen, wobei die Menge der Kry-
stalle sich noch wesentlich vermehrt, nutscht ab, prefit sorgfiltig
aus und wascht mit wenig eiskaltem Wasser. Die Mutterlauge wird
weiter eingeengt, bis wieder Krystalle erscheinen. Man nutscht wieder
ab. Die ganze Operation wiederholt man noch zwei- bis dreimal.
Durch diese fraktionierte Krystallisation erreicht man eine Trennung

Fig. 84.
Destillation von Aminosdureestern.

@ = Dickwandiger Gummischlauch mit

Klemme, = Capillare, ¢ = Destillier-
. . kolben, d = Thermometer, ¢ = Wasser-
Fig. 83. Destillation von Ather. bad, f= Vorlage, ¢ == Eis-Salzmischung.

der optisch reineren Krystallabscheidungen von den mehr razemisierten.
Meist sind die beiden ersten Krystallfraktionen optisch ganz rein, wih-
rend die weiteren Fraktionen meist optisch nicht mehr ganz einheitlich
sind. Die Reinheit des d-Alanins kann einmal durch die Bestimmung
des Stickstoff-, Kohlen- und Wasserstoffgehaltes festgestellt werden, vor
allem aber durch die Feststellung des spezifischen Drehungsvermogens.
Reines d-Alanin dreht in der berechneten Menge n-Salzsiiure gelost
10,5 nach rechts.

Beispiel: 0,4454 Gramm Substanz in der berechneten Menge Salz-
sdure gelost. Gesamtgewicht der Losung 5,4555 Gramm. Spezifisches
Gewicht 1,101. Abgelesener Drehungswinkel 1,30 im 1-dm-Rohr bei
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Natriumlicht. Daraus berechnet sich die spezifische Drehung nach der
Formel
1,80 - 0,4454 - 100
1,101.5,4555 -1
Die Zahl 0,70944 ist nach der Gleichung: Molekulargewicht des Alanins
(89) : Molekulargewicht des salzsauren Alanins (125,45) =z : 1 berechnet.
d-Alanin zersetzt sich beim raschen Erhitzen gegen 2979. Die Aus-
beute betrigt 12—15 Gramm.

Kocht man eine wisserige Losung von Alanin mit einem Uberschuf3
an gefilllem Kupferoxyd (vgl. S. 97), dann firbt sich die Losung
intensiv blau. Engt man nach erfolgter Filtration ein, dann krystalli-
siert das Kupfersalz des Alanins

CH, - CH(NH,) - COO-_
CH, .- CH(NH,) - COO~

-0,709 44 = 9,47°.

Cu

aus.

Darstellung von Glykokoll aus Glykokollesterchlorhydrat?).
CH,(NH,) - COOC,H; + Na(OH) = CH,(NH,) - COOC,H; + H,0 -+ NaCl.
HC1

CH,(NH,) - COOC,H; + H,0 = CH,(NH,) - COOH +- C,H,OH.

25 Gramm Glykokollesterchlorhydrat werden in einem Rundkol-
ben von 250 cem Inhalt mit 15 cem Wasser iibergossen. Das Glykokoll-
esterchlorhydrat geht hierbei nur teilweise in Losung. Nun fiigt man
100 ccm Ather hinzu und stellt den Rundkolben in eine, in einem ge-
rdumigen Emailletopf befindliche Kéltemischung. Durch Zugabe von
20 cem 33 prozentiger Natronlauge setzt man die Ester in Freiheit.
Wéhrend des Zusatzes der Lauge wird kraftig geschiittelt. Am
besten fiigt man diese allmihlich zu wund schiittelt dazwischen.
Um die noch in der wsserigen Losung sich befindenden Ester — der
groBte Teil davon ist schon in den Ather iibergegangen — zu erhalten,
gibt man korniges Kaliumecarbonat in kleinen Portionen hinzu und
schiittelt energisch. Man setzt das Zuschiitten so lange fort, bis die
wisserige Schicht zu einem gleichmiBigen kérnigen Brei wird. Der
Ather wird nun abgegossen, filtriert und in einer Stopselflasche iiber
Natrium- oder Magnesiumsulfat getrocknet. Das Trocknungsmittel
muB} frisch gegliiht sein. Man nimmt ca. 25 Gramm des Trocknungs-
mittels und glitht es in einer Porzellanschale aus. Dann gibt man die
noch warme Schale samt Inhalt in einen Exsiccator und laBt erkalten.
Der beim AbgieBen des Athers verbleibende Riickstand wird sofort
wieder mit Ather iiberschichtet und die ganze Masse gut durchge-
schiittelt. Die Atherschicht wird zu der bereits abgehobenen hinzu-
filtriert und der ganze ProzeB noch einige Male wiederholt. Nach etwa

1) Glykokollester kann aus dem Esterchlorhydrat auch mit Ammoniak unter
den gleichen Bedingungen, wie sie beim Alanin angegeben worden sind, in Frei-
heit gesetzt werden. Die Ausbeute ist eine sehr gute.
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6 Stunden sind die vereinigten Atherausziige getrocknet. Nunmehr
filtriert man vom Trocknungsmittel ab und gibt die &therische Losung
des Glykokollesters in einen Destillationskolben. Diesen verbindet
man mit einem zweiten Destillationskolben, der als Vorlage dient.
Der Ather wird nun bei gewdhnlicher Temperatur unter vermindertem
Druck abdestilliert. Ist der Ather fast vollstindig verdampft, dann be-
ginnt man unter Auswechslung der Vorlage mit der Destillation des
Glykokollesters. Die Vorlage wird mit einer Kéltemischung gekiihlt.
Der Glykokollester geht bei 11 mm Druck bei 449 iiber. Das Erwirmen
der zu destillierenden Fliissigkeit wird durch ein Wasserbad bewirkt.

Das Destillat wird mit der zehnfachen Menge Wasser versetzt, in
einen Rundkolben iibergefiihrt und nach Zugabe eines Siedestébchens
und Aufsetzen eines Kiihlers so lange auf dem Baboblech gekocht,
bis die alkalische Reaktion der Fliissigkeit verschwunden ist. Durch
fraktioniertes Eindampfen der wisserigen Losung auf dem Wasserbade
erhilt man Krystallfraktionen von reinem Glykokoll. Die Ausbeute
betrigt etwa 10 Gramm. Glykokoll zersetzt sich gegen 2400,

Glykokoll schmeckt siiff und gibt beim Kochen mit Kupferoxyd in
wasseriger Losung ein schon blau gefirbtes Kupfersalz. 1 Gramm
Glykokoll wird in 5 cem Wasser gelost. Zur Losung fiigt man einen
UberschuB an frisch gefilltem Kupferoxyd. Dieses bereitet man sich,
indem man eine wésserige Losung von Kupfersulfat mit {iberschiissiger
Natronlauge kocht. Hierbei fallt braunschwarzes Kupferoxyd aus. Man
wartet ab, bis sich der Niederschlag abgesetzt hat und giet nunmehr
die Fliissigkeit ab. Nun gibt man destilliertes Wasser hinzu, riihrt
um und 1Bt wieder absitzen. Das Wasser wird erneuert und der
ganze Prozell so lange wiederholt, bis die Waschfliissigkeit nicht mehr
alkalisch reagiert. Jetzt bewahrt man das Kupferoxyd unter Wasser
auf. Will man das Kupferoxyd beniitzen, dann schiittelt man das
Gemisch durch. Beim Kochen der wisserigen Losung des Glycins mit
dem Kupferoxyd tritt bald Blaufirbung auf. Hat man etwa 10 Minuten
gekocht, dann filtriert man vom iiberschiissigen Kupferoxyd ab und
engt die blaue Losung auf dem Wasserbade ein, bis sich Glykokollkupfer

CH,(NH,) - COO-,
CH,(NH,) - CO0~

krystallinisch abscheidet.

Gewinnung von Glykokollpikrat: 1 Gramm Glycin wird in
1 ccm Wasser in der Hitze gelost. Zu der Losung fiigt man die einfache
Gewichtsmenge reiner Pikrinsiure in alkoholischer Losung. Beim Ab-
kiihlen fallt sofort Glykokollpikrat aus. Es schmilzt gegen 1900.

Cu

Darstellung von (3-Naphtalinsulfoglyein
(nach Emil Fischer und Peter Bergell).

CH, - COOH CH, - COOH

I = |
NH, + C1-80,-C,,H, NH-SO0,-C;,H,
Abderhalden, Praktikum. 1

+ HCI.
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Man 16st 2 Gramm Glykokoll in der auf 1 Mol. berechneten Menge
Normalnatronlauge und gibt dazu die &therische Lésung von 2 Mol.
f-Naphtalinsulfochlorid (vgl. S. 51). Das Gemisch wird bei gewohn-
licher Temperatur auf der Schiittelmaschine (vgl. Fig. 75, S. 73) in
einer Stopselflasche geschiittelt. Nach etwa 1 Stunde fiigt man die
gleiche Menge n-Alkali hinzu. Dieser ProzeB wird in einstiindigen Ab-
stdnden noch zweimal wiederholt. Nach Verlauf von 4 Stunden wird
im Scheidetrichter die @therische Schicht von der wisserigen getrennt.
Jetzt wird die stark alkalisch reagierende Flissigkeit mit Salzsiure
iibersdttigt. Es fallt zundchst ein Ol aus, das jedoch sehr bald erstarrt.
Naphtalinsulfoglycin krystallisiert zumeist in zu Biischeln vereinigten
Nadeln. Sie sintern beim Erhitzen gegen 151° und schmelzen bei 156 °.

Darstellung von 1-Cystin = (3-Dithio-a-diaminodipropionsiure aus Ke-
ratin.

CH,S — § - CH,
| |

CH -NH, CH-NH,
i |

COOH  COOH

Man geht am besten von irgend einer Keratinart aus, die keinen
dunkeln Farbstoff enthdlt. Gut geeignet sind Hornspéine, Schweine-
borsten, Federn. Sehr gute Ausbeuten liefern Menschenhaare und
Pferdehaare, doch stort das vorhandene dunkle Pigment etwas.

Beispiel: 100 Gramm Federn werden in einem 500 cem fassenden
Rundkolben mit 300 cem rauchender Salzsiure vom spez. Gewicht
1,19 iibergossen, auf dem Wasserbad zur Losung gebracht und nun auf
dem Baboblech unter Anwendung eines RiickfluBkiihlers sechs Stun-
den gekocht. Am besten setzt man gleich 20 Gramm Tierkohle zu.
Nach beendigtem Kochen 148t man die Losung sich abkiihlen, ver-
diinnt mit der gleichen Menge Wasser und filtriert. Zu dem Filtrat
setzt man unter Kiihlung mit Eiswasser so viel Natronlauge hinzu,
bis die Reaktion nur noch ganz schwach sauer ist. Nach einigem Ste-
hen im Eisschrank erfolgt Krystallisation von Cystin. Die Abscheidung
a8t sich beschleunigen, indem man Eisessig zufiigt. Das so erhaltene
Cystin ist schon recht rein. Die Ausbeute betrigt etwa 6 Gramm.
Sie 148t sich erhohen, indem man die Mutterlauge einengt und dann
lingere Zeit bei 0° stehen 1a8t. Halt man die gegebenen Bedingungen
ein, dann erhdlt man Cystin, das mit Millons Reagens keine Féarbung
gibt. Zeigt dagegen die positive Millonsche Reaktion die Anwesenheit
von Tyrosin an, dann wird das Roheystin in 10 prozentigem Ammo-
niak geldst. Zu der Losung gibt man vorsichtig Eisessig. Es fillt
reines Cystin aus. War die Losung des Cystins in Ammoniak ge-
farbt, dann schiittelt man die Losung mit etwas Tierkohle in der
Kilte. Das Kochen der ammoniakalischen Lésung des Cystins emp-
fiehlt sich nicht, weil es dabei sehr leicht verindert wird. Eine Probe
des Cystins in Wasser gelost und mit Natronlauge und basischem
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essigsaurem Blei gekocht, zeigt bald Braunschwarzfirbung. Es hat sich
Schwefelblei unter Zersetzung des Cystins gebildet. Das Cystin kry-
stallisiert zumeist in regelmiBig sechsseitigen Platten.

Darstellung von d-Glutaminsiure — Aminoglutarsiiure aus Kleber.
COOH

|
CH - NH,
|

CH,
|
CH,

éOOH

100 Gramm Kleber?) werden in einem Rundkolben von 500 cem In-
halt mit 300 cem rauchender Salzsiure vom spez. Gewicht 1,19 iiber-
gossen. Man erwirmt zunichst auf dem Wasserbade, bis Losung ein-
getreten ist. Dann kocht man am RiickfluBkiihler auf dem Babo-
blech unter dem Abzug. Nach 6 Stunden ist die Hydrolyse beendet.
Es empfiehlt sich, gleich beim Beginn des Erwidrmens 20 Gramm Tier-
kohle zuzusetzen. Der Kleber ist mehr oder weniger reich an Kohlen-
hydraten. Das erklirt die Bildung relativ grofler Mengen von Humin-
substanzen. Es wird nach erfolgtem Verdiinnen mit dem gleichen Vo-
lumen Wasser filtriert. Das Filtrat ist meist nur noch hellbraun ge-
farbt, ja oft ganz farblos. Es wird unter vermindertem Druck stark
eingeengt. Hat man ein Volumen von etwa 100 cem erreicht, dann gieBt
man die Losung in -einen Erlenmeyerkolben von ca. 200 ccm Inhalt
und leitet gasformige Salzsdure bis zur Sattigung ein. Nach dem Ab-
kithlen impft man mit einem Krystédllchen von Glutaminsédurechlor-
hydrat und stellt die Losung in den Eisschrank. Nach kurzer Zeit be-
ginnt die Abscheidung von Glutaminséurechlorhydrat. Es empfiehlt
sich mit dem Absaugen der Krystalle mindestens 24 Stunden zu war-
ten. Haufig fallt nidmlich das Glutaminsiurechlorhydrat sehr fein-
krystallinisch aus. Es ist dann sehr schwer die Krystallmasse abzu-
saugen und von der Mutterlauge frei zu bekommen. Wartet man jedoch
einige Zeit, dann erh#lt man gréfere Krystalle, die sich sehr leicht
absaugen und mit eiskalter, rauchender Salzsiure waschen lassen.
Als Filter wihlt man Koliertuch, das man der Nutsche anpaBt. Durch
Einengen der Mutterlauge lassen sich weitere Krystallfraktionen
gewinnen. Die Ausbeute an rohem Glutaminsédurechlorhydrat be-
trigt 40 Gramm. Das Rohprodukt wird in Wasser gelost, die Losung
durch Kochen mit Tierkohle vollstindig entfdrbt und das Filtrat mit
gasformiger Salzsdure gesittigt und dann bei 0° stehen gelassen.
Das Glutaminséurechlorhydrat krystallisiert nun in groBen Krystallen
aus. Es wird wiederum auf einem Koliertuch abgesaugt, der Riick-
stand mit eiskalter konz. Salzséure gewaschen und die Krystalle dann
im Vakuumexsiccator iiber Kalk und Schwefelsdure getrocknet. Zur

1) Zu beziehen bei den Pasewalker Stérkefabriken.
7%
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Feststellung der Reinheit des erhaltenen salzsauren Salzes bestimme
man den Chlorgehalt und ferner das Drehungsvermogen ([« 15 = -+25,0°)
Reines d-Glutaminséurechlorhydrat schmilzt beim raschen Erhitzen
gegen 210°, bei 205° beobachtet man Sintern.

Zur Gewinnung der freien Glutaminsiure wird das Hydrochlorat
in wenig Wasser gelost, die auf die Salzsiure berechnete Menge
n-Natronlauge zugefiigt und die Losung eingeengt. Es gelingt leicht
durch fraktionierte Krystallisation die reine Glutaminséure vom gebil-
deten Kochsalz abzutrennen. Rascher gelangt man zum Ziel, wenn
man in die wésserige Losung des Glutaminséiurechlorhydrates gasformiges
Ammoniak bis zur schwach alkalischen Reaktion einleitet, dann auf-
kocht und einengt. Es krystallisiert bald reine Glutaminsiure aus.
Aus der Mutterlauge der ersten Krystallfraktionen gewinnt man die
letzten Reste, indem man mit Alkohol fallt. Das gebildete Chlorammon
bleibt in Losung. Die Ausbeute an reiner Glutaminsiure betréigt 18 bis
20 Gramm.

Ubertithrung der Glutaminsiiure in Pyrrolidonearbonsiure. 5 Gramm
Glutaminsiure werden in einem kleinen Reagensglas 3 Stunden im Ol-
bad auf 190° erhitzt. Es verbleibt eine hellbraun gefiirbte Masse, die sich
leicht aus der zweifachen Menge Methylalkohol unter Anwendung von
Tierkohle umkrystallisieren 1aft. Die Krystalle schmelzen nach vor-
heriger Erweichung bei 182—183°.

Darstellung von d-Arginin = x-Amino-d-guanidinovaleriansiiure.

/NH,
C=NH
\NH - CH, - CH, - CH, - CH(NH,) - COOH..

300 Gramm Edestin werden mit 300 cem rauchender Salzséure
vom spez. Gewicht 1,19 in einem Rundkolben von 500 cecm Inhalt
iibergossen. Nachdem durch Erwdrmen auf dem Wasserbad Loésung
herbeigefithrt worden ist, erhitzt man 6 Stunden am RiickfluBkiihler
auf dem Baboblech. Das Hydrolysat wird dann mit der dreifachen
Menge Wasser verdiinnt und mit einem UberschuB an Phosphorwolf-
ramsdure gefdllt. Der Niederschlag wird abgenutscht, mit 5prozen-
tiger Schwefelssure in einer Reibschale verriihrt und dann auf der
Nutsche gewaschen, bis das Filtrat keine Reaktion auf Salzsiure mehr
zeigt. Nun wird der Niederschlag in eine Reibschale iibergefiihrt,
mit der doppelten Gewichtsmenge seines Gewichtes an Baryt versetzt
und nun griindlich mit dem Pistill zerrieben. Durch das dem Baryt
entstammende Krystallwasser wird die Masse diinnbreiig. Jetzt wird
abgenutscht, mit Wasser nachgewaschen und im Filtrat der iiberschiis-
sige Baryt quantitativ mit Schwefelsdure entfernt. Das Filtrat vom
Bariumsulfat wird unter vermindertem Druck bei 40° des Wasserbades
eingeengt. Nun werden Arginin und Histidin getrennt, indem man
die Losung mit Kohlenséure séttigt und mit einer gestttigten Losung
von Quecksilberchlorid fallt. Aus dem Filtrate der Quecksilberfillung
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— der Niederschlag enthélt das Histidin — wird das Quecksilber mit
Schwefelwasserstoff und dann das Chlor mit Silbernitrat entfernt und
das Filtrat vom Chlorsilber nun mit {iberschiissigem Silbernitrat ver-
setzt und das Arginin durch kaltes, moglichst geséttigtes Barytwasser
geféllt. — Das gesittigte Barytwasser bereitet man sich in folgender
Weise. Man 16st Baryt in heilem Wasser auf. Man erhilt keine klare
Losung, weil sich schon wéhrend des Kochens kohlensaurer Baryt
bildet, auch enthilt das kéufliche Baryt meist schon solchen. Die heil3-
gesittigte Losung wird in einen enghalsigen Stehkolben hineinfiltriert,
der Kolben gleich verschlossen oder ein Natronkalkrohr aufgesetzt und
abkiihlen gelassen. Es krystallisiert reines Baryt aus. Die tiberstehende
Fliissigkeit ist mit Baryt gesittigt und kann direkt benutzt werden.
H&lt man das Gefdl stets sorgfiltig verschlossen, dann bleibt die Lo-
sung klar. — Der sorgfiltig gewaschene Niederschlag wird in schwefel-
sdurehaltigem Wasser suspendiert und mit Schwefelwasserstoff zerlegt
und das Filtrat des Silbersulfids durch Durchleiten von Luft vom Schwe-
felwasserstoff befreit, die Schwefelsdure mit Baryt quantitativ gefallt, und
schlieBlich das Filtrat vom Bariumsulfat mit Salpetersdure neutrali-
siert und eingedunstet. KEs krystallisiert neutrales Argininnitrat aus.

Darstellung von 1-Tyrosin = p-Oxyphenyl- x-aminopropionsiure aus
Seidenabfillen.

OH
N

N/
¢ . CH, - CH(NH,) - COOH.

100 Gramm Seidenabfélle werden in einem Rundkolben von 1 Liter
Inhalt mit 500 ccm 25 prozentiger Schwefelsdure {ibergossen. Den
Rundkolben bringt man auf ein Wasserbad und erwérmt so lange, bis
das Seidenfibroin in Losung gegangen ist oder doch eine weiche faserige
Masse bildet. Jetzt stellt man den Rundkolben auf ein Baboblech,
setzt einen Kiihler auf und erhitzt 16 Stunden. Die Fliissigkeit firbt
sich hierbei gelbbraun. Man gieBt nunmehr das Hydrolysat in ein
dickwandiges Becherglas oder in eine weithalsige Pulverflasche und
fiigt so viel einer heiBlgesiittigten Barytlosung hinzu, bis die Schwefel-
siure vollstindig ausgefdllt ist. Am besten berechnet man sich die
Menge des notwendigen Baryts, wobei man zu beriicksichtigen hat,
daB der Baryt mit 8 Mol. Wasser krystallisiert. Die quantitative Ent-
fernung der Schwefelsiure kontrolliert man durch Entnahme von Pro-
ben. Diese filtriert man durch kleine Filter in kleine Reagensgliser.
Das Filtrat darf weder mit Baryt noch mit Schwefelsiure eine Fallung
geben. Man kann, falls man keine bestimmte Menge Baryt angewandt
hat, den Punkt der ungefdhr vollstindigen Ausfillung der Schwefel-
sdure mit Hilfe eines Lackmuspapieres feststellen. Selbstverstandlich
darf man nicht den Neutralititspunkt als Endpunkt betrachten, weil
ja die bei der Hydrolyse der Seide entstandenen Aminoséuren sauer rea-
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gieren. N&hert man sich dem Punkte der vollstindigen Entfernung
der Schwefelsdure, dann beginnt das Bariumsulfat im allgemeinen
sich rascher abzusetzen. Man erspart sich sehr viel Zeit und auch Ver-
druB3, wenn man erst dann, wenn fast alle Schwefelsiure entfernt ist,
mit den Proben beginnt, und dann je nach dem Resultat sehr vorsich-
tig Baryt oder, falls zu viel Baryt vorhanden ist, Schwefelsiure zu-
tiigt, wobei man jedesmal griindlich umriihrt. Zu den Probeentnahmen
verwendet man am besten ein Glasrohr. Pipetten sind zu vermeiden,
weil das Glas von Baryt angegriffen wird. In den meisten Fallen
setzt sich der Niederschlag so rasch ab, da man durch Abheben
direkt, d. h. ohne Filtration, eine klare Fliissigkeit erhdlt. Gibt schlief3-
lich eine Probe des gut durchgeriihrten Gemisches weder mit Baryt
noch mit Schwefelséiure eine Féllung, dann beginnt man mit der Filtra-
tion des Bariumsulfatniederschlages!). Hierzu bedient man sich eines
grofen Trichters, in den man zwei Faltenfilter gibt. Das zunichst ab-
flieBende Filtrat ist meist etwas tritlb. Man setzt deshalb den Trichter
nicht gleich auf dasjenige Gefi8, in dem man das gesamte Filtrat auf-
zufangen wiinscht, sondern zunéichst auf ein kleineres Gefal (kleiner
Erlenmeyerkolben). Man wartet ab, bis das Filtrat vollstindig klar
abflieBt. Jetzt gibt man den Trichter auf das Hauptgefdl. Am besten
beniitzt man mehrere Trichter. An Stelle eines Trichters kann man
auch eine Nutsche verwenden. Der Filter wird zweckmiBigerweise
mit Tierkohle gedichtet. Man schiittelt in einem Erlenmeyerkolben
ca. 2 Loffel voll Tierkohle mit destilliertem Wasser und saugt dann ab.
Das Filtrat gieft man weg und gibt nun die Bariumsulfat enthaltende
Fliissigkeit auf die Nutsche. Man kann auch den Bariumsulfatnieder-
schlag durch Dekantieren entfernen, doch kommt man mit Filtrieren
rascher zum Ziel.

Der Bariumsulfatniederschlag schlieft stets groflere Mengen des
sehr schwer loslichen Tyrosins ein. Um diese zu gewinnen, wird der
Filterriickstand in einem Emailletopf mit Wasser iibergossen und unter
bestindigem Umrithren gekocht. Das heifle Gemisch wird mit Hilfe
eines Schépfers auf ein Filter gebracht (vgl. Fig. 85). Das Auskochen
wird in der gleichen Weise so lange wiederholt, bis das Filtrat frei vom
Tyrosin ist. Dies stellt man fest, indem man zu einer Probe des Fil-
trats Millons Reagens gibt. Es darf beim Erwérmen keine Rotfirbung
mehr eintreten (vgl. S. 86). Jetzt werden simtliche Filtrate vereinigt und
auf dem Wasserbade so lange eingedampft, bis Krystalle erscheinen.
Nunmehr kiihlt man ab und gewinnt die Krystalle durch Absaugen.
Die Mutterlauge wird weiter eingeengt, bis von neuem eine Krystallhaut
sich bildet. Dieser Prozefl des Filtrierens und Einengens wird so lange
wiederholt, bis das Filtrat der letzten Krystallisation mit Millons Rea-
gens keine Rotfirbung mehr zeigt. Die Ausbeute an Rohtyrosin be-
trigt 8—9 Gramm je nach der Beschaffenheit des Ausgangsmateriales.

1) Verfiigt man iiber eine Zentrifuge, deren Gefille einen geniigend grofien
Inhalt haben, dann wird der Pariumsulfatniederschlag abgeschleudert.
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Zur Reinigung wird das Rohprodukt in heiflem Wasser gelost. Man
braucht hierzu etwa 4 Liter Wasser. Unter Zugabe von 25 Gramm
Tierkohle kocht man so lange, bis eine abfiltrierte Probe vollstandig
klar und farblos aussieht. Jetzt filtriert man durch einen HeiBwasser-
trichter ab. Man kann sich auch so behelfen, daBl man einen gewohn-
lichen Trichter mit kurzem Ansatzrohr mit dem Faltenfilter, wie Fig. 15,
S. 5 zeigt, auf ein Wasserbad stiilpt. Der heiBle Trichter wird dann
auf einen groBen Erlenmeyerkolben aufgesetzt und rasch filtriert.
Auch hier empfiehlt es sich, das erste Filtrat fiir sich aufzufangen und
festzustellen, ob das Filter auch

ganz dicht ist. Aus dem Filtrat

beginnt das Tyrosin sich bald in

feinen Krystallen abzuscheiden.

Durch Einengen der Mutterlauge

erhilt man weitere Krystallmassen.

Das Filtrat darf schliefllich mit

Millons Reagens keine Rotfirbung

mehr zeigen. Die Ausbeute an rei-

nem Tyrosin betrégt 7—8 Gramm.

Grofie Verluste konnen dadurch

eintreten, daf die Tierkohle Ty-

rosin adsorbiert. Es lohnt sich auf

alle Falle, die Tierkohle energisch Fig. 85.

auszukochen. Die Ausbeute wird

oft auch dadurch erheblich beeintrichtigt, daBl die Schwefelsiure oder
der Baryt nicht vollstdndig entfernt worden sind. Es ist in jedem
Falle sehr empfehlenswert, beim Einengen des Filtrates des Barium-
sulfatniederschlages von Zeit zu Zeit Proben mit Schwefelsiure und
Baryt zu priifen.

Das Tyrosin zersetzt sich beim raschen Erhitzen gegen 310°. Es gibt
die Xanthoprotein- und die Millonsche Probe.

Viel rascher kommt man zum Ziel, wenn man die Hydrolyse der
Seidenabfélle mit rauchender Salzsiure vornimmt (vgl. S.91), dann
das Hydrolysat zur Trockene verdampft, den Riickstand in Wasser
l6st und nochmals eindampft. Man entfernt so den groBten Teil der
freien Salzsdure. Nun 16st man wieder in wenig Wasser, leitet Ammoniak-
gas bis zur schwach alkalischen Reaktion ein, kocht auf und engt ein,
bis Krystallisation erfolgt. Man kann auch direkt bis zur Trockene
verdampfen, um alles Ammoniak zu vertreiben und dann den Riick-
stand unter Anwendung von Tierkohle aus heiBem Wasser umkrystalli-
sieren.

Darstellung von 1-Histidin = x-Amino- 3-imidazolpropionsiure aus roten
Blutkérperchen.

Am besten verwendet man defibriniertes Pferdeblut. Aus diesem
lassen sich die Blutkérperchen durch einfaches Sedimentieren leicht
gewinnen. Das Serum wird abgegossen und der Blutkorperchenbrei
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CH — NH
I )CH
C—N

|
CH,

|

CH - NH,

C|OOI-I
mit der dreifachen Menge rauchender Salzsdure vom spez. Gewicht
1,19 iibergossen. Es empfiehlt sich, in die Losung noch gasfoérmige
Salzsdure bis zur Sittigung einzuleiten. Nunmehr kocht man in der
ublichen Weise auf dem Baboblech unter Verwendung eines Riickfluf3-
kiihlers. Nach 6 Stunden ist die Hydrolyse vollendet. Die Hydrolysen-
flissigkeit wird dann unter vermindertem Druck vollsténdig zur Trockene
verdampft, der Riickstand dreimal in Wasser aufgenommen und stets
wieder zur Trockene abgedampft. Jetzt wird der moglichst von Salz-
sdure befreite Riickstand wieder in Wasser gelost, die Losung mit Soda-
losung neutralisiert und nun filtriert. Das Filtrat wird mit Soda deut-
lich alkalisch gemacht. Nun wird mit einer geséttigten alkoholischen
Losung von Sublimat geféllt. Die Reaktion der Fliissigkeit wird wih-
rend der Fillung alkalisch gehalten. Der Niederschlag wird dann in
wenig Salzsdure gelést und nochmals unter Zugabe von Soda, viel
Wasser und wenig Sublimat geféillt. Nach Zersetzung des in Wasser
suspendierten Niederschlages mit Schwefelwasserstoff und dessen Ver-
jagung aus dem Filtrat des Quecksilbersulfids durch Durchsaugen
von Luft krystallisiert beim Einengen Histidinmonochlorhydrat aus.
Aus den letzten Mutterlaugen erhilt man Histidindichlorhydrat. Aus-
beute 8 Gramm. Das freie Histidin erhdlt man durch Zusatz der auf
die Salzsdure berechneten Menge n-Natronlauge und Einengen des
Gemisches. Oder man leitet in die Losung des Hydrochlorates Ammoniak
ein und krystallisiert den Riickstand der verdampften Losung aus
Wasser um. Sehr gute Resultate erhilt man auch, wenn man die be-
rechnete Menge einer n-Lithiumhydroxydlésung zum salzsauren Salz zu-
setzt, zur Trockene verdampft und mit Alkohol auskocht. Es bleibt
reines Histidin zuriick.

Freies Histidin mit Bromwasser gekocht, gibt nach einiger Zeit

plotzlich dunkle Violettfirbung. Die wisserige Losung des freien Histidins
reagiert stark alkalisch.

Darstellung von 1-Tryptophan — x-Amino-3-indelpropionsiiure aus Casein.
4 \ C.CH, - CH(NH,) - COOH .

‘\/’\/‘ CH
NH

100 Gramm kiufliches Casein werden in einer Pulverflasche mit

1000 cem Wasser iibergossen, dann setzt man etwas Ammoniak und

10 Gramm Pankreatin hinzu und tberschichtet die Fliissigkeit mit
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Toluol. Das Gemisch wird gut durchgeschiittelt und in den Brutschrank
gebracht. Eine Probe der frisch bereiteten Losung gibt mit Brom-
wasser keine Reaktion auf Tryptophan, wohl aber die Glyoxylsdure-
probe. (Man gibt zu einer Probe Glyoxylsidure und unterschichtet dann
vorsichtig mit konz. Schwefelsiure. Es tritt ein violetter Ring an der
Beriihrungsstelle der Schichten auf.) Schon nach wenigen Stunden
wird die Bromwasserreaktion positiv, ein Zeichen dafiir, da Tryptophan
abgespalten worden ist. Nach etwa 8 Tagen hat die Bromreaktion das
Maximum erreicht. Es 148t sich dies empirisch feststellen, indem man
bei der Anstellung der Probe das Bromwasser vorsichtig zutropft und
beobachtet, wann die Rosafarbung verschwindet. In der ersten Zeit
geniigt ein Zusatz von wenigen Tropfen des Bromwassers, um die Rosa-
farbung zu vernichten, spéater sind groBere Mengen davon notwendig.
Selbstverstindlich mufl man stets
gleich grole Mengen der Verdauungs-
fliissigkeit zur Probe beniitzen.

Jetzt kocht man die Lésung auf
und filtriert nach dem Erkalten.
Auf’ dem Filter verbleiben unver-
daute Reste und ferner Tyrosin. Zu
dem Filtrat gibt man so viel Schwe-
felsdure hinzu, bis es 5 Prozent da-
von enthdlt. Dann fillt man mit
einer 10 prozentigen Losung von Mer-
curisulfat in 5 prozentiger Schwe-
felsdure, solange noch eine Fiallung
eintritt. Es entsteht ein volumingser
Niederschlag. Er wird abgenutscht,
mit 5 prozentiger Schwefelsdure ge-
waschen und dann in Wasser suspen-
diert. Jetzt leitet man unter Er-
warmen und Turbinieren Schwefel-
wasserstoff ein (Fig. 86). Vom Queck- Fig. 86.
silbersulfid wird abfiltriert und dabei
festgestellt, ob auch die Zerlegung der Fillung eine vollstdndige ist —
es darf nur Quecksilbersulfid und nichts mehr von der gelbgefiirbten
Fillung vorhanden sein. Aus dem Filtrat wird der Schwefelwasserstoff
durch Durchleiten von Luft vertrieben (Fig. 87, a = Glasrohr). Jetzt
gibt man vorsichtig von der gleichen Quecksilbersulfatlosung hinzu, die
schon frither verwendet wurde. Es entsteht zunéchst ein flockiger
Niederschlag. Dieser wird nach einer halben Stunde abgesaugt. Es
gelingt so, das zuerst ausfallende Cystin und Verharzungsprodukte zu
entfernen. Das Filtrat vom genannten Niederschlag wird weiter mit
Quecksilbersulfatlosung gefillt und der Niederschlag abgesaugt. Der
Filterriickstand wird mit 5prozentiger Schwefelsdure so lange ge-
waschen, als das Filtrat mit Millons Reagens Rotfdrbung zeigt. Nun
wird der Niederschlag wiederum in der gleichen Weise, wie frither mit
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o~ Schwefelwasserstoff zerlegt, nach erfolgter Durchliif-
Ma tung filtriert und im Filtrat die Schwefelsiure mit
=5 Baryt quantitativ entfernt. Vom Bariumsulfat wird
; Tl‘ —. abfiltriert. Das Filtrat wird jetzt unter vermindertem

/ \ < Druck bei 40° des Wasserbades eingeengt. Von Zeit
/ \ zu Zeit fligt man etwas absoluten Alkohol zu. Bald
/ \ beginnt die Abscheidung von Tryptophan. Durch Um-
/ \ krystallisieren aus 50 prozentigem Alkohol unter An-
/ - \ wendung von Tierkohle wird es ganz rein erhalten. Die
k | ) Ausbeute betrigt etwa 1 Gramm. 1-Tryptophan zersetzt
i sich beim raschen Erhitzen gegen 289°. Es gibt so-
Fig. 87. wohl mit Bromwasser als mit Glyoxylsdure plus konz.
Entfernung von  Schwefelsiure positive Reaktion. Ferner erhdlt man
e aserston  mit Millons Reagens eine rotbraune Firbung und mit
von Luft. konz. Salpeterséure Gelbférbung.

Darstellung von Glucosaminchlorhydrat aus Hummersehalen.

20
C—H

I
CH-NH,
|
(CHOH),
|
CH,OH .

Panzer und Scheren vom Hummer werden mechanisch von anhaften-
den Fleischresten befreit. Nun gibt man 5 prozentige Salzséure hinzu
und 148t 24 Stunden bei Zimmertemperatur stehen. Das Material 148t
sich nun leicht zerkleinern und gleichzeitig von noch vorhandenen
Fleischbestandteilen befreien. 100 Gramm des so behandelten Materiales
werden in einem Rundkolben unter dem Abzug mit rauchender Salz-
sdure vom spez. Gewichte 1,19 iibergossen und dann auf dem Babo-
bleche zum gelinden Sieden erwidrmt. Das Chitin geht dabei vollstan-
dig in Losung. Die Fliissigkeit farbt sich dunkel. Nunmehr verdampft
man in einer Porzellanschale so lange auf dem Wasserbade, bis eine
reichliche Abscheidung von Krystallen auftritt. Man a8t erkalten und
filtriert auf der Nutsche auf einem aus Filtriertuch geschnittenen
Filter. Den Filterriickstand wéscht man mit wenig auf 0° abgekiihlter
konz. Salzséiure. Aus der Mutterlauge lassen sich noch weitere Mengen
von Glucosaminchlorhydrat durch Eindampfen gewinnen. Das gesamte
Rohprodukt wird durch Lésen in Wasser und Kochen mit Tierkohle
gereinigt. Durch Einengen des Filtrates erhdlt man nun das reine Chlor-
hydrat. Die Ausbeute an reinem Glucosaminchlorhydrat betrigt 50
bis 60 Gramm.
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B. Synthese von Aminosiuren.

Darstellung von dl-x-Aminobuttersiure.
CH, - CH, - CH(NH,) - COOH .

Kiufliche Géarungsbuttersiure wird zuniichst durch fraktionierte
Destillation gereinigt. 25 Gramm der zwischen 155° und 160° #ber-
gehenden Fraktion werden durch Zusatz von 3,5 Gramm roten Phos-
phors und allméhliches Zutropfenlassen von 88 Gramm trockenen Broms
in «-Brombutterséure tibergefiihrt. Die ganze Operation dauert etwa
45 Minuten. Zum Eintropfenlassen des Broms beniitzt man einen
Tropftrichter. Die Operation wird am besten in einem Rundkolben vor-
genommen. Zum Schlufl wird auf dem Wasserbade kurze Zeit erwirmt.
Die Losung ist braun geféirbt. Sie wird nun in 100 ccm heifles Wasser
unter fortwahrendem Riihren mit Hilfe eines Riihrers eingegossen.
Nach vélligem Erkalten wird das abgeschiedene Ol mit Ather ausge-
schiittelt. Der Ather wird im Scheidetrichter abgetrennt und mit
Chlorcalcium getrocknet. Nun destilliert man den Ather ab und be-
ginnt die fraktionierte Destillation des Riickstandes unter vermindertem
Druck. Man erhdlt bei 25 mm Druck zuerst einen zwischen 70
und 115° libergehenden Vorlauf. Er besteht zum grofiten Teil aus
unverdnderter Buttersdure. Die Brombuttersidure destilliert zwischen
127 und 128° {iber. Es bleibt in dem Destillationskolben ein kleiner
Riickstand, der offenbar aus hoher bromierten Produkten besteht.
Die Ausbeute an reiner Brombuttersdure betrigt etwa 80 Prozent.
Zur Uberfiilhrung der x-Brombuttersiure in die x-Aminobuttersiure
wird erstere in 25 prozentiges, wisseriges Ammoniak eingetragen und das
Gemisch 3 Tage bei 37° aufbewahrt. Nun wird in einer Schale auf dem
Wasserbade eingedampft, bis Krystallisation eintritt. Sie wird durch
Zusatz von Alkohol vervollstindigt. Nach etwa zweistiindigem Stehen
wird die Krystallmasse abgenutscht, der Filterriickstand mit eiskaltem
Wasser gewaschen und scharf abgepreft. Aus der Mutterlauge lassen
sich noch weitere Mengen von Aminobuttersiure gewinnen, indem
man sie mit Salzsdure neutralisiert und dann zur Trockene verdampft.
UbergieBt man den Riickstand mit absolutem Alkohol, dann geht die
salzsaure Aminobuttersiure in Losung, wahrend der grofite Teil des
Bromammons zuriickbleibt. Die alkoholische Losung wird eingedunstet,
der Riickstand in Wasser aufgenommen und zur Entfernung des Chlors
mit {iberschiissigem gelbem Bleioxyd so lange gekocht, bis eine Probe
des erkalteten, filtrierten Gemisches mit Silbernitrat keine Reaktion
mehr auf Chlor gibt. Jetzt filtriert man die ganze Masse und féllt aus
dem Filtrat das geloste Blei mir Schwefelwasserstoff. Vom Bleisulfid
wird abfiltriert und die Losung nunmehr eingedampft. Rascher gelangt
man zum Ziel, wenn man in die wésserige Losung der salzsauren Amino-
buttersiure Ammoniak bis zur schwach alkalischen Reaktion einleitet,
dann zur Trockene verdampft, den Riickstand in wenig Wasser auf-
nimmt und mit Alkohol fdllt. Die rohe Aminobuttersiure wird gerei-
nigt, indem man sie in der vierfachen Menge Wasser 16st und dann
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mit Alkohol fillt. Die Aminobuttersdure krystallisiert in schénen
glinzenden Bléttchen. Beim Erhitzen findet kein Schmelzen statt, die
Aminoséure verfliichtigt sich vielmehr beim Erhitzen tiber 300°. Kocht
man «-Aminobuttersiure mit iiberschiissigem Kupferoxyd, dann er-
hilt man ein ziemlich schwer 1dsliches, blau gefarbtes Kupfersalz.

Darstellung von dl-Leucin = a-Amineisobutylessigsiure aus Isoamyl-
alkohol (nach Strecker-Fischer).
CH:.CH, -CH,0H- 4+ O0—H,0 =

Isoamylalkohol

¥

CH,..
CH,’

Rt CH - CH, - 6{ ) ++ HON + NH, — H,0 =
d Isovaleraldehyd
!
gg?'> CH - CH, - CH(NH,) - CN 4 2H,0 — NH,
3 Isovaleroaminonitril
CH ; .
CH:) CH - CH, - CH(NH,) - COOH .

«-Aminoisobutylessigsfiure (Leucin).

Der Isoamylalkohol wird zunichst zu Isovaleraldehyd oxydiert.
Wir gehen von 100 Gramm Isoamylalkohol aus und bringen ihn in
einen 500 ccm fassenden Destillationskolben ¢ (Fig. 88). Diesen stellen wir
in ein Wasserbad und verschlieBen ihn nach oben mit einem zweifach
durchbohrten Korkstopfen. Die beiden Offnungen versehen wir mit

Fig. 88.
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den Tropftrichtern @ und . Aus dem einen lassen wir 110 Gramm
Natriumbichromat gelost in 225 g Wasser und 90 g konz. Schwefelséure,
aus dem andern den Amylalkohol tropfenweise zuflieBen. Der Kiihler d
ist mit einer mit Wasser oder Eis gekiihlten Vorlage e verbunden. Wéhrend
des allméhlichen ZuflieBens aus den beiden Tropftrichtern erwéarmen wir
das Wasserbad. Das Destillat fithren wir in einen Scheidetrichter iiber
und trennen es vom iiberdestillierten Wasser. Der so gewonnene Isova-
leraldehyd ist noch nicht rein. Wir trennen ihn von Verunreinigungen,
indem wir ihn mit Hilfe eines sogenannten Hempelaufsatzes (vgl. Fig. 89)
fraktioniert destillieren. Die Destillation wird am besten zweimal vor-
genommen. Die Aus-

beute betrigt 36

Gramm. Der Iso-

valeraldehyd geht

zwischen 92 und 96°

iiber.

Nun lassen wir
auf 25 Gramm des
Aldehyds Ammo-
niak einwirken. Wir
losen den Aldehyd
in 50 ccm absolu-
tem Ather wund
bringen die Losung
in einen FErlen-
meyerkolben und
sattigen sie unter
Kiithlung mit Eis

mit gasférmigem
Ammoniak, das wir
durch Durchleiten
durch einen Kalk- Fig. 89.
turm trocknen. Wir
beniitzen hierzu entweder eine Ammoniakbombe, oder aber wir treiben
aus konzentriertem wisserigem Ammoniak dieses durch Kochen iiber.
Beginnen aus der Losung Ammoniakddmpfe zu entweichen (Riechprobe),
dann wird das Einleiten abgebrochen und das entstandene Wasser im
Scheidetrichter abgetrennt. Die &therische Losung wird nun mit Ka-
liumcarbonat getrocknet und der Ather unter vermindertem Druck bei
gewohnlicher Temperatur abdestilliert.

Der verbleibende Riickstand von Valeraldehydammoniak erstarrt
héufig beim Stehen im Eisschrank. Die Krystallisation braucht jedoch
nicht abgewartet zu werden. Der Riickstand wird vielmehr direkt in
100 ccm destillierten Wassers suspendiert und unter Eiskiihlung und
Umschiitteln allmihlich 20 cem 40 prozentige Blausdure eingetragen.
Beim Zusatz der Blauséure ist groBe Vorsicht geboten. Man arbeite
stets unter einem gut ziehenden Abzug. Man 148t das Reaktionsprodukt



110 Physiologische Untersuchungen mit Hilfe chemischer Methoden.

24 Stunden unter hiufigem Umschiitteln stehen. Ks ist allméhlich
der grofite Teil in Losung gegangen. Die Losung ist etwas braunlich
gefidrbt. Man fiigt nun zu dem Gemisch 180 ccm konzentrierte Salzsdure
vom spez. Gewicht 1,19 und 90 cem Wasser und kocht etwa 1 Stunde
bis zur volligen Losung auf dem Baboblech. Dann gibt man nochmals
90 ccm Wasser hinzu und kocht etwa 4 Stunden weiter. Hierbei ent-
weichen Salzsiuredimpfe. SchlieBlich dampft man auf einem Wasser-
bade vollstindig zur Trockene ein. Man muf} hierbei wiederholt um-
rithren. Es verbleibt ein braunlicher Riickstand. Dieser wird in Wasser
aufgenommen und in die Losung so lange Ammoniakgas eingeleitet,
bis die Reaktion neutral ist. Das ausfallende Leucin wird abgesaugt,
scharf abgepreBt und mit kaltem Wasser so lange gewaschen, bis das
Filtrat keine Chlorreaktion mehr gibt. Die Mutterlauge wird auf dem
Wasserbade eingeengt, bis Krystallisation eintritt. Die Krystalle werden
abgesaugt und mit dem zuerst erhaltenen Rohprodukt vereinigt. Das
Rohleucin wird hierauf in etwa 500 ceml) kochendem Wasser gelost,
etwas Tierkohle hinzugesetzt, aufgekocht und dann filtriert. Die Aus-
beute betrigt 14—15 Gramm. Das dl-Leucin zersetzt sich beim raschen
Erhitzen gegen 297°. Beim Kochen mit iiberschiissigem Kupferoxyd
erhidlt man ein blaBiblaues, in Wasser sehr schwer losliches Kupfersalz.

Darstellung von dl-Phenylalanin = x-Amino-3-phenylpropionsiure

(nach Emil Fischer).
N

TN

/
¢ CH, - CH(NH,) - COOH .

Darstellung von Caleiummalonat.

Es werden 200 Gramm zerriebene Chloressigsdure, CH,Cl - COOH,
mit 300 Gramm zerstoBenem Eis versetzt und in 250 Gramm Natronlauge
von 33!/, Prozent gelost. Man priift nun die Reaktion der Fliissigkeit.
Ist sie noch sauer, dann wird mit Natronlauge genau neutralisiert und
nun eine Losung von 138 Gramm Cyankalium in 260 ccm Wasser zuge-
setzt. Diese Losung soll 40° warm sein. Das Gemisch erwérmt sich dann
von selbst bis auf 50—60°. Nach Ablauf einer Stunde wird langsam auf
100° erwidrmt und diese Temperatur eine Stunde gehalten. Jetzt 1Bt
man auf 20° erkalten, fiigt wieder 250 Gramm der 33!/, prozentigen
Natronlauge hinzu und kocht auf dem Baboblech, und zwar so lange,
bis kein Ammoniak mehr entweicht. Wenn eine Probe der Fliissigkeit
mit mehr Natronlauge versetzt beim Kochen kein Ammoniak mehr ent-
wickelt, dann ist die Umwandlung der Cyanessigsdure in Malonsiure

COOH

I

CH,

I
L COOH

1) Gibt man zum Wasser etwas Ammoniak, dann braucht man viel weniger
Fliissigkeit zum Losen des Leucins. Das Ammoniak kann man dann durch
Kochen wieder entfernen.
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vollendet. Bis dieser Punkt erreicht ist, vergehen ca.5 Stunden. Man
fiigh nun eine warme, etwa 25 prozentige Losung von Chlorcalcium hinzu,
und zwar so lange, als noch eine Fillung entsteht. Man braucht etwa
250 Gramm des kduflichen, trockenen Chlorcalciums. Das ausgefallene
Calciummalonat bildet zun#chst einen dicken amorphen Brei. Er
wandelt sich im Laufe von 24 Stunden in eine krystallinische Masse um.
Diese wird auf der Nutsche abgesaugt, mit Hilfe des Stopfens einer
Stopselflasche scharf abgepreft (vgl. S. 4, Fig. 12) und mit wenig
kaltem Wasser gewaschen und nochmals gut abgepref3t, eventuell unter
Anwendung einer Presse. Man bringt im letzterem Falle den Filter-
riickstand auf ein Stiick Koliertuch, wickelt die Substanz gut ein und
schiebt dann das gebildete Paket unter die Presse. Nun bringt man
das Produkt zum Trocknen in eine Porzellanschale und erwirmt auf
dem Wasserbade. Von Zeit zu Zeit rilhrt man um. Es gelingt nicht,
das Calciummalonat auf diese Weise vollsténdig trocken zu erhalten.
Die letzten Spuren von Krystallwasser entweichen erst beim Erwirmen
auf 100° bei gleichzeitiger Anwendung von vermindertem Druck. Fiir
die weitere Verarbeitung des Calciumsalzes ist vollstindige Trocknung
nicht notig. Die Ausbeute betrigt etwa 90 Prozent der Theorie.

Uberfiihrung der Malonsiure in den Malonsiuredizithylester.
COOC,H;
CH,
(JlOOCﬁ,H5

Zur Veresterung verwendet man Alkohol und trockene gasférmige
Salzsdure. Man gehe von 200 Gramm Calciumsalz aus. In einen
Rundkolben von 1 Liter Inhalt werden 20 Gramm des Calciumsalzes
und 500 Gramm absoluter Alkohol gegeben und trockene gasférmige
Salzséure eingeleitet. Man wartet ab, bis die zugesetzte Substanz sich
gelost hat. Wahrend des Einleitens der Salzséure hat sich der Alkohol
erwirmt. Nun gibt man wieder 20 Gramm des Calciumsalzes zu. Nach
etwa 50 Minuten ist das ganze Calciummalonat eingetragen. Es be-
ginnen Salzsdureddmpfe zu entweichen. Die Losung ist mit Salzséure
gesittigt. Nun unterbricht man das Einleiten und laft die Losung
24 Stunden stehen, dann neutralisiert man durch Eintragen von ge-
pulvertem Calciumcarbonat (Kreide). Jetzt wird der Alkohol unter
vermindertem Druck abdestilliert. Im Riickstand befindet sich der
Ester. Er wird in Ather aufgenommen, die #therische Losung mit
Chlorcalcium getrocknet, dann der Ather abdestilliert (vgl. S. 95,
Fig. 83). Der Riickstand wird der fraktionierten Destillation unter-
worfen. Der Vorlauf wird weggeschiittet und das bei 197—198° iiber-
gehende Destillat aufgefangen. Die Ausbeute an reinem Ester betragt
75 Prozent der Theorie.
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Uberfiihrung des Malonséiuredisithylesters in Benzylmalonester.
COOC,H;
(le -CH, - CgH; .
(]JOOCzH5

Es werden 14,4 Gramm Natrium (1 Mol.) in 300 ccm absolutem Al-
kohol gelost, dann 100 Gramm Malonsduredidthylester (1 Mol.) und 86
Gramm reines Benzylchlorid (1 Mol.) hinzugefiigt. Unter Abschei-
dung von Chlornatrium tritt starke Erwéirmung der Losung ein. Nach
etwa 10 Minuten wird der Alkohol ohne vorherige Filtration abgedampft.
Die Fliissigkeit reagiert zum Schlufl schwach alkalisch. Der Riickstand
wird mit Wasser libergossen, um das Kochsalz zu lésen. Das abge-
schiedene Ol wird dann in Ather aufgenommen und die #therische Lo-
sung getrocknet. Man verwendet hierzu Kaliumcarbonat, frisch ge-
gliihtes Natriumsulfat oder Magnesiumsulfat. Der Ather wird nach
erfolgter Filtration verdampft und der Riickstand unter vermindertem
Druck destilliert. Bei 11 mm Druck geht der Benzylmalonester bei
166—169° iiber. Das Destillat wird bis 175° aufgefangen. Die Aus-
beute betréigt 100 Gramm. Die Destillation wird wiederholt. Man er-
hélt dann ca. 90 Gramm eines bei 11 mm Druck bei 166—168° iiber-
gehenden Produktes. Bei 15 mm Druck geht der Ester bei 173° iiber,
bei 20 mm Druck bei 183° und bei 256 mm bei 188°.

Uberfiihrung des Benzylmalonesters in Benzylmalonsiure.

COOH
(:3H - CH, - CH, .
COOH
Es werden 90 Gramm Benzylmalonester in einem Rundkolben von
ca. 500 ccm Inhalt unter kréftigem Schiitteln mit 105 ccm konzentrierter
Kalilauge vom spez. Gewicht 1,32 (2,2 Mol.) emulgiert. Nun wird auf
dem Wasserbade erwdrmt, wobei vollstdndige Losung eintritt. Durch
einstiindiges Erhitzen auf dem Wasserbade wird die Verseifung zu Ende
gefithrt. Gleichzeitig wird der entstandene Alkohol gréBtenteils ver-
dampft. Es fallt gewohnlich eine geringe Menge Ol aus, das durch Aus-
dthern entfernt wird. Nun fiigt man zu der wésserigen Losung etwas mehr
als die dem angewandten Alkali dquivalente Menge verdiinnter Salz-
séiure hinzu. Die in Freiheit gesetzte Benzylmalonsdure wird aus der
wisserigen Losung durch Ausschiitteln mit Ather extrahiert. Man ver-
wendet zundchst 500 ccem Ather und dann noch 3—5mal je 50 cem.
Die #therische Losung wird mit geglithtem Natriumsulfat resp. Ma-
gnesiumsulfat getrocknet, dann filtriert und der Ather vollstindig ver-
dampft. Die letzten Spuren des Athers bringt man im Vakuum-
exsiccator zur Verdunstung. Der Riickstand erstarrt dabei vollstdandig.
Die Ausbeute an Rohprodukt betriigt 65 Gramm. Das Rohprodukt
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wird durch Umloésen aus 300 ccm heilem Benzol gereinigt. Das reine
Produkt schmilzt bei 115°. An reiner Benzylmalonsiure erhilt mah
ca. 60 Gramm.

Ubertiihrung der Benzylmalonsiiure in Phenylalanin.

Man lost 50 Gramm Benzylmalonséure in 250 Gramm sorgfiltig
getrocknetem Ather und fiigt zu der Losung allmihlich bei Tages-
licht 50 Gramm Brom. Diese Operation wird im Abzug vorgenommen.
Das Brom verschwindet zunéchst rasch. Es entwickelt sich Bromwasser-
stoff. SchlieBllich bleibt unveréndertes Brom zuriick. Durch dieses ist die
Fliissigkeit rotbraun gefarbt. Nach einer halben Stunde wird die &theri-
sche Losung mit wenig Wasser unter allméhlichem Zusatz von schwefliger
Séure bis zum Verschwinden der roten Farbe des Broms geschiittelt.
Nun wird im Scheidetrichter getrennt, nochmals mit wenig Wasser
gewaschen und nun der Ather unter vermindertem Druck abgedampft
und dann nach ca. 2 Stunden auf 60—70° erwérmt. Es verbleibt ein
fester Riickstand, der aus 250 cem heilem Benzol umkrystallisiert wird.
Die Ausbeute an Benzylbrommalonsaure

COOH

I

C(Br) - CH, - C4H;

|

COOH
betragt 95 Prozent der Theorie. Zur Bestimmung des Schmelzpunktes
wird eine Probe der Substanz im Vakuumtrockenapparat (Fig. 26) bei
800 getrocknet. Als Heizfliissigkeit wihit man Athylalkohol. Das
trockene Produkt schmilzt bei 135°.

Die Hauptmenge der Benzylbrommalonsédure wird jetzt in einem
Reagensglas oder einem Erlenmeyerkolbchen im Olbad auf 125—130°
erhitzt. Hs tritt lebhafte Gasentwicklung ein (Abspaltung von Koh-
lensdure und von etwas Bromwasserstoff). Nach 45 Minuten ist die

Reaktion beendet. Es verbleibt ein gelbes Ol. Es besteht aus Phenyl-
x-brompropionsiure

CH(Br) - CH, - C,H; .
s
COOH

Es zeigt keine Neigung zur Krystallisation. Man kann es reinigen,
indem man es mit Wasser wischt, in Ather aufnimmt, diesen in der
iiblichen Weise mit Natriumsulfat oder Magnesiumsulfat trocknet,
filtriert und den Ather aus dem Filtrat unter vermindertem Druck,
am besten im Vakuumexsiccator, abdunstet. Der Riickstand wird jetzt
amidiert. Man {ibergieBt zu diesem Zwecke das Ol mit etwa der fiinf-
fachen Menge 25 prozentigen Ammoniaks und 148t das Gemisch in einer
gut verschlossenen Stopselflasche 4 Tage bei 37° stehen. Dann wird die
ammoniakalische Losung unter vermindertem Druck eingedampft.
Der Riickstand besteht aus Phenylalanin:

Abderhalden, Praktikum. 8
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CH(NH,) - CH, - C,H,
(IJOOH
und aus Bromammon. Das letztere entfernt man durch Auskochen des
Riickstandes mit absolutem Alkohol. Man kann das Extrahieren mit
Alkohol mit Vorteil auch im ,,Soxhlet* (Fig. 95) vornehmen. Zur weiteren
Reinigung wird das Phenylalanin in heilem Wasser gelost, die Losung
mit etwas Tierkohle gekocht, filtriert und bei 0° stehen gelassen. Das
Phenylalanin krystallisiert bald in préchtigen Blattchen aus. Die Aus-
beute betrigt 60 Prozent der Theorie, berechnet auf die verwendete

Benzylbrommalonsdure. Das Phenylalanin gibt die Xanthoprotein-
reaktion. Ks zersetzt sich beim raschen Erhitzen gegen 283°.

Spaltung racemischer Aminosiuren.
Darstellung von 1-Alanin aus dl-Alanin?) mittels Hefe (nach Felix Ehrlich).

15 Gramm dl-Alanin werden in einem Rundkolben von & Liter Inhalt
in3750ccm Wasser gelost. Hierzu gibt man 250 Gramm Hefe, Rasse XT12),
und 450 Gramm Rohrzucker (ungeblaute Raffinade). Die Flasche ver-
schlieft man mit einem Korkstopfen, durch den man ein gebogenes Glas-
rohr fiihrt. Dieses taucht in ein mit Wasser gefiilltes Reagensglas, das

durch einen, mit einer Kerbe versehenen Stopfen ab-
geschlossen ist (vgl. Fig. 90 und 91). Dieser Verschlufl

| dient zur Festsfellung, ob Gas-
&3 entwicklung stattfindet. Man
0| 1aBt das Gemisch bei etwa 25°
\ stehen. Bald zeigt das Auf-
treten von Gasblasen im Gar-

\  verschluB} an, daf} der Géirungs-
)\ prozeB lebhaft im Gange ist.
. \ Er ist nach etwa 48 Stunden
" beendigt. Man priife nunmehr,

Fig. 90. Vergirung ob der zugesetzte Zucker von
von dl-Alanin. - ger Hefe vollsténdig verbraucht worden ist. Zu diesem
Zwecke entnimmt man von dem Gemisch eine Probe, setzt etwas Salz-
sdure hinzu, kocht, um etwa noch vorhandenen Rohrzucker zu spalten
und stellt dann die Fehlingsche Probe an. Zeigt die Probe, daf} der
Zucker verbraucht worden ist, dann setzt man etwa 50 cem einer kolloi-
dalen Eisenhydroxydlosung hinzu, um die kolloidalen Bestandteile
auszufillen. Man filtriert nunmehr und dampit das Filtrat auf einem

Fig. 91. GérverschluB.

1) Kiufliches dl-Alanin Kahlbaum, oder man stellt es sich aus d-Alanin
dar, indem man dieses mit etwa der doppelten Gewichtsmenge reinen, unkry-
stallisierten Barytes und 4 Volumina Wasser in einem Porzellanbecher im Auto-
klaven 5 Stunden unter Druck auf 1400 erwirmt. Dann wird der Baryt quan-
titativ mit Schwefelsdure entfernt, vom Bariumsulfat abfiltriert und eingedampft.
Man iiberzeuge sich schon vor der Verarbeitung der gesamten Masse durch
die optische Untersuchung einer Probe, ob die Racemisierung beendigt ist.

%) Zu beziehen vom Institut fiir Girungsgewerbe, Berlin N, Seestrafe.
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Wasserbade auf etwa 150 ccm ein. Jetzt kocht man nach Zusatz von
Tierkohle auf und filtriert nochmals. Das Filtrat wird dann auf dem
Wasserbade weiter eingeengt, bis Krystallisation eintritt. Man 148t
abkiihlen, nutscht die Krystalle ab, wéscht den Riickstand mit wenig
eiskaltem Wasser und trocknet die Krystallmasse im Vakuumexsicca-
tor. Weitere Mengen von l-Alanin lassen sich gewinnen, wenn man
das Eindampfen der Mutterlauge weiter fortsetzt. SchlieBllich verbleibt
ein gelbbraun gefirbter Sirup, der nur sehr schwer zur Krystallisation
zu bringen ist. Man kann durch Zusatz von Alkohol Erstarren bewir-
ken und durch scharfes Abpressen auf der Nutsche einen grofien Teil
der Mutterlauge entfernen. Krystallisiert man den Filterriickstand
nochmals aus Wasser unter Anwendung von Tierkohle um, dann erhélt
man noch eine groflere Menge von Krystallen von 1-Alanin. Die Aus-
beute an 1-Alanin betréigt etwa 6 Gramm. Man iiberzeuge sich, ob reines
l-Alanin vorliegt, indem man das Drehungsvermégen der Substanz in
der berechneten Menge Salzsiure feststellt. [a]5, =—10,5°. FErhilt
man ein Drehungsvermégen, das geringer ist, dann kann man durch
fraktionierte Krystallisation der gesamten Ausbeute versuchen, besser
drehendes 1-Alanin zu erhalten. War die Vergirung eine gute, dann

erhdlt man mit Leichtigkeit wenigstens 3—4 Gramm optisch reines
1-Alanin.

Gewinnung von d-Histidin aus dem Harn von Kaninchen nach Ver-
fiitterung von dl-Histidin.?)

15 Gramm 1-Histidin werden mit 30 Gramm reinem Barythydrat
und 50 cem Wasser 5 Stunden in einem Porzellanbecher im Autoklaven
auf 140° erhitzt. Nun wird von dem beim Abkiihlen des Gemisches
auskrystallisierenden Baryt abfiltriert und im Filtrat der Rest des
Barytes quantitativ mit
Schwefelsdure entfernt (vgl.
S.101). Das Filtrat vom
Bariumsulfat wird ver-
dampft, bis Krystallisation
eintritt. Die Krystalle be-
stehen aus reinem dl-Hi-
stidin. Durch das Erhitzen
mit Barytwasser unter
Druck ist Racemisierung
des optisch-aktiven Histi-

dins eingetreten. Man priife gl
die wisserige Losung im - )

. . Fig. 92, Kifig fiir Kaninchen.
Polarisationsapparat.

5 Gramm dl-Histidin werden in 20 ccm Wasser gelost und einem
Kaninchen mit Hilfe einer Schlundsonde in den Magen eingefiihrt.

1) In der gleichen Weise kann man auch andere Aminoséuren, z. B. dl-Leucin
(Wohlgemuth) in die in der Natur nicht vorkommende optisch-aktive Kom-
ponente iiberfiihren.

8*
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Das Versuchstier wird dann in einen Kifig gebracht, der ein getrenntes
Auffangen von Kot und Harn gestattet (Fig. 92). Wir sammeln den
Urin von 2 Tagen und féllen ihn, nachdem wir Sodalésung bis zur
deutlich alkalischen Reaktion zugegeben haben, mit einer gesittigten
alkoholischen Sublimatlésung. Wéahrend der Fillung wird die Re-
aktion der Fliissigkeit alkalisch gehalten. Im {iibrigen verfihrt man
zur Isolierung des Histidins, wie es S. 103 beschrieben worden ist.
Das isolierte Produkt zeigt alle Reaktionen des Histidins. Es dreht
nach rechts.

Spaltung von di-Leucin in d- und I-Leucin (nach Emil Fischer).

1. Uberfithrung von dl-Leucin in Formyl-dl-leucin:
25 Gramm dl-Leucin werden mit der 1%/,fachen Menge wasserfreier,
kéuflicher Ameisensédure (98,5 Prozent) 3 Stunden auf dem Wasserbade
in einem Destillationskolben erhitzt. Dem Kolben wird ein zu einer
Capillare ausgezogenes Steigrohr aufgesetzt. Nun wird das Losungs-
mittel unter vermindertem Druck mdglichst vollstandig verdampft. Der
Riickstand wird wieder mit der gleichen Menge Ameisensiure 3 Stun-
den auf 100° erhitzt, dann eingedampft und diese Operation noch ein-
mal wiederholt. Beim Verdampfen erstarrt nun der Riickstand und
krystallisiert. Der Krystallbrei bildet meistens eine so feste Masse, daB3
sie nur durch Absprengen des Kolbens iiber dem Krystallgemenge ge-
wonnen werden kann. Die Krystallmasse wird dann im Mérser, soweit wie
mdoglich, zerkleinert, dann im Vakuumexsiceator tiber Kalihydrat von noch
anhaftender Ameisenséure befreit und schlieflich fein pulverisiert. Dann
wird in kleinen Portionen mit der 11/,fachen Menge eiskalter n-Salz-
siaure rasch zerrieben. Dabei geht das noch unverdnderte Leucin in
Losung. Jetzt wird scharf abgesaugt, mit wenig kaltem Wasser ge-
waschen, bis das Filtrat keine Chlorreaktion mehr gibt und das Roh-
produkt unter Anwendung von Tierkohle aus der dreifachen Menge
Wasser umkrystallisiert. Das reine Formyl-dl-leucin wird beim Erhitzen
gegen 112° weich. Es schmilzt bei 114—115°.

2. Spaltung des Formyl-dl-leucins mit Brucin: Man
gibt zu einer Losung von 20 Gramm Formyl-dl-leucin in 1600 cem ab-
solutem Alkohol 50 Gramm wasserfreies Brucin und erwérmt unter
Umschiitteln, bis vollstindige Losung eingetreten ist. Beim Abkiih-
len erfolgt Abscheidung des Brucinsalzes des Formyl-d-leucins.
Man 148t unter zeitweisem Schiitteln 12 Stunden im Eisschrank
stehen, saugt dann die Krystallmasse scharf ab und wischt mit
200 cem kaltem, absolutem Alkohol. Die Krystallmasse wiegt ca. 40
Gramm.

Die alkoholische Mutterlauge enthélt das Brucinsalz des Formyl-
l-leucins. Sie wird unter vermindertem Druck eingedampft und der
Riickstand in 180 com Wasser gelost. Die Losung wird nun auf 0°
abgekiihlt und mit 70 cem n-Natronlauge versetzt. Es fillt das Brucin
aus. Nach 10 Minuten langem Stehen in Eis wird abgesaugt und mit
wenig kaltem Wasser nachgewaschen. Die letzten Reste von Brucin
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entfernt man durch Ausschiitteln mit Chloroform. Nun fiigt man zur
Bindung des groBten Teiles des zugesetzten Alkalis 9 cem finffach
n-Salzsdure zu, verdampft unter vermindertem Druck auf ca. 40 ccm
und iibersdttigt nun durch Zugabe weiterer 6 ccm der fiinffach n-Salz-
sdure. Dadurch wird die Abscheidung des Formyl-l-leucins, die schon
beim Eindampfen begonnen hat, vervollstindigt. Man kiihlt noch 1/,
Stunde in Eis ab, nutscht ab und wischt mit eiskaltem Wasser.

Aus dem Brucinsalz des Formyl-d-leucins wird das Brucin in genau
der gleichen Weise entfernt.

3. Hydrolyse der beiden Formylverbindungen. Die optisch-
aktiven Formylverbindungen (Formyl-l-leucin und Formyl-d-leucin) wer-
den fiir sich 1—1%/, Stunden mit der 10fachen Menge 10 prozentiger Salz-
sdure am Riickfluikiihler gekocht und dann die Fliissigkeit unter vermin-
dertem Druck moglichst stark eingedampft. Man nimmt den Riickstand
in Wasser auf und dampft nochmals ein. Jetzt wird der Riickstand wieder
in Wasser aufgenommen, die Losung in einen Mafkolben iibergefiihrt
und mit destilliertem Wasser bis zur Marke aufgefiillt. In einem aliquoten
Teil bestimmt man den Chlorgehalt nach Volhard (vgl. S. 34) und setzt
dann zu der gesamten Fliissigkeit die berechnete Menge einer n-Lithium-
hydroxydlésung. Dann verdampft man auf dem Wasserbade auf ein
kleines Volumen. Es krystallisiert das optisch-aktive Leucin aus. Den
Rest féllt man aus der Mutterlauge mit Alkohol. Man bestimme das
Drehungsvermogen des isolierten d- und l-Leucins in Wasser und in
Salzséure und bereite das Kupfersalz (vgl. S. 110).

[o]opo = +-10,34° in Wasser,
+15,9° in 20 proz. Salzséure.

2. Darstellung von Polypeptiden

(nach Emil Fischer).
Darstellung von Glycinanhydrid aus Glykokollesterchlorhydrat.

/co - CH,
2(CH,{NH,) - COOC,H;) — 2 C,H;0H — HN< SNH.
\CH, - CO

56 Gramm Glykokollesterchlorhydrat werden in einem dickwandigen
Becherglas ¢ (Fig. 93) mit 28 ccm Wasser iibergossen. Das Gemisch
wird mit einer in einem Topf d befindlichen Kéltemischung gut ge-
kiihlt. Nun werden unter kriftigem Turbinieren mit dem durch die
Turbine @ bewegten Riihrer e¢ 32 cem 11,5fach normaler Natron-
lauge aus einem Tropftrichter b im Laufe von einer Stunde zugetropft,
wobei die Temperatur der Mischung auf nicht mehr wie —5° steigen
darf. Das Glykokollesterchlorhydrat geht allmédhlich in Losung,
wihrend Kochsalz ausfillt. Nachdem die Lauge vollstindig ein-
getragen worden ist, 146t man die Fliissigkeit bei gewohnlicher Tempe-
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ratur stehen. Schon nach wenigen Stunden beginnt die Abscheidung
von Krystallen. Sie ist gewohnlich nach 24 Stunden beendet. Man
kithlt nunmehr sehr stark ab und bringt den Kry-
stallorei auf eine Nutsche. Das gleichzeitig aus-
gefallene Kochsalz wird durch Waschen des Filter-
riickstandes mit eiskaltem Wasser entfernt. Jetzt
wird das Glycinanhydrid aus der sechsfachen
Menge heiflen Wassers unter Anwendung von Tier-
kohle umkrystallisiert. Die Ausbeute betrigt ca.
10 Gramm.

Zur Priifung der Reinheit des Glycinan-
hydrids wird eine geringe Menge im Reagensglas
mit Wasser iibergossen und die Substanz durch
Kochen in Losung gebracht. Man fiigt etwas
Kupferoxyd hinzu, kocht auf und beobachtet, ob

c die Fliissigkeit sich blau farbt. Ist das Glycinan-
hydrid rein, dann darf keine Spur von Blaufér-
a bung auftreten. Zu einer weiteren Probe der
wisserigen Losung gieBt man etwas Natronlauge
und fiigt ganz wenig einer sehr verdiinnten Losung
von Kupfersulfat hinzu. Es darf hierbei keine

Fig. 98. Violettrotfarbung eintreten (Biuretreaktion).

Darstellung von Glyeyl-glyein aus Glyeinanhydrid.

OH

H - C0-CH,

HN< SNH — NH,-CH, -CO - NH - CH, - COOH.
“CH, - CO

5 Gramm Glycinanhydrid werden fein gepulvert und dann bei ge-
wohnlicher Temperatur mit 50 cem Normalnatronlauge in einer Stép-
selflasche geschiittelt. Das Glycinanhydrid geht bald in Lésung. Nach
etwa 15 Minuten ist die Umwandlung in das Dipeptid Glycyl-glycin
vollzogen. Man neutralisiert mit 50 cem Normalsalzsdure, dampft
unter vermindertem Druck auf wenige Kubikzentimeter ein und 148t
das Glycyl-glycin auskrystallisieren. An Stelle der Normalsalzsiure
verwendet man mit grofem Vorteil n-Jodwasserstoffsdure. Man ver-
dampft nach erfolgtem Zusatz auch in diesem Falle unter verminder-
tem Druck, jedoch vollig zur Trockene. Den verbleibenden Riickstand
kocht man mit absolutem Alkohol aus. Das entstandene Jodnatrium
geht dabei in Losung und es bleibt ganz reines Dipeptid zuriick. Dieses
gibt in wisseriger Losung beim Kochen mit {iberschiissigem Kupferoxyd
ein schon blau gefirbtes Kupfersalz. Das Glycyl-glycin zersetzt sich
zwischen 2150 und 220°. Beim UbergieBen einer Probe mit einem Tropfen
konz. Salzsiiure in der Kilte erhidlt man das schwer 19sliche salzsaure
Salz. Beim Erwirmen erfolgt Spaltung des Dipeptids in seine Kom-
ponenten.
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Darstellung von dl-Alanyl-glyeyl-glyein.
CH,-CH(NH,)-CO-NH:CH, -CO-NH.CH, - COOH .
a) Gewinnung von dl -« - Brompropionyl-glycyl-glycin.
CH, - CH(Br) - CO[CI + H|HN - CH, - CO - NH - CH, - COOH .

In einer Stopselflasche werden 10 Gramm Glycinanhydrid in 44,5 com
zweifach n-Natronlauge bei gewohnlicher Temperatur gelést. Nach
15 Minuten langem Stehen stellt man die Lésung von Glycyl-glycin
— das Glycinanhydrid ist durch das Alkali aufgespalten worden — in
eine Eissalzmischung und gibt nun abwechselnd in 10 Portionen 16
Gramm dl-Brompropionylchlorid und 46 cem zweifach n-Natron-
lauge hinzu. Die ganze Operation dauert etwa 1 Stunde. Hat man
eine Portion des Siurechlorids zugegeben, dann schiittelt man ener-
gisch. Dann fiigt man das Alkali hinzu und schiittelt wieder. Neues
Séurechlorid gibt man erst wieder hinzu, nachdem der Geruch nach
diesem verschwunden ist. Das Schiitteln kann man auBerhalb der
Kiltemischung vornehmen. Nach Beendigung des Zusatzes gibt man
20 ccm fiinffach n-Salzsdure hinzu. Nach einigem Stehen fillt das
Brompropionyl-glycyl-glycin zum grofiten Teil krystallinisch aus. Hat
man an Stelle der mehrfach normalen Lauge und Séure die entsprechen-
den Normallosungen verwendet, dann mufl man, um Krystallisation
zu erhalten, stark einengen. Am besten destilliert man unter ver-
mindertem Druck ab. Die Krystalle werden abgenutscht, scharf abge-
preBt und im Vakuumexsiccator getrocknet. Durch weiteres Einengen
der Mutterlauge 148t sich die Ausbeute wesentlich vermehren. Am
besten engt man schlieflich vollsténdig zur Trockene ein und extrahiert
den Riickstand mit Essigither. Beim Einengen des Essigdtheraus-
zuges tritt bald Krystallisation ein. Die Ausbeute an Rohprodukt be-
trigt 16 Gramm. Durch einmaliges Umkrystallisieren aus der 21/,-
fachen Menge heiBlen Wassers erhilt man das Produkt in reinem Zu-
stand. Es schmilzt bei 165°.

b) Uberfithrung des dl-«-Brompropionyl-glycyl-glycinsin
dl-Alanyl-glycyl-glycin.
CH;-CH(Br)- CO-NH:CH,-CO - NH . CH, - COOH 4 2 NH,
= CH;- CH(NH,) - CO - NH - CH, - CO - NH - CH, - COOH 4 NH,Br.

10 Gramm des Bromkorpers werden mit der fiinffachen Menge
whsserigen, 25 prozentigen Ammoniaks iibergossen und 3 Tage bei 37°
in einer gut verschlossenen Stopselflasche aufbewahrt. Die Fliissigkeit
wird hierauf unter vermindertem Druck zur Trockene verdampft,
der Riickstand mit absolutem Alkohol iibergossen und nochmals einge-
dampft. Nunmehr wird der Riickstand in 15 ccm warmem Wasser
aufgenommen und so viel Alkohol zugefiigt, bis eine Triibung bestehen
bleibt. Bald fallt das Tripeptid krystallinisch aus. Es wird abgesaugt
und durch nochmaliges Loésen in heilem Wasser unter Zufiigen von
Alkohol umkrystallisiert. Die Ausbeute an reinem Produkt betrigt
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7 Gramm. Die Krystalle werden im Vakuumtrockenapparat bei 105°
getrocknet. Das Produkt schmilzt dann bei 240° unter Zersetzung.

CHj\
CH,”

Darstellung von dl-Leucyl-glyein.

CH - CH, - CH(NH,) - CO - NH - CH, - COOH.

a) Darstellung von dl-a-Bromisocapronyl-glyecin.

CHj

CH,”
_ CHg\
~ CH,/

CH - CH, - CH(Br) - COBr + H,N - CH, - COOH

CH . CH, - CH(Br)CO - NH - CH,, - COOH + HBr.

10 Gramm Glykokoll werden in 133 ccm n-Natronlauge gelost und
zu der Losung, die sich in einer gut verschlieBbaren Stopselflasche be-
findet, unter kréftigem Schiitteln abwechselnd 133 cem n-Natronlauge
und 34 Gramm Bromisocapronylbromid portionsweise zugesetzt (vgl.

Fig. 94.

Fig. 94). Man beniitzt mit Vorteil zum Hinzufiigen
dquivalenter Mengen des Bromids und der Lauge
Biiretten. Es wird stets erst dann mit der Zugabe
fortgefahren, wenn der Geruch nach dem Siure-
bromid verschwunden ist. Der ganze Prozefl ist in
etwa 45 Minuten beendet. Die Fliissigkeit wird jetzt
mit 30 cem fiinffach n-Salzsdure versetzt. Meist er-
folgt nach kurzer Zeit Krystallisation des Bromiso-
capronyl-glycins. Fillt ein Ol aus, das wenig
Neigung zum Erstarren zeigt, dann dthert man das
Kuppelungsprodukt aus, engt das dtherische Extrakt
ein und fillt dann mit PetroldtHer. Das ausfallende
Ol erstarrt bald krystallinisch. Auch dann, wenn,
was fast immer der Fall ist, direkt nach dem Zu-
satz der Salzsdure Krystallisation eintritt, verlohnt
es sich, die Mutterlauge auszuéthern. Man gewinnt

so eine bessere Ausbeute. Das Rohprodukt wird aus heiBem Chloro-
form oder Toluol umkrystallisiert. Man kann auch aus heiBem Wasser
sehr schone Krystalle erhalten. Das Bromisocapronyl-glycin zersetzt

sich gegen 135°.

b) Uberfiihrung des dl-a-Bromisocapronyl-glycins

CH,
CH,”
— CHs\
~ CHy/

indl-Leucyl-glycin:

CH - CH, - CH(Br) - CO - NH - CH, - COOH + 2NH,

CH.CH,-CH(NH,)CO -NH - CH, - COOH + NH,Br.

Der Bromkérper wird mit der fiinffachen Menge 25 prozentigen Am-
moniaks iibergossen. Es tritt bald Losung ein. Sie wird nun 3 Tage bei
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37° aufbewahrt. Bei Zimmertemperatur ist die Amidierung erst nach
4 bis 5 Tagen beendet. Jetzt, wird unter vermindertem Druck voll-
standig zur Trockene verdampft, der Riickstand zur Entfernung des
entstandenen Bromammons mit absolutem Alkohol ausgekocht und das
halogenfreie Leucyl-glycin aus der 15fachen Menge Wasser umkrystalli-
siert. Beim Abkiihlen krystallisiert ein grofler Teil des Dipeptids in
makroskopischen Krystallen aus. Durch Einengen der Mutterlauge und
Zufiigen von Alkohol erhilt man weitere Mengen reiner Substanz. Die
Ausbeute betrigt 90 Prozent. dl-Leucyl-glycin zersetzt sich beim raschen
Erhitzen gegen 235°. Das reine Dipeptid darf in Wasser gelost nach
Zugabe von verdiinnter Salpetersiure und Silbernitrat keine Triibung
oder gar Fillung zeigen (Probe auf Halogen). Mit {iberschiissigem Kup-
feroxyd gekocht, erhilt man aus der wisserigen Losung des Dipeptids
ein schwer 16sliches blau gefiarbtes Kupfersalz.

Nucleinsiiuren.

Darstellung von Guanylsdure aus Pankreasdriise
(nach Levene und Jacobs).

HOH H o N-C=N

()H\ | \
0= P—()ACH C C C CH—N — C L NH, .
OH~ ;
()H OH i ()C - NH
O,, S

Pankreasdriisen werden mit der Fleischhackmaschine zerkleinert.
Der Brei wird mit Wasser aufgekocht und in die Mischung Kaliumacetat
bis zu einem Gehalt von 59, eingetragen. Zu der noch warmen Losung
fiigt man soviel konz. Kalilauge, bis sie davon 59 enthdlt. Jetzt 1Bt
man 12 Stunden stehen. Das Eiweil wird aus dem Gemisch mit Pikrin-
sdure und Essigsdure entfernt. Im eiweilifreien Filtrat findet sich die
Guanylsdure neben Thymonucleinsdure. Zur Trennung beider
gibt man zu der Losung eine 25 proz. Bleizuckerlosung, so lange sich
noch ein Niederschlag bildet. Die Féllung enthélt das Bleisalz der
Thymonucleinséure. Es wird abfiltriert und zum Filtrat Ammoniak
zugefiigt. Es fillt das Bleisalz der Guanylsiure. Dieses wird in einem
Rundkolben in heilem Wasser gelost, dann der Kolben in ein kochen-
des Wassserbad gestellt und unter Turbinieren Schwefelwasserstoff
eingeleitet (vgl. hierzu S.105, Fig. 86). Die vom Bleisulfid abfil-
trierte Fliissigkeit wird bei 60° C unter vermindertem Druck bis zum
dicken Sirup eingedampft. Bei lingerem Stehen im Eisschrank scheidet
sich die Guanylsdure als Gallerte ab. Sie wird in heiBem Wasser auf-
genommen und mit Alkohol gefillt.
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Gewinnung von Guanosin aus Guanylsiure (nach Levene).

H H H yN—C—N
L CH | |
CH,-OH-C—C—C—CH—\N—C C—NH,
| L
OHOH! 0C—NH

. ,,,,ﬁ.OV,. _

Reine Guanylsiure wird in einem kleinen UberschuB an Kaliumhydrat
gelost und die Losung mit Essigséure neutralisiert. Nun wird 4 Stunden
im eingeschlossenen Rohre auf 135° erhitzt. Das Guanosin scheidet
sich beim Abkiihlen der Losung als Gallerte aus. Es wird aus 60 proz.
Alkohol umkrystallisiert. Das Guanosin bildet im reinen Zustande
lange, feine Nadeln. Es zersetzt sich gegen 237°. In 1/o-n-Natronlauge
gelst, zeigt es

[a]2” = —60,52° .

Untersuchung von Speichel, Milch, Galle und
Harn auf die wichtigsten Bestandteile.
1. Speichel.

Nachweis von Rhodanammonium — CNSH im Speichel.

Zu etwas Speichel gibt man einen Tropfen Salzsdure und dann
vorsichtig einige Tropfen sehr verdiinnter Eisenchloridlésung hinzu
und schiittelt durch. Es tritt Rotfarbung ein infolge Bildung von Eisen-
rhodanid.

Uber Untersuchung auf Diastase des Speichels vgl. S. 62. — Vgl.
auch die Wirkungen des Magen- und Pankreassaftes S. 88 u. 89.

2. Mileh.

Quantitative Bestimmung von Casein, Fett, Albumin und Milchzucker
in der Milch.

Es werden 20 ccm nicht entrahmter Kuhmilch in einem MeBzylinder
mit 400 ccm Wasser gut vermischt. Nun gibt man sehr vorsichtig trop-
fenweise verdiinnte Essigsdure hinzu, bis das Casein sich in groben
Flocken abzuscheiden beginnt. Jeder UberschuB an Essigsiure ist zu
vermeiden. Am besten entnimmt man von der verdiinnten Milch
eine abgemessene Menge und gibt aus einer Biirette tropfenweise ver-
diinnte Essigsdure hinzu. Man bestimmt so genau die Menge der Essig-
sdure, die notwendig ist, um die angewandte Menge Milch zu féllen.
Dann berechnet man die zur Ausfallung des Caseins fiir die gesamte
Milch notwendige Essigsduremenge und gibt diese ebenfalls vorsichtig
in kleinen Portionen unter bestéindigem starkem Umriihren hinzu.
Schliefilich leitet man noch eine halbe Stunde lang Kohlensgure durch
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die gefillte Milch hindurch. Das ausfallende Casein reilt das gesamte
Fett mit sich nieder. Nunmehr filtriert man durch ein stickstofffreies
Filterchen. Den Filterriickstand wischt man mit Wasser aus und ver-
arbeitet Filterriickstand und Filtrat getrennt weiter.

Der Filterriickstand enthilt neben Casein, wie schon erwiahnt,
Fett. Er wird zunichst zur Entfernung des Wassers mit starkem Al-
kohol iibergossen und das Filtrat in einem Becherglase aufgefangen.
Es wird so lange auf den Filter zuriickgegossen, bis es vollstindig klar ab-
lauft. Dann verdampft man es bei etwa 60°
zur Trockene und nimmt den Riickstand in
Ather auf. Die dtherische Losung bringt man
in einen kleinen Rundkolben ¢, den man,
nachdem man noch mehr Ather hinzugegeben
hat, mit dem Soxhletschen Extraktionsappa-
rat (Fig.95) verbindet. Den Filter mit dem
Niederschlag gibt man in eine Extraktions-
hiilse, 146t diese in das Extraktionsgefil b
des Soxhletschen Apparates gleiten und be-
ginnt nun mit der Extraktion, indem man
den Rundkolben mit dem Ather auf einem
Wasserbad erwdrmt. Man mull hierbei fiir
gute Kiihlung sorgen, damit nicht durch Ver-
dunsten des Athers ein Brand entsteht. Der
Ather destilliert nun in das Extraktions-
gefil b hinauf, wird im Kiihler ¢ kondensiert,
fillt auf das Filter zuriick und extrahiert
Fett. Hat der Ather ein bestimmtes Niveau
erreicht, dann flieft er durch den auflen am
Extraktionsgefdl angebrachten Heber ab.
Die Destillation des Athers kann von neuem
beginnen. Man kann so mit kleinen Mengen
des Extraktionsmittels grofie Substanzmengen
in Losung bringen. Der gelste Korper bleibt
im Kolben und das Extraktionsmittel, in
unserem Falle der Ather, ist von neuem
imstande, sich mit der zu extrahierenden Substanz zu sattigen.

Die Extraktion wird so lange fortgesetzt, bis eine Probe des &theri-
schen Auszuges beim Verdunsten keinen Riickstand mehr hinterldBt.
Jetzt wird die dtherische Losung in ein gewogenes Becherglaschen iiber-
gefilhrt und bei etwa 30° eingedunstet. Dann wird im Vakuum-
exsiccator getrocknet und gewogen. Von dem erhaltenen Gewicht zieht
man dasjenige des Becherglases ab. Man erhélt dann das Gewicht des
Fettes oder, exakter ausgedriickt, derjenigen Substanzen, die in Ather
loslich sind (Cholesterin, Phosphatide, Fett).

Im Filter, das wir der Extraktionshiilse entnehmen, findet sich das
Casein. Wir konnen seine Menge entweder durch Feststellung des
Stickstoffgehaltes des Filterriickstandes nach Kjeldahl bestimmen, oder

Fig. 95.
Extraktion im Soxhletapparat.
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aber wir verwenden zur Filtration der Casein-Fett-Fillung ein ge-
wogenes Filter und wagen nach Entfernung der dtherloslichen Bestand-
teile das bei 120° bis zur Gewichtskonstanz getrocknete Filter plus
Casein wieder. Im ersteren Falle multipliziert man die gefundene Menge
Stickstoff mit 6,37. Der erhaltene Wert liefert die Caseinmenge. Im
letzteren Fall wiegt man zundchst ein Wigeglischen plus einem Filter,
nachdem man vorher beide bei 120° bis zur Gewichtskonstanz getrocknet
hat. Jetzt filtriert man das ausgefallene Casein plus Fett ab, extrahiert,
wie vorher beschrieben, mit Ather, bringt dann das fettfreie Filter in
das gleiche Wigeglaschen zuriick, trocknet wieder bei 120° und wiegt.
Diese Art der Bestimmung ist insofern nicht ganz exakt, als das Casein
Asche enthédlt. Man mufl, um ganz genaue Werte zu erhalten, das
Casein im Platintiegel veraschen und die zuriickbleibende Asche in
Abzug bringen. Doch begeht man dadurch wieder einen kleinen Fehler,
indem man den zu dem Casein hinzugehérigen Phosphor mit der Asche
abzieht.

Verarbeitung des Filtrates des Caseinniederschlages.
Im TFiltrat haben wir noch Eiweilkoérper, unter anderem Albumin,
Globulin und ferner Milchzucker neben Aschebestandteilen. Das
Filtrat wird zunichst in einer Porzellanschale einige Minuten zum
Kochen erhitzt. Man beobachtet bald das Auftreten einer Haut. Sie
besteht aus den genannten Eiweiflstoffen. Der Niederschlag wird auf
einem stickstofffreien Filter gesammelt, der Riickstand mehrmals
mit kaltem Wasser griindlich gewaschen und dann Filter plus Nieder-
schlag nach Kjeldahl behandelt. Den gefundenen Stickstoffwert mul-
tipliziert man mit 6,37. Oder aber man geht auch hier von einem
gewogenen Filter aus und wiegt, nachdem Albumin und Globulin ab-
filtriert sind, wiederum nach erfolgter Trocknung bei 120°.

Das Filtrat vom EiweiBniederschlag wird nach dem Erkalten gut
gemischt und genau gemessen. Man fiillt dann die Fliissigkeit in eine
Biirette und stellt den Gehalt an Milchzucker durch Titration nach
Fehling fest. (Vgl. S.64.) Man verwendet 20 ccm der Fehlingschen
Losung. Diesen entsprechen 0,134 Gramm Milchzucker.

3. Galle.
Nachweis von Cholesterin, Gallenfarbstoffen und Gallenséuren in der Galle.

Man benutzt zum Nachweis der genannten Substanzen am besten
Rindergalle. Diese wird je nach ihrer Konzentration mit Wasser ver-
diinnt. Einen Teil schiittelt man mit Chloroform durch und unter-
schichtet dann. die Chloroformlésung mit konzentrierter Schwefel-
sdure. Man erhilt eine purpurrote Farbung des Chloroformauszuges.
(Nachweis von Cholesterin nach Salkowski.)

Eine andere Probe wird vorsichtig mit konzentrierter Salpeterséure,
die etwas salpetrige Siure enthilt, unterschichtet. An der Beriihrungs-
stelle der beiden Schichten beobachtet man einen farbigen Ring. Der
Salpetersiure benachbart findet sich ein gelbroter, dariiber ein roter,
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weiter oben ein violetter und dariiber ein blauer, ganz oben ein griiner
Ring. Diese Farbenskala wird durch verschiedene Oxydationsstufen
des Bilirubins hervorgebracht. (Nachweis der Gallenfarbstoffe
nach Gmelin.)

Man setze etwas von der Galle zu Harn und iberzeuge sich, daB’
man mit der gleichen Reaktion leicht den Gallenfarbstoff nachweisen
kann.

Zum Nachweis von Gallensduren gebe man in einem Reagenzglas
zu etwa 1 cem Galle eine Messerspitze voll Rohrzucker. Dann fiige
man tropfenweise unter Umschiitteln konzentrierte Schwefelsdure hin-
zu. Das Gemisch darf sich dabei nicht auf iiber 70° erwirmen. Man
erhilt eine zuerst kirschrote, dann prachtvoll purpurrote Firbung.
Pettenkofersche Reaktion auf Gallensduren (Furfurolreaktion).

Darstellung von Gallensiiuren aus Rindergalle (nach Pregl).

Man benutzt hierzu den Inhalt von zwei Gallenblasen vom Rind.
Eine solche enthilt gewohnlich 250—300 Gramm Galle. 500 Gramm Galle
bringt man in einen Rundkolben aus Jenaer Glas von einem Liter In-
halt und fiigt dazu 8 Gramm Natriumhydroxyd. Man kocht jetzt 48
Stunden iiber freier Flamme unter Anwendung eines Riickflufikiihlers.
Dann wird abgekiihlt und abgenutscht. Als Filter benutzt man lang-
fasrigen Asbest, den man vorher auf der Nutsche festgesaugt hat. Das
Filtrat wird nunmehr in eine Porzellanschale ausgegossen, die Saug-
flasche mit Wasser ausgespiilt und dann portionsweise unter Umriihren
10—12 ccm Eisessig zugesetzt. Die Losung muB hierbei noch schwach
alkalisch bleiben und vollstéindig klar sein. Man dampft dann die klare
Losung auf dem Wasserbade bis auf 100 ccm ein. Der Riickstand wird
hiernach in eine 500 ccm fassende Pulverflasche iibergefiihrt und der Rest
mit etwas Wasser nachgespiilt. Jetzt gibt man 100 cem Ather hinzu
und schiittelt in der gut verschlossenen Flasche tiichtig durch. Den
auf der Nutsche sich befindenden Riickstand wascht man mit heiBem
Alkohol aus, dampft die alkoholische Losung ein und nimmt den Riick-
stand in Wasser auf. Die Losung wird mit der aus der Flasche abge-
gossenen dtherischen Losung zusammengebracht, gut durchgeschiit-
telt, dann der Ather abgehoben, mit Natriumsulfat getrocknet, nun
filtriert und abdestilliert. Der verbleibende Riickstand wird aus Al-
kohol umkrystallisiert. Er besteht, wie man sich leicht durch Ausfiih-
rung der Salkowskischen Probe iiberzeugen kann, aus Cholesterin.
(Vgl. S. 78 u. 124.)

Den in Ather unléslichen Anteil der dunkelbraunen, dicklichen Fliissig-
keit versetzt man portionsweise unter jedesmaligem Umschiitteln mit
8 ccm Eisessig. Die starke Schaumbildung méBigt man durch Zusatz
von etwas Ather. Zuletzt werden noch 50 com Ather zugesetzt. Nach
nochmaligem heftigem Umschiitteln und einigem Stehen wird der
Ather abgegossen, dann wiederholt mit Wasser ausgeschiittelt, wobei
ihm die aufgenommene Essigsiure entzogen wird. Der Ather wird ab-
gehoben, mit Natriumsulfat getrocknet und abdestilliert. Im Riick-
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stand finden wir die in der Galle vorhandenen Fettsduren nebst etwas
Gallensgure. Man kann eine Trennung der Bestandteile herbeifiihren,
indem man das Gemisch mit Petroldther auszieht. Die Fettsduren
gehen in Losung, die Gallenséuren bleiben zurlick.

Das nun auf die erwihnte Weise von Cholesterin und von Fett-
sguren befreite Gemisch zeigt nach einigem Stehen Krystallisation.
Nach 48 Stunden ist die gesamte Masse in einen dicken Krystallbrei
verwandelt. Es wird nun auf einer Nutsche abgesaugt und der Riuck-
stand mit kleinen Mengen eiskalten Wassers ausgewaschen. Das Wasser
benutzt man auch, um die Flasche, in der sich das Gemisch befunden
hat, auszuspiilen. Die zunéchst braun gefdrbte Krystallmasse wird wih-
rend des Waschens blendend weil. Die Krystalle werden dann auf
eine Tonplatte gestrichen und schliefilich im Vakuumexsiccator ge-
trocknet. Die Ausbeute an Krystallen betrigt etwa 10 Gramm. Sie
werden mit 40 ccrn Alkohol {ibergossen und so lange konzentrierte
Natronlauge tropfenweise unter Umschiitteln zugesetzt, bis die suspen-
dierte Gallenssiuremasse vollstindig gelost ist. Die Reaktion ist jetzt
deutlich alkalisch. Es wird eine halbe Stunde am RiickfluBkiihler ge-
kocht. Hierbei scheidet sich das in Alkohol schwer losliche Natrium -
salz der Cholsdure in Form feiner Nadeln ab. Die Krystalle wer-
den abgenutscht. Um Verstopfung der Poren der Nutsche zu vermei-
den, wird diese zunéchst mit dem Filter auf ein Wasserbad gestellt.
Man bezweckt hiermit Erwérmung der Nutsche. Dann giet man wie-
derholt siedendheilen Alkohol durch die Nutsche hindurch, um sie
moglichst von Wasser zu befreien. Jetzt wird rasch die heile Losung
aufgegossen. Die Krystalle werden mit siedendheilem Alkohol ge-
waschen. Dann setzt man die Nutsche auf ein kleines Erlenmeyerkolb-
chen und lost die auf der Nutsche befindlichen Krystalle in sieden-
dem Wasser. Die Losung tropft in das Koélbchen hinein.

Das in der Saugflasche befindliche alkoholische, alkalische Filtrat
wird im Destillationskolben unter vermindertem Druck vollstdndig bis
zur Trockene verdampft. Den Riickstand i{ibergieft man mit 10 ccm
absolutem Alkohol und kocht 2 Stunden lang am RiickfluBkiihler. Auf
diese Weise wird der letzte Rest der Cholséure in Form ihres Natrium-
salzes abgeschieden. Man filtriert die heille Fliissigkeit genau in derselben
Weise, wie es eben beschrieben worden ist, auf einer warmen Nutsche
ab, wischt die Krystalle mit heiBem Alkohol und setzt dann die Nutsche
auf das gleiche Erlenmeyerkoélbchen, in dem man vorher schon die wisse-
rige Losung der auskrystallisierten Masse gesammelt hat. Man lost die
Krystalle wiederum in heilem Wasser und bringt das Filtrat zu dem
vorhergehenden. Zu dem Natriumsalz der Cholsiure gibt man nun
vorsichtig unter Umschiitteln solange 50 prozentige Essigsdure hinzu, als
eine Fallung eintritt. Die freie Cholsdure wird dann abgenutscht und
im Vakuumexsiccator getrocknet. Sie enthilt ein Molekiil Krystallwasser.
Meist ist sie noch nicht ganz rein. Zur Reinigung wird die Cholsdure
nochmals in das Natriumsalz {ibergefiihrt und dann wieder mit Eis-
essig daraus abgeschieden. Die getrocknete Fallung erwirmt man mit
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wenig Alkohol auf dem Wasserbade. Dabei entstehen rhombische
Tetraséder. Die mit einem Molekiil Alkohol krystallisierte Cholsdure
schmilzt bei 197°. Die Ausbeute betrigt etwa 7 Gramm.

Nun wird das alkoholische Filtrat weiter verarbeitet. HEs hat eine
gallertige Konsistenz. Zunichst trocknet man es unter vermindertem
Druck vollsténdig ein und 16st den Riickstand in 50 cem Wasser. Der
Losung fiigt man unter Umschiitteln so lange 50 prozentige Essigsdure
hinzu, als noch eine Fillung auftritt. Ein groBerer Uberschufl an Essig-
sgure ist zu vermeiden, weil sonst die Ausbeute beeintréchtigt wird.
Die ausgefallenen Krystalle werden abgenutscht, im Vakuumexsic-
cator getrocknet und dann aus wenig heilem Alkohol umkrystallisiert.
Bald beginnen beim Abkiihlen der alkoholischen Losung Nadeln aus-
zufallen. Es handelt sich um Choleinséure. Sie zersetzt sich gegen
187°. Hat man die Cholsdure nicht vollstindig entfernt, dann erhilt
man neben den Nadeln rhombische Tetraéder. HEs ist von groBer
Wichtigkeit, die Cholsdure vorher vollstindig zu entfernen, denn ihre
spitere Abtrennung von der Choleinsdure ist ziemlich umstindlich.

Die alkoholische Mutterlauge der Choleinsdure wird zur Trockene
verdampft, und der Riickstand in wenig Eisessig aufgenommen. Nach
langerem Stehen treten prismatische Krystalle von Desoxycholsdure
auf. Sie enthalten ein Molekiil Eisessig. Nach zweimaligem Umkry-
stallisieren schmelzen die Krystalle bei 145°. Man erhélt im ganzen etwa
3 Gramm Choleinsgure und 2 Gramm Desoxycholsiure. Erstere fin-
det sich noch in ganz erheblichen Mengen in dem Filtrat der Desoxy-
cholséure.

4. Harn,
Bestimmung des Stickstoffgehaltes nach Kjeldahl.

Die stickstoffhaltige organische Verbindung!) wird mit konzentrier-
ter Schwefelsiure in Gegenwart eines Katalysators erhitzt. Der Stick-
stoff wird hierbei restlos in Ammoniak iibergefiithrt. Wir haben dann
in der Losung schwefelsaures Ammonium. Dieses zerlegen wir durch
Zusatz von Natronlauge und treiben das freigewordene Ammoniak in
eine Vorlage iiber. In diese geben wir eine abgemessene Menge '/;, n-
Schwefelsdure und titrieren dann den unverbrauchten Rest der vor-
gelegten Saure mit !/,,n-Natronlauge zuriick. Zur Ausfiihrung der Be-
stimmung brauchen wir 1. stickstofffreie, konzentrierte Schwefelsidure,
sogenannte Kjeldahlschwefelsdure, 2.reines, krystallisiertes Kupfer-
sulfat, 3. reines Kaliumsulfat, und endlich konzentrierte salpeter-
séurefreie Natronlauge, sogenannte Kjeldahlnatronlauge. Man priife
alle Reagenzien auf Stickstoff! Zum Auffangen des Ammoniaks be-

1) Nicht alle stickstoffhaltigen Verbindungen geben unter den erwihnten
Bedingungen ihren Stickstoff in Form von Ammoniak ab, so z. B. Nitrokérper
nicht. Alle biologisch in Betracht kommenden Verbindungen lassen sich jedoch
nach Kjeldahl auf Stickstoff analysieren.
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niitzen wir !/, n-Schwefelsdure und zum Zuriicktitrieren '/, n-Natron-
lauge. Als Indicator wihlen wir Rosolsdurelosung (6,5 Gramm reine
Rosolsdure werden in 50 cem verdiinntem Alkohol gelost und 50 cem
Wasser hinzugefiigt. Sehr zu empfehlen ist auch alizarinsulfosaures
Natrium.

Bestimmung des Stickstoffgehaltes im Urin.

Zur Bestimmung des Stickstoffgehaltes im Urin beniitzen wir je
nach seiner Konzentration 5—10 ccem. Diese miissen genau abgemessen
werden. Am besten beniitzt man dazu eine Pipette. Wir geben den
Harn aus der Pipette direkt in einen sogenannten Kjeldahlkolben
hinein. (Vgl. Fig. 96.) Dann fiigen wir 10 ccm konzentrierte Schwefel-
siure hinzu. Das Abmessen erfolgt in einem 10-ccm-MefBzylinder.

Fig. 96.
Verbrennung nach
Kjeldahl. Fig. 97. Destillation des Ammoniaks (Kjeldahl).

Beim Zusammenflieen der Schwefelsdure mit dem Urin tritt sofort
Braunfarbung auf. Jetzt geben wir ein erbsengrofies Stiick Kupfer-
sulfat hinzu und ferner 5 Gramm Kaliumsulfat. Nun erhitzt man den
Kolbeninhalt so lange, bis die Farbe vollstédndig griinlich geworden ist
und die Fliissigkeit ganz klar wird. Man priife sorgfiltig, ob an den
Winden des Kolbens noch Spuren von Kohle vorhanden sind. Ist dies
der Fall, dann werden diese durch Umschwenken des Kolbeninhaltes
heruntergespiilt. Bei lebhaftem Kochen ist der ganze Proze8 in 30—45
Minuten beendet. Man 1afit nunmehr erkalten. Unterdessen hat man
in einen enghalsigen Erlenmeyerkolben 50 ccm !/, n-Schwefelsdure und
1—2 Tropfen des Indicators gebracht. Der Erlenmeyerkolben dient
als Vorlage zum Auffangen des iiberdestillierenden Ammoniaks. In
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die Schwefelsdure wird das umgebogene Ende des Kiihlers, wie Fig. 97
zeigt, eingetaucht.

Nunmehr verdiinnt man den Kolbeninhalt mit destilliertem Wasser
oder lost ihn, falls er erstarrt ist, in Wasser und fiigt im ganzen
60 ccm Kjeldahlnatronlauge in zwei Portionen hinzu. Man mu@ hierbei
sehr vorsichtig vorgehen, weil sonst sehr leicht Verluste an Ammoniak
und damit an Stickstoff entstehen. Man gibt zunéchst nur einen Teil der
Natronlauge hinzu, und zwar nur so viel, da} die Reaktion der Flissig-
keit noch sauer bleibt. Dann la8t man abkiihlen, fiigt einen Loffel voll
Talk hinzu, um beim Destillieren das StoBen zu vermeiden. Jetzt be-
gibt man sich mit dem Kolben zum Destillationsapparat, giefit den
Rest der Natronlauge rasch — am besten unter Unterschichten — hinzu
und verbindet den Kolben sofort mit dem Kiihler. Nun beginnt die
Destillation, indem man den Kolben durch einen Brenner direkt zum
Kochen erhitzt. Nach etwa 30 Minuten ist das Ammoniak vollstéindig
iibergetrieben. Eine bestimmte Zeit kann nicht vorgeschrieben werden.
Man muB in jedem Falle genau feststellen, ob wirklich alles Ammoniak
iiberdestilliert ist. Zu diesem Zwecke prift man mit Hilfe eines roten
Lackmuspapieres. Wird dieses durch das Destillat noch blau gefirbt,
dann muf} die Destillation fortgesetzt werden. Das zur Prifung be-
nutzte Lackmuspapier wird mit destilliertem Wasser in die Vorlage
hinein abgespiilt, um alle Verluste zu vermeiden. Gibt das Destillat
keine Blaufirbung mehr, dann wird das Einleitungsrohr aus der vor-
gelegten 1!/, n-Schwefelsdure herausgezogen, am besten, indem man
den Erlenmeyer tiefer stellt. Man 18t nun die Destillation noch etwa
5 Minuten weiter gehen. Das destillierende Wasser spiilt das ganze
Rohr aus. Dann spritzt man mit einer Spritzflasche das Einleitungs-
rohr von auflen griindlich ab. Nunmehr beginnt die Titration. Man
fiigt aus einer Biirette vorsichtig !/,, n-Natronlauge hinzu, bis der
Indicator anzeigt, daB die noch vorhandene Siure gebunden ist.

Die Berechnung des Stickstoffgehaltes -ist eine sehr einfache.
Man zieht die verbrauchten Kubikzentimeter der 1/,,n-Natronlauge von
den vorgelegten Kubikzentimetern 1/,, n-Schwefelsiure ab und multi-
pliziert die erhaltene Zahl mit 1,401. Man erhilt dann die Menge
Stickstoff, welche in der angewandten Menge Harn enthalten ist,
in Milligrammen.

Beispiel: Die Gesamtmenge des Harns betrage 500 ccm. Ver-
wendet wurden zur Stickstoffbestimmung 5 cem. Vorgelegt haben wir
50 com 1/, n-Schwefelsdure. Zuriicktitriert wurde mit 15 cem 1/;4n-
Natronlauge. Folglich sind von dem iiberdestillierten Ammoniak
35 cem 1/, n-Schwefelsdure gebunden worden. 35 x 1,401 = 49,035
Milligramm Stickstoff. Somit sind in den 500 cem Urin 4,9035 Gramm
Stickstoff enthalten.

Bei der Stickstoffbestimmung im Kot verfahren wir genau gleich.
Der gesamte Kot wird zuniichst, nachdem wir etwas n-Schwefelsiure
zugegeben haben, bei 120° bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.
Dann wird der Kot in einer Reibschale gepulvert und dabei gut ge-

Abderhalden, Praktikum. 9
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mischt. Das Pulver wird gewogen und nun ein aliquoter Teil davon,
z. B. 1 Gramm, im Kjeldahlkolben mit konz. Schwefelsdure iibergossen.
Die weitere Durchfiihrung der Bestimmung des Stickstoffgehaltes ist
genau dieselbe, wie sie eben beim Harn beschrieben worden ist.

Man kann mit Hilfe der gleichen Methode den Stickstoffgehalt in
stickstoffhaltigen Substanzen, wie Harnstoff usw., feststellen. Wir
gehen dabei von abgewogenen Substanzmengen aus.

Bestimmung des Ammoniaks im Harn (nach Kriiger-Reich-Schittenhelm).

25 com filtrierten Harnes werden in einen Rundkolben b (Fig. 98)
gegeben. Man setzt 10 Gramm Kochsalz hinzu und ferner trockenes
Natriumcarbonat, bis deutlich alka-
lische Reaktion vorhanden ist. Es
geniigt in den meisten Féllen 1 Gramm
Natriumecarbonat. Der Kolben wird
durch einen Gummistopfen verschlos-
sen, der zwei Durchbohrungen besitzt.
Durch die eine Offnung fiihrt man
einen Tropftrichter a, durch die andere
ein Rohr, das mit einem etwa 4 cm
weiten, U-formig gebogenen Rohr ¢
in Verbindung steht. Dieses befindet
sich in einem Topf mit Eiswasser-
mischung. In dieses U-formige, so-
genannte Peligotrohr, gibt man 10 bis
30 ccm 1/, n-Schwefelsiiure, einige
Tropfen Rosolsdure und so viel Wasser, dafl der wagerechte Schenkel
des Rohres damit gerade gefillt ist. Der zweite vertikale Schenkel
der Peligotrohre steht mit der Wasserstrahlluftpumpe in Verbin-
dung (d). Nun beginnt man zu evakuieren. Sobald das Vakuum das
Maximum erreicht hat, gibt man durch den Tropftrichter etwa 20 ccm
absoluten Alkohol in den Rundkolben hinein und beginnt nun mit dem
Erwirmen des Wasserbades. Man steige mit der Temperatur nicht iiber
45°. Etwa alle 10 Minuten gibt man von neuem aus dem Tropftrichter
15—20 cem Alkohol hinzu. Wenn das Wasser zu rasch verdunstet,
dann erginzt man es vom Tropftrichter aus. Zum SchluB gibt man zur
Verjagung der in der Uberleitungsrohre sich befindlichen Wassertrop-
fen noch 10 ccm Alkohol hinzu. Die ganze Bestimmung ist vom Beginn
des lebhaften Siedens an gerechnet in 15—20 Minuten beendet. Es wird
nun das Evakuieren unterbrochen und der Inhalt des Peligotrohres in
einen enghalsigen Erlenmeyerkolben iibergefithrt und die Rohre mit
destilliertem Wasser ausgespiilt. Dann titriert man mit 1/;on-Natron-
lauge und stellt fest, wieviel von der vorgelegten 1/,on-Schwefelsiure
von Ammoniak gebunden worden ist. Die Berechnung des Stickstoff-
gehaltes ist genau dieselbe, wie sie S.129 angegeben worden ist.

Fig. 98. Ammoniakbestimmung.
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Bestimmung der Sehwefelsiiure im Harn.

Im Harn findet sich der Schwefel in verschiedener Form. Einmal
haben wir oxydierten Schwefel, in der Hauptsache in Form von Schwe-
felsdure. Diese ist zum Teil als solche (SO,-Ion) vorhanden, zum Teil
findet sie sich in Form der Atherschwefelsiuren. Daneben haben
wir aber auch unoxydierten, sogenannten neutralen Schwefel.
Nach der folgenden Methode koénnen wir diese Formen nebenein-
ander bestimmen.

Zunéchst bestimmt man den gesamten Schwefelgehalt des
Harnes. 25cem Harn werden in einer Platinschale auf dem Wasser-
bade auf ein kleines Volumen eingedampft. Dann gibt man 20 Gramm
eines sogenannten Salpetergemisches hinzu. Dieses besteht aus drei
Gewichtsteilen Kalisalpeter und einem Gewichtsteil Natriumcarbonat.
Nun wird vorsichtig auf freiem Feuer erhitzt, bis das Ganze zusammen-
schmilzt und die Schmelze vollstéindig weil} ist. Diese wird in Wasser
gelost, die Losung in einen Kolben gegossen und die Schale sorgfiltig
mit Wasser ausgespiilt. Zu der Losung gibt man (nach Salkowski) durch
einen Trichter ganz allméhlich 100 ccm Salzsiure. Nun wird der Kol-
ben auf ein Damptbad gestellt, und bei aufgesetztem Trichter so lange
erhitzt, bis die Gasentwicklung ganz aufgehort hat. Man gielt dann die
Flissigkeit in eine Porzellanschale, verdampft bis zur Trockene und
tbergieBt den Riickstand wieder mit 100 ccm Salzsédure unter Umriihren
und dampft noch einmal ab. Diese Operation muf} noch zweimal wie-
derholt werden. Dann wird der Riickstand in Wasser aufgenommen,
filtriert und die in einem Erlenmeyer befindliche Fliissigkeit auf
einem Drahtnetz bis zum Beginn des Siedens erhitzt. Man gibt jetzt
vorsichtig 10 ccm heifer Chlorbariumlésung hinzu, 1aB8t 24 Stunden
stehen und filtriert durch ein aschefreies Filter ab. Der Filter wird samt
dem Niederschlag in einen Platintiegel gegeben und darin im Trocken-
schrank getrocknet. Man erhitzt den Platintiegel zunichst bei auf-
gelegtem Deckel ganz allméhlich und schlieflich nach Abnahme des
Deckels 5 Minuten lang sehr intensiv. Der Inhalt des Tiegels muf} véllig
weilBl erscheinen. Ist dies nicht der Fall, dann muf das Erhitzen weiter
fortgesetzt werden. Man 148t erkalten und wiegt. Das gefundene Gewicht
abgezogen von dem des Platintiegels gibt die Menge an Bariumsulfat. Die
gefundene Menge mit 0,420176 multipliziert ergibt die Quantitédt der Schwe-
felsdure, und mit 0,137 380 multipliziert die Menge Schwefel (vgl. S. 44).

Nunmehr bestimmt man die freie und die gebundene Schwefel-
sdure des Harnes nebeneinander. Zieht man die auf diese beiden ent-
fallende Menge Schwefel von der gefundenen Menge an Gesamtschwefel
ab, dann erhélt man die Menge des Neutralschwefels. Es werden 100 cem
Harn mit etwa der gleichen Menge Wasser verdiinnt. Nach Zugabe von
3 cem Essigsiure wird Bariumchlorid im UberschuB zugesetzt und auf
dem Wasserbade 1/,—3/, Stunden erwérmt. Nun 146t man abkiihlen und
filtriert den Niederschlag auf einem aschefreien Filter ab, wischt mit
Wasser nach, bringt den Filter mitsamt dem Niederschlag in einen Pla-

9*
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tintiegel und verascht, wie oben angegeben, und bestimmt das Gewicht
des Bariumsulfates. Der so bestimmte Schwefel entspricht der freien
Schwefelsdure resp. dem Sulfatschwefel.

Zu dem Filtrat gibt man 6 ccm konz. Salzsdure und kocht etwa
15 Minuten lang. Es entsteht von neuem ein Niederschlag von Barium-
sulfat. Durch die Salzsdure sind die gepaarten Schwefelsduren,
die sogenannten Atherschwefelsiuren, gespalten worden. Die freie
Schwefelsdure reagiert dann mit dem gleich von Anfang vorhandenen
UberschuB an Barium. Auch hier wird wieder durch ein aschefreies
Filter filtriert, getrocknet und im Platintiegel verascht. Man priife in
beiden Fallen im Filtrat vom Bariumsulfat, ob bei weiterem Zusatz
von Bariumchlorid noch Féllung eintritt!

Nachweis von Phenol im Harn.
CH,-OH .

Zu 200 ccm Harn gibt man zur Spaltung des gepaarten Phenols
50 ccm konz. Salzsdure und destilliert dann unter Anwendung eines
schrag gestellten Kiihlers so lange, bis eine Probe des Destillates nach
Zusatz von Bromwasser keine Triibung mehr zeigt. Dies ist meist
der Fall, wenn etwa 50—80ccm der Flissigkeit abdestilliert sind.
Das Destillat wird nun mit Natriumcarbonat bis zur alkalischen Reak-
tion versetzt und wiederum destilliert. Nachdem etwa 50 cem iiber-
gegangen sind, filhrt man Proben auf Phenol und Kresol aus. Gibt
man zu einer Probe des Destillates Millons Reagens, dann erhélt man
Rotfirbung, oder aber auch einen roten Niederschlag, wenn groflere
Mengen von Phenol oder Kresol vorhanden sind. Fiigt man zu einer
Probe Bromwasser im Uberschu3, dann fillt ein gelber bis briunlich
gefirbter krystallinischer Niederschlag aus. Er besteht zum allergrofiten
Teil aus Tribromphenol. Setzt man verdiinnte Kisenchloridlosung
hinzu, dann tritt Violett- bis Blaufarbung ein.

Nachweis von Indoxylschwefelsiure im Harn durch Uberfiihrung in
Indigobau (sogenannte Jaffesche Indicanprobe).

(610) 10{0)
SN O /N /N
(TE 080 o G, 0= CH,.
V¥ R
Indoxylschwefelsdure. Indigoblau.

Indoxylschwefelsdure findet sich fast stets im Harn. Beim Men-
schen ist die Menge jedoch eine sehr wechselnde und oft eine sehr ge-
ringe. Man beniitzt am besten zur Darstellung von Indigoblau aus
Harn den Urin eines Pflanzenfressers, z. B. vom Pferde. Man gibt
zu dem Harne etwa das gleiche Volumen konzentrierter Salzsiure und
bewirkt dadurch eine Spaltung der Indoxylschwefelsgure. Nun wird
oxydiert. Man benutzt hierzu entweder Chlorkalklosung oder eine
solche von Hisenchlorid. Sehr gute Resultate gibt die Anwendung von
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Chlorkalklosung. Man verwendet eine verdiinnte Losung davon und
fiigt diese tropfenweise unter fortwahrendem Umschiitteln hinzu. Dann
gibt man wenig Chloroform zu und schiittelt durch. Das Chloroform
farbt sich blau, indem es das gebildete Indigoblau aufnimmt. Am
besten stellt man mehrere Proben an. Eine bestimmte Menge des an-
zuwendenden Chlorkalks kann man nicht angeben, da die im Harn
enthaltene Menge Indoxylschwefelsdure nicht bekannt ist.

Eine zweite Art des Nachweises, die auch zu guten Resultaten fiihrt,
ist die folgende: Es wird der Harn mit Bleizuckerlosung oder Bleiessig
ausgeféllt, dann filtriert und zu dem Filtrat das gleiche Volumen eisen-
chloridhaltige, rauchende Salzsiure hinzugesetzt — auf 1000 Teile
2—4 Teile Eisenchlorid. Nun wird 1—2 Minuten lang stark durchge-
schiittelt und dann der Farbstoff ebenfalls in Chloroform aufgenommen.

Darstellung von Hippursiure aus Pferdeharn.
CsH,CO-NH - CH, - COOH..

Es werden 500 ccm Pferdeharn mit so viel Kalkmilch versetzt,
dafl die Reaktion stark alkalisch wird. Jetzt wird erwdrmt, filtriert
und das Filtrat bis zur Sirupkonsistenz eingedampft. Den Riickstand
fallt man mit Alkohol, rithrt gut durch, filtriert dann und verdunstet
den Alkoholauszug. Der verbleibende Riickstand wird nach volligem
Erkalten mit Salzsdure stark angesduert. Hierbei scheidet sich die
Hippurséure krystallinisch ab. Nach einigem Stehen werden die Kry-
stalle abgenutscht, scharf abgepreBt und dann in Wasser unter Zu-
satz von etwas Ammoniak gelost. Die gelbgefarbte Losung wird unter
Zufiigen von etwas Tierkohle aufgekocht, dann filtriert und das Filtrat
eingedampft. Zum Riickstand gibt man wiederum Salzséure, nutscht
die Krystallmasse wieder ab, wischt sie mit wenig eiskaltem Wasser
und preBt scharf ab. Die Krystalle werden dann im Vakuumexsiccator
getrocknet. Es ist zweckmiBig, eine Probe der feuchten Masse unter
dem Mikroskop zu untersuchen. Beobachtet man unregelmiBig gezackte
Blattchen, dann deutet dies auf die Anwesenheit von Benzoesidure
hin. In diesem Falle werden die getrockneten Krystalle mit Petrol-
dther ausgezogen. Dieser lost die Benzoesdure und laBt die Hippur-
séure ungelost.

Die Hippursiure schmilzt bei 187°. Beim Kochen mit starkem Alkali
wird sie unter Wasseraufnahme in Glykokoll und Benzoeséure gespalten

C.H,CO - NH - CH, - COOH

+ OHH
CH, - COOH + NH, - CH, - COOH
Benzoesiure Glykokoll

Nach erfolgtem Neutralisieren mit Sdure kann man die eingedampfte
Masse mit Petroldther extrahieren und so die Benzoesiure nachweisen.
Das Glykokoll trennt man am besten ab, indem man es in den salz-
sauren Ester iiberfiihrt (vgl. S. 92).
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Isolierung von Kreatinin aus Harn.

/
C=NH
\N(CH,) - CH, - CO .

500 ccm Menschenharn werden mit einem Gemisch von 1 Volumen
gesattigter Bariumnitratlésung und 2 Volumina gesédttigter Barytlosung
versetzt, bis keine Féllung mehr entsteht. Man filtriert ab und dampft
das Filtrat auf dem Wasserbade bis zum Sirup ein. Dann gibt man
etwa ebensoviel absoluten Alkohol zu, riih¥t gut durch und filtriert
von den ausgeschiedenen Salzen ab. Das Filtrat versetzt man mit
20 Tropfen einer konzentrierten alkoholischen Chlorzinklosung. Nach
1—2tégigem Stehen erscheinen an der Wand des Gefélles prachtvolle
Krystalldrusen von Kreatininchlorzink, (C,H,N;0), - ZnCl,. Die Krystalle
werden abgenutscht und mit absolutem Alkohol ausgewaschen.

Durch Kochen der heifien, wisserigen Losung des Chlorzinksalzes mit
kohlensaurem Bleioxyd zersetzt man es. Man filtriert heil ab, kocht
das Filtrat mit etwas Tierkohle auf, filtriert wieder und dampft nun zur
Trockene ein. Den Riickstand zieht man mit kaltem absolutem Alkohol
aus und verdunstet diesen. Das Kreatinin bildet farblose Prismen.
Einige Krystalle von dem Kreatinin werden zu einem feinen Pulver
zerrieben und dann im Reagensglas in Wasser gelost. Setzt man einige
Tropfen Nitroprussidnatriumlosung hinzu und etwas Natronlauge, so
erhilt man eine tiefrote Farbung, welche aber sehr rasch abblalt und
schlieflich strohgelb wird (Weylsche Reaktion).

Gewinnung von Harnstoff aus Harn.
/NH,
=0 .
\\NH,

500 com Menschenharn werden in einer Porzellanschale auf dem
Babobleche auf etwa 200 ccm eingedampft. Das weitere Eindampfen
besorgt man auf dem Wasserbade, bis ein Sirup iibrig bleibt. Dieser wird
mit 150 ccm Alkohol geféllt. Man 148t unter Umriihren eine halbe
Stunde stehen und filtriert dann von dem Riickstand ab. Das Filtrat
wird hierauf auf dem Wasserbade moglichst vollstindig verdampft.
Nach dem Erkalten fiigt man das doppelte Volumen auf 0° abge-
kiihlte konzentrierte Salpetersiure hinzu und riihrt dabei um. Bald
scheidet sich der Harnstoff als salpetersaures Salz ab. Man lat
2 Stunden stehen und filtriert dann am besten auf Glaswolle ab. Den
Riickstand wéscht man mit wenig kalter Salpetersdure und gibt dann
die Krystalle auf eine Tonplatte.

Will man aus dem salpetersauren Harnstoff den Harnstoff selbst
gewinnen, dann iibergieBt man ersteren in einer Porzellanschale mit
Wasser und gibt dann vorsichtig Bariumcarbonat hinzu, riihrt gut
um, erwirmt und fihrt mit dem Zusatz des Bariumcarbonates so lange
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fort, bis die Flissigkeit nicht mehr sauer reagiert. Dann wird filtriert
und mit wenig Wasser nachgewaschen. Ist das Filtrat gelb gefirbt,
dann entfarbt man durch Aufkochen mit etwas Tierkohle. Nach
erfolgter Filtration wird der Harnstoff vom entstandenen Barium-
nitrat getrennt, indem man zunichst zur Trockene verdampft und
den Riickstand mit Alkohol auszieht. In diesen geht nur der Harn-
stoff hinein. Die alkoholische Losung wird abfiltriert und bis auf ein
kleines Volumen eingedampft. Es tritt bald Krystallisation von Harn-
stoff auf. Um diesen zu reinigen, wird er noch einmal in wenig ab-
solutem Alkohol aufgenommen und die Lésung unter Zusatz von
wenig Tierkohle gekocht. Das Filtrat wird dann wieder eingedunstet.

Erhitzt man etwas von dem Harnstoff in einem trockenen Reagens-
glas, dann beobachtet man das Entweichen von Ammoniak. Man halte
withrend des Erhitzens ein feuchtes, rotes Lackmuspapier iiber die Oft-
nung des Reagensglases. Es wird blau gefirbt. Wéhrend des Erhitzens
ist der Harnstoff geschmolzen. Die Schmelze wird nach einiger Zeit
wieder fest. Es hat sich Cyanursdure gebildet. Wird weiter erhitzt,
dann erhédlt man sogenanntes Biuret:

NH

o _NH,

\ -y CO
NEE_NH 4N
JNH, = AHA N
[60) CO

\NH, “NH,

Lost man den dann verbleibenden Riickstand nach erfolgter Abkiih-
lung in Wasser und gibt etwas Natronlauge hinzu, so erhdlt man
beim Zusatz einer sehr verdiinnten Kupfersulfatlosung eine intensiv
rotviolette Farbung (Biuret- Reaktion). Gibt man einige Harn-
stoffkrystalle auf ein Uhrglas, 16st sie in einigen Tropfen Wasser, dann
erhélt man auf Zusatz von konzentrierter Oxalsdurelésung bald Ab-
scheidung von oxalsaurem Harnstoff:

,NH,
(6/0) - G,H,0, 4+ H,0.
\NH,
Verwendet man an Stelle der Oxalsdure Salpetersiure, dann erhlt
man Krystalle von salpetersaurem Harnstoff, CON,H, - HNO,.

Darstellung von Harnsiure aus Harn.

NH — CO
S

0C¢ C—NH
b eo
NH — C— NH

1000 cem Menschenharn werden mit 50 cem rauchender Salzsidure
versetzt. Nach 24 stiindigem Stehen im Eisschranke haben sich Krystalle
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abgeschieden. Sie werden abfiltriert und mit kaltem Wasser gewaschen.
Man erhilt nicht in allen Fillen Krystallisation. Oft ist der Harn zu
verdunnt. In diesem Falle mull er zuerst eingeengt werden. Die
Krystalle sind meistens etwas gefirbt. Durch Waschen mit Alkohol
kann man einen groBen Teil des Farbstoffs entfernen. Zur Reinigung
werden die Harnséurekrystalle in wenig Natronlauge gelost und ent-
weder mit Chlorammonium als saures harnsaures Ammoniak gefillt.
Aus diesem kann man dann nach erfolgter Filtration die Harnsiure
mit Salzsiure abscheiden. Oder aber man kocht die Natronlauge mit
Tierkohle auf, filtriert und fillt direkt mit Salzsdure. Die Harnsdure
bildet ein krystallinisches, farbloses Pulver.

Man bringe etwas von den Krystallen in eine kleine Porzellanschale,
fiige ein paar Tropfen Salpetersdure hinzu und erhitze nunmehr auf
freier Flamme. SchlieBlich verdampft man auf dem Wasserbade unter
bestédndigem Blasen bis zur vollstdndigen Trockene. Es bildet sich zu-
nichst eine gelb gefarbte Masse, die bei volligem Trocknen eine rote
Farbe annimmt. Gibt man einen Tropfen Ammoniak hinzu, am besten
mit Hilfe eines Glasstabes, dann erhédlt man eine prachtvoll purpurrote
Farbe. Nimmt man an Stelle des Ammoniaks Alkalilauge, dann tritt
blauviolette Farbung ein. Jeder UberschuB an Ammoniak resp. Na-
tronlauge ist zu vermeiden, und ebenso darf man beim Abdampfen mit
der Salpetersiure nicht zu stark erhitzen. Man nennt diese Probe
Murexidprobe.

Darstellung von Harnsiure aus Guano.

50 Gramm des genannten Produktes werden in einer Reibschale
fein zerrieben, dann mit 500 cem Wasser und 100 cem Natronlauge zum
Sieden erhitzt. Es tritt hierbei sehr starkes Schiumen auf. Man er-
hitzt unter Ersatz des verdampften Wassers so lange, bis der grofite
Teil in Losung iibergegangen ist. Wihrend der Operation entweichen
grole Mengen von Ammoniakddmpfen. Jetzt wird filtriert. Das Fil-
trat gieBt man in etwa 300 ccm 20 prozentige Schwefelsdure, die man
in einer Porzellanschale zum Sieden erhitzt hat. Man erhitzt nun wei-
ter, bis die Fliissigkeit starkes StoBen zeigt. Dieses ist durch die Ab-
scheidung eines krystallinischen Bodensatzes bedingt. Man 1aBt nun er-
kalten und filtriert die ausgeschiedenen Krystalle ab. Man wascht diese
so lange mit Wasser, bis das Filtrat mit Barytwasser keine Fillung
mehr gibt.

Wird etwas Harnsiure mit Wasser iibergossen und unter Zusatz
von Natronlauge gelost, so erhalten wir beim Kochen mit Fehling-
scher Losung entweder Abscheidung von weillem, harnsaurem Kup-
feroxydul oder, wenn man geniigende Mengen von Kupferoxyd hinzu-
gefiigt hat, rotes Kupferoxydul. Diese Tatsache ist von grofiter Wich-
tigkeit. Wir kénnen mit zuckerfreiem Harn, wenn er an Harnsdure
reich ist, positive Reduktionsproben erhalten!
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Nachweis von Adrenalin (Suprarenin) in der
Nebenniere.

Eine Nebenniere vom Kaninchen, Hund, Rind oder einer anderen
Tierart wird so zerschnitten, daf jedes Stiick Rinde und Mark aufweist.
Ein solches Stiickchen legen wir in verdiinnte Eisenchloridlosung. Wir
beobachten, dafl die Markschicht sich fast momentan griin farbt. Bald
nimmt auch die Losung die griine Farbe an.

Den Rest des Nebennierengewebes iibergielen wir in einem Reagens-
glas mit Wasser und schiitteln durch. Nun gieffen wir etwas von der
Fliissigkeit ab und geben dazu ganz verdiinnte Eisenchloridlosung. Es
tritt Griinfirbung auf. Uber den biologischen Nachweis des Adrena-
lins vgl. S. 180, 194 und Sehorgan (Pupille).

Nachweis von Fermenten in Geweben.

Einem eben getoteten Kaninchen werden die Nieren und die Leber
entnommen. Die Leber wird in grobe Stiicke zerschnitten, dann durch
eine Fleischhackmaschine getrieben, der Brei in einer Reibschale

Fig. 99.

Hydraulische Presse.
mit etwa der gleichen Menge Sand innig
verrieben und nun die doppelte Menge Kieselgur
zugefiigt. Man mischt mit dem Pistill kraftig Fig. 100.
durch. Die ganze Masse bildet schlieBlich eine Fruchtpresse.
leicht knetbare, plastische Masse. Man gibt sie,
nachdem man sie sorgfiltig in Segeltuch eingeschlagen hat, in das
Pref3gefal einer hydraulischen Presse (Fig. 99) und preSt bis zu 300
Atmosphiren Druck aus. Am besten fingt man den ausflieBenden Saft
in mehreren Fraktionen auf. Man kann sich in gleicher Weise nach dem
beschriebenen, von E. Buchner ausgearbeiteten Verfahren auch aus
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Hefezellen PreBsaft bereiten und ferner auch aus Pflanzenteilen, z. B.
Samen. Hat man sehr saftreiche Organe, dann kommt man oft auch
mit einer gut gearbeiteten Fruchtpresse zum Ziele (vgl. Fig. 100).
Den meist etwas triitben Saft stellt man 12—24 Stunden in den
Brutschrank und filtriert ihn dann durch eine sogenannte Filterkerze b
(Fig. 101). Diese befindet sich in dem Gefa8 a, in das
hinein man den Leberprefisaft gibt. a sitzt auf einer
Saugflasche. Das Filtrat fingt man im Reagensglas ¢
auf. Von dem filtrierten Saft gibt man 1 cem in einem
Reagensglas zu 10 ccm einer 25 prozentigen wésserigen
Losung von Seidenpepton, iiberschichtet die Losung
mit Toluol und stellt das gut verschlossene Gefif3
in den Brutschrank. Nach wenigen Stunden be-
obachtet man das Auftreten von Tyrosinkrystallen.
1 ccm des Prefisaftes fiigen wir ferner zu der Losung
eines Polypeptids, z. B. zu dl-Leucyl-glycin (vgl.
S. 120) oder dl-Alanyl-glycyl-glycin (vgl. S. 119) und
fiillen das Gemisch in ein Polarisationsrohr und ver-
folgen die Drehung. Es tritt bald asymmetrische
Spaltung ein. Das Gemisch wird optisch aktiv (vgl.
Fig. 101. die Methode betreffend auch S. 61).

Quantitative Bestimmung des Stickstoff-
stoffwechsels beim Tier.

Wir wahlen als Versuchstier einen Hund. Wir geben ihm eine Nah-
rung von bekannter Zusammensetzung und bestimmtem Gewicht.
In dieser stellen wir den Stickstoffgehalt nach Kjeldahl (vgl. S. 128)
fest (Einnahme), und ebenso bestimmen wir den Stickstoffgehalt im
Harn und Kot (Ausgabe). Als stickstoffhaltige Nahrung wéhlen wir
Fleisch. Dieses zerkleinern wir mit einer Fleischhackmaschine. Der
Fleischbrei wird dann in einer Porzellanschale unter hiufigem Um-
rithren auf dem Wasserbade getrocknet. Dann geben wir das Fleisch-
pulver in eine gut verchlieBbare Flasche und bestimmen in einem
aliquoten Teil den Stickstoffgehalt. Wir wollen annehmen, daf in einem
Gramm Fleisch 0,1 Gramm Stickstoff enthalten seien. Das Versuchs-
tier 146t man vor der Fiitterung 24 Stunden hungern. Dann stellen wir
zu Beginn des Versuches sein Korpergewicht fest. Wir wollen an-
nehmen, der Hund wiege 3000 Gramm. Wir geben ihm 2 Gramm Stick-
stoff in Form des Fleisches, brauchen also 20 Gramm Fleischpulver.
Dazu fiigen wir noch 20 Gramm Stirke, 10 Gramm Traubenzucker,
10 Gramm Rohrzucker und 20 Gramm Fett. Ferner geben wir dem
Versuchstier 150 ccm Wasser. Der Hund wird in einen Stoffwechsel-
kifig gesetzt (vgl. Fig. 102). Dieser gestattet ein getrenntes Auffangen
des Kotes und des Harnes. Der Kot bleibt auf dem Boden, auf dem
das Tier sich befindet, liegen, wahrend der Harn an den nach unten
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trichterférmig zusammenstofenden Wianden b des Kifigs ablduft und
sich durch ein Rohr in ein untergestelltes Gefil a ergiefit. Nach
24 Stunden wird der in dieser Zeit gelassene Harn in einem Mef-
zylinder genau abgemessen. Dann setzen wir das Auffangegefill sofort
wieder unter die Abflufmiindung des Kifigs, sammeln den etwa vor-
handenen Kot quantitativ in eine Schale, fiigen 5—10 ccm n-Schwefel-
sdure hinzu und trocknen den Schaleninhalt im Trockenschrank bei
120° bis zur Gewichtskonstanz.
Den Kifig spiilen wir nun
sorgfiltic mit warmem Wasser
aus, um etwa an den Wianden
des Kifigs haftenden, einge-
trockneten Harn in Losung
zu bringen. Das Spiilwasser
geben wir zum unverdiinnten
Urin, mischen gut, messen das
gesamte Volumen ab und be-
stimmen nun in 5—10 ccm des
verdiinnten Harns den Stick-
stoffgehalt nach Kjeldahl. Den
Kot pulvern wir, nachdem
wir sein Cewicht festgestellt
haben, in einer Reibschale und
bestimmen in einem Gramm ebenfalls den Stickstoffgehalt nach
Kjeldahl. Sowohl beim Urin, als beim Kot berechnen wir dann den
Stickstoffgehalt auf die gesamte Menge, addieren die beiden Werte
und stellen fest, ob mehr oder weniger oder gleich viel Stickstoff aus-
geschieden worden ist, wie eingenommen wurde. (Berechnung der
Stickstoffbilanz.) Wir stellen ferner wieder das Korpergewicht fest.

Fig. 102.
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1. Versuche mit Gasen, geliosten Stoffen

und Kolloiden.

Versuche iiber gemeinsame Eigenschaften von Gasen und

Fig. 103.
Diffusion geldster
Stoffe.

gelosten Stoffen.
Beobachtungen iiber Diffusion.

Versuch 1. Wir bringen in eine Stopselflasche
etwas Brom, schlieBen die Flasche rasch und beobach-
ten nun, wie die Bromdampfe sich allméhlich in dem
ganzen ihnen zur Verfiigung stehenden Raum gleich-
miBig verteilen. Die einzelnen Bromteilchen wan-
dern vom Ort des hoheren Druckes zum Ort des
niedrigeren, bis im ganzen Raume der gleiche Druck
vorhanden ist. ,,Das Gefille wird ausgeglichen, bis
sich iiberall das gleiche Niveau findet.*

Versuch 2. Wir fillen ein Gefdll (@) mit destil-
liertem Wasser. Nun setzen wir einen Trichter (b), in
dem sich groBe Kupfersulfatkrystalle befinden, auf den
Zylinder, und zwar so, dal das Wasser die Krystalle
benetzen kann. Wir beobachten, daB aus dem
Trichterhals Schlieren einer blauen Losung nach unten
ziehen (Fig. 103). Das Kupfersulfat geht in Losung, dabei
diffundieren Cu- und SO,-Teilchen (Ionen) in die Fliis-
sigkeit. Nach einiger Zeit sehen wir, daf die gesamte
Fliissigkeit eine gleichmiBig blaue Farbe hat. Wiirden
wir nunmehr der Fliissigkeit an verschiedenen Stellen
bestimmte Mengen entnehmen, dann kénnten wir leicht
feststellen, daB iiberall gleiche Cu- und SO,-Ionen-



Versuche mit Gasen, gelésten Stoffen und Kolloiden. 141

mengen vorhanden sind. Auch hier sind die einzelnen Teilchen vom Ort
der hoheren Konzentration nach dem Ort der niedrigeren gewandert.

Beobachtungen iiber die Geschwindigkeit der Diffusion.

Versuch 1. Wir setzen auf eine mit konzentrierter Kupfersulfat-
losung gefiillte Flasche b ein kalibriertes Rohr a, in dem sich destilliertes
Wasser befindet. Wir kénnen leicht feststellen, wie rasch die Kupfer-

zelle d hinein, deren Innenraum durch ein Glasrohr mit der Flasche e ver-
bunden ist. Diese steht durch ein zweites Rohr f mit einem Fliissigkeits-
manometer ¢ in Verbindung. Den Innendruck in der Flasche b kon-
trollieren wir durch den Manometer 2. Nachdem wir Gas oder noch
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besser Wasserstoff in den Raum & hineingelassen haben, beobachten

wir, dall die Fliissigkeit im Manometer g stark zu steigen beginnt.

Es ist dies ein Zeichen dafiir, dal die Wasserstoffteilchen rascher in

die Tonzelle hineindiffundieren, als die in ihr enthaltenen Luftteilchen

herausgelangen kénnen. Wird jetzt durch den Gasschlauch e Luft nach

b geblasen, dann erfolgt der umgekehrte Prozel. Die Gasteilchen diffun-

dieren rascher in den Raum b hinein als die Luftteilchen in die Ton-

zelle. Wir sehen nunmehr, dafl die Fliissigkeit im Rohr g stark sinkt.

Versuch 3. Wir verschlieBen eine Ton-

zelle, die mit Luft gefiillt ist, mit einem

Gummistopfen luftdicht ab. Durch den

Gummistopfen hindurch fiihrt ein Glasrohr.

Dieses steht mit einer Woulffschen Wasch-

flasche in Verbindung. Das Rohr endigt un-

mittelbar nach dem Durchtritt durch den

Stopfen. Die Woulffsche Waschflasche ist

mit Wasser gefiillt. Durch die zweite Offnung

der Flasche fiihrt ein Glasrohr, das in die

Fliissigkeit eintaucht, nach auflen. Nun

filllen wir ein Becherglas mit Wasserstoff

(entweder aus einer Bombe, oder wir ent-

wickeln den Wasserstoff, indem wir in einem

Kippschen Apparat Salzsdure auf Zink oder

Eisenspéne einwirken lassen) und stiilpen es

iiber die Tonzelle, oder wir leiten den

Wasserstoff direkt unter ein iber die

Fig. 106. Diffusion von Gasen.  Lonzelle gestiilptes Gefdll (vgl. Fig. 106).

Wir beobachten, daBl das Wasser in hohem

Bogen aus dem nach auBlen fiilhrenden Glasrohr herausgeschleudert

wird. Diese Erscheinung beruht darauf, dafl der Wasserstoff viel rascher

in die Tonzelle hineindiffundiert, als die Luft heraus kann. Es muf}
somit im Innern der Tonzelle Druck entstehen.

Verschiedenes Verhalten von Krystalloiden und Kolleiden
bei der Dialyse.

Wir fillen drei weithalsige Flaschen mit destilliertem Wasser. In
die eine héngen wir einen Dialysierschlauch, gefiillt mit einer Eier-
eiweiBllosung, und in die zweite einen solchen mit Kupfersulfatlosung.
In die dritte endlich tauchen wir einen Dialysierschlauch mit einer
Traubenzuckerlésung. Der Schlauch ist bei allen drei Versuchen an
beiden Enden dicht abgebunden (Fig. 107). Nach einiger Zeit priifen wir
die AuBenfliissigkeit darauf hin, ob aus dem Schlauch Substanzen durch-
getreten sind. Beim zweiten Versuche 1a6t sich durch einfache Be-
obachtung leicht feststellen, dafl Kupferteilchen nach auBlen diffundiert
sind : Blaufirbung der Aulenfliissigkeit. Man verfolge auch hier die weitere
Diffusion in der Fliissigkeit. Die durchgetretenen SO,-Lonen weisen
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wir in der AuBenfliissigkeit nach, indem wir Barytwasser zugeben.
Es féllt Bariumsulfat aus. Priifen wir bei Versuch 3 die AuBenfliis-
sigkeit mit Fehlingscher Losung (vgl. S. 64), dann erhalten wir deut-
liche Reduktion, ein Zeichen dafiir, dafl Zucker-
molekiile in die Auflenfliissigkeit hinausdiffun-
diert sind. Dagegen erhalten wir bei Versuch 1
keine Biuretreaktion (vgl. S. 85). Das Eiweil}
ist ein Kolloid. Es diffundiert nicht durch
tierische Membranen hindurch. Haben wir in
die Dialysierschliuche genau abgemessene
Fliissigkeitsmengen gegeben, dann kénnen wir
am Schlusse der Versuche leicht feststellen,
daB eine Verdiinnung ihres Inhaltes stattge-
funden hat. Ferner kénnen wir bei Versuch 1
das gesamte zugesetzte Eiereiweill wieder ge-
winnen, wihrend bel Versuch 2 und 3 iIm
Dialysierschlauch die Menge der zugesetzten
Substanzen genau um den dialysierten Anteil

abgenommen hat. Fig. 107. Dialyse.

Versuche iiber zunehmende Dissoziation mit der
Verdiinnung der Losung.

Versuch 1. Wir gehen von wasserfreiem Kupferchlorid aus.
Dieses ist gelb gefiarbt (Farbe des Molekiils). Seine konzentrierte wisserige
Losung ist gelbgriin. Verdiinnen wir die Losung.des Kupferchlorids
mit Wasser, so farbt sie sich bald blau. Als Durchgangsfarbe beob-
achten wir Griin. Blau ist die Farbe der Kupferionen.

Versuch 2. Wir losen 6 Gramm krystallisiertes Kobaltchlorid
in 10 cem Alkohol. Die Losung sieht blauviolett aus. Fiigt man destil-
liertes Wasser hinzu, dann schlidgt die Farbe auf einmal von Blauviolett
in Rosa um.

Versuch 3. Es werden 7,3 Gramm Kobaltnitrat in 10 ccm
Alkohol gelost. Die Losung ist purpurrot. Figen wir nunmehr Wasser
hinzu, dann kommt die Farbe des Kobaltions zum Vorschein. Die
Losung farbt sich rosa. Im Alkohol hatten wir die Farbe des Molekiils,
einerseits des Kobaltchlorids und andererseits des Kobaltnitrates.
Beim Verdiinnen mit Wasser kommt die Farbe des Kobaltions zum
Vorschein. Hinweise auf die Indicatoren. Definition der Siuren
(H-Ionen), der Basen (OH-Ionen) und der Salze (vgl. S. 37). Erkli-
rung der verschiedenartigen Auffassung der Reaktion einer Flissigkeit:
einerseits Bestimmung aller Wasserstoff- resp. Hydroxylionen (vgl. S. 37),
andererseits Feststellung der freien Wasserstoff- resp. Hydroxylionen.
Im ersteren Falle bringen wir alle vorhandenen, auch die gebundenen,
Wasserstoff- resp. Hydroxylionen durch Zusatz von OH- resp. H-Ionen
schliefllich zur Dissoziation. Im anderen Falle bestimmen wir nur die
im Moment der Untersuchung freien Wasserstoff- resp. Hydroxylionen.
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Versuche iiber den osmotischen Druck.

a) Versuch mit permeabler Membran.

Unter Hinweis auf die Bedeutung des Partialdruckes der Gase und
gelosten Stoffe und auf die wichtigsten Gasgesetze wird hervorge-
hoben, daf} letztere auch fiir geloste Stoffe Giiltigkeit haben. Die schein-
baren Ausnahmen bei Sduren, Basen und Salzen sind in der durch

die Dissoziation der gelosten Molekiile in Ionen
bedingten Vermehrung der einzelnen Teilchen in
der Losung bedingt.

Zur Messung des Druckes geloster Bestand-
teile stellen wir den folgenden Versuch an. Wir
schlieBen eine Tonzelle, nachdem wir sie voll-
stindig mit einer konzentrierten Kupfersulfat-
losung gefiillt haben, nach oben luftdicht durch
einen Gummistopfen ab. Dieser ist durchbohrt.
Durch die Offnung des Stopfens ist ein diinnes
Hlasrohr luftdicht durchgefiihrt (Fig. 108). Nun
tauchen wir die Tonzelle in destilliertes Wasser
ein. Wir sehen, daBl nach kurzer Zeit ein Aus-
tausch beginnt. Wasser diffundiert in die Ton-
zelle hinein, und umgekehrt treten Cu- und SO,-
Teilchen in das destillierte Wasser iiber. Die
Fliissigkeit beginnt sich blau zu farben. Gleich-
zeitig stellen wir fest, dafl in dem aufgesetzten
Glasrohr, dem ,,Manometer‘‘, die Fliissigkeit zu

Tig. 108. steigen beginnt. Das Wasser dringt rascher in

Messung des osmotischen  die Tonzelle hinein, als die Cu- und SO,-Teilchen

sie verlassen. Nach einiger Zeit sinkt die Fliissig-

keit im Manometerrohr wieder. Die entstandene Druckdifferenz gleicht
sich wieder aus.

b) Versuche mit fiir geloste Stoffe semipermeablen Mem-
branen.

Versuch 1. In einen kleinen Erlenmeyerkolben gibt man eine
10 prozentige Loésung von Kupfersulfat und bringt nun am besten mit
Hilfe eines Glasstabes einen Tropfen einer 10 prozentigen Ferrocyan-
kaliumlosung in die Kupfersulfatlosung hinein. Man beobachtet so-
fort an der Stelle, an der der Tropfen eingefallen ist, die Bildung einer
braunen Fillung. Beim genaueren Zusehen erscheint der braune Kor-
per als ein kleines Sdckchen. Wir verfolgen, wie das Sdckchen sich
immer mehr vergrolert. Gleichzeitig sehen wir in seiner Umgebung
Schlieren auftreten (Fig. 109). Es hat sich eine Ferrocyankupfermembran
gebildet: 2CuSO, + K,Fe(CN)6 = Cu,Fe(CN)6 4+ 2K,80,. Diese ist
durchlissig fiir Wasser, nicht aber fiir die Cu- und SO,-Teilchen. Eben-
sowenig it sie die in der Niederschlagsmembran eingeschlossenen Be-
standteile der Ferrocyankaliumlésung hinaus. Dadurch, dafl Wasser
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durch die gebildete Membran hineindiffundiert, wird eine VergréBerung
des Sickchens bewirkt. Die Membran selbst wird dabei diinner, schlie3-
lich platzt sie. An der Aullenseite sehen wir die Folgen des Weg-
diffundierens von Wasser: die Kupfersulfat-
losung wird an diesen Stelle konzentrierter;
daher das Auftreten der Schlieren (Fig. 109).

Versuch 2. Wir trinken eine Tonzelle
mit 10 prozentiger Kupfersulfatldsung und
tauchen sie dann in eine 10 prozentige Ferro-
cyankaliumlésung. Wir bewirken dadurch die
Entstehung einer Niederschlagsmembran von
Ferrocyankupfer. Diese iiberdeckt alle Poren
der Tonzelle. Die so vorbereitete Tonzelle ver-
sehen wir, wie beim Versuch a, S. 144, Fig. 108,
mit einem Gummistopfen, durch den ein Glas-
rohr durchgefiihrt ist. Die Tonzelle fiillen wir
mit einer 10prozentigen Rohrzuckerlosung Fig. 109.
und bringen siIe) dann in destilliertes Wasser, o piermembman
Wir sehen, daB im Glasrohr die Fliissigkeit rasch ansteigt. Die Zucker-
teilchen konnen nicht durch die die Tonzelle umspannende Membran
in die AuBenfliissigkeit diffundieren, wohl aber gelangen Wasserteilchen
in die Tonzelle hinein.

Versuch 3. Wir geben in ca. 50 ccm fassende Erlenmeyerkolbchen
20 cem einer Losung von 1 Teil kiuflicher Wasserglaslésung und 4 Teilen
Wasser. Dann bereiten wir uns die folgenden Substanzgemische. 1) 3 Teile
Kupfersulfat, 1 Teil Eisensulfat und 1 Teil Calciumsulfat. Von diesem
Gemisch nehmen wir etwa 5 Gramm und geben 1 Teil Wasser hinzu und
verreiben das Gemenge energisch in einer Reib-
schale. Dann kneten wir aus der Masse linsen-
grof3e Stiickchen und werfen diese in die verdiinnte
Wasserglaslosung hinein. Wir beobachten, dal
nach einiger Zeit die Pillen zu wachsen beginnen.
Es entstehen moosartige Gebilde. 2) Es werden
3 Teile Eisensulfat, 1 Teil Kupfersulfat und 1 Teil
Calciumsulfat innig vermischt. Davon knetet
man etwa 5 Gramm mit 1 Teil Wasser griindlich
durch und nimmt dann von dem Gemisch linsen-
grofle Stiicke und wirft sie in die verdiinnte
Wasserglaslosung. Es treten braun gefirbte
Verdstelungen auf. 3) 10 Teile Magnesiumsulfat,
10 Teile Kupfersulfat, 1 Teil Eisensulfat, 5 Teile Calciumsulfat. 5 Gramm
davon werden mit 0,5 Teilen Wasser in einer Reibschale vermischt. Man
erhilt beim Einwerfen kleiner Stiicke in die verdiinnte Wasserglaslosung
baum- und strauchartig verzweigte Gebilde (Fig. 110). Der Stamm ist
griin, das Gedst weill. 4) 4 Teile Kupfersulfat, 4 Teile Zinksulfat,
4 Teile Calciumsulfat. 5 Gramm des Gemisches werden mit 0,6 Teilen
Wasser in einer Reibschale energisch verrieben. Beim Eintragen in die

Abderhalden, Praktikum. 10

Fig. 110. Silicatbdumchen.
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Wasserglaslosung entwickeln sich biischelférmig emporstrebende Ge-
bilde. Diese an das Wachstum einer Pflanze erinnernden, innerhalb
weniger Minuten sich vollziehenden Erscheinungen liefern ein eindrucks-
volles Bild semipermeabler Silicatmembranen (vgl. Fig. 110).

¢) Versuch mit fiir Gase semipermeabler Membran.
Kautschuk ist fir Kohlensdure durchlissig, dagegen nicht

fir die iibrigen Bestandteile der Luft, z. B. nicht fiir Sauerstoff und
nicht fiir Stickstoff. Fiillen wir einen Gummischlauch aus einer Kohlen-

sdurebombe oder durch Entwicklung von
Kohlensiure mit Hilfe eines Kippschen
Apparates — durch Aufgieffen von Salz-
saure auf Marmor — mit Kohlensiure,
und verschlieBen wir dann den Schlauch
an beiden Enden dicht, so beobachten
wir, daB er nach einiger Zeit vollstandig
zusammenfillt, Die Kohlensdure ist
durch die Kautschukwand hindurchge-
treten. DaB dies in der Tat der Fall ist,

konnen wir leicht be-

weisen, indem wir den

mit Kohlensdure ge-
fiillten Schlauch in Barytwasser legen. Wir sehen
dann, daB die AuBenwand des Schlauches sich mit
feinen weiflen Piinktchen bedeckt (Fig. 111} und
auBerdem im Barytwasser sich ein Niederschlag von
Bariumcarbonat bildet. Selbstverstéindlich mufl wih-
rend des Versuches das Barytwasser sorgfiltig nach
auBen abgeschlossen sein.

Bei einem weiteren Versuch lassen wir die Kohlen-
sdure durch ein enges Glasrohr steigen, an dessen einem
Ende sich ein Gummischlauch befindet. Sind Glasrohr
und Gummischlauch mit Kohlenséure angefiillt, dann
wird der Schlauch rasch luftdicht verschlossen und das
andere Ende des Glasrohres in Wasser getaucht. Das
Rohr wird nun senkrecht aufgestellt (Fig. 112). Man
beobachtet, dal nach ganz kurzer Zeit die Fliissigkeit
in dem Rohr aufzusteigen beginnt. Die Kohlenséure
diffundiert durch den Kautschuk hinaus. An ihre
Stelle kann kein anderes Gas treten. Wir wiirden
somit im Glasrohr einen verdiinnten Raum erhalten,
wenn nicht Wasser aufsteigen wiirde. Das Wasser
wird geradezu hochgesaugt. (Hinweis darauf, da3
vielleicht beim Saftsteigen in der Pflanze
derartige Prozesse eine Rolle spielen.)

ASSILA

Fig. 112.
Semipermeable Mem-
bran fiir Kohlenséure.
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Bestimmung des Molekulargewichtes.

1. Bestimmung des Molekulargewichtes mit Hilfe der Gefrierpunkts-
erniedrigung.

Es werden die Gasgesetze zugrunde gelegt. Ferner wird die Theorie
der elektrolytischen Dissoziation am Beispiel einer Kochsalz- und einer
Zuckerlosung erortert. Das Prinzip der Methode ist das folgende: Wir
bestimmen zunéchst den Gefrierpunkt ¢; des Losungsmittels, dann den
Gefrierpunkt ¢, fiir die Losung einer abgewogenen Menge ¢ Q
der zu untersuchenden Substanz im Losungsmittel 7. i

Die Differenz zwischen ¢, und ¢, gibt die Gefrier- i
punktserniedrigung ¢ in Graden. Sie ist der Menge der
gelosten Substanz proportional. Das Molekulargewicht M
ergibt sich aus der Gleichung:

1

m=100.2. 5%
It
K ist eine Konstante, und zwar die molekulare Erniedri-
gung oder ,,molare Depression‘‘ fiir das betreffende Lo-
sungsmittel. Sie ist fiir die meisten in Betracht kommenden
Fliissigkeiten bekannt. Die kryoskopische Konstante fiir
das Wasser betrigt 19°. Man kann K bestimmen, indem
man fiir eineVerbindung mit bekanntem Molekulargewicht
die Gefrierpunktserniedrigung feststellt und dann nach der
Formel: K = M, K berechnet.
g+ 100

Die wasserigen Losungen der meisten organischen Sub-
stanzen geben normale Werte fiir das Molekulargewicht.
Die Salze der Alkalimetalle mit starken Siuren geben
hingegen zu groBle Gefrierpunktserniedrigungen und in-
folgedessen zu kleine Werte fiir das Molekulargewicht.
Wasser ist daher nur in beschrinktem Mafle als Losungs-
mittel bei Molekulargewichtsbestimmungen verwendbar.  Fie 118
Wir wiahlen als Losungsmittel zur Ausfithrung einiger bestimmungs-
Bestimmungen deshalb Wasser, weil wir es praktisch bei apparat.
physiologischen Versuchen stets mit wisserigen Losungen zu tun haben
(Harn, Blut usw.).

Zur Bestimmung der Gefrierpunktserniedrigung verwenden wir
den Beckmannschen Gefrierpunktsapparat (vgl. Fig. 113). Er
besteht aus einem GefiB e, das einen seitlichen Ansatz besitzt. Durch
diesen wird die zu untersuchende Substanz eingefiihrt. Dieses Gefil3 e
steckt in einem zweiten, das Luft enthilt, und dieses wiederum taucht
in ein drittes groBeres GefdB, das mit Eis resp. einer Kéltemischung
(— 3 bis —5°) gefiillt wird. In das GefdB e ragt ein Platinriihrer ¢ und
ferner ein Thermometer b, das eine Ablesung bis auf 0,01° gestattet,

10*
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hinein. Beim sog. Beckmann-Thermometer ist die Capillare des
Thermometers am oberen Ende umgebogen und erweitert. Diese
Einrichtung erméglicht den Gebrauch des Beckmann-Thermometers
bei verschiedenen Temperaturen. Wenn das Thermometer erwirmt
wird, dann steigt der Quecksilberfaden bis zu der Erweiterung hinauf.
Man kann beliebige Mengen von Quecksilber auf diese Weise in die
erwihnte erweiterte Capillare hineinbringen. Durch einen leichten
Schlag wird der Quecksilberfaden dann abgerissen. Das Thermometer
wird jedesmal durch FEintauchen in das erstarrende Losungsmittel,
das man verwenden will, eingestellt. Fiir weniger exakte Bestim-
mungen geniigt auch ein gewoéhnliches Gefrierpunktsthermometer.

Ausfithrung der Bestimmung. Wir wihlen als Losungsmittel Wasser
und vergleichen die Gefrierpunktserniedrigung bei gelostem Koch-
salz und geléstem Rohrzucker. Zunichst wigen wir das Gefdl e
ab und fiillen dann in dieses soviel ausgekochtes, destilliertes Wasser
hinein, daf3 das Quecksilbergefifi des Thermometers ganz eintaucht,
und wigen wieder. Ziehen wir von dem gefundenen Gewicht dasjenige
des Gefdfles e ab, dann erhalten wir das Gewicht des angewandten
Losungsmittels. Es geniigt bei diesen Wigungen eine Genauigkeit
von 0,1 Gramm. Jetzt setzen wir den Riihrer und das Thermometer
in das (fefdf e ein und geben in das duBere Gefd eine Mischung von
Eis und Kochsalz und halten die Temperatur auf etwa — 3bis—5°.
Die einmal gewdhlte AuBlentemperatur muBl wihrend der ganzen Be-
stimmung moglichst konstant gehalten werden. Sie soll nicht um
mehr als 0,5° schwanken. Wir verfolgen die Temperatur der Eissalz-
mischung mit Hilfe des Thermometers ¢. Von Zeit zu Zeit mischen
wir die Kéltemischung mittels des Riihrers d durch.

Nun bestimmen wir zunéchst den Gefrierpunkt des Wassers, indem
wir unter fortwidhrendem langsamen und gleichmifigen Riihren des
in e enthaltenen Wassers mittels des Riihrers @ das Verhalten des
Quecksilberfadens am Beckmann-Thermometer verfolgen. Zunichst
fallt er langsam bis einige Zehntel Grad unter den Gefrierpunkt. Dann
beginnt er ganz plotzlich zu steigen, erst schnell und dann langsamer.
Wihrend des Ansteigens des Quecksilberfadens riihre man gleich-
méfig weiter, bis er den hochsten Punkt, auf dem er einige Zeit
verweilt, um dann wieder zu fallen, erreicht hat. Es ist dies der
Gefrierpunkt #;. Nun wird das Gefil ¢ aus dem Luftmantel heraus-
genommen, und das Eis durch die Warme der Hand aufgetaut. Sobald
alle Eiskrystalle verschwunden sind, wird ¢ wieder in den Luftmantel
gebracht. Wir bestimmen wieder den Gefrierpunkt des Wassers in
der gleichen Weise und wiederholen die Bestimmung mehrmals, bis
wir in engen Grenzen iibereinstimmende Werte erhalten. Nun wigen
wir in einem Wégegldschen Kochsalz ab, geben dann aus ihm.etwas
Substanz in die im Geféfl ¢ befindliche Fliissigkeit hinein und wigen
zuriick. Wir bestimmen dadurch die Menge des in Losung gebrachten
Kochsalzes. Nachdem Losung eingetreten ist, wird in der gleichen
Weise, wie vorher, der Erstarrungspunkt (¢;) festgestellt. ¢, —¢, ergibt
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die durch den gelosten Kérper bewirkte Gefrierpunktserniedrigung .
Auch £, wird wiederholt und am besten bei Verwendung verschiedener
Mengen Kochsalz bestimmt,

Bei exakten Bestimmungen verlassen wir uns nicht auf den beim
Zusatz einer bestimmten Substanzmenge erhaltenen Wert, sondern
wir wiegen uns eine Anzahl, z. B. drei Wigeglischen mit Substanz ab
und fiigen nun aus dem ersten etwas von ihr (s) zur Losung und
bestimmen die Gefrierpunktserniedrigung ¢,. Dann geben wir zu der
gleichen Losung aus dem zweiten Wégegldschen Substanz (s,) hinzu
und stellen wieder ¢, fest, und endlich entnehmen wir aus dem
dritten Glédschen etwas Substanz (s;) und geben sie zur Losung.
g ist dann fiir die zweite Bestimmung — s -+ s; und fiir die dritte
Bestimmung s - s; + s, . Die Gefrierpunktserniedrigung ¢ erhalten
wir in jedem Fall aus & — ¢, d. h. wir ziehen die beim Zusatz
einer bestimmten Menge Substanz eintretende Temperaturerniedrigung
vom Gefrierpunkt des Losungsmittels ab.

Genau den gleichen Versuch fithren wir mit Rohrzucker durch und
stellen fest, dafl wir beim Kochsalz nur etwa die Hilfte des berechneten
Molekulargewichtes finden, wihrend wir beim Rohrzucker, Molekular-
gewicht 342, ganz normale Werte erhalten. Vgl. das folgende Beispiel:

Menge des| Gramm Rohr- Gefrierpunktsernie- | Gefunde- |Berechne-
Ligsungs- | zucker, gelost| 100-g |drigung ¢, —¢,=1¢,| nes Mole- |tes Mole-
mittel in | in I Gramm 3 Mittel aus 10 einzel- kular- kular-
Gramm ()| Lsungsmittel nen Bestimmungen gewicht | gewicht

20 09135 | 4,567 0,257 338
20 0,9135 8,932 0,498 341 349
+ 08730 “ivat
= 1,7865 B
’ 339,56

2. Bestimmung des Molekulargewichtes durch Feststellung der Erh6hung
des Siedepunktes.

Wir haben bei der ebullioskopischen Methode das gleiche Prinzip,
wie bei der kryoskopischen Feststellung des Molekulargewichtes. Auch
hier gilt die Gleichung X

y=100.7.—.
1 ¢

Es wird zunéchst mit Hilfe eines Beckmannschen Siedepunktsbestim-
mungsapparates der Siedepunkt ¢; des Losungsmittels festgestellt, dann
der Siedepunkt £, fiir die Losung von g Gramm Substanz in ! Gramm
Losungsmittel. K bestimmt man, indem man fiir die Losung eine Ver-
bindung mit bekanntem Molekulargewicht die Siedepunktserhéhung
ermittelt. Fur Wasser ist K = 5,29 (ebullioskopische Konstante).

Ausfiihrung der Bestimmung. Man benutzt zur Feststellung des Siede-
punktes den Beckmannschen Siedeapparat (vgl. Fig. 114). Er besteht aus
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einem SiedegefiB. Dieses besitzt zwei seitliche Ansétze. Der eine dient zum
Einfithren der Substanz, der andere zur Aufnahme eines inneren Kiih-
lers. Das Siedegefd ruht auf einem Drahtnetz oder einer Asbestplatte.
Zur Verhinderung von Abkiihlung ist das Siedegefa mit einem GlasgefaS3,
in dem sich Wasser befindet. umgeben. Um beim Sieden der Fliissigkeit
im Siedegefil Siedeverzug zu vermeiden, gibt man in dieses kleine, gut
gereinigte Granaten hinein oder einige Platintetraéder. Durch eine dritte

Fig. 114. Beckmannscher Siedepunktsbestimmungs- stimmen so das Gewicht g
apparat. der angewandten Substanz.

Den Zusatz der Substanz zum Lésungsmittel vollzieht man, nachdem
die Siedetemperatur des Losungsmittels hergestellt ist, d. h. der Queck-
silberfaden in siedender Fliissigkeit ,feststeht*. Wir warten vier Mi-
nuten nach erfolgter Zugabe der Substanzmenge und lesen den Stand des
Quecksilberfadens wieder ab. Dann wird wieder etwas von der Substanz
aus einem zweiten, ebenfalls mit Substanz gewogenem Wigeglidschen zu-
gegeben und wieder nach vier Minuten der Stand des Quecksilberfadens
abgelesen. Das Zusetzen der Substanz wird aus weiteren Wageglischen
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von bekanntem Gewicht noch einige Male wiederholt und jedesmal
die Erhohung des Siedepunkts genau festgestellt. Die Differenz zwi-
schen #, und ¢, liefert uns jedesmal den Wert ¢, d. h. die Siedepunkts-
erhéhung bei bekannter Menge des Losungsmittels ! und bekannter
Substanzmenge g. g ergibt sich bei jeder Bestimmung aus der Summe
der zugesetzten einzelnen Substanzmengen. Diese werden durch Zu-
riickwiegen der einzelnen nummerierten Wigegléschen plus der ver-
bliebenen Substanzmenge festgestellt. Man vergleiche auch hier das
beim Kochsalz und beim Rohrzucker erhaltene Resultat mit dem be-
rechneten Molekulargewicht.

Bestimmung der elektrischen Leitfihigkeit von Losungen.

Die elektrische Leitfahigkeit einer Substanz ist der reziproke Wert
ihres Leitungswiderstandes. Sie kann somit durch Messung des letz-
teren bestimmt werden.

Erforderliche Instrumente: Der Aufbau der Apparate (vgl.
Fig. 115) ergibt sich ohne weiteres aus der Anordnung der Wheatstone-

Fig. 115.

schen Briicke. Wir brauchen zunichst zur Erzeugung eines elek-
trischen Stromes Elemente (@) und zur Bildung von Wechselstromen
das Induktorium b. Das Gerdusch des Stromunterbrechers vermindern
wir durch Aufstellen des Induktoriums auf Kautschukschlauch. Von
dem Induktorium aus verzweigt sich die Leitung. Die von ihm
erzeugten Wechselstrome gehen einerseits durch den Rheostaten r
(Draht d) und das Stick yz (a) des auf der MeBbriicke f aus-
gespannten Platindrahtes und andererseits durch die im Wider-
standsgefdl g befindliche Fliissigkeit, deren Widerstand man messen
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will und das Stiick « z (b) des MeBdrahtes. Das Widerstandsgefi g
ist mit Platinelektroden g versehen. Zwischen x und y ist das Tele-
phon ¢ eingeschaltet.

Ausfithrung der Bestimmung. Wir fiillen in das Widerstandsgefaf} g
eine bestimmte Menge einer wisserigen Losung von Kochsalz und
zum Vergleich bei einem zweiten Versuch Rohrzucker (!) von genau be-
kanntem Gehalt. Das Wasser mul} ganz rein sein (sogenanntes Leit-
fahigkeitswasser). Nun werden die genannten Apparate in der aus der
Fig. 115 ersichtlichen Weise untereinander verbunden und das Induk-
torium in Gang gesetzt. An das eine Ohr bringt man das Telephon,
das andere wird mit Watte verstopft, damit keine Nebengerdusche die
Beobachtung stéren. Jetzt verschiebt man den Schleifkontakt z so
lange, bis der Ton des Telephons gleich Null wird. Ein vollstdndiges
Aufhéren des Tonens bleibt oft aus, doch kann man leicht zwei ein-
ander nahe liegende Stellen ermitteln, von denen aus der Ton deutlich
anzusteigen beginnt. Die Mitte zwischen diesen beiden Punkten ist
dann die gesuchte Stelle. Es geht dann kein Anteil der Wechselstrome
durch die Strecke ytx. Den Widerstand des Rheostaten regelt man
bei der Bestimmung so, dall er nahezu dem Widerstand im Wider-
standsgefdl gleich wird. HEs kommt dann der Schleifkontakt unge-
fahr in die Mitte des Briickendrahtes zu liegen.

Um aus dem gefundenen Wert die Leitfiahigkeit der angewandten
Losung berechnen zu koénnen, miissen wir die Widerstandskapazi-
tat des verwandten Gefifles kennen. Diese bestimmen wir, indem wir
es mit einer Fliissigkeit von bekanntem Leitungsvermdgen (z. B. 0,1
n-KCl-Losung) fiillen und dann den Widerstand der Fliissigkeit im
Gefdl feststellen. '

Da der Widerstand W der Fliissigkeit dem Leitvermogen 2 umge-

K
kehrt proportional ist, so mull W = - sein, wobei K die von der Form
des GefiaBles herrithrende Konstante, die sogenannte Widerstandskapa-
zitét, ist. K ist dann=2x-W.

Berechnung der Leittdhigkeit der untersuchten Losung. Es sei W,
der gesuchte Widerstand (in Ohm ausgedriickt) der zu untersuchen-
den Losung im Widerstandsgefd. W, sei der Widerstand im Rheo-
staten. Mit a und b seien die Léngen der Strecke, in die der Briicken-
draht eingeteilt werden mufite, um das Ténen des Telephons auf
Null resp. auf ein Minimum zu bringen, bezeichnet. Es ist

W, _a,
Wy, b’

Nun haben wir oben festgestellt, dal W, in unserem speziellen Falle

a
Wy=W,e 5 .

W, = - ist, somit ist

W,-

i

® | X
SRS

x—K
’ _Wg

>
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Wir driicken somit das Leitvermoégen der untersuchten Fliissigkeit
aus durch den Rheostatenwiderstand W,, den wir direkt am Wider-
standskasten ablesen, ferner durch die Widerstandskapazitit K des

b
angewandten Gefdfles und durch das Verhiltnis pe in dem der Mef3-

draht durch den Schleifkontakt geteilt wird.
Bei allen Bestimmungen mufl die Temperatur der Losung be-
riicksichtigt resp. konstant gehalten werden.

Yersuche iiber Ionenwirkung.

Wir injizieren einem Kaninchen eine !/g-molekulare Losung von
Kochsalz in die Vena jugularis (vgl. hierzu 8. 191). Vor dem Versuch
haben wir die Harnblase entleert. Wir priifen den Harn auf Zucker.
Er reduziert nicht beim Kochen mit Fehlingscher Losung (vgl. S. 55),
wohl aber nach erfolgter Injektion von Kochsalz. Nun injizieren wir
eine 3/g-molekulare Losung von Chlorcalcium, nachdem wir vorher den
Harn aus der Blase mit Hilfe eines Katheters moglichst vollstindig ab-
gelassen haben. Die Glucosurie hort auf.

Vgl. ferner Versuch 10 auf S.230: Verlust der Erregbarkeit eines
Muskels beim Liegen in einer Rohrzuckerlosung und Wiederherstellung
der Erregbarkeit beim Eintauchen in physiologische Kochsalzlgsung
und ferner S. 182 (Einwirkung von K- und Ca-Ionen auf das Herz).

Versuche mit Kolloiden.
1. Uberfiihrung des Sol- in den Gelzustand und umgekehrt.

Versuch 1. Wir leiten in eine Losung von Arsentrioxyd Schwefel-
wasserstoff ein. Die Losung firbt sich gelb. Es hat sich kolloidales
Arsentrisulfid gebildet. Eine Féllung tritt nicht ein. Nun setzen wir
ganz wenig Salzsdure hinzu. Es fallt sofort ein gelber Niederschlag
von As,S,.

Versuch 2. Wir fiigen zu einer durch Dialyse erhaltenen kolloiden
Zinns#urelosung einige Tropfen Ammoniumkarbonatlésung. Es tritt
Ausflockung ein. Nun setzen wir etwas Ammoniak zu. Es bildet
sich allmghlich wieder eine klare Losung (Peptisation).

Versuch 3. Wir setzen zu klarem Blutserum Wasser. Es tritt
eine Tritbung auf. Sie ist durch das Ausflocken von Globulinen be-
dingt. Diese brauchen zu ihrer ,Losung® eine bestimmte Konzen-
tration von Neutralsalzen. Geben wir nun vorsichtig tropfenweise
eine ziemlich konzentrierte Kochsalzlosung hinzu, dann beobachten
wir, daf die Triitbung sich wieder aufhellt. Gleichzeitig konnen wir
bei diesen Versuchen die Diffusion des Kochsalzes (resp. der Na- und
Cl-Tonen) verfolgen. Uberall, wo dieses hingelangt, verschwindet die
Triitbung.
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2. Versuch iiber das Verhalten von verschiedenartig ge-
ladenen Solen.

Wir bringen in ein Becherglas eine ,,Losung* von Berlinerblau,
in ein weiteres irgend ein Sol eines Metalles und in ein drittes Kongorot
(alles negativ geladene Sole) und tauchen in die Fliissigkeit einen
Streifen Filtrierpapier. Wir beobachten, dafi die Sole mit dem Wasser
im Streifen emporsteigen. (Vgl. die Versuchsanordnung in Fig. 55, S 42.)

Als Beispiel eines positiv geladenen Sols wihlen wir Eisenoxyd-
hydrat. Hier findet kein Aufsteigen des Sols statt. Wir beobachten
vielmehr, daB es sich dicht iiber der Losung im Papier niederschligt.

3. Zeitreaktionen bei Kolloiden nach Vorlander?).

Versuch 1. Man gibt zu gleichen Volumina einer stark verdiinnten
Ferrocyankaliumlésung (0,04 g kryst. Salz im Liter) in Becher-
glisern verdiinnte Salzséure verschiedener Konzentration, und zwar
stets gleiche Volumina. Eine Probe bleibt ohne Salzsiurezusatz und
wird zum Vergleich mit dem entsprechenden Volumen Wasser ver-
diinnt. Fiigt man nun zu allen Proben einige Tropfen einer sehr ver-
diinnten, lichtgelben Ferrichloridlésung, so zeigt es sich, daB die
Losungen sich um so langsamer blau firben, je konzentrierter die Salz-
sdure ist. Essigsdure beeinfluBt die Reaktion viel weniger als Salzséure
oder Schwefelsdure (Wirkung der Wasserstoffionen auf die Bildungs-
geschwindigkeit des Berlinerblaus). Man verfolge die Reaktion nach
Zusatz des Eisenchlorids mit Hilfe eines Metronoms oder einer Uhr
und notiere sich die Zeiten.

Versuch 2. Wir bringen in Bechergliser gleiche Volumina einer
verdiinnten Losung von Berlinerblau (sog. losliches Berlinerblau)
und setzen verdiinnte Natronlauge verschiedener Konzentration, doch
gleiche Volumina hinzu. Die Firbung verschwindet um so rascher, fe
konzentrierter die Lauge ist. Sodaldsung und Ammoniak wirken viel
langsamer als Kalilauge oder Natronlauge, und diese wirken wieder
langsamer als Barytwasser (EinfluB der Hydroxylionen auf die Zer-
setzungsgeschwindigkeit des Berlinerblaus).

Versuch 3. Man vermischt eine Losung von Berlinerblau mit etwas
verdiinnter Ammoniaklésung oder auch mit sehr verdiinnter Natron-
lauge und verteilt die Losung in verschiedene Bechergliser. Die im
Gang befindliche Reaktion wird bei Zusatz von gepulvertem Chlor-
natrium stark beschleunigt und durch Chlorammonium stark verzogert.
Sie verlduft mit Chlorbarium #uBlerst rasch (katalytische Wirkung ver-
schiedener Kationen). '

Versuch 4. Man stelle die gleichen Versuche, wie bei 2. und 3. mit
einer kolloiden Losung von Arsentrisulfid an, die durch Einleiten von
Schwefelwasserstoff in eine kalte, wisserige Losung von Arsenik erhalten
wird. Der Verlauf der Zeitreaktion mit Alkalien ist an der Entfirbung
der dunkelgelben Lésung zu beobachten.

1) Privatmitteilung.
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2. Bestimmung der Verbrennungswiirme im
Calorimeter. Tierische Wérme.

1. Bestimmung der Verbrennungswirme.

Wir beniitzen zu dem Versuche ein ganz einfach gebautes Ver-
brennungsgefif3t). Es besteht aus einem Messinggefi3, von dessen Boden
aus ein Messingrohr e nach auflen fithrt. Es ist in Windungen um das
Gefiafl gelegt. Dieses ist durch einen Deckel
fest verschlieBbar. Er zeigt zwei Rohr-

aufsitze mit Offnungen. Durch den einen 2 ﬁ\a
Ansatz (a) ist ein Gummistopfen eingefiihrt,

durch den ein Rohr zum Einleiten von Sauer- a ¢

stoff geht. Der zweite Ansatz ¢ ist zur Auf-

nahme des GefiaBes b bestimmt, in dem die
zu verbrennende ‘Substanz sich befindet.
Dieses ist an dem die Offnung des Ansatz-
rohres ¢ verschlieBenden Stopsel a durch
Draht befestigt. In der Offnung des genann- %b
ten GefalBles b steckt ein kleiner Asbestdocht.

Das Verbrennungsgefil wird in einen Calori-

meter eingestellt, der mit einem guten Ther-

mometer und einem Riihrer versehen ist.

Austiihrung der Bestimmung. Der Wasser-  wig. 116. Verbrennungsgefis.

wert W (= die Wirmemenge, die einen

Koérper um 1° erwérmt = Masse des Korpers multipliziert mit seiner
spez. Wirme) des Calorimeters, des Verbrennungsgefifies, des Riihrers
und des Thermometers sei bekannt. Zunichst wigen wir das Calori-
meter mit dem Verbrennungsgefil und dem Riihrer leer. Das Gewicht
betrage g Gramm. Das Calorimeter wird nun mit Wasser gefiillt und
wieder gewogen (g;). Das Gewicht der zugegebenen Wassermenge
ergibt sich aus g;—¢g =g;. Der Gesamtwasserwert W, des gefiillten
Apparates ist dann = W +¢,;. Nun wird der Apparat bis auf das
Einbringen des Gefilles b vollstindig zusammengestellt. Die Tempe-
ratur ¢ des Calorimeterwassers wird genau abgelesen. Unterdessen hat
man bereits das GefdB b zunichst leer (g) und dann, mit der zu unter-
suchenden Substanz, z. B. Alkohol, gefiillt, gewogen. Die Gewichtsmenge
der Substanz ergibt sich durch Subtraktion des Gewichtes des leeren vom
Gewicht des beschickten Gefalles (9). Jetzt wird der Docht angeziindet
und das Gefdl b am Stopfen rasch durch ¢ durchgefiihrt und der Stopfen
fest aufgesetzt. Aus einer Bombe 14t man Sauerstoff, den man zur
Trocknung durch konzentrierte Schwefelsdure durchleitet, einstromen.
Die Verbrennungsgase entweichen durch das schlangenférmige Rohr e. Sie
konnen aufgefangen und analysiert werden. Wéhrend des Versuches wird
das im Calorimeter befindliche Wasser eifrig geriihrt und der Quecksilber-

1) Nach Wiedemann-Eberth.
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faden des Thermometers genau verfolgt. Es wird dann das Maximum der
Temperatur #, erreicht, wenn aller Alkohol zu Kohlensédure und Wasser
verbrannt ist. ¢; — ¢ ergibt dann die eingetretene TemperaturerhShung.

Die Verbrennungswirme, bezogen auf die Gewichtseinheit ist dann

__ Gesamtwasserwert des erwirmten Systems

= Menge des angewandten Korpers - der festgestellten Temperaturerhshung.

Bei exakten Messungen miissen wir noch verschiedene Faktoren
beriicksichtigen. So muB z. B. der zugeleitete Sauerstoff die gleiche
Temperatur wie das Calorimeterwasser haben usw. Zum Versténdnis
des Prinzipes geniigt die gegebene Ausfiihrungsweise. Hinweis auf die
Verbrennung in den Zellen des Organismus. Gesetz der Erhaltung der
Energie.

2. Versuch zur Demonstration der tierischen Wirme.

Wir wihlen je drei diinnwandige Bechergléser verschiedener Gréfe
(vgl. Fig. 117—119). In das HuBerste Gefil bringen wir Wasser von

Fig. 117, Fig. 118. Fig. 119,

4—10° und kontrollieren die Temperatur mittels eines Thermometers.
In dieses Becherglas hinein stellen wir ein zweites, das als Luftmantel
fiir ein drittes dient. In beiden Rdumen verfolgen wir gleichfalls die
Temperatur. Bei Versuch 3 (Fig. 119) beobachten wir die Temperatur
bei leerem innerem Gefdll (Kontrollversuch). Bei Versuch 1 (Fig. 117)
befindet sich im inneren Becherglas eine Maus und bei Versuch 2 (Fig. 118)
ein Frosch. Wir sehen, dafl bei Versuch 1 die Temperatur in allen drei
GefidBen ansteigt. Bei Versuch 2 ist nur eine unerhebliche Temperatur-
zunahme wahrnehmbar, die sich fast vollstindig mit der Zunahme der
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Temperatur beim Kontrollversuch deckt (Einflufl der Zimmertemperatur
und Wirmestrahlung vom Beobachter aus).

Demonstration eines Calorimeters zur exakten Bestimmung der
Energieausgabe beim Tier.

3. Temperaturmessung.

Dije Temperatur wird am zweckmifBigsten im Rektum gemessen.

Wir verwenden dazu
ein Maximalthermo- — L R T |
meter (Fig.120) und
filhren dieses, nach-
dem wir das das
Quecksilbergefal3 ent-
haltende Ende mitVa-
selin eingefettet ha-
ben, ohne besondere

Kraftanstrengung,
langsam gleitend in
das Rektum ein (vgl.
Fig.121). Wir warten
‘ a,b, bis der Queck- Fig. 121. Temperaturmessung.
silberfaden den hoch-
sten Stand erreicht hat und lesen dann die Temperatur ab. Wir ver-
gleichen die Korpertemperatur bei einer Maus, einer Ratte, einem
Meerschweinchen und einem Kaninchen.

Fig. 120. Thermometer.

3. Funktion der Verdauungsdriisen.
Sekretion des Speichels.

Die Versuche werden an einem Hunde ausgefiihrt, bei dem die
Miindung des Ausfithrungsganges der Glandula Parotis oder einer
anderen Speicheldriise mit einem Stiickchen
Wangenschleimhaut auf die &duBere Haut
verpflanzt ist. Zun#chst stellen wir fest, dall
aus der Fistel nur ganz wenig Speichel aus-
flieBt. Wir fangen ihn in einem Reagensglas
mit Hilfe der aus Fig. 122 erkennbaren
Apparatur auf. Jetzt fiihren wir 5 Gramm
moglichst trockenes Fleischpulver in die
Mundhéhle ein. Diese 5 Gramm entsprechen
25 Gramm feuchten Fleisches. Wir kontrol-
lieren mit der Uhr in der Hand das Ausfliefen
des Speichels. Nach jeder Minute wird
das Reagensglas gewechselt. Man benutzt
hierzu am besten kalibrierte Reagensgléser.
Am Schlufl der ersten Minute sind z. B. 2 ccm Speichel abgeflossen.

Fig. 122. Speichelsekretion.
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Nach der zweiten Minute beobachten wir 0,8 ccm Speichel, nach der
dritten 0,4 cem. Zusammen 3,2 cem Speichel.

Nun wiederholen wir, nachdem die Sekretion wieder gering ge-
worden ist, das gleiche Experiment, nur geben wir diesmal zu den
5 Gramm trockenen Fleisches 20 ccm Wasser hinzu. Wir beobachten,
daB nach der ersten Minute 0,8 ccm Speichel ausflieBen, nach der zweiten
Minute 0,1 ccm und nach der dritten Minute nur noch 0,05 cem, zu-
sammen 0,95 ccm Speichel.

Wir warten wieder ab, bis wenigstens innerhalb 5 Minuten keine
groBere Speichelmenge ausgeflossen ist und geben nunmehr 20 Gramm
des rohen Fleisches. Nach der ersten Minute flieBen 0,6 cem Speichel
aus, nach der zweiten Minute 0,1 cem und nach der dritten Minute

findet iiberhaupt kein Speichelflul mehr statt. Im
q ganzen sind 0,7 ccm Speichel ausgeflossen.
' C—J l_} Nach einiger Zeit bringen wir etwas verdiinnte
|/~ _J— ZHEssigsdure auf die Zunge und beobachten, daf
171 1  nunmehr bald eine starke Sekretion einsetzt, so-
genannter Verdinnungsspeichel. Vgl. Fig. 123.
| - Das erste Reagenzglas zeigte die Speichelabsonderung
| bei Ruhe, Reagenzglas2 nach Auftupfen von Essig-
| | sdure.
Gleichzeitig konnen wir an dem aufgefangenen
| ; | | Speichel die Eigenschaften studieren. Wir sehen, daf3
Ly = der Speichel Eiweil (u.a. Mucin) enthilt. Ferner

-. konnen wir durch Eindampfen und Glithen des Riick-
Absoﬁjigérg“; von standgs nachweisenz daB Aschenbestandteile vorhan-
Speichel. den sind. Uber Diastase- und Rhodanammonnach-

weis vgl. S. 62 u. 122.
Endlich zeigen wir dem Hund ein Stiick Fleisch. Wir beobachten,
daf der bloBe Anblick dieses Nahrungsmittels Speichelsekretion her-
vorruft.

Sekretion des Magensaftes.

Wir verfolgen die Sekretion des Magensaftes an einem Hunde, der
eine einfache Magenfistel besitzt. Durch eine Offnung der Bauchdecke
und der Magenwand ist eine Kaniile (Fig. 124) durchgefiihrt. Diese ist
nach auBlen durch einen Korkstopfen verschlossen. Bei der
Anstellung der Versuche wird der VerschluB entfernt und
ein Trichter unter die Offnung gebracht, nachdem wir das
Versuchstier in einem Gestell (vgl. Fig. 125) festgebunden
haben. Den Trichter verbinden wir mit einem MeBzylinder,

Magig!ik;%ﬁle um die ausflieBende Menge Magensaftes messen zu kénnen.
" Zunichst stellen wir fest, dafB im niichternen Zustande nur

ganz wenig Fliissigkeit ausflieBt. Wir priifen die Reaktion des aufgefange-
nen Saftes. Sie ist neutral oder schwach alkalisch. Das Sekret besteht zum
groBten Teil aus Schleim. Nun wechseln wir den Meflzylinder und zeigen
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Fig. 126. Absonderung von Magensaft nach
Fig. 125. Hund mit Magenfistel. Fiitterung von Fleisch.

dem Hund rohes Fleisch. Wir merken uns die Zeit, in der wir das Fleisch
gezeigt haben, und beobachten dann nach etwa 5—6 Minuten, dall die
Sekretion auf einmal einsetzt. Wir wechseln alle 10 Minuten das Auf-
fangegefdl. Wir beobachten, daB zunichst die Menge des Magen-
saftes ein Maximum erreicht und dieses dann lingere Zeit beibehalten
wird (Fig. 126). Wahrend dieser Zeit zeigen wir dem Hund eine Katze.
Der Hund erregt sich dabei auBlerordentlich. Wir bemerken, dal die
Sekretion des Magensaftes plotzlich aufhért. Sie kommt auch in der
néchsten Zeit nicht mehr in FluB. Vgl. Fig. 127 und 128.

Fig. 127. Aufhoren der Absonderung des Magensaftes nach Zornausbruch.

Fig. 127 zeigt das Versiegen der Magensaftabsonderung nach er-
folgtem Zornausbruch veranlaBt durch das Erscheinen einer Katze.
In Fig. 128 sind die von 10 zu 10 Minuten gesammelten Mengen
Magensaft nach Verabreichung von Fleisch dargestellt. Das sechste
Reagenzglas zeigt die Menge Magensaft nach erfolgtem Zornausbruch.

Einem anderen Magenfistelhund geben wir Fleisch zu fressen und
stellen hierbei ebenfalls fest, dall nunmehr die Magensaftsekretion rasch
in Gang kommt. Aus der Fistel heraus nehmen wir nach einiger Zeit
einige Stiickchen von dem aufgenommenen Fleisch. Wir kénnen fest-
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stellen, daB3 es schon stark verindert ist. Die rote Farbe ist in Braun
iibergegangen. Das Fleisch sieht zum Teil auch ganz schleimig aus.
Wenn wir ein Stiickchen davon mit Wasser auskochen, dann erhalten
wir in dem wisserigen Extrakte mit Natronlauge und Kupfersulfat-
losung Biuretreaktion (vgl. S. 85). Es haben sich Peptone gebildet.
Bei dieser Gelegenheit priifen wir auch die Reaktion des Magensaftes.
Sie ist sauer, bedingt durch dén Gehalt an Salzsiure. Ferner konnen
wir in den vorher filtrierten Magensaft ein Stiickchen eines hart-
gekochten Eies bringen und feststellen, daf dieses allméhlich in Lésung
geht. (Vgl.S. 188.)

Endlich stellen wir mit zwei Magenfistelhunden folgendes Experi-
ment an: Wir fithren durch die Fisteloffnung bei beiden Hunden,
ohne daB sie es sehen konnen, je
ein Stiickchen Fleisch ein. Die
Fleischstiickchen sind an einem
Faden befestigt. Wir lassen die-
sen aus der Fisteloffnung heraus-
hingen und schliefen nun die
Fistel. Den einen Hund fiihren
wir aus dem Raume fort und zei-
gen ihm drauflen Fleisch, ohne
daf wir ihm solches zu fressen
geben. Nach zwei Stunden ziehen
wir mit Hilfe des Fadens die
Fleischstiickchen wieder heraus.
Wir stellen fest, dafl das Fleisch-
stiickchen bei dem Hund, der kein Fleisch zu sehen bekommen hat,
zum groflen Teil noch unveréndert ist, wihrend es bei dem Tier, dem
wir Fleisch gezeigt haben, fast vollig verdaut ist. Der Anblick des Flei-
sches hat bei diesem eine sehr starke Sekretion des Magensaftes hervor-
gerufen, wihrend beim anderen Hunde die Sekretion ausgeblieben ist.
Dieser Versuch darf selbstverstindlich nur an niichternen Hunden aus-
gefiihrt werden.

Geben wir einem Magenfistelhund Fleisch oder Milch zu fressen,
dann beobachten wir, dafl die ausflieBende Fliissigkeit vollstéindig
farblos ist. Sie wird bald mit den Abbauprodukten der betreffenden
Proteine vermischt sein. Geben wir Milch, dann kénnen wir gleich-
zeitig die Gerinnung, hervorgerufen durch das Labferment, feststellen.
Wenn wir jedoch dem Versuchstiere eine an Fett sehr reiche Nahrung
verabreichen, es z. B. Schweinespeck fressen lassen, dann ist der aus-
flieBende Magensaft grin gefdrbt. Unterschichten wir eine Probe die-
ses Magensaftes mit konzentrierter Salpetersiure, dann erhalten wir
eine positive Reaktion auf Gallenfarbstoffe (vgl. S.125). Die reich-
liche Zufuhr von Fett hat bewirkt, da8 Inhalt aus dem Duodenum
in den Magen zuriickgetreten ist.

Fig. 128. Absonderung von Magensaft.



Funktion der Verdauungsdriisen. 161

Sekretion des Pankreassaftes.

Wir benutzen einen nach Pawlow operierten Hund. Die Pa-
pille des Hauptausfithrungsganges der Pankreasdriise ist mit einem
rautenformigen Stiick der Duodenalschleimhaut auf die duBere Haut
verpflanzt worden. Nach Verheilung wurde die Schleimhaut durch
Betupfen mit Argentum nitricum vollstindig zerstort. Wir setzen
auf die Fisteloffnung einen Trichter und verbinden diesen mit einem
MeBzylinder. Zundchst beobachten wir, dall aus der Fistel fast gar
kein Saft ausflieBt. Nun zeigen wir dem Versuchshunde Fleisch. Nach
kurzer Zeit flieit aus der Fisteloffnung ein klarer Saft. Wir kénnen
auch hier zeigen, dafl die Sekretion sofort aufhort, wenn wir dem Hund
Arger bereiten. Fiigen wir zu dem Saft gekochtes Eiereiweif, dann be-
obachten wir, daf} dieses nicht angegriffen wird. Der sezernierte Pan-
kreassaft ist dann, wenn der letzte Rest der transplantierten Darm-
schleimhaut zerstort worden ist, vollstindig inaktiv, d.h.das Tryp-
sin ist in Form des sogenannten Zymogens vorhanden. Nun setzen wir
etwas Darmsaft zu dem inaktiven Pankreassaft hinzu. Die im Darmsaft
enthaltene Enterokinase aktiviert das Trypsinzymogen. Nun sehen
wir, daf} das Eiereiweifl zu Pepton abgebaut wird. Gleichzeitig werden
einzelne Aminosduren frei (Tyrosinabscheidung, Bromreaktion auf
freies Tryptophan, vgl. S. 90).

Anhang.

Schluekakt.

Man beobachte beim Schlucken das Verhalten des Kehlkopfes und
versuche, bei geoffnetem Mund und ferner ,leer zu schlucken.

Schichtung des Mageninhaltes.

Ein Hund, der 24 Stunden gehungert hat, erhilt 2!/, Stunden vor der
Totung eine Nahrung, die aus Fleisch und Kartoffeln besteht, und die
durch Zugabe von Carmin rotgefirbt ist. Nach einer weiteren Stunde
geben wir dem Versuchstier ebenfalls Fleisch und Kartoffeln, diesmal
ist aber etwas Tierkohle beigemischt worden. Endlich verabreichen
wir nach Verlauf einer Stunde Milch und t6ten darauf das Tier nach
30 Minuten. Der Magen wird nach Eroffnung der Bauchhohle sofort an
der Kardia und am Pylorus abgebunden und seine Verbindung mit dem
Oesophagus und dem Duodenum durchschnitten. Er wird dann in einen
Topf gelegt und rasch mit feinkorniger Kéltemischung umgeben. Bei
all diesen Prozeduren darf der Magen nicht gedriickt werden, damit sein
Inhalt moglichst unverschoben bleibt. Nach einiger Zeit ist der Magen-
inhalt vollstindig durchgefroren. Es wird dann der Magen quer durch-
gesigt. Man beobachtet auf dem Querschnitte, da die zuletzt genos-
sene Nahrung sich in der Mitte des Mageninhaltes befindet. Das Casein
der Milch ist geronnen. Wir sehen weiBe Flocken. Um diese Schicht
herum zieht sich ein schwarzer Ring. Diesem benachbart findet sich

Abderhalden, Praktikum. 11
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eine rote Schicht, die unmittelbar der Magenwand anliegt. Wenn wir
das Duodenum erdffnen, dann finden wir, daB es bereits von der rot-
gefdrbten Substanz enthilt, wihrend wir noch keine schwarzen Kérn-
chen — herstammend von der Tierkohle — finden. Durch diesen
Versuch wird bewiesen, dafl die Nahrung sich im Magen schichtet.
Bei dieser Gelegenheit wird auf die starke Fiillung des Magens hin-
gewiesen und demonstriert, wie wenig Chymus der Darm enthilt.

4. Blut.

Blutgerinnung.

Wir entnehmen einem Kaninchen Blut aus der Carotis (vgl. S. 1911f.)
und lassen es in ein Reagensglas hineinlaufen. Ein zweites Reagens-
glas gieflen wir vorher mit Paraffin aus. In ein drittes geben wir 0,1
Gramm Ammoniumoxalat auf 10 cem Blut und in ein viertes eine
Spur von Hirudin. Den Rest des Blutes fangen wir in einer Porzellan-
schale auf und rithren wiahrend des AusflieBens energisch mit einem

Fig. 129.

rauhen Holzstabe. Im Reagensglas 1 tritt sehr bald Gerinnung ein.
Es ist gleichmiBig mit einer gallertartigen Masse ausgefiillt. Nach
einigem Stehen beobachten wir, daf eine Fliissigkeit ausgeprefit wird.
Der Blutkuchen kontrahiert sich. Die austretende Fliissigkeit ist das
Serum. Der Blutkuchen besteht aus Fibrin, das in seinen Maschen
die Formelemente des Blutes festhdlt. Im paraffinierten Reagensglas
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ist das Blut noch fliissig. Nun werfen wir ein Kérnchen Staub hinein
und beobachten, dafl plotzlich Gerinnung eintritt.

Durch den Zusatz des Ammoniumoxalats haben wir im dritten Rea-
gensglas das fiir die Gerinnung notwendige Calcium ausgeféillt. Das
Blut bleibt ungeronnen. Das gleiche ist der Fall bei dem Reagensglas 4.
Das aus Blutegeln gewonnene Hirudin verhindert die Gerinnung. In
beiden Reagensglidsern beobachten wir, da nach einiger Zeit die roten
Blutkoérperchen sich senken. Uber ihnen erscheint eine gelbgefirbte,
klare Losung. Es ist dies das Plasma des Blutes. Das geschlagene
Blut verhilt sich ganz dhnlich, wie das ungeronnene. Wir haben eben-
falls Blutkorperchen, die sich allméhlich zu Boden setzen und dariiber
eine gelbe Fliissigkeit. Doch ist diese nicht identisch mit dem Plasma.
Es handelt sich vielmehr um Serum. Das Fibrin haben wir mit dem
Stabe entfernt.

Beobachtung der spontanen Blutgerinnung beim Pferde-
blut. Hier sehen wir, daB nach eingetretener Gerinnung zunéchst das
ganze Gefil} gleichmifBig mit einer elastischen, gallertartigen Masse aus-
gefiillt ist. Im oberen Teil des Gefilles sieht die geronnene Masse farblos
aus. An einigen Stellen beobachten wir undurchsichtige, weifle Flecken.
Eine weitere Schicht hat eine blafrote Farbe und die noch weiter unten
liegende ist tiefrot gefdirbt. Die Ursache dieser Erscheinung beruht
auf der Senkung der roten Blutkérperchen, bevor die Gerinnung ein-
setzte. Unten haben wir die Hauptmasse der roten Blutkérperchen.
Die oberste Schicht ist ganz frei von diesen, daher die Farblosigkeit.
An den undurchsichtigen Stellen finden wir eine Anhdufung von Leuko-
cyten. Auch hier beobachten wir das nachfolgende Auspressen desSerums
(Fig. 129C). Fig. 129 B zeigt uns das am Stabe hidngende Fibrin.
Der Cylinder ist mit Wasser gefiillt. In A4 ist defibriniertes Blut dar
gestellt. Die Blutkérperchen haben sich gesetzt. Die dariiber befind-
liche Fliissigkeit ist Serum.

Zihlung der roten und weilen Blutkorperchen.
1. Bestimmung der Zahl der roten Blutkérperchen.

Wir zdhlen die roten Blutkérperchen zundchst zur Einiibung in
defibriniertem Kaninchenblut!). Vor der Entnahme der Proben wird
jedesmal griindlich durchgeschiittelt. Die Blutkérperchenzéhlung
wird in einer soge-
nannten Zahlkam- |

mer ausgefiihrt. [ = ‘
Diese befindet sich | . /J
auf einem Objekt- — .
trager (vgl. Fig. 130 Fig. 130, Fig. 131.
und 131)_ Auf diesem Blutkoérperchenzihlapparat. Blutkérperchenzahlung.

1) Die Zahl der roten Blutkdrperchen wird vom Kursleiter vor der Zahlung
durch die Praktikanten festgestellt, so daB sich dann die Resultate leicht kon-
trollieren lassen.

11*
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ist eine diinne Glasplatte aufgekittet. Von ihr ist in der Mitte durch
eine Vertiefung eine kreisférmige Scheibe abgegrenzt. Die Fliche dieser
Scheibe liegt um genau 0,1 mm tiefer als der iibrige Teil der aufgekitteten
Glasplatte. In der Mitte dieser runden Fliche befindet sich das sogenannte
Zahlnetz (Fig. 133). Es besteht aus einem eingeétzten Netz von hori-
zontalen und vertikalen Linien. Durch diese werden Quadrate abge-
grenzt. Jedes derselben hat eine Bodenfliche von 0,04 qmm. Wird
iiber die Zahlkammer ein Deckglas genau horizontal so aufgesetzt, dafl
seine Flache auf der Glasplatte aufliegt, dann umfalBlt, da der Abstand
von Deckglas und Zahlkammerniveau
genau 0,1 mm betragt, der iiber jedem
einzelnen Quadrate befindliche Raum
0,004 mm3. Wiirden wir das Blut direkt
in die Zahlkammer bringen, dann wire
ein Zahlen unmoglich, weil die Zahl
der roten Blutkorperchen eine viel zu grofle ist. Die einzelnen
Zellen wiirden sich gegenseitig verdecken. Wir miissen das Blut
vorher verdiinnen. Dazu benutzen wir eine Mischpipette, auch
Melangeur genannt (vgl. Fig. 132). Wir saugen das gut ge-
mischte Blut bis zur Marke I. Dann wird die Offnung der Pi-
pette sorgféltig abgewischt und nun eine Verdiinnungsfliissigkeit
nachgesaugt. Wir benutzen die sogenannte Hayemsche Fliissig-
I keit: 0,6 Gramm Sublimat, 5,0 Gramm Natriumsulfat, 1,0
Gramm Kochsalz und 200 Gramm destilliertes Wasser, oder
wir verwenden 3 prozentige Kochsalzlosung. Von der Verdiin-
nungsfliissigkeit nehmen wir soviel auf, daf die Pipette bis zur
Marke 101 vollstéindig gefiillt ist. Bis zur Marke I umfaBt die
Pipette 1 mm? Inhalt, bis zur Marke 101 100 mm3. Es ist also das
Blut 1 :100 verdiinnt worden. In der Erweiterung der Pipette be-
findet sich eine Glasperle. Sie dient zur innigen Mischung des Blutes.
Nun wird zundchst nach erfolgter Mischung der Inhalt der Capillare
der Pipette durch Blasen vom Schlauch des Melangeurs aus entleert. Sie
enthilt nur die Verdiinnungsfliissigkeit. Nun spiilt man noch durch
weiteres Ausblasen der Blutmischung mit dieser die Capillare aus, und
erst jetzt verwendet man die ausflieBenden Tropfen zur Zahlung. Es
wird ein Tropfen des verdiinnten Blutes auf das Zihlnetz
gebracht (Fig.133) und sofort das Deckglas aufgesetzt, fest
angelegt und jetzt unter dem Mikroskop die Ziahlung der
roten Blutkérperchen vorgenommen. (Vgl. Fig. 131). Man
i 13 beginnt am besten links oben und zdhlt die erste vertikale
jabinete  Reihe der Quadrate durch. Dann beginnt man wieder oben
bei der zweiten Reihe usw., bis alle Quadrate durchgezihlt

sind. Sehr oft liegen Blutkérperchen auf den Trennungsstrichen der
Quadrate. Damit diese nicht doppelt gezihlt werden, muB man ein
fiir allemal bei sich ausmachen, ob man derartige, auf den Grenzen der
Quadrate liegende Blutkérperchen stets gleich bei dem Quadrat, bei
dem man die Zihlung vornimmt, mitzihlen will, oder aber erst beim

Fig. 132. Mischpipette.
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folgenden Quadrat. Man wird z. B. beim Beginn der Zéhlung im ersten
Quadrat alle Blutkérperchen, welche sich auf dem rechten vertikalen
und dem unteren horizontalen Strich befinden, gleich mitzéhlen, und
dafiir dann diese Blutkorperchen beim Zahlen des zweiten Quadrates
der gleichen Reihe und des ersten der néchsten vertikalen Reihe nicht
mehr beriicksichtigen.

Die Zahl der roten Blutkérperchen findet man in einfacher Weise,
indem man zundchst ausrechnet, wieviel rote Blutkérperchen auf ein
einzelnes Quadrat kommen. Die Zahlkammer besitzt 400 Quadrate.
Es seien alle durchgezéhlt worden. Dividieren wir die gefundene
Summe der gezdhlten Blutkérperchen durch 400, dann gewinnen
wir die Zahl der roten Blutkoérperchen in einem Quadrat. Durch
Multiplikation dieser Zahl mit 4000 (ein Quadrat der Zahlkammer
umfaBt /090 mm?3, vgl. oben!) erhalten wir die Zahl der roten Blut-
korperchen in 1 mm?® des 100 mal verdiinnten Blutes. Wir miissen also
die gefundene Zahl noch mit 100 multiplizieren, wenn wir die Zahl der
roten Blutkorperchen in 1 mm? unverdiinnten Blutes feststellen wollen.

Es ist klar, daB3 durch die Multiplikation mit diesen grofien Faktoren
kleine Fehler schliefilich zu groflen Fehlerquellen werden miissen. In
der Tat ist es sehr schwierig, einigermaflen exakte Blutkérperchen-
zihlungen durchzufiihren. Es ist dazu eine groBe Ubung erforderlich.
Entnehmen wir das Blut direkt einem Blutgefdl, indem wir ein sol-
ches anstechen, z. B. an der Fingerkuppe, dann wichst die Zahl der
Fehlerquellen noch. Zunéchst wird das zuerst austretende Blut durch
Gewebsfliissigkeit verdiinnt sein. Wir werden also den ersten Tropfen
abwischen und erst das nachflieende Blut benutzen. Den austreten-
den Blutstropfen miissen wir sofort in die Pipette aufnehmen, weil sonst
durch Verdunstung — Eindickung! — Fehler entstehen. Wir diirfen die
betreffende Stelle, der wir das Blut entnehmen wollen, vorher bei der
Desinfektion der Haut nicht stark reiben, es konnten sonst Fehlerquellen
durch Veranderung der Blutverteilung bewirkt werden. Ist das Blut in
der Pipette bis zur Marke aufgenommen, dann ist eine weitere Fehler-
quelle moglich beim Abwischen der Offnung der Pipette. Wir diirfen
selbstversténdlich dabei nichts aus der Capillare herausnehmen, gleich-
zeitig aber auch nichts von der Blutfliissigkeit aulen anhaften lassen.
Bei der Verdiinnung werden wohl kaum Fehler begangen, dagegen
wiederum bei der Mischung. Es mufl die Mischpipette beim Mischen
gleichmiBig nach allen Seiten gedreht werden. Wird die Pipette z. B.
in schwingende Bewegung versetzt, so konnen wir auf diese Weise
die roten Blutkérperchen aus der Fliissigkeit direkt herauszentrifugieren.
Die Hauptfehlerquellen ereignen sich stets bei der Uberfiihrung eines
Blutstropfens in die Zidhlkammer. Schon ein Blick auf die Ver-
teilung der roten Blutkdrperchen in den verschiedenen Quadraten zeigt,
ob das Préparat brauchbar ist oder nicht. Ist die Verteilung eine
sehr ungleichmiBige, finden wir Stellen, an denen sich wenige oder
iiberhaupt keine Blutkérperchen befinden, wihrend an anderen
Anhdufungen vorhanden sind, dann ist das Priparat zu verwerfen.
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Die in engen Grenzen gleichmiBige Verteilung der Blutkérperchen ist
die Grundbedingung fiir einigermafen exakte Zahlbefunde. Wie schon
erwahnt, mufl der Abstand zwischen Deckglas und Zéhlkammer genau
0,1 mm betragen. Dies ist dann der Fall, wenn das Deckglas genau
auf der Glasplatte aufliegt. Man driickt es gleichmiBig an, bis
Farbenringe erscheinen. Es ist klar, daBl mangelhaftes Auflegen des
Deckglases zu ganz groben Tduschungen AnlaBl geben rauf.

2. Zihlung der weiBen Blutkdérperchen.

Das Blut wird auch hier verdiinnt, jedoch nicht so stark, wie bei
der Zahlung der roten Blutkérperchen. Man verwendet zur Verdiin-
nung eine 0,5—1,0 prozentige Essigséurelosung, der man etwas Gen-
tianaviolett oder Methylviolett zusetzt. Die Lésung bereitet man sich
nach Tirck, wie folgt: 3,0 Gramm Acid. acet. glaciale, 3,0 Gramm
1 prozentige wésserige Gentianaviolettlssung, 300 Gramm Aq. destill. Die
Verdiinnung nimmt man in einem Melangeur vor, und zwar 1 :10.
Durch die verdiinnte Essigsdure werden die roten Blutkoérperchen
zerstort. Gleichzeitig treten die Kerne der weilen Blutkoérperchen
scharf hervor. Mit dem Zusatz eines Farbstoffes bezwecken wir
Farbung der Kerne. Zur Zihlung benutzt man dieselbe Zihlkam-
mer, wie fiir die roten Blutkérperchen. Es miissen alle 400 Qua-
drate der Thoma-Zeifischen Zihlkammer durchgezahlt werden. Man
findet gewdhnlich zwischen 50 und 100 Leukocyten. Die Berechnung
der Zahl der weilen Blutkorperchen ist bei einer Verdiinnung von 1 : 10

@ - 4000 - 10 = Anzahl der Leukocyten in 1 mm? Blut.
400 x bedeutet die in 400 Quadraten gezahlte
Anzahl weiler Blutkérperchen.

die folgende:

Versuche iiber Hamolyse.

Wir gieBen defibriniertes Blut auf
einen Porzellanteller. Die Blutschicht
verdeckt die Unterlage (deckfarben!).
Nun geben wir Wasser hinzu. Das Blut
hellt sich auf und wird schliellich durch-
sichtig (lackfarben!). Den gleichen
Versuch stellen wir mit Blut im Reagenz-
glas an. Das deckfarbene Blut verdeckt
die hinter das Reagenzglas gehaltene
Schrift, wédhrend das lackfarben ge-
machte Blut diese sichtbar 1a8t. Vgl.
Fig. 134.

Defibriniertes Blut wird ferner zentri-
fugiert. Dabei trennen sich die roten
Blutkérperchen infolge ihrer spezifischen
Schwere vollsténdig vom Serum. Dieses

Fig. 134. gielen wir ab und geben von dem
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Blutkorperchenbrei je 1 cem in verschiedene Zentrifugierrdhrchen. Nun
figen wir verdiinnte Kochsalzlésung von verschiedener Konzentration
hinzu. Wir wihlen 0,59, 0,58, 0,57, 0,56, 0,55 usw. prozentige und auch
konzentriertere Losungen von Kochsalz. Von diesen Losungen geben wir
je 2 cem zu den Blutkdrperchen hinzu. Nach etwa 5 Minuten langem
Stehen und wiederholt erfolgtem Durchschiitteln zentrifugieren wir
ab und beobachten nun, ob die Flissigkeit farblos ist und sich Blut-
korperchen abgesetzt haben, oder aber, ob eine rote Losung einge-
treten ist. In diesem Falle sind entweder alle roten Blutkérperchen
aufgelost, oder aber ein Teil der roten Blutkérperchen ist noch erhal-
ten, wihrend aus anderen der Blutfarbstoff ausgetreten ist. Auf diese
Weise konnen wir feststellen, bei welcher Kochsalzkonzentration
Hamolyse erfolgt. Den gleichen Versuch kénnen wir auch mit destil-
liertem Wasser anstellen und genau bestimmen, welche Menge davon
notwendig ist, um bei einer bestimmten Menge roter Blutkorperchen
Hémolyse herbeizufilhren. Man beachte hierbei die relativ grofBle
Resistenz der roten Blutkérperchen.

Wir bringen einen Tropfen defibrinierten Blutes auf einen Objekt-
trager, bedecken mit einem Deckglas und betrachten durch das Mikro-
skop bei starker Vergroferung die einzelnen roten Blutkérperchen.
Nun fiigen wir zu 1 ccm des defibrinierten Blutes !/, com destillierten
Wassers, schiitteln durch und bereiten ebenfalls ein mikroskopisches
Priparat. Die Blutkorperchen erscheinen kugelig aufgequollen.
Auflerdem haben sie ihren Farbstoff verloren. Zu einer zweiten
Probe von 1 cem Blut geben wir 1/; cem einer 10 prozentigen Kochsalz-
losung. Die roten Blutkoérperchen erscheinen unter dem Mikroskop
stark geschrumpft. (Hypo-, iso- und hypertonische Ldsungen.)

-‘Hadmolyseversuche mit Saponin und Cobragift.

Wir verwenden eine 1 prozentige Lésung von Saponinin 0,9 prozentiger
Kochsalzlésung. Setzen wir davon tropfenweise zu defibriniertem Blut,
dann beobachten wir, daf nach Zusatz einer gewissen Menge Hédmolyse
auftritt. Wir verwenden zum Zusatz eine Pipette, die in 1/;99 com
eingeteilt ist. Wir befreien nun einen Teil der Blutkérperchen voll-
stindig vom Serum, indem wir das Blut zentrifugieren, das Serum ah-
giefen, dann 0,9 prozentige Kochsalzlésung hinzufiigen, die Blutkor-
perchen in der Losung umriihren und wieder zentrifugieren. Dieser
Prozell wird etwa sechsmal wiederholt. Nun werden die roten Blut-
korperchen in der 0,9 prozentigen Kochsalzlésung suspendiert. Setzen
wir nunmehr Saponinlésung hinzu, dann erhalten wir bereits Hiamo-
lyse, wenn nur ein Teil der vorher notwendigen Saponinmenge hin-
zugefiigt wird. Wenn wir dagegen mit der Saponinlosung gleichzeitig
Serum zugeben, dann brauchen wir mehr von der Saponinlgsung. Wir
konnen so das Hemmungsvermdgen des Plasmas resp. des Serums bei
der Saponinhédmolyse ganz genau feststellen.

Steht Cobragift zur Verfliigung, dann 146t sich bei gleicher Versuchs-
anordnung die ,aktivierende Wirkung des Serums zeigen. Ferner
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kann das Serum durch Lecithin ersetzt werden und schlieflich dessen
Wirkung durch Zusatz einer methylalkoholischen Losung von Chole-
sterin wieder aufgehoben werden. Im ersten Reagensglas (vgl. Fig. 135)
befinden sich rote Blut-
koérperchen plus Serum
plus Cobragift (Hémo-
lyse), im zweiten Blut-
korperchen plus physio-
logische Kochsalzlosung
plus  Cobragift (keine
Héamolyse), im dritten
Blutkoérperchen plus
physiologische ~ Koch-
salzlosung plus Cobragift
plus Lecithin (Hémo-
lyse). Im vierten Rea-
gensglas endlich findet
sich die gleiche Mi-
schung, wie im Glas 3,
nur ist mit der Lecithin-
16sung gleichzeitig eine
methylalkoholische L6-
sung von Cholesterin zu-
gegeben worden. Die
Hamolyse bleibt aus.
Da, wo Héamolyse eingetreten ist, konnen wir die Schrift, die hinter
das Reagensglas gehalten wird, lesen. Das nicht hdmolysierte Blut
ist undurchsichtig.

Fig. 1835. Hamolyseversuch mit Cobragift.

Bestimmung der Viscositiit des Blutes.

Wir verwenden zu den folgenden einfachen, vergleichenden Ver-
suchen etwa 9 cm lange Capillarrohrchen, die am einen Ende etwas
erweitert sind. Die Erweiterung besitzt eine Marke. Bis zu dieser
saugen wir mit Hilfe eines Gummirshrchens etwas defibriniertes Blut
auf. Nun bringen wir die Capillare in senkrechte Stellung und stellen
fest, in welcher Zeit das Blut aus der Capillare herausgetropft ist.
Man vergleiche defibriniertes Blut und nicht geronnenes Blut.

Anhang.

Man kann Viscosititsmessungen dazu benutzen, um die Spaltung
von Fett in seine Komponenten zu verfolgen (Michaelis-Rona).
Es wird bei der Zerlegung des Fettes in Alkohol und Fettsiuren die
Oberflichenspannung des Gemisches stark verdndert. Die Glycerin-
ester gehdoren ndmlich zu den ,,oberflichen-aktiven‘‘ Stoffen. Sie er-
niedrigen die Spannung des reinen Losungsmittels schon in sehr
geringer Konzentration, wihrend die aus ihnen hervorgehenden Spalt-
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produkte kaum einen Einfluf auf die Oberflichenspannung haben.
Bestimmen wir z. B. die Tropfenzahl einer geséttigten wisserigen Mono-
butyrinlésung bei einer bestimmten Temperatur, so finden wir z. B. die
Tropfenzahl 200. Nun wird die Losung mit so viel Natronlauge ver-
setzt, daBl sie etwa 1/;, normal ist. Man kocht kurz auf, bestimmt
die Tropfenzahl wieder und findet, daf sie bereits auf etwa die Hilfte
gesunken ist. LBt man eine Stunde stehen, dann 148t sich ein weiteres
Absinken der Tropfenzahl feststellen. Schliefilich erhélt man die gleiche
Tropfenzahl, wie bei Verwendung von reinem Wasser.

Wir benutzen zur Verfolgung der Fettspaltung den in Fig. 136 ab-
gebildeten Apparat. Wir nehmen als Fettsubstanz eine geséttigte,

Fig. 136.

wisserige Monobutyrinlésung und geben dazu eine Lipaselosung. Es
wird gut gemischt. Dann saugen wir von der Fliissigkeit etwas in das
Tropfenbestimmungsrohrchen @ bis zu der iiber der Erweiterung
befindlichen Marke und lassen dann die Tropfen ausflieBen. Wir kon-
nen die Tropfen zdhlen und bestimmen, wieviel davon in einer be-
stimmten Zeit ausflieBen, oder wir bestimmen die Zeit, die vergeht,
bis das Gefd von der oberen Marke bis zu einer am Ausflufirohr an-
gebrachten ausgelaufen ist.

Um die Tropfenzahlung zu vereinfachen, lassen wir diese auf einen
Hebel b auffallen. Dieser zeichnet die beim jedesmaligen Auftropfen er-
folgenden Ausschlige auf einer rotierenden Trommel ¢ auf. Gleich-
zeitig kann man auch eine Zeitregistrierung anbringen. Wir erhalten
beim Fettlipasegemisch eine bestimmte Tropfenzahl. Nun stellen wir
das Gemisch in den Brutschrank und beobachten nach einer Stunde



170 Physiologische Untersuchungen mit Hilfe physikalischer Methoden.

wieder, welche Tropfenzahl in einer bestimmten Zeit aus der Capillare
ausflieft. Wir konnen so, indem wir die Beobachtungen in bestimmten
Zeitabschnitten wiederholen, genau verfolgen, wie das Fett allméhlich
in seine Komponenten zerlegt wird.

Den Schreibhebel b zur Registrierung der Tropfenzahl konstruieren wir
uns nach den Angaben von Straub selbst, indem wir einen 20 cm langen
Strohhalm aufspalten und ihn dann an der Achse eines Schreibhebel-
winkels d in der Mitte seiner Lénge fixieren. An seinem vorderen Ende
wird mit Hilfe von Siegellack ein 10 cm langer diinner Strohhalm e be-
festigt. An diesem bringen wir an dem vorderen Ende eine Schreib-
vorrichtung (eine Papierfahne oder einen Tintenschreiber f) an. Durch
diese erfolgt die Aufzeichnung der Ausschlige auf die Trommel c.
Am hinteren Ende des Strohhalmes kittet man ein doppelt recht-
winklig gebogenes Glasrohrchen ¢ an. Am freien Ende dieses
letzteren ist ein Deckglas 2 angeschmolzen. Es wird mit einem Paraffin-
uberzug versehen, damit die auffallenden Tropfen sofort abrollen.
Sie werden in dem MefBcylinder ¢, aufgefangen.

Bei exakten und speziell bei vergleichenden Versuchen mul} die
Temperatur wihrend der Untersuchung konstant gehalten werden. Dazu
dient das GefdB ¢, das den Tropfenzihler umgibt. In dieses Gefa3 hin-
ein geben wir Wasser von bestimmter Temperatur. Ein weiteres mit
Wasser gefiilltes Gefdl3 k£ verhindert rasche Warmeabgabe.

Bestimmung des Himoglobingehaltes des Blutes.
Colorimetrische Bestimmung des Himoglobingehaltes.

Es sind eine ganze Anzahl von Methoden ersonnen worden, um den
Héamoglobingehalt des Blutes durch Vergleichung mit einer Standard-
farbe festzustellen. Die hier angefiihrten geben einen klaren Einblick
in das Prinzip der ganzen Methodik.

Vergleichung der Blutlésung mit einer Oxyhédmoglobin-
l6sung von bekanntem Gehalt an Oxyhdmoglobin. Es wer-
den Oxyhidmoglobinkrystalle, z. B. vom Pferde, in Wasser gelost.
Die Losung bringen wir in einen Mafkolben und fiillen mit destillier-
tem Wasser bis zur Marke auf. Durch Eindampfen eines aliquoten
Teiles in einer kleinen gewogenen Schale und Trocknen bei 120° bis
zur Gewichtskonstanz bestimmen wir den Himoglobingehalt unserer
Losung. Nun bringen wir 10 cem davon in ein Gefdl mit planparallelen
Wiinden. In ein zweites gieen wir eine bestimmte Menge, z. B. 10 ccm,
der zu untersuchenden Blutlosung, nachdem wir vorher das Volumen
der gesamten Blutlosung festgestellt haben. Wir wihlen zu unserem
Versuche defibriniertes Pferdeblut, das wir durch Zugabe von Wasser
lackfarben gemacht haben. Nun vergleichen wir die beiden Lésunger
im durchfallenden Licht und stellen fest, welche Losung uns gesittigter
erscheint. Wir wollen annehmen, daf} die Oxyh#&moglobinlésung ge-
sattigter sei, als die Blutlgsung. Nun geben wir aus einer Biirette tropfen-
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weise Wasser in die Oxyh#moglobinlésung hinein. (Fig. 137). Wir rithren
jedesmal mit einem kleinen Glasstabe die Mischung gut durch und ver-
gleichen die Oxyvhdmoglobinlosung immer wieder mit der Blutlosung.
Wir fahren mit dem Zusatz des Wassers so lange fort, bis die beiden
Losungen vollkommen gleiche Farbenintensitdt zeigen. Ist dieser
Punkt erreicht, dann fiigen wir noch einen Tropfen Wasser hinzu.
Jetzt mufl ein deutlicher Unterschied zwischen beiden Losungen zu
sehen sein. Geben wir nun zur Blutlgsung einen Tropfen Wasser, dann
mulBl wieder gleiche Farbenintensitét vorhanden sein.

Beispiel: Wir wollen annehmen, dafl wir 50 ccm Pferdeblut mit
50 ccm Wasser verdiinnt haben. Von diesem Gemisch nehmen wir

in diesem Falle einem Tiere, z. B. einem Kanin- %ig' 137. Colorimetrische
. o N N amoglobinbestimmung.
chen, aus der Carotis einige Kubikzentimeter
Blut. Das Blut wird entweder geschlagen, oder die Gerinnung durch
Zusatz einer Ammoniumoxalatlésung resp. von Hirudin verhindert.
Noch bessere Resultate erhilt man, wenn man vor der Blutentnahme
dem Tier Hirudin einspritzt, um das gesamte Blut ungerinnbar zu
machen. Entweder legen wir die Vena jugularis frei (vgl. S. 191), oder wir
fithren das Hirudin in Losung in eine Ohrvene ein (vgl. Fig. 155, S. 195).
Wir stellen zunéchst den Hamoglobingehalt in einer genau abge-
messenen nicht verdiinnten Menge Blutes fest. Jetzt wird das Tier
zunichst aus der Carotis entblutet. Den Rest des Blutes spiilen wir
mit isotonischer Kochsalzlosung aus den Gefafen heraus. Dann wird
das Tier mit Hilfe einer Fleischhackmaschine in einen feinen Brei ver-



172 Physiologische Untersuchungen mit Hilfe physikalischer Methoden.

wandelt. Diesen extrahieren wir mit destilliertem Wasser oder mit
isotonischer Kochsalzlésung. Die Extraktion wird im Eisschrank vor-
genommen. Dann wird das Extrakt gut ausgepre8t und filtriert. Da-
bei bleiben die in der Kélte fest gewordenen Fetteilchen auf dem Filter
zuriick. Wir erhalten eine klare rote Losung. Die Extraktion wird
so lange wiederholt, bis die abflieBende Fliissigkeit sich frei von Hamo-
globin erweist. Nun vereinigen wir das aus dem Korper entnommene
Blut mit dem gesamten Spiilwasser, messen das Volumen ab und be-
stimmen den Hémoglobingehalt in einem aliquoten Teil. Wir erhalten
dann die Menge Hamoglobin, die in der gesamten Fliissigkeit ent-
halten ist. Da wir durch die erste Bestimmung den Gehalt des un-
verdiinnten Blutes an Hamoglobin kennen, so kénnen wir durch ein-
fache Berechnung feststellen, wieviel Blut der gefundenen Hamoglobin-
menge entspricht.

Bestimmung des Hémoglobingehaltes mit Hilfe des
Fleischl-Miescherschen Himometers. Das Prinzip dieser Methode
ist genau das gleiche, wie bei
der eben besprochenen Me-
thode, nur vergleichen wir in
diesem Falle nicht mit einer

Fig. 138. Rubinglaskeil des Fleischl-Miescherschen ~ OXyh#moglobinlésung, son-

Hémometers. dern mit einer verschieden
dicken Schicht eines rotgefirbten Keiles. (Fig. 138). Der Keil muB
eine Farbe besitzen, die mit derjenigen einer Oxyhdmoglobinlosung
moglichst gut ibereinstimmt. Die Farbung des Keils mufl ferner in
allen Teilen eine moglichst gleichméBige sein. Es diirfen keine Schlieren
vorhanden sein.

Wir entnehmen einem Tiere Blut. Es wird zunéchst mit einer be-
stimmten Menge destillierten Wassers oder 0,1 prozentiger Sodalsung
verdiinnt. Die Verdiinnung wird in einem sogenannten Melangeur,
einer Mischpipette, herbeigefiihrt. Sie besitzt verschiedene Marken, die
eine verschiedene Verdiinnung gestatten. Wir saugen das Blut bis zur
Marke 1/,, 2/; oder 1/; auf und verdiinnen dann durch Nachsaugen der
Verdiinnungsfliissigkeit bis zur Hauptmarke. Wir bewirken im ersteren
Falle eine Blutverdiinnung von !/,g, im zweiten Falle von /399 und im
letzten Falle von Y/,. Hat man das Blut bis zu einer bestimmten Marke
aufgesaugt, dann wird die Spitze des Melangeurs mit einem trockenen
Lappen abgewischt. Bevor man die Verdiinnungsflissigkeit nach-
saugt, muBl man genau feststellen, ob die Capillare noch bis zur Spitze
voll gefiillt ist. Nach der Aufnahme der Verdiinnungsfliissigkeit wird
durch Schiitteln des Melangeurs gut gemischt, dann die in der Capil-
lare befindliche Flissigkeit durch Ausblasen entfernt und nun mit der
gut gemischten Blutlosung die sogenannte Kammer (Fig. 139 4) des
Hamometers gefiillt. Diese befindet sich auf einem Objekttisch (vgl.
Fig. 139). Sie ist in zwei Abteilungen eingeteilt. Die eine Abteilung
ist zur Aufnahme der Blutlosung bestimmt. Die andere wird vollstidn-
dig mit destilliertem Wasser gefiillt. Nach erfolgter Fiillung beider
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Kammern bedeckt man sie mit einem Deckglas, das eine Rinne besitzt.
Diese kommt auf die Trennungswand beider Kammern zu liegen.

Unter der mit Wasser gefiillten Kammer befindet sich der oben
erwihnte rotgefirbte Glaskeil (Fig. 139 C). Er besteht aus Rubinglas.
Der Keil kann mit Hilfe eines Zahnrades hin und her geschoben werden.
Es gelangen dann verschieden dicke Teile davon in das Gesichtsfeld.
Es wird nun der Keil solange verschoben, bis die Farbenintensitidt der
Blutlosung und die des Keiles vollstindig iibereinstimmen. Am besten
nimmt man die Bestimmung bei kiinstlicher Beleuchtung vor, und
zwar hat sich am besten Petroleum- oder Gaslicht bewdhrt. Als Re-
flektor dient eine matte Gipsplatte (Fig. 139.B).

Hat man durch wiederholtes Einstellen des Glaskeiles innerhalb
enger Grenzen eine bestimmte Stellung desselben gefunden, bei der die
Farbenintensitit zwischen Keil und
Blutlésung gleich erscheint, dann liest
man an der Skala D ab und kann dann
aus einer dem Apparat beigegebenen
Tabelle direkt den Prozentgehalt des
Blutes an Hamoglobin feststellen. Der
Rubinkeil ist ndmlich vorher mit Hilfe
einer Himoglobinlésung von ganz be-
stimmtem Gehalte geeicht worden.

Das erhaltene Resultat 1a8t sich
durch Anwendung von verschieden
hohen Kammern kontrollieren. Wir
wahlen z. B. eine 15 mm hohe Kam-
mer und spéter eine 12 mm hohe, und
vergleichen die erhaltenen Resultate.

Auch kénnen wir verschiedene Verdiin- o ) )

nungen im Melangeur herstellen und Fig. 139, E?,‘Sg‘,ﬂ;“t‘;ﬁ_“h““h“
dann die Resultate untereinander ver-

gleichen. Es empfiehlt sich, die erste Bestimmung nicht gleich mit Blut,
das direkt aus einem Blutgefal entnommen wird, durchzufiihren, sondern
vielmehr von einer bestimmten Blutlosung auszugehen. Diese wird
genau abgemessen und dann mit Hilfe einer Pipette in die Kammer
iibertragen. Wir wissen genau, wieviel Blutlosung zur Vergleichung
kommt und kénnen dann leicht den Hémoglobingehalt der gesamten
Blutmenge berechnen. Erst bei genugender Ubung wird zur Bestim-
mung des Himoglobingehaltes einer frisch entnommenen Blutprobe
iibergegangen.

Die Fehlerquellen bei dieser Methode sind ziemlich zahlreich. Zu-
néchst darf das bei dem Anstechen eines Gefifles ausflieBende Blut
nicht direkt benutzt werden, weil es durch Gewebsfliissigkeit verdiinnt
ist. Man wischt den ersten Tropfen sorgfiltig weg, ohne dabei einen
Druck auszuiiben und verwendet den niichsten Tropfen, der austritt.
Das Aufsaugen mit dem Melangeur mufl sehr rasch erfolgen, um die
Verdunstung einzuschrinken. Ferner mufl beim Abwischen der Pipette
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die groBite Sorgfalt verwendet werden. Weder diirfen Blutbestandteile
haften bleiben, noch darf man beim Abwischen, wie oben schon bemerkt
(vgl. S. 165), Blut aus der Capillare herausnehmen. Ist.ein solcher
Fall eingetreten, dann beginnt man die ganze Bestimmung am besten
von neuem. Die Mischung selbst wird gewohnlich keine Schwierig-
keiten machen. Weitere Fehler sind moglich bei der Fillung der Kam-
mer. Sie muf} sehr rasch vorgenommen werden, weil auch hier wieder
die Verdunstung mit der Zeitdauer eine immer grofere wird. Endlich
mul} die Farbenvergleichung rasch durchgefiihrt werden, und zwar in
der Weise, daB man den Keil einmal vom dickeren Ende nach dem
diinneren und dann umgekehrt neben der Blutlosung vorbeifiihrt. Das
Auge ermiidet ziemlich rasch. Eine ganz grobe Fehlerquelle ist in der
Einrichtung der Kammer selbst gegeben. Die Kammer ist bei vielen Ap-
paraten nach unten durch einen Glasboden abgeschlossen, der durch
eine Schraube angepref3t wird. Wenn nun dieses Anpressen ungeniigend
ist, oder, wenn der Boden nicht ganz rein war und sich infolgedessen
nicht ganz scharf anlegen liBt, dann ist die Moglichkeit gegeben, daf3
aus der mit Wasser gefiillten Kammer solches in die mit der Blutlosung
beschickte iibertritt und umgekehrt die letztere in das Wasser hinein-
diffundiert. Dadurch wird die Blutlosung verdiinnt und eine Fehler-
quelle eingefiihrt, die unberechenbar ist. In diesem Fall muf3 selbst-
verstdndlich die Bestimmung von Anfang an wiederholt werden.
Es wird die ganze Kammer auseinander genommen. Alle Teile
werden peinlich genau gereinigt und getrocknet. Es empfiehlt sich,
um solchen Zuféllen zu entgehen, stets die Kammer zunichst mit
destilliertem Wasser zu fiillen, und dann genau zu priifen, ob Wasser
in die andere Kammer {ibertritt.

Eine unangenehme Storung bei der Bestimmung des Himoglobin-
gehaltes und auch der Zahlung der Blutkérperchen wird durch das Ge-
rinnen des Blutes in der Capillare der Mischpipette herbeigefiihrt.
Sie 1aBt sich durch rasches Arbeiten leicht umgehen. Ist Gerinnung
eingetreten, dann verbinde man den Schlauch der Pipette mit dem
die Capillare enthaltenden Rohr und blase kriftig durch. Oft ge-
lingt es auf diesem Wege das Gerinnsel zu entfernen. Versagt diese
Methode, dann fithre man einen feinen Draht ein. Gelingt es auch
auf diesem Wege nicht, das Gerinnsel spurlos zu entfernen, dann
lege man die Capillare in Kali- oder Natronlauge, oder man sauge
die Lauge, falls es irgendwie mdglich ist, in die Capillare ein. Ist
Losung des Gerinnsels eingetreten, dann wischt man die ganze Pipette
griindlich mit destilliertem Wasser aus, saugt dann absoluten Alko-
hol und schlieBlich Ather nach, um die Pipette zu trocknen. Die
Mischpipette mufl zum Gebrauch vollstindig rein und trocken sein.

Spektroskopische Untersuchung des Blutes.
Wir benutzen einen sogenannten Spektralapparat. (Fig. 140 u.
141.) Er besteht aus der Rohre o, die an ihrem peripheren Ende einen
verstellbaren Spalt b besitzt. Am anderen Ende befindet sich eine



Himoglobinbestimmung. 175

Sammellinse ¢. Sie ist so angebracht, daf der Spalt genau im Brenn-
punkt dieser Linse steht. Licht, das diesen Spalt erleuchtet, geht
genau parallel durch ¢. Es fillt auf das Prisma. Durch dieses wer-
den die Strahlen in die Spektralfarben zerlegt. Der Beobachter x
sieht mit Hilfe eines Fernrohres d das Spektrum 6—8mal vergroBert.
Das Rohr z endlich enthilt eine Skala 7, die beleuchtet, ihr Bild auf die
Prismafliche m n wirft. Von dieser aus gelangt es durch Reflexion

Fig. 140. Spektralapparat.

in das Auge des Beobachters. Durch das Fernrohr kann der Beobachter
sowohl das Spektrum, als auch in oder iiber ihm die Skala beobachten.
Bringt man zwischen den Spalt und die Lichtquelle ein gefirbtes Me-
dium, z. B. eine Blutlosung, so 146t dieses nicht alle Strahlen des weiflen
Lichtes durch. Einige werden
vielmehr absorbiert. Es entste-
hen dadurch dunkle Liicken
im Spektrum.

Bringen wir zwischen Spalt
und Lichtquelle ein mit Oxy-
hémoglobinlésung gefiilltes
Trogechen mit planparallelen
Flachen, so beobachten wir
zwei Absorptionsstreifen: einen
im Gelb und einen im Griin.
(Vgl. Fig. 142 die Absorptionsstreifen). An Stelle des Oxyhémoglobins
kénnen wir auch arterielles Blut verwenden. Durch Schiitteln mit

Fig. 141. Einrichtung des Spektralapparates.



176 Physiologische Untersuchungen mit Hilfe physikalischer Methoden.

Luft erhalten wir es sehr leicht, falls etwa nur hémoglobinhaltiges
Blut zur Verfiigung stehen sollte.

Geben wir zum Blut Stokesches Reagens (bereitet durch Auflosen
von etwas Ferrosulfat in Wasser, Zusatz von Seignettesalz und dar-
auf von Ammoniak bis zur alkalischen Reaktion. Es entsteht eine dun-
kelgriine Losung, die in gut verschlossener Flasche aufzubewahren ist.
Am besten wird sie stets frisch bereitet) oder Schwefelammonium,
dann erhalten wir reduziertes Hiamoglobin. Bringen wir eine
Losung davon zwischen Lichtquelle und Spalt, dann beobachten wir
einen breiten, verwaschenen Absorptionstreifen, der die Stelle der

Fig. 142, Spektra des Blutfarbstoffs.

beiden Streifen des Oxyhéimoglobins einnimmt. Er erstreckt sich aber
etwas weiter nach dem Rot zu. Schiitteln wir energisch mit Luft, dann
erhalten wir wieder die beiden Streifen des Oxyh&dmoglobins. Wir
konnen schon rein duBerlich eine Losung von Oxyhédmoglobin von
einer solchen von Himoglobin unterscheiden. Die erstere sieht schar-
lachfarben aus, die letztere dagegen mehr violettrot.

Leiten wir durch Blut Kohlenoxyd oder einfach Leuchtgas hin-
durch, dann erhalten wir Kohlenoxydhémoglobin. Es zeigt zwei
dhnliche Streifen, wie das arterielle Blut. Versetzt man Kohlenoxyd-
blut mit Stokescher Losung oder mit Schwefelammonium, dann #ndert
sich das Spektrum zum Unterschied von arteriellem Blut resp. von
Oxyhimoglobin nicht. Kohlenoxydblut ist ferner heller rot. In diinnen
Schichten erscheint es blidulich, wihrend arterielles Blut gelblich aus-
sieht. Gibt man zu Kohlenoxydblut Natronlauge vom spez. Gewicht
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1,34, so erhédlt man eine zinnoberrote Farbung. Arterielles Blut gibt
damit eine dunkelbraun gefirbte Fallung.

Setzt man zu Blut Kaliumchloratlosung und la6t einige Zeit stehen,
dann beobachtet man eine braun-rote Férbung des Blutes. Das Oxy-
hémoglobin ist in Methdmoglobin tibergegangen. In diesem ist der
Sauerstoff fest gebunden. Vgl. das Spektrum des neutralen und alka-
lischen Methamoglobins in Fig. 142.

Man benutze auch zur spektroskopischen Untersuchung des Blutes
ein einfaches Spektroskop & vision directe.

Entgasung des Blutes.

Wir benutzen zur Ubung defibriniertes Blut vom Pferde. Wir trei-
ben die Gase aus dem Blute durch Erwirmen und Evakuieren aus.
Zur genauen Bestimmung des Gasgehaltes benutzen wir eine sogenannte
Pfliigersche Blutgaspumpe (vgl. Fig. 143). Diese besteht aus

wird das Ende des Hah- Fig. 143. Blutgaspumpe.

nes ¢ in eine Vene oder

Arterie eingebunden, wihrend der Hahn @ eine Stellung besitzt, die

keine Kommunikation mit dem Innern des Rezipienten gestattet. Ist

der Hahn eingebunden, dann wird er so gedreht, daf das Blut aus

dem Gefdf direkt in den Rezipienten einflielen kann). Ist geniigend Blut

eingeflossen, dann wird der Rezipient wieder nach auBen abgeschlossen.

Er wird gewogen und so die Gewichtsmenge des Blutes festgestellt.
Der Rezipient 4 steht mit dem sogenannten Schaumgefal B in Ver-

bindung. Auch dieses lduft nach oben und unten in ein Rohr aus. Beide

Abderhalden, Praktikum. 12
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sind durch Sperrhdhne verschliefbar. Das Schaumgefi kann als Vor-
lage betrachtet werden. KEs dient zum Auffangen des bei der stiirmi-
schen Gasentwicklung sich bildenden Schaumes. Auf das Schaum-
geféfl folgt ein sogenannter Trockenapparat C, eine U-féormige Rohre,
die mit Bimssteinstiicken gefiillt ist. Unten trigt das Rohr eine kugelige
Erweiterung D. Darin befindet sich konzentrierte Schwefelsdure. Die
Bimssteinstiicke sind ebenfalls mit Schwefelsdure getrinkt. In diesem
Apparat werden die Blutgase von den mitgefiihrten Wasserdimpfen
befreit. An das Trocknungsgefall schlielt sich die eigentliche Pumpe
an. Das Verbindungsstiick tragt ein kurzes Rohr, das mit einem Mano-
meter E verbunden ist. Er dient zur Kontrolle des Grades der Luftleere
im Apparat. Die Pumpe besteht aus zwei oben und unten in offene
Rohren auslaufenden Glaskugeln H und J. Die beiden Rohren sind durch
einen Gummischlauch verbunden und die beiden Kugeln und der
Schlauch bis zur halben Hohe der Kugeln mit Quecksilber angefiillt. Die
eine Kugel H ist befestigt, die andere J kann durch eine Windevor-
richtung auf- und abwirts bewegt werden. Wird J gehoben, dann
fiillt sich H. Wird dagegen J gesenkt, dann wird H entleert. Das obere
Ende der Kugel H steht einerseits mit dem Trockenapparat in Verbin-
dung, andererseits zweigt sich am oberen Ende ein diinneres Rohr ab,
dessen freies Ende in eine Quecksilberwanne G' untertaucht. Die Off-
nung dieses Rohres miindet unter dem Quecksilber in das Auffangerohr
(Eudiometer) F. Das Gefal H kann mittels des doppelt durchbohrten
Hahnes d sowohl mit dem Trockenapparat als mit dem eben genannten
verengten Rohr in Verbindung gebracht werden.

Die Gasentwicklung im Blute nimmt man nun in folgender Weise
vor. Es wird zundchst der Apparat vollstindig leer gepumpt. Man
stellt den Grad des Vakuums am Manometer fest. Nun werden die
Héhne b und ¢ gedffnet und zwischen Gefdl 4 und den iibrigen Appa-
raten eine Verbindung hergestellt. Der Rezipient wird in Wasser von 60°
eingetaucht. Sofort beginnt die Entgasung des Blutes. Es schdumt leb-
haft. Durch Senken der Kugel J bringt man die Gase in die Kugel H
heriiber. Nun wird der Hahn d gedreht und eine Kommunikation von H
mit dem Eudiometerrohr hergestellt. Jetzt hebt man die Kugel J und
treibt dadurch die Gase in das Eudiometerrohr. Der ganze Prozel3
wird wiederholt, bis alle Gase sich in diesem befinden. HEs wird
dann die Menge des in ihm befindlichen Gases gemessen. Es be-
steht aus einem Gemenge von Sauerstoff, Kohlensdure und Stick-
stoff. Die Kohlensi ure weisen wir nach, indem wir durch das Queck-
silber eine an einen Platindraht angeschmolzene, befeuchtete Atzkali-
kugel durchfiihren. Die Kohlensdure bindet sich mit dem Atzkali zu
Kaliumcarbonat. Nach lingerem Verweilen wird die Kugel wieder
herausgezogen. Die Verminderung des Volumens der Gase zeigt, wie-
viel Kohlensdure vorhanden war. Den Sauerstoff bestimmt man
durch Verpuffen im Eudiometerrohr. Man fiihrt in die Eudiometerrohre
ein abgemessenes Volumen Wasserstoff ein. Dann 146t man durch die
am oberen Ende des Eudiometerrohres eingeschmolzenen Platindridhte
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einen elektrischen Funken springen. Sauerstoff und Wasserstoff ver-
binden sich zu Wasser. Es entsteht eine weitere Volumenverkleinerung
des Gasgemisches im Eudiometerrohr. Ein Drittel davon entféllt auf
den zur Wasserbildung verbrauchten Sauerstoff. HEs bleibt noch ein
Gas iibrig.  Es ist dies der Stickstoff, den wir nun direkt abmessen
konnen.

5. Kreislauf des Blutes. Herz.

Beobachtung des Blutkreislaufes in der Schwimmhaut
des Frosches unter dem Mikroskop.

Wir benutzen zu diesem Versuche einen moglichst wenig pigmen-
tierten Frosch, am besten eine Rana temporaria. Wir machen ihn durch
Einspritzung von 0,1 ccm einer 1 prozentigen Curarelésung in den
Riickenlymphsack bewegungslos. Man wartet ab, bis die Léhmung eine
vollstindige ist. Jetzt bringt man den Frosch mit dem Bauch nach
unten auf eine Korkplatte.

Diese besitzt ein kreisrundes

Loch, das von einer schma-

len Korkleiste eingefaflt

ist. Uber dieses spannen

wir die Schwimmhaut eines

FuBes aus und befestigen

sie mit schrig eingesteck-

ten Stecknadeln. Oder wir

benutzen eine Glasplatte,

auf der schmale, halbkreis-

formige Korkstreifen fest-

gekittet sind. Die Schwimm-

haut darf nicht zu stark

gespannt werden, weil sonst

der Kreislauf beeintrach-

tigt wird. Jetzt feuchten

wir die Schwimmhaut mit

physiologischer Kochsalz-

lésung an, hiillen den gan-

zen Frosch in mit dieser ge- Fig. 144. Betrachtung des Blutkreislaufes der
tranktes Filtrierpapier und Schwimmhaut des Frosches,

bringen nun die Kork- resp.

Glasplatte mit dem Frosch unter das Mikroskop (Iig. 144.) Wir kénnen
nun den Kreislauf direkt verfolgen. Schon bei schwacher Vergroflerung
erkennen wir Arterien, Venen und Capillaren (Fig. 145). Das Blut der
Arterien erscheint heller rot, als das der Venen. Man kann ferner fest-
stellen, daf3 der Blutstrom in den Arterien eine regelméaflige pulsatorische
Beschleunigung zeigt. In den Venen fehlt diese vollstéindig. Hier ist das
Stromen ein ganz gleichméfBiges. Am besten orientiert man sich an den

12*
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Stellen, an denen Verzweigungen stattfinden. Bei der Arterie sehen
wir, daB das Blut an der verzweigten Stelle in die Aste hineinstromt,
wiahrend bei der Vene das Blut umgekehrt aus verzweigten Stellen
in ein groferes Stammgefifl iibergeht. Sehr oft sehen wir, dal an sol-
chen verzweigten Stellen Blutkorperchen gegen den Scheitel der Ver-
zweigung anrennen. Bei dieser (elegenheit konnen wir genau ver-
folgen, daf} die roten Blutkérperchen keine bestimmte, unverdnderliche
Gestalt haben. Das Blutkérperchen reitet gewissermafBen auf dem Scheitel
der Verzweigung, es schmiegt sich der Gefilwand eng an und ragt mit
den Enden in die beiden Zweige hinein, bis schlieBlich auf der einen
Seite ein Ubergewicht hergestellt ist und das Blutkorperchen nun auf
einmal davonschieSt. Sehr schon kann man auch den axialen Strom
an groferen Arterien und Venen beobachten. Man sieht wie die roten
Blutkorperchen als roter Faden in der Mitte des Geféfies sich dahin-
bewegen. Beiderseits davon erkennen wir einen schmalen hellen Rand,
den sogenannten Wandstrom. Im Wandstrom sehen wir einzelne
Leukocyten, die oft an der Wand des Gefifles lange haften bleiben oder
sich sehr langsam dahinbewegen. Ferner konnen wir beobachten, wie
in den engen Capillaren die Geschwindigkeit des Blutstromes sich
verlangsamt. (VergroBerung des Gesamtquerschnittes der Blutbahn!)
Schalten wir ein sogenanntes Okularmikrometer ein, dann 148t sich bei
starker VergroBerung mit Hilfe einer Sekundenuhr die Geschwindig-
keit des Blutstromes direkt feststellen. Wir brauchen nur ein be-
stimmtes Blutkoérperchen uns zu merken und zu verfolgen, wie rasch es
eine bestimmte Strecke der Mikrometerteilung zuriicklegt.

Wihrend der Beobachtung des Kreislaufs muf man immer wieder
frische Kochsalzlosung auf die Schwimmhaut geben, um zu vermeiden,
daf die Blutzirkulation durch Eintrocknung geschidigt wird. Sind
alle Einzelheiten festgestellt, dann legen wir bei demselben Tiere,
ohne es von der Kork- resp. Glasplatte wegzunehmen, den Nervus
ischiadicus frei. (Vgl. S.214.) Der freigelegte Nerv wird, nachdem
das Praparat wieder unter das Mikroskop gebracht worden ist, mit
einem mit physiologischer Kochsalzlosung befeuchteten Pinsel sorg-
tiltig emporgehoben und auf hakenférmig gekrimmte Elektroden gelegt.
Man merke sich die GefiBweite und reize dann mit Hilfe eines Induk-
toriums den Nerven, und zwar lingere Zeit hindurch mit ziemlich
starken Stromen. Man beobachtet, da nach einiger Zeit die Gefifle
sich verengen. Gleichzeitig tritt eine Beschleunigung des Blutstromes
auf. Wird sehr stark gereizt, dann kann in den Capillaren das Blut
unter Umstédnden vollstéindig verschwinden, indem diese sich vollstéandig
kontrahieren.

Spritzen wir einem anderen Frosch, dessen Kreislauf wir betrachtet
haben, eine Losung von 1-Adrenalin (Suprarenin) (1 :5 Millionen)
unter die Riickenhaut, so sehen wir nach kurzer Zeit eine starke Ver-
engung der Blutgefifie. Auch die Pigmentzellen d&ndern ihre Gestalt.
Sie kontrahieren sich. Der Frosch sieht heller aus.

An Stelle der Schwimmhaut kann man auch das Mesenterium
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zur Beobachtung des Kreislaufes benutzen. Man durchtrennt in diesem
Falle mit einem etwa 1 cm langen Léngsschnitt an der Seite des mitt-
leren Teiles des Abdomens die Haut und die Muskulatur und ercffnet das
Peritoneum. Nun holt man aus der Schnittéffnung den Diinndarm mit
Hilfe einer Pinzette heraus und steckt ihn mittels Stecknadeln auf dem
Korkring der oben erwéhnten Glasplatte fest. Es wird hierbei das Mesen-
terium ausgespannt. Nun befeuchtet man mit physiologischer Kochsalz-
losung, bedeckt mit einem Deckglas und beobachtet den Kreislauf mit
Hilfe eines Mikroskops. Nach kurzer Zeit beobachtet man eine hauchige
Triibung des Mesenteriums. Sie nimmt nach und nach zu. Bei schar-
fer Beobachtung kann man sehen, dafl aus den Mesenterialgefdfien
Leukocyten auswandern. Nach einiger Zeit treten auch rote Blutkorper-
chen aus, nachdem vorher in den kleinen Gefien der Kreislauf vollstin-
dig zum Stillstand gekommen ist. Es ist dies der Beginn der Entziindung.

Sehr schon kann man den Kreislauf auch verfolgen, wenn man den
Augenhintergrund beim Frosche im aufrechten Bild betrachtet. (Vgl.
Sehorgan.) Endlich kann man auch am Kaninchenohr das Kreisen des
Blutes betrachten, indem man das Ohr mit der Hand etwas anspannt
und Licht durchfallen 1a8t.

Blickt man ferner vollstindig akkommodationslos gegen eine grofle
helle Fliche, z. B. gegen den Himmel oder durch dunkelblaues Glas
gegen die Sonne, so treten im Gesichtsfeld helleuchtende Piinktchen,
die sich auf grofere oder kleinere Strecken in gewundenen Bahnen
bewegen, auf. Verfolgt man ein bestimmtes Koérperchen auf seinem
Weg, dann kann man, wenn man die Zeit kennt, in der eine bestimmte
Strecke zuriickgelegt worden ist, auf diese Weise die Stromgeschwindig-
keit des Blutes in den Netzhautcapillaren direkt bestimmen.

Yersuche iiber die Herztitigkeit.

Versuche am Frosche.
Beobachtung des freigelegten, schlagenden Froschherzens.

Man fiihrt das eine Blatt einer Schere flach in das Maul eines Frosches
ein, dreht die Schneide nach oben und trennt mit einem Scherenschlag
den Kopf ab. Der Unterkiefer bleibt stehen. Dann fiihrt man sofort
einen Draht in den Riickenmarkskanal ein und zerstért durch wie-
derholte drehende Bewegungen das Riickenmark. Der Frosch wird
nach Anschlingen seiner Extremitaten mit Bindfaden auf ein sogenanntes
Froschbrett aufgespannt. (Vgl.Fig.146.) Nun faBt man mit einer Haken-
pinzette die Haut zwischen den Armen und pripariert mit der Schere
einen Hautlappen nach unten hin ab. Der Lappen wird iiber den
Bauch umgeklappt. Zu den weiteren Operationen verwenden wir ent-
weder neue Instrumente, oder wir reinigen die gebrauchten griindlich.
Wir waschen auch die Hinde, um einer Ubertragung von Hautsekret
auf das Herz vorzubeugen. Jetzt packt man mit einer Pinzette den
unteren knorpligen Teil des Brustbeins, hebt dieses etwas an und fiithrt
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das stumpfe Blatt einer Schere dicht an der Innenseite des Brustbeins
ein und schneidet nach oben hin eine kleine viereckige Offnung. Man
beobachtet an der freigelegten Stelle Pulsationen. Nun driickt man
dicht unterhalb der Herzgegend vorsichtig auf den Bauch und preBt so
den Ventrikel aus der Wunde heraus. (Vgl. Fig. 146.)

Diese einfache Operation geniigt, um mancherlei Beobachtungen
iiber die Herztétigkeit anzustellen. Wir beobachten Rhythmus und
Schlagzahl. Wir betupfen ferner das Herz mit einer verdiinnten Lo-
sung von Chlorkalium oder eines anderen Kalisalzes und -beob-

achten, daB es stillsteht. Nun geben wir einen

Tropfen einer 1 prozentigen Chlorcalciumlésung

oder eines anderen Calciumsalzes zu. Die

Herztatigkeit setzt wieder ein. Bei einem an-

deren Préparat bringen wir mit einem Pinsel-

chen etwas Galle auf das Herz oder eine

Losung von Gallensduren. Wir beobach-

ten, da3 das Herz bedeutend langsamer schléagt.

Geben wir etwas einer verdiinnten Muscarin-

losung auf das Herz, dann tritt diastolischer

Herzstillstand ein. Atropin hebt die Wir-

kung des Muscarins auf. (Vgl. hierzu S. 184).

Will man die Tatigkeit des Herzens ge-

nauer studieren, dann legt man es in groBe-

rem Umfange frei. Man verfihrt wie folgt:

Nachdem man, wie vorher, nur in gréBerer

Ausdehnung die Haut abgetragen und auf den

Bauch umgeklappt (vgl. Fig. 147) resp. ganz
entfernt hat, erfaf3t
Fig. 146. Beobachtungen am frei- man mit einer Pin-
" gelegten Froschhgerzen. zette das obere knorp-
lige Ende des Brust-
beins und spaltet es in der Mitte, wobei das
stumpfe Blatt der Schere dicht unter dem
Knochen vorgeschoben wird. Dieser Schnitt
wird in die Bauchmuskulatur fortgesetzt.
Das Brustbein wird dann auf beiden Seiten
bis zu den Knochen der oberen Extremitéiten
vollsténdig abgetragen. Es darf bei dieser
Operation die Leber nicht verletzt werden,

weil sonst starke Blutungen eintreten. Meist Fig. 147.

wird der auBerordentlich feine, diinne Herz-

beutel bei der Abtragung des Brustbeins angeschnitten. Ist dies nicht

der Fall, dann sieht man das Herz unter einer diinnen durchsichtigen

Haut, dem Herzbeutel, pulsieren. Man erfalt diesen mit einer feinen

Pinzette, schneidet eine Offnung in ihn und erweitert den Schnitt

nach oben bis zur Anheftungsstelle an den Aorten. Nach Anheben der

Herzspitze wird das Frenulum durchtrennt. Das pulsierende Herz liegt
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nun vollsténdig frei. Wir erkennen ohne weiteres die Vorhofe, die
Ventrikel und ferner die beiden Aortenbogen, die aus einem gemein-
samen Stamme, der aus dem Bulbus cordis hervorgeht, entspringen.

Man kann an dem so isolierten Froschherzen in sehr schoner Weise
die Funktion der einzelnen Teile des Herzens wéhrend der normalen
Tatigkeit beobachten. Man sieht, daf die Kontraktion sich von den
Vorhofen auf die Kammern fortpflanzt. Dann erschlafft das Herz
fiir eine kurze Zeit vollstindig, und es beginnt derselbe Vorgang von
neuem. Man hat den Eindruck des Ablaufens einer vom Venensinus aus-
gehenden peristaltischen Welle. Bei der Kammersystole sehen wir, da3
die Herzspitze sich hebt. Die obere Seite des Herzens wolbt sich vor.
Es fiihlt sich'hart an und sieht blaf aus. Wihrend der Diastole er-
scheint die Ventrikelwand rot gefirbt. KEs ist dies die Folge der
reichlichen Durchblutung. Die Ventrikel sind erschlafft. Sie liegen
platt da und fithlen sich weich an.

Wir zdhlen nunmehr die Zahl der Herzschlage bei Zimmertempe-
ratur. Es sind deren gewchnlich etwa 40. Nun durchschneiden wir
alle Verbindungen des Herzens, ohne das Herz selbst irgendwie zu
beriihren, bringen es dann auf ein Uhrglas und tibergieBen es mit ein
paar Tropfen isotonischer Kochsalzlosung. Das Herz schligt weiter.
Wir beobachten das abwechselnde Zusammenziehen und das Wieder-
ausdehnen: Systole und Diastole. Auch hier kann man verfolgen,
wie zuerst die Vorhéfe sich kontrahieren, wahrend die Kammern sich
noch in Diastole befinden. Dann geht die Kontraktion auf die Ven-
trikel {iber, und nun sind die Vorhofe erschlafft. Wir zshlen auch hier
die Zahl der Herzschlige. Dann bringen wir das Uhrglas mit dem
Herzen auf Eis und stellen fest, daBl die Herzfrequenz abnimmt. Er-
warmen wir, indem wir das Uhrglas auf 30 oder 40° erwirmtes
Wasser aufsetzen, dann beobachten wir eine Zunahme der Frequenz
mit der Steigerung der Temperatur. Man kann auch einfach ab-
gekiihlte oder erwirmte Kochsalzlosung auf das Herz gielen.

Zur Priifung der Wirkung bestimmter Substanzen auf das Herz
ist die folgende Versuchsanordnung sehr vorteilhaft. Wir legen zu-
nichst das Herz in der oben (S. 182) beschriebenen Weise frei und schie-
ben dann unter der Verzweigungsstelle der Aorta vorsichtig eine feine
Pinzette durch und erfassen mit derselben einen Faden. Dieser wird
dann durch Zuriickziehen der Pinzette unter dem Gefi durchgezogen.
Die beiden Fadenenden schlingt man {ibereinander, damit spéter rasch
eine Ligatur angelegt werden kann (vgl. Fig. 148). Nun wird die Wand
des linken Aortenbogens mit einer feinen Pinzette erfaft und das Gefaf
angeschnitten. In die Offnung fiihrt man eine mit Ringerscher Lo-
sung gefiillte Kaniile a (Fig. 150) tief in den Bulbus hinein (vgl. Fig. 149).
Durch vorsichtiges Vor- und Zuriickschieben der Kaniile sucht man
in den Ventrikel hineinzugelangen. Jetzt wird die gelegte Ligatur
angezogen, das Herz an der Kaniile hochgehoben und zunichst
die beiden Aorten und dann ein feines GefaBfbandchen, das von
hinten her zu dem Ventrikel zieht, das sogenannte Frenulum, durch-
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geschnitten. Endlich durchtrennt man moéglichst tief nach unten die in
den Sinus venosus einmiindenden Hohlvenen, wobei man die Kaniile
in horizontaler Lage moglichst hoch hélt. Am besten legt man, bevor
man die Hohlvenen abschneidet, eine Ligatur um sie. Wiirde man
keine weiteren Vorsichtsmafregeln ergreifen, dann wiirde sehr bald
Gerinnselbildung im Blute eintreten. Es konnten dann leicht Stérun-
gen auftreten. Aus diesem Grunde wird das Blut moglichst aus dem
Herzen entfernt. Zuniichst geht Blut in die eingesetzte Kaniile iiber.
Dieses wird ausgegossen und durch Ringersche Losung?) ersetzt. Sobald
sich diese wieder rotgefdrbt hat, gibt man neue Ringersche Losung
hinzu, bis diese schlieBlich farblos bleibt. Die Fliissig-
keit in der Kaniile bewegt sich rhythmisch auf und ab.

Nun bringt man an der Herzspitze eine aus Feder-
draht gebogene Herzklammer b an. (Vgl. Fig. 151.) <+ !
Der Herzmuskel darf hierbei nicht verletzt werden. |

Fig. 148. Fig. 149. Fig. 160. Tig. 151.

Die Herzkanille wird dann mit dem daran hingenden, pulsierenden
Herzen in einem Kork befestigt und dieser in der Klammer eines Stativs
fixiert. An der Herzklammer (b, Fig. 151) wird mit Hilfe eines Fadens
ein moglichst entlasteter Schreibhebel angebracht. Diese Vorrichtung
ermoglicht das Aufschreiben der Herzbewegung z. B. auf eine beruflte
Trommel. Gleichzeitig kann auch die Zeit registriert werden.

Die geschilderte, fiir kurze Versuche ausreichende Versuchsanord-
nung ist ganz besonders geeignet, um die Wirkung von verschiedenen
Stoffen auf das Herz zu priifen. Wir geben die Stoffe in die Herzkaniile
hinein. Wird Muscarin in der Verdiinnung von 1 : 10 000 beniitzt,
dann erhédlt man diastolischen Herzstillstand (Vagusreizung). GieB3t
man nun in die Herzkaniile einige Tropfen einer schwachen Losung
von Atropinsulfat, dann beobachtet man das Auftreten schwacher
und allméhlich stirker werdender Pulsationen. Nach einiger Zeit wird
die Herztétigkeit wieder ganz normal.

1) 0,8 % NaCl, 0,01 % CaCl,, 0,0075 % KCl, 0,01 % NaHCOj; oder 0,9 % NaCl,
0,024 9 CaCl,, 0,042 9% KCl, 0,01—0,03 % NaHCO;3 und ev. 0,1 % Traubenzucker.
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Stanniusscher Versuch.

Wir legen das Herz in derselben Weise frei, wie es S. 182 beschrieben
worden ist. Dann wird ein Faden unter dem Aortenbogen durchge-
zogen, das Frenulum durchschnitten und nun der Faden so gekniipft, da
der Sinus venosus vollstéindig vom Vorhof abgeschniirt wird. Es hort
das Herz sofort auf, zu schlagen. Der Sinus dagegen pulsiert weiter.
Wird nun der Ventrikel gereizt, z. B. durch Anritzen mit einer Nadel,
so erhilt man eine Kontraktion, und zwar auf jeden Reiz nur eine solche.
Jetzt legt man eine zweite Schlinge um das Herz, und zwar so, daf} der
Knoten an der Vorderseite zwischen Vorhof und Ventrikel sich befindet.
Auf diese Weise wird der Vorhof vollstindig vom Ventrikel getrennt.
Liegt die Schlinge richtig, dann bleibt der Vorhof in Ruhe, der Ven-
trikel schligt jedoch wieder rhythmisch weiter.

In besonders schoner Weise 148t sich der Stanniussche Versuch
beim nach Engelmann suspendierten Herzen ausfilhren. Die Herz-
bewegungen werden aufgeschrieben (vgl. Fig. 1562, 8. 186). Wir legen
dann, wie oben geschildert, die erste Ligatur an und beobachten den
Stillstand der Herzbewegung. Der Schreibhebel schreibt eine hori-
zontale Linie auf. Jetzt legen wir die zweite Ligatur an. Sofort zeich-
net uns der Hebel die Kontraktionen des Ventrikels auf.

Man kann auch an Stelle der Ligatur mit einem Messer den Sinus
venosus vom Vorhof abtrennen und dann den Vorhof vom Ventrikel
abschneiden. Wird nun auch der Ventrikel etwa in der Mitte quer
durchgeschnitten, dann beobachtet man, daBl die Basis weiter schligt,
wahrend die abgeschnittene Herzspitze sich ruhig verhdlt. Wird die
Spitze durch Einstechen mit einer Nadel gereizt, dann erfolgt eine
einmalige Kontraktion (mechanische Reizung). Bringt man auf die
Herzspitze einen Kochsalzkrystall, dann erfolgt rhythmische Pulsation
der Herzspitze (chemische Reizung).

Elektrische Reizung der isolierten Herzspitze. Durch
einen Kork werden die von der sekundéren Spirale eines Induktoriums
abgeleiteten Dréihte durchgefiihrt. Die aus dem Korke hervorragenden
Enden werden so gebogen, daf sie die zwischen sie gelegte Herzspitze
berithren. Auf die Herzspitze legt man einen Schreibhebel (eine kleine
Papierfahne oder einen Strohhalm). Zunichst wird ein Einzelreiz aus-
gelibt. Man beobachtet, dafl bei einer bestimmten Schwelle eine Kon-
traktion eintritt. Diese ist sofort maximal. (Alles-oder-Nichts-
Gesetz.) Folgen mehrere wirksame Reize schnell hintereinander, dann
erhilt man nicht wie beim quergestreiften Muskel eine Summation der
Reize (vgl. S. 2311f.), sondern rhythmische Kontraktionen.

Nachweis des Aktionsstromes bei der Herzkontraktion.

Man lege den Nervus ischiadicus eines Froschschenkels (vgl. hierzu
S. 239) auf das Herz eines Frosches oder besser noch auf das eines Ka-
ninchens so auf, daB} er sich von der Spitze bis zur Basis erstreckt. Wenn
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das Herz sich kontrahiert, dann beobachtet man jedesmal ein Zucken
des Schenkels.

Beobachtung der Herzkontraktion beim in situ befindlichen Herzen mit
Hilfe der Engelmannschen Suspensionsmethode.

Einem dekapitierten oder curarisierten Frosche wird in der oben
(vgl. S. 182) beschriebenen Weise das Herz freigelegt und aus der Off-
nung der Brustwand herausgeklappt. Es wird dann etwa in 1 mm Ent-
fernung von der Herzspitze von unten und hinten her ein spitzes Hak-

Fig. 152.

chen von Metall oder Glas durch den Herzmuskel gestochen. Am
Hikchen befindet sich ein diinner seidener Faden, der am anderen
Ende ein zweites Hékchen trigt. Dieses wird mit einem Schreibhebel
in Verbindung gesetzt. (Vgl. Fig. 152.) Als Hebel benutzt man ein
etwa 12 cm langes, plattes, um eine horizontale Achse drehbares
Aluminiumblittchen. Sein vorderes Ende ist zugespitzt. Es dient zur
Aufzeichnung der Herzbewegung. Locher im Schreibhebel dienen zum
Einhaken des vorhin erwidhnten am Seidenfaden befestigten Hékchens.
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Je weiter von der Achse entfernt man das Hékchen befestigt, um so
geringer ist die Vergroferung durch den Schreibhebel. An Stelle des
Aluminiumhebels kann man zu der einfachen Beobachtung auch einen
Strohhalm mit Fahne benutzen.

Man kann nun die Bewegungen des Herzens und speziell des Ven-
trikels mit Hilfe des Schreibhebels auf einer berufiten Trommel ge-
nau registrieren. Auch bei diesen Versuchen kann die Wirkung von
Muscarin und Atropin festgestellt werden. Bringt man einen Tropfen
Muscarinlosung auf das Herz, dann erhélt man sofort diastolischen
Stillstand (Vagusreizung). Traufelt man dann eine Spur einer Atropin-
losung auf, dann erholt sich das Herz wieder. Man beobachtet zu-
nichst einzelne Kontraktionen, schlieBlich schligt das Herz wieder
vollstdndig normal. Gibt man wiederum Muscarin hinzu, dann erhalt
man keinen Herzstillstand mehr. (Vgl. auch S. 184.)

Wird das Herz durchleuchtet, dann kann man das Hineinstromen
des Blutes aus dem Vorhof in den Ventrikel beim suspendierten
Herzen direkt verfolgen. Der Ventrikel nimmt bei der Systole ein
blasses Aussehen an. Im Moment des Eintretens der Diastole des
Ventrikels und -der Systole des Vorhofes beobachten wir, wie Blut
in den ersteren hineinschiet und schon setzt wieder die Kontraktion
des Ventrikels ein.

Reizung des Nervus vagus beim Frosche.

Es wird bei einem schwach curarisierten Frosche in der iiblichen
Weise das Herz freigelegt. Der Nervus vagus liegt in einer Linie, die
sich vom hinteren Ende des Unterkiefers bis zum Vorhofe erstreckt. Am
weitesten nach vorne treffen wir zunéchst auf den Nervus glossopharyn-
geus, dann folgt der Nervus hypoglossus und endlich der Nervus
vagus mit dem Nervus laryngeus. Die letzteren beiden Nerven laufen
ziemlich parallel. Der Nervus vagus teilt sich in zwei Zweige. Der eine
verlduft zum Herzen, der andere geht zur Lunge. Der Nervus vagus
wird soweit als moglich frei priapariert und dann mit Hilfe eines Fa-
dens angeschlungen. Man zieht die Schlinge zu und schneidet zentral-
wirts vom Knoten durch. Den peripberen Stumpf zieht man dann
mit Hilfe des Fadens hervor und legt den Nerven auf Reizelektroden.
Sobald gereizt wird, steht das Herz in Diastole still. Unterbricht man
die Reizung, dann beginnt das Herz nach einiger Zeit wieder zu schlagen.

Goltzscher Klopfversuch.

Bei einem schwach curarisierten Frosch wird das Herz in der ge-
wohnten Weise freigelegt. Nun schldgt man mit Hilfe eines ganz leich-
ten Hammerchens oder mit einem Bleistift schnell hintereinander auf
den Bauch. Das Herz steht still. Dieser Stillstand ist ein reflektorischer.
Wir reizen durch das Klopfen die Eingeweidenerven. Die Krregung
wird der Medulla oblongata zugeleitet und geht von da auf den Nervus
vagus iber.
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Yersuche am Kaninchen.

Die geschilderten Versuche am Herzen werden beim Kaninchen wieder-
holt. Auch hier wird zunéchst das Herz an und fiir sich betrachtet. Man
sieht die Systole des Vorhofes bei gleichzeitiger Diastole des Ventrikels,
dann die Systole des Ventrikels, wihrend die Vorhofe erschlafft sind.
Auch hier wird der Nervus vagus gereizt und festgestellt, dafl zunfichst
bei schwicheren Reizen eine Verlangsamung der Herztétigkeit eintritt
und bei stérkerer Reizung ein Stillstand in Diastole folgt. Ferner priifen
wir die Wirkung von Muscarin und Atropin auf die Herztétigkeit.

Beim Kaninchen kann der Nervus vagus leicht gefunden wer-
den. Das Versuchstier wird entweder mit Ather narkotisiert, oder man
spritzt ihm '/, Stunde vor Beginn des Versuches 1—2 Gramm Chloral-
hydrat subcutan ein. Dann wird es in Riickenlage auf einem Operations-
brett festgebunden und die Halsgegend mit einer Schere méglichst von
Haaren befreit. Nun wird in der Medianlinie des Halses die Haut
gespalten. Der Schnitt beginnt unterhalb des Kehlkopfes und geht
bis zum Sternum. Es wird die Halsfascie durchschnitten. Man er-
blickt den Musculus sternocleidomastoideus und den M. sternohyoideus.
Die Haut wird nun nach einer Seite geschoben. Wir wollen annehmen,
daB wir die Absicht haben, den rechten N.vagus freizulegen. In diesem
Falle wird die Haut nach rechts verschoben und in dieser Lage mit
Hilfe eines Gewichtshakens fixiert. Man erkennt auf den tiefen Hals-
muskeln ein GefiBnervenbiindel. Es enthilt neben der Carotis die
Vena jugularis interna, den Truncus lymphaticus jugu-
laris, den Nervus vagus und den Nervus sympathicus mit dem
Nervus depressor. Vor diesen Gebilden lauft ein feiner Nerven-
faden herab. Es ist dies der Ramus descendens hypoglossi. Auf
der lateralen Seite liegt der Nervus vagus. Er ist der stérkste und hellste
unter den hier verlaufenden Nerven. Der Nervus sympathicus und der
Nervus depressor liegen ganz unter der Arterie. Der letztere ist der
diinnste unter den drei Nerven. Man kann ihn gegen den Kopf zu
bis zu seinem Ursprung aus dem Nervus vagus und Nervus laryngeus
superior am unteren Rande der Cartilago thyreoidea verfolgen.

Den Nervus vagus isoliert man in der folgenden Weise: Man faflt
das Bindegewebe mit einer feinen Pinzette an, spannt es vorsichtig
zur Seite und geht dann mit einem Finder zwischen Nervus vagus und
den iibrigen Gebilden ein. Der Nerv wird in einer Strecke von etwa
5 cm isoliert. Nun fithren wir unter ihm Reizelektroden durch und
reizen mit faradischen Strémen. Bei schwicherer Reizung beobach-
ten wir Verlangsamung der Herzfrequenz, bei stérkerer Herzstill-
stand in Diastole. Den gleichen Effekt erhalten wir, wenn wir den
N. vagus durchschneiden und das periphere, d. h. das mit dem Herzen
in Verbindung stehende Nervenende reizen. Wir verfahren dabei, wie
folgt. Es wird ein mit 0,9 prozentiger Kochsalzlésung durchtrinkter
Seidenfaden mit einer Pinzette unter dem Nervus vagus hindurch-
gefiihrt, der Nerv moglichst nahe am Kopf durch einen einfachen
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Knoten abgebunden und dann kranial von der Ligatur mit einer Schere
durchschnitten. Bei der Kniipfung der Ligatur und bei der Durchschnei-
dung kann man Schluckbewegungen beobachten. Nun wird der Vagus-
stumpf vollstindig in die Wunde versenkt und die Haut dariiber
gedeckt, damit keine Vertrocknung eintritt. Man holt den Stumpf mit
Hilfe des Fadens erst dann wieder aus der Wunde hervor, wenn
die zur Reizung nétigen Apparate vollstindig zur Stelle sind. Wir
legen dann den Nervus vagus auf die Reizelektroden und reizen zu-
ndchst bei weitem Rollenabstand des Induktoriums (vgl. S. 232). Wir
beobachten Verlangsamung der Herzfrequenz. Nun reizen wir stérker.
SchlieBllich tritt Herzstillstand in Diastole ein.

Die Wirkung der Reizung des Nervus vagus auf das Herz verfolgen
wir zundchst durch Beobachtung des Herzspitzenstofles. Entweder
legen wir die Fingerspitzen auf die Stelle des Thorax, an welcher der
Spitzenstol am besten zu fiihlen ist, oder wir auskultieren mit Hilfe
eines Stethoskops (vgl. S. 197). Der Beobachter teilt die Zahl der Herz-
schldge pro Minute mit. Dann beginnt die Reizung.

Nachdem das Tier sich wieder erholt hat, legen wir das Herz frei.
Der Hautschnitt wird bis zum Schwertfortsatz des Brustbeins gefiihrt.
Dann werden die Brustmuskeln dicht am Sternum durchschnitten und
die Knorpel der fiinf oberen Rippen am sternalen Ende durchtrennt.
Jetzt hebt man das Sternum am Manubrium hoch und pripariert es
von hinten ab, nachdem man vorher die an der Apertura sterni sich
ansetzenden Muskeln abgeschnitten hat. Man vermeidet durch vor-
sichtiges Praparieren alle grofieren Blutungen. Das Sternum wird dann
mit einer Knochenzange in der Hohe der fiinften Rippe durchtrennt.
Die grofite, bei vorsichtigem Vorgehen jedoch leicht zu umgehende Ge-
fahr liegt in der Eréffnung der Pleurahohle. Es tritt Pneumothorax ein.
Ist er nur einseitig, dann atmet das Tier, wenn auch nur mithsam, weiter.

Nunmehr hebt man mit einer Pinzette das Perikard an und er-
offnet es mit einer Schere. Das Herz liegt nun frei und ist der direkten
Beobachtung zugénglich. Wir erblicken die Vorhofe und die Kammern.
Ferner erkennen wir die Ursprungsstelle der Aorta und der Arteria
pulmonalis. Es wird die Zahl der Herzschlige gezihlt (150 und mehr
in der Minute!). Man betrachte die Formverinderung des Herzens und
speziell das Verhalten der Herzspitze. Gleichzeitig verfolge man auch
das Verhalten der Lungen bei der Atmung (Verschiebung der Lungen-
rinder). Jetzt wiederholen wir die Vagusreizung.

Durchschneidung des Nervus sympathicus am Halsel).

Man legt, wie oben schon beschrieben worden ist (S. 188), durch
einen Hautschnitt die Muskelrinne zwischen M. sternocleidomastoideus
und M. sternohyoideus frei und geht sogleich stumpf in die Tiefe.
Den M. sternocleidomastoideus zieht man zur Seite und hilt ihn

1) Dieser Versuch kann selbstverstindlich auch an dem zu dem vorher-
gehenden Versuch verwendeten Tier ausgefiihrt werden.
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mit Hilfe eines Gewichtshakens in dieser Lage. Man sieht dann
sofort die tiefen Halsmuskeln und auf diesen einen 2—3 mm
dicken Strang. Dieser enthalt die Arteria carotis, die Vena jugularis
interna, den Truncus lymphaticus jugularis, den Nervus vagus, den
Nervus sympathicus und den Nervus depressor. Der Nervus sym-
pathicus und N. depressor liegen vollkommen unter der Arterie. Erst
wenn man die Bindegewebscheide anspannt, werden die mattgrau aus-
sehenden Nervenfasern sichtbar. Der Nervus depressor ist der diinnste.

Der Nervus sympathicus wird in moglichst groBer Ausdehnung
freigelegt. Dann fithrt man unter ihm einen Seidenfaden durch und
knotet moglichst nahe der Brust. Jetzt durchschneidet man zwischen
Ligatur und Thoraxapertur, versenkt dann den Nerven in die Wunde
und 1a8t den Seidenfaden aus ihr heraushingen. Vor der Durchschnei-
dung betrachtet man die Weite der Ohrgefifie. Kurz nach der Durch-
schneidung findet man sie stark erweitert. Man vergleiche ferner das
Ohr der operierten Seite mit dem anderen im durchfallenden Lichte
und stelle auch die Temperatur in beiden Ohren fest. Schon das ein-
fache Anfassen der Ohren zeigt den Temperaturunterschied. Ferner
ist die Conjunctiva der operierten Seite stark gerotet und die Pupille
stark verengt. Nun wird der Sympathicusstumpf mit Hilfe des Seiden-
fadens aus der Wunde herausgeholt und iiber Elektroden gelegt. Bei
der Reizung des N. sympathicus tritt sofort Verengung der Arterien ein.
Das Ohr wird blafi und ebenso die Conjunctiva. Die Pupille dagegen
ist erweitert. Dieser Versuch zeigt, daB der Nervus sympathicus neben
vasokonstriktorischen Fasern fiir die gleiche Kopfhilfte pupillenerwei-
ternde Tasern fiir die gleichseitige Pupille fithrt.

Demonstration des Unterschiedes zwischen Arterie und Vene.

Man lege bei einem narkotisierten Kaninchenl) in der vorhin be-
schriebenen Weise die Carotis und Vena jugularis frei. Nun wird die
Carotis mit einem Messerchen angestochen. Sofort schieBt Blut aus
der Wunde hervor. Es findet kein kontinuierliches, gleichmiBiges Aus-
flieBen des Blutes statt. Der Blutstrahl erhiilt vielmehr eine rhythmische
Beschleunigung. Lassen wir das ausspritzende Blut gegen ein Blatt
Papier fallen, dann erhalten wir, wenn wir dieses am Gefie vorbei-
bewegen, Bilder, die genau denjenigen entsprechen, die wir mit dem
Sphygmographen (vgl. 8. 199) erhalten, d.h.wir konnen auf diese
Weise direkt Pulskurven aufschreiben.

Nun unterbinden wir die Carotis peripher von der verletzten Stelle.
Wir beobachten, dal} trotz der Unterbindung das Blut weiter heraus-
geschleudert wird. Unterbinden wir dagegen das Ende, das mit dem
Herzen in Verbindung steht, dann steht die Blutung augenblicklich.

Nun stechen wir die Vena jugularis an. Wir sehen, daB Blut in
kontinuierlichem Strome ausflieBt. Das Blut hat ein anderes Aus-

1) Es wird ev. eines der bereits zu anderen Versuchen operierten Kaninchen
verwendet (vgl. S. 188 und 189).
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sehen, als das aus der Carotis herausflieBende. Das letztere ist hell-
rot gefiarbt, das erstere dunkel- bis violettrot. Nun unterbinden wir
die Vena jugularis zentral, d. h. es wird das Ende mit der Ligatur ver-
sehen, das mit dem Herzen in Verbindung steht. Die Blutung steht
nicht. Das periphere Ende blutet weiter. Wird auch dieses unter-
bunden, dann hort die Blutung augenblicklich auf.

Bestimmung des Blutdruckes.

Die Methoden, die zur Bestimmung des Blutdruckes angewandt
werden, konnen prinzipiell in zwei groBle Gruppen geteilt werden. Wir
kénnen einmal den Blutdruck auf direktem Wege bestimmen, indem
wir in ein arterielles Gefdl eine Kaniile einfiihren und den im Gefdal
herrschenden Druck direkt auf ein Manometer einwirken lassen. Wir
bestimmen entweder den Seitendruck in dem betreffenden GefiBe selbst,
indem wir eine T-Kaniile einbinden, oder aber wir wahlen eine einfache
Kaniile und bestimmen dann den Seitendruck in dem Gefif}, aus dem
die Arterie, in die wir die Kaniile eingebunden haben, ihren Ursprung
nimmt. Ein anndhernd richtiges Bild #iber den herrschenden Blut-
druck erhdlt man schon, wenn man das Blut in einem in eine grobie
Arterie eingebundenen Rohr aufsteigen 1a8t.

Die zweite Gruppe von Blutdrucksmessungen umfaBt Methoden,
die den Druck in einem bestimmten Blutgefil indirekt bestimmen.
Diese Art der Messung des Blutdruckes wird vor allem beim Men-
schen angewandt. Man kann sie auch im Gegensatz zu der oben er-
wihnten Methode als unblutige bezeichnen.

Direkte Bestimmung des Blutdruckes.

Wir wéhlen als Versuchstier ein Kaninchen. Wir legen zunichst
in der oben beschriebenen Weise die Carotis und gleichzeitig auch die
Vena jugularis externa frei. Wir préparieren ferner den Nervus vagus
und den Nervus depressor. Beide durchschneiden wir, nachdem wir
sie mit einem Seidenfaden festgebunden haben. Die Vena jugularis
externa verlauft ganz oberflichlich unter der Haut und dem Platysma.
Sie ist von zwei Blittern der Halsfascie umschlossen und liegt vor
dem medialen Rande des Musculus sternocleidomastoideus. Die
beiden Fascienbliatter werden dicht neben der Vene getrennt und
diese dann mit einem sogenannten Finder aus der Scheide heraus-
prapariert. Man isoliert ein Stiick von 2—3 cm Lénge und legt dann,
nachdem man unter das Gefifl am besten eine Haarnadel geschoben
hat, einen doppelten Faden unter der Vene durch. Sie sind nun még-
lichst zentral mit einer GefdBBklemme verschlossen. Die Vene fiillt sich
strotzend mit Blut. Jetzt wird der eine Ligaturfaden moglichst peripher
gekniipft, dann die Gefélwand mit Hilfe einer kleinen Schere an-
geschnitten und sofort durch die Offnung eine vorher paraffinierte Kaniile
oder die Nadel einer Pravazspritze (vgl. Fig. 151) eingefiihrt. Die Kaniile
wird durch die zweite Ligatur festgebunden. Die Fadenenden werden an
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die Kaniile angelegt und an dieser mit einem zweiten Faden nochmals
befestigt. An der Kaniile befindet sich ein 2—3 em langes Schlauch-
stiick, das durch eine GefiBklemme abgeschlossen ist. Schlauch und
Kaniile fiillt man vorher mit 0,9 prozentiger Kochsalzlosung. Nun wird
die zentral angelegte Gefiflklemme abgenommen. Die Freilegung der
Vena jugularis externa und die Einbindung der Kaniile nehmen wir
vor, um spéter in den Kreislauf Substanzen einfiithren zu kénnen. Genau
die gleiche Operation wird auch ausgefiihrt, wenn wir ganz allgemein
intravendse Injektionen ausfithren wollen.

Nunmehr fithren wir eine mit Paraffin ausgegossene Kaniile
in die Carotis ein. Die Kaniile tréigt einen Gummischlauch,
den wir durch eine gut sitzende Gefiflklemme am Ende ab-

: schliefen. Kaniile und Schlauchstiick sind mit konzentrierter
I Magnesiumsulfatlosung gefiillt. Zunichst wird unter die Ca-
| rotis eine Haarnadel gebracht. Es ist dann die Carotis von
allen Seiten gut zuginglich. Nun werden zwei Ligaturfiden
unter der Arterie durchgefithrt. Den einen schieben wir
» moglichst peripher, den andern zentral. Zunichst wird die
| periphere Ligatur festgeknotet. Das zentrale Ende der
Carotis verschlieBen wir mittels einer Gefdlklemme. Jetzt
77 wird mit einer kleinen Schere ein Lappenschnitt in der
Gefilwand angebracht und sofort die vorbereitete Kaniile a
cingefithrt (vgl. Fig. 1564). Mit Vorteil verwendet man eine
solche, die einen seitlichen Auslauf hat. Dieser mufl natiirlich

|
(I verschlieBbar sein. Man kann dann, falls Gerinnung eintritt,

leicht von dieser Seitenoffnung aus das Gerinnsel herausholen,
ohne die iibrigen Teile der Apparatur auseinander zu nehmen.
Nunmehr verbindet man das an der Kaniile angebrachte
Schlauchstiick mit dem Zuleitungsrohr b. Auch dieses Robr,
Fig. 153. das man sich zweckmiBig aus kleinen, sich beriihrenden
gﬁ;’:: Stiicken Glasrohr, die untereinander mit Kautschukschlauch
verbunden sind, herstellt, ist mit der konz. Glaubersalzlosung
gefiillt. Man achte peinlich darauf, dafl in dem ganzen System keine
Luftblasen vorhanden sind. Den Schlauch b verbinden wir mit einem
Manometer, entweder einem Quecksilbermanometer oder aber
einem Federmanometer. Nun wird die Klemme, die das an der
Kaniile sich befindende Schlauchstiick verschlossen hat, abgenommen,
und ferner auch die die Carotis verschlieBende Klemme entfernt. Wir
beobachten, dafl der Manometer Druck anzeigt. Dieser 148t sich direkt
an der Skala des Manometers ablesen. Wir beobachten dabei, dall die
Quecksilbersgule rhythmisch hin und her schwankt. Wir koénnen
durch einfache Beobachtung Maximum und Minimum dieser Aus-
schldge an der Skala feststellen.

Ein genaueres Bild des Blutdruckes und der Blutdruckschwankun-
gen erhalten wir, indem wir den Manometerstand sich aufzeichnen lassen.
Zu diesem Zwecke ist der Manometer mit einem sogenannten Schwim-
mer (¢) versehen. Dieser schwimmt auf dem freien Quecksilbermeniscus.
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Er trégt am oberen Ende eine Schreibvorrichtung: ein kleines, einer
Tabakspfeife dhnlich sehendes Gefil, das mit Tinte gefiillt ist, und des-
sen Spitze wir an eine Schreibfldche anlegen. Diese ist auf der Trommel d
eines Kymographions aufgespannt. Wir setzen die Trommel in Ro-
tation und schreiben gleichzeitig auf das Papier auch die Zeit auf. Das
Quecksilbermanometer gibt kein sehr genaues Bild feinerer Blutdruck-
schwankungen, weil das Quecksilber infolge seiner Tréigheit den ein-
zelnen Blutdruckschwankungen nur sehr unvollkommen folgt und
auBerdem Eigenschwingungen zeigt.

Zu feineren Untersuchungen benutzen wir daher entweder ein Gummi-
manometer oder ein solches, bei dem die Gummimembran durch ein
diinnes Wellblech ersetzt ist. Im Prinzip haben wir genau dieselben
Verhiltnisse, wie beim Quecksilbermanometer. Bei Druckzunahme
wird die Gummimembran resp. das Wellblech vorgewslbt. Bei Druck-
abnahme dagegen werden beide sich der Ruhelage n&hern. Bei An-
wendung der zuletzt erwidhnten Versuchsanordnung verwenden wir eine
beruBte Papierfliche und schreiben den Blutdruck mit einem Hebel aus
Metall auf. (Vgl. z. B. Fig. 162, 8.200.) Um ein Urteil iiber die Grole
des Blutdruckes zu gewinnen, markieren wir uns bei den genannten

Abderhalden, Praktikum., 13
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Manometern den Ausgangsstand des Schreibhebels der Membran ent-
weder mit Hilfe eines zweiten, feststehenden Metallschreibhebels, oder
wir zeichnen vor Abnahme der Carotisklemme eine Nullinie auf. Dann
schreiben wir eine sogenannte Normalkurve. Wir beobachten an
ihr aufsteigende und absteigende Teile. Der Abstand der FuBpunkte
der Normalkurve von der Nullinie ergibt dann den diastolischen
und derjenige der Gipfelpunkte den systolischen Blutdruck. Aufler
diesen kardialen Schwankungen des Blutdruckes beobachten wir noch
solche, die durch die Respiration hervorgerufen sind.

Reizung des Nervus vagus: Wir holen nun den vorher versenk-
ten Vagusstumpf am Ligaturfaden aus der Wunde heraus und legen
ihn auf die mit der sekundéren Rolle eines Induktoriums verbundenen
Elektroden. Wir tetanisieren den Nerv. Wir beobachten zungchst
eine Verlangsamung der Herzfrequenz. Der Blutdruck zeigt dabei
keine wesentlichen Anderungen. Verstirken wir nun den Reiz, dann
tritt bald diastolischer Herzstillstand ein. Der Blutdruck fillt stark.
Der Herzstillstand wird ab und zu durch kréftige Herzaktionen unter-
brochen. Es kommt dies dann auch am Blutdruck zum Ausdruck.
Entfernen wir die Elektroden, d.h. unterbrechen wir die Reizung,
dann erhebt sich der Blutdruck ganz allméhlich wieder auf die normale
Hohe. Oft beobachten wir sogar, daB er dariiber hinaus schiefit und
erst spiter wieder zur Norm zuriickkehrt.

Nachdem wir wiederum eine normale Kurve erhalten haben, reizen
wir in der gleichen Weise den Nervus depressor. Wir beobachten
nach einer relativ langen Latenzzeit eine sehr starke Senkung des Blut-
druckes. Die Herzaktion ist m#Big verlangsamt. Nunmehr sucht
man den zweiten Nervus vagus am Halse auf und durchschneidet diesen
ebenfalls. Wir beobachten, dafl die Herzfrequenz zunimmt. Das Ver-
halten des Blutdruckes zeigt dabei keine Regelmafligkeit. Bald sehen
wir eine Blutdrucksteigerung eintreten, bald bleibt sie aus. Reizt
man das periphere Vagusende, dann erhilt man wiederum Blutdruck-
senkung bei verminderter Herzfrequenz. Das gleiche ist der Fall, wenn
der Nervus depressor gereizt wird, nur fehlt jetzt — im Gegensatz
zur Reizung bei Intaktsein des einen N. vagus — die Verlangsamung
der Herzaktion ganz. Die frither beobachtete Verlangsamung bei Reizung
des Nervus depressor war durch reflektorische Vaguserregung zustande
gekommen. Nachdem nun beide Nervi vagi durchschnitten sind, ist
eine Ubertragung des Reizes unmoéglich. Die Blutdrucksenkung bei
Reizung des Nervus depressor beruht auf einer reflektorischen Herab-
setzung des Gefalitonus vom Vasomotorenzentrum aus.

Nun lassen wir von der in die Vena jugularis eingebundenen Kaniile aus,
mit Hilfe einer Pravazspritze oder einer Pipette, 0,2 ccm einer 1-Adre-
nalinlosung 1:4000, langsam einfliefen. Wir beobachten, dafi nach
ganz kurzer Zeit ein Ansteigen des Blutdruckes stattfindet. Wir wieder-
holen, nachdem der Blutdruck zur Norm zuriickgekehrt ist, den gleichen
Versuch mit d-Adrenalin und stellen fest, daB keine Veréinderung des Blut-
druckes eintritt. Die nach Einfiihrung des von der Nebenniere gebildeten
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1-Adrenalins auftretende Blutdrucksteigerung ist durch Kontraktion

der peripheren Blutgefidfle be-
dingt.

Ist die Vena jugularis ex-
terna nicht freigelegt worden,
dann spritzen wir die Adrena-
linlésung mit Hilfe einer Pra-
vazspritze in eine Ohrvene.
(Vgl. Fig. 155.) Vorher stauen
wir das Blut in einer solchen,
indem wir das zentrale Ende
mit dem Finger zudriicken.
Auf diese Weise wird die Vene
besser zugiinglich. Wir beach-
ten bei diesem Versuch die

Fig. 165. Intravenése Einspritzung.

kurz nach der Injektion eintretende Bldsse des Ohres.

Indirekte Bestimmung des Blutdruckes.

Wir benutzen dazu den von Riva-Rocci-v. Recklinghausen ange-
gebenen Tonometer. Er besteht aus einer Gummimanschette, die
durch einen Schlauch mit einem Gebldse in Verbindung steht. Die
Manschette wird dicht um den Oberarm gelegt und nun mit dem Ge-
blise mit Luft gefiillt. Dabei kommt es schlieBlich zur vollsténdigen
Kompression der Arteria brachialis. Diesen Moment kénnen wir leicht
feststellen, indem wir am Unterarm den Puls der Arteria radialis mit

13*
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Puls eben verschwindet. Nun lesen wir am Manometer den Stand
der Quecksilbersiiule ab und vermindern hierauf den auf den Ober-
arm ausgeiibten Druck so lange, bis der Puls eben wieder erscheint.
Wir stellen wieder den Stand des Manometers fest und nehmen das
Mittel aus beiden Ablesungen. Der Versuch wird mehrmals wiederholt.
Um Stauungen und sonstige Storungen im Kreislauf zu vermeiden,
wird vor jedem neuen Versuche die Luft aus der Manschette voll-
stdndig herausgelassen und einige Zeit abgewartet.

Die Bestimmung des Blutdruckes mit Hilfe des Tonometers ist keine
ganz exakte. Einmal wird ein Teil des aufgewendeten Druckes dazu
benutzt, um Gewebe: Haut, Muskeln usw., zu deformieren. Ferner
spielt die Regiditit der GefiBwand auch eine Rolle. Doch kann man
die auf genanntem Wege erhaltenen Werte ganz gut zu vergleichenden
Versuchen benutzen.

Wir lassen nun die Versuchsperson einige Kniebeugen ausfiihren oder
sie in raschem Tempo eine Treppe ersteigen und bestimmen wieder den
Blutdruck. Ferner stellen wir den Blutdruck bei der gleichen Versuchs-
person im Stehen und Liegen fest und vergleichen endlich die bei ver-
schieden groBen Individuen erhaltenen Werte untereinander.

Priifung der Funktion der Herzklappen.

In ein frisches Herz vom Schwein, vom Schaf oder vom Hund
wird ein Glasrohr durch die Aorta oder durch die
Arteria pulmonalis eingefiihrt und dann in dem
GefiBe mit Hilfe eines Bindfadens festgebunden.
(Vgl. Fig. 157.) Nun fiillt man in das Rohr Fliissig-
keit ein und merkt sich die Hohe der Fliissigkeits-
siule. Wenn der Klappenschluf ein normaler
ist, wird das Niveau selbst nach vielen Stunden
noch erhalten sein. Die Semilunarklappen schlie-
Ben gegen den Ventrikel fest ab.

Bei einem anderen Versuche stoBen wir das
Glasrohr mit Gewalt durch die Semilunarklappen
hindurch in den Ventrikel hinein und fiillen nun
zundchst durch das Rohr den Ventrikel mit Wasser
und geben so viel Fliissigkeit hinzu, dal im Rohre
selbst noch solche stehen bleibt. Wir notieren
uns wieder den Stand der Fliissigkeitssiule und
beobachten, ob Flissigkeit aus den Vorhofen aus-
tritt. Es ist dies nicht der Fall. Die Atrioven-
trikularklappen schliefen dicht gegen die Vorhdfe
ab. Wir konnen auch ein Glasrohr durch die Vena
cava einfilhren und nunmehr wiederum Fliissigkeit
eingieffen. In diesem Fall wird die Fliissigkeit
durch den Vorhof in die Ventrikel gelangen und
aus den grofien Arterien ausflieBen, weil in diesem
Falle die Klappen das WeiterflieBen der Fliissigkeit nicht hindern.

Fig. 157.
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Auskultation der Herztone.

Wir auskultieren durch Aufsetzen eines Stethoskopes oder durch
direktes Anlegen des Ohres die Mitralklappe an der Stelle des Herz-
spitzenstoBles im fiinften Intercostalraum etwas innerhalb der Mam-

millarlinie (Fig. 158), die Tricuspidalklappe
iiber dem unteren Teile des Brustbeines in
der Hohe des 5—6. Rippenknorpels. Die
Pulmonalklappe wird im zweiten Intercostal-
raum links nahe dem Sternalrande und end-
lich die Aortenklappe im zweiten Intercostal-
raum am rechten Rand des Sternums
behorcht. An all diesen Stellen héren wir
zwei Tone, die sich in kurzen Intervallen fol-
gen. Zuerst einen dumpfen, langgezogenen,
systolischen Ton, und einen kiirzeren, schérfer
begrenzten, diastolischen Ton. Dann folgt
ein Intervall, und wieder tritt der dumpfe,
langgezogene Ton auf. Wir bezeichnen den
ersteren als ersten Herzton. Er wird
durch die Kontraktion des Herzmuskels selbst
und ferner durch die Anspannung der Atrio-
ventrikularklappen hervorgerufen. Der kiir-
zere, schirfer begrenzte, diastolische Ton,

Fig. 158.

der zweite Herzton, wird durch das Anspannen der Semilunar-

klappen bedingt.

Wir zihlen die Herzténe beim ruhenden Individuum und lassen
dann die Versuchsperson sich bewegen. Wir auskultieren wieder und
stellen fest, daBl nunmehr die Herzaktion verstdrkt und beschleunigt ist.

Beobachtung des SpitzenstoBes beim Menschen.

Bei mageren Menschen kénnen wir im fiinften Intercostalraum in
der Mammillarlinie den Spitzenstol direkt sehen. Legen wir die Hand

Fig. 159. Kardiograph.

an die betreffende Stelle, dann fiihlen
wir, wie in bestimmten Zeitintervallen
die Herzspitze gegen die Brustwand an-
dringt. Zur genaueren Beobachtung ver-
wenden wir besondere Apparate.
Graphische Registrierung des
SpitzenstoBes. Die Registrierung des
Spitzenstoles erfolgt mit dem sogenannten
Kardiographen. (Vgl. Fig. 159.) Er be-
steht aus einem Bleiring a, der sich leicht
dér Form der Brustwand anpassen 1iBt.
Er wird an der Stelle, an der man den

SpitzenstoB am besten fiihlt, mit Hilfe eines um den Thorax geschlunge-
nen Bandes fixiert. Auf dem Bleiring ist die sogenannte Aufnahmekapsel
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montiert. Diese ist in der nach Jaquet ausgefiihrten Konstruktion
vertikal und horizontal an dem Stativ b verschiebbar. Die Aufnahme-
kapsel besteht im wesentlichen aus einer Metallkapsel, die an ihrem
offenen Ende von einer Kautschukmembran iiberspannt ist. Diese
tragt genau in ihrer Mitte eine kleine aufgekittete Blechscheibe. Auf
dieser sitzt die Pelotte c. Vom Metallboden der Kapsel geht das Rohr d
ab. Wir verbinden es mit einem Kautschukschlauch e, der am andern
Ende mit dem Registrierapparat in Verbindung steht. Dieser ist
ganz dhnlich gebaut, wie der Aufnahmeapparat. Er besitzt ebenfalls
eine gespannte Membran, nur ist auf dieser nicht eine Pelotte, son-
dern ein Schreibhebel befestigt. Wird die Membran des Aufnahme-
apparates nach innen gedriickt, dann beobachten wir am Registrier-
apparat ein Ausbauchen der abschlieBenden Membran. Wird umgekehrt
die Membran des Aufnahmeapparates nach auflen gezogen, dann folgt
die Membran des Registrierapparates genau im gleichen Verhéltnis und
im gleichen Sinne dieser Bewegung. Die Ubertragung wird durch Luft
bewerkstelligt.

Die Pelotte wird auf die Stelle gebracht, an der man den Spitzen-
stoB am besten fiihlt. Die Bewegungen des Schreibhebels des Registrier-
apparates lassen wir auf einer berufiten Fliche sich aufzeichnen. Wir
erhalten eine Kurve, die sogenannte HerzspitzenstoBkurve = Kardio-
gramm. Sie zeigt einen steil ansteigenden Ast (Systole des Ventrikels:
Anspannungszeit), dann ein schwach geneigtes Plateau (Systole des
Ventrikels: Austreibungszeit) und einen wiederum steil abfallenden
Ast (Diastole des Ventrikels). Bevor dieser die Grundlinie erreicht hat,
beobachten wir noch eine kleine Erhebung (Schluf der Semilunarklap-
pen). Nun verlduft die Kurve, entsprechend der Herzpause, fast hori-
zontal ganz schwach ansteigend. Dann erscheint eine kleine Zacke
(Vorhofsystole), und es beginnt die Systole des Ventrikels: die Kurve
steigt steil an. Die Deutung der HerzspitzenstoBkurve stiitzt sich
auf die an den Herzdruckkurven gemachten Beobachtungen.

Beobachtungen iiber den Puls.

Der Puls wird gewohnlich beim Menschen an der Arteria radialis
gepriift. Wir suchen am vorderen, volaren Teil des Vorderarmes an der
radialen Seite die Stelle auf, an der wir den Puls am besten fiihlen.
Wir beurteilen zuerst die Qualitét des Pulses. Wir priifen, ob die
Frequenz eine grofle oder kleine ist, indem wir die Zahl der einzelnen
Pulse wihrend einer bestimmten Zeit, z. B. einer Minute, zihlen.
Gleichzeitig stellen wir fest, ob wir einen Pulsus celer oder einen
Pulsus tardus haben. Ferner verfolgen wir, ob wir den Puls leicht
oder schwer unterdriicken konnen. Wir zéhlen den Puls im Liegen,
dann auch im Stehen. Ferner lassen wir die Versuchsperson im Zimmer
herumgehen, eine Leiter ersteigen, oder eine Treppe hinauf- und hinab-
eilen und zihlen dann sofort die Pulszahl wieder. Wir notieren uns die
Zahl genau. Wir vergleichen ferner die gefundenen Zahlen fiir die Puls-
frequenz bei verschieden groBen Individuen.
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Aufzeichnung der Pulskurve der Arteria radialis mit Hilfe des Jaquet-
schen Sphygmographen.

Wir suchen zunichst die Stelle auf, an der wir den Radialispuls am
deutlichsten fiihlen und markieren sie mit Hilfe eines Fettstiftes ge-
nau. Nun befestigen wir den Rahmen des Sphygmographen mit Hilfe
der Lederriemen der ihn tragenden Manschette so am Vorderarm, dafl
die vorher markierte Stelle in die Mitte des vom vorderen Teil des
Rahmens eingeschlossenen Raumes zu liegen kommt. (Vgl. Fig. 160.)
Diese Stelle ist bei manchen Apparaten durch eine Einbuchtung am
Rahmen kenntlich gemacht. Der Rahmen muf} einesteils fest sitzen,
anderenteils darf er jedoch die Arterie nicht komprimieren. Letzteres tritt
besonders dann leicht ein, wenn der hintere (zentral gelegene) Riemen
der Manschette zu fest angezogen ist. Bevor man den Sphygmographen
aufsetzt, wird nochmals sorgfiltig gepriift, ob der Puls gut fiihlbar ist.
Ferner stellt man fest, ob die markierte Stelle auch nach dem Fest-

Fig. 160. Manschette mit Schiene fir Fig. 161. Sphygmograph
den Sphygmographen. nach Jaquet.

binden der Manschette noch dem Orte, an dem der Puls am deutlichsten
in Erscheinung tritt, entspricht. Durch diese Priifung erspart man
sich viel Zeit und auch Arger. Ferner zieht man die beiden Uhrwerke
des Sphygmographen auf. Das eine treibt die Rolle, auf welcher der
beruBte Papierstreifen vorbeigefiihrt wird, das andere dient der Zeit-
schreibung. Jetzt wird der eigentliche Sphygmograph in das am zen-
tralwirts gelegenen Ende des Rahmens befindliche Scharnier einge-
setzt. Durch Drehen der am vorderen Ende angebrachten, in eine im
Rahmen vorhandene Schraubenmutter passende Schraube wird der
Apparat befestigt (Fig. 161). War der Rahmen richtig aufgelegt, dann
kommt jetzt die Pelotte der unten angebrachten Metallfeder genau auf
die Stelle zu liegen, an der man den Puls am besten gefiihlt hat. Die
Bewegungen der Metallfeder werden durch einen Winkelhebel auf einen
zweiten, Kkleinen, horizontal sich bewegenden Metallschreibhebel iiber-
tragen. Schon beim Festziehen der Schraube bemerkt man, daf der
Schreibhebel rhythmische Bewegung zeigt. Eine mit Einteilung ver-
sehene Schraube gestattet eine Verinderung der Spannung der die Pelotte
tragenden Feder. Zeigt der Hebel gute Ausschlige, dann 146t man
nunmehr den beruBten Papierstreifen vorbeiziehen, Die Pulskurve zeigt
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einen steil ansteigenden Teil und einen gewdhnlich durch mehrere Zacken
unterbrochenen abfallenden Teil. Eine groflere Zacke ist die dikrote
Erhebung (RiickstoBelevation).

Registrierung der durch die Pulswelle bedingten Volumeninderungen
einer Extremitiit.

Es wird der Arm der Versuchsperson in ein Glasgefil eingefiihrt und
mittels einer Gummimanschette, die man mit Hilfe eines Geblises auf-
blasen kann, luftdicht mit diesem verbunden. Jetzt wird der Glasman-
tel vollsténdig mit Wasser gefiillt. Wir bemerken bereits an der im
Rohr a befindlichen Fliissigkeitssiule Schwankungen, welche der Puls-
welle annéhernd entsprechen. Wir verbinden das Rohr ¢ mit einem
Gummischlauch, den wir mit einem Mareyschen Schreiber in Verbin-
dung setzen (Fig. 162). Durch diesen zeichnen wir die Anderungen des

Fig. 162. Plethysmograph.
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Volumens des Armes auf eine beruBite Fliche auf. Mit jeder Systole
wird Blut in die Arterien geworfen. Damit ist eine Volumenzunahme
des Armes verbunden, da der AbfluB des Venenblutes ein kontinuier-
licher, gleichméBiger ist. Den Apparat nennen wir Plethysmograph,
und die in genannter Art erhaltenen Kurven Plethysmogramme.
Man spricht auch von Volumenpulsen. Wir kénnen diese Methode
auch dazu benutzen, um die Stromgeschwindigkeit in der Extremitit
Zu messen.

6. Atmung.

Nachweis der Kohlensiiure in der Exspirationsluft.

Man atme durch eine Waschflasche, die mit Barytlosung gefiillt

ist, aus (Fig. 163). Man beobachtet, daf die durchtretenden Luftblasen
sich jedesmal mit einem Héautchen umgeben.
Es hat sich kohlensaurer Baryt gebildet.
Man atme einmal ruhig ein und dann sofort
durch eine in einem Reagensglas befindliche
Barytlésung aus. Dann halte man die At-
mung so lange als moglich an und atme
durch die Barytlosung eines zweiten Reagens-
glases aus. Man beobachtet, dall im letz-
teren Fall ein viel groflerer Niederschlag an
kohlensaurem Baryt entsteht, als im erste-
ren Fall.

Sehr iiberzeugend li8t sich der Beweis,
daf die ausgeatmete Luft reicher an Kohlen-
sdure ist, als die eingeatmete, fithren, wenn
man letztere ebenfalls durch Barytlosung Yig. 163. Nachweis der Kohlen-
hindurchgehen 1i8t, oder aber man absor- %™ der Ausatmungsluft
biert die Kohlensidure der Einatmungsluft durch Kalilauge und atmet
durch die Barytlosung aus. Man verwendet dazu ein T-Stiick, das auf
der einen Seite ein Ventil besitzt, das nur der eingeatmeten Luft den
Zutritt gestattet, und auf der anderen Seite ein solches, das nur die aus-
geatmete Luft hindurch 148t.

Messung der Vitalkapazitit am Mensechen.

Wir benutzen zu der Messung der Vitalkapazitdt einen nach Hut-
chinson konstruierten Spirometer. (Fig. 164.) Er besteht aus folgen-
den Teilen: Ein oben offenes, zylindrisches Blechgefd A besitzt nahe
dem Gefifboden einen Tubus. Durch diesen fiihrt ein bis zum oberen
Gefidfrand reichendes Rohr. Dieses besitzt an dem aus dem Tubus her-
vorragenden Teil einen Hahn. An diesem ist ein mit einem Mundstiick
versehener Gummischlauch angebracht. Das Geféfl wird nun soweit
mit Wasser gefiillt, daB gerade noch die innere Offnung des Rohres
tiber das Wasser emporragt. In das genannte Gefd ist ein zweites,
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etwas kleineres und unten offenes Blechgefil B (Gasometerglocke) ein-
getaucht. Es ist durch eine an dem oberen Boden angebrachte Schnur,
die iiber eine Rolle gefiihrt ist, aufgehdngt und wird durch ein Ge-
wicht ¢ im Gleichgewicht gehalten. Wird
nun durch den Schlauch Luft in die Gaso-
meterglocke eingeblasen, dann steigt die be-
wegliche Glocke in die Hohe und zeigt das
eingeblasene Volumen Luft an. Wir kénnen
es an einer seitlich angebrachten Skala direkt
ablesen. Bei Beginn des Versuches wird auf
den Nullpunkt der Skala eingestellt. Nun
atmen wir zunéchst ganz ruhig ein, bringen
den Mund an das Mundstiick und atmen ohne
jede besondere Anstrengung aus. Wir messen
so die Respirationsluft (ca. 500 ccm). Bei
einem zweiten Versuch atmen wir nor-
malerweise ein und exspirieren, nachdem die
Gasometerglocke wieder vorsichtig in die ur-
spriingliche Stellung (Nullpunkt) zuriickge-
bracht worden ist, forciert in den Apparat
hinein. Es kommt so die Reserveluft
(ca. 1500ccm) neben der Respirationsluft zum
Vorschein. SchlieSlich atmen wir forciert ein
und forciert aus. Das gesamte Volumen der
nun ausgeatmeten Luft reprisentiert die Vitalkapazitat (ca.3500¢ccm).
Jetzt nehmen wir durch forcierte Inspiration soviel Luft auf, als wir
konnen. Wird nun ohne besondere Anstrengung durch das Mundstiick
ausgeatmet, so erhalten wir Respirationsluft 4+ Komplementirluft.
Da wir erstere schon kennen, so entfallt das Mehr an Luftvolumen auf
die letztere (ca. 1500 ccm).

Wir vergleichen die vitale Kapazitdt bei verschieden groBen Ver-
suchspersonen und bei Ménnern und Frauen. Ferner 148t sich leicht
der EinfluB der Ubung feststellen.

Fig. 164. Spirometer.

Auskultation des Atemgeriusches am Menschen.

Man bringt entweder das Ohr direkt an den Thorax, oder man be-
niitzt ein Stethoskop. Man hért iiber der ganzen Lunge wihrend der
Dauer der Inspiration ein gleichmaflig schliirfendes Gerdusch (vesi-
culiires Atemgeriusch). Bei der Exspiration fehlt entweder jedes Aus-
kultationsphinomen, oder man hért ganz am Anfang der Exspiration
ein kurzes, leises, hauchendes Gerdusch.

Perkussion des Thorax beim Menschen.

Wir verwenden entweder ein sogenanntes Plessimeter (@) und
einen Perkussionshammer (b) (Fig. 165), oder aber wir beniitzen den
Mittelfinger der linken Hand als Plessimeter und klopfen mit dem
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Mittelfinger der rechten Hand. Wir
erhalten iiber den Lungen iiberall einen
lauten Perkussionsschall. Wir stellen
bei gewohnlicher Atmung und noch
besser bei forcierter Exspiration die
untere Lungengrenze in der Mammil-
larlinie (etwa unterer Rand der 6. Rippe)
fest und lassen dann forciert inspi-
rieren. Wir erhalten nun bis zur
7. Rippe und ev. noch weiter nach
unten Lungenschall. Demonstration
der Verschiebung der Lungen-
rénder.

Registrierung der Atembewegung.

Auf dem Thorax der Versuchsperson wird mit Hilfe eines Bandes
(Gurtes) (¢ und ¢ in Fig. 166) ein Aufnahmeapparat befestigt. Er be-
steht aus einem trichterférmigen MetallgefdB, dessen weite Offnung
mit einer doppelten Gummimembran e iiberspannt ist. Zwischen
beide Blitter wird durch das Rohr & Luft eingeblasen, so daf das
guflere Blatt vorgewolbt ist. Dann wird das Rohr b verschlossen. Die
engere Offnung des Metallge-
fifes setzt sich in ein Rohr
fort, an dem ein Gummi-
schlauch e befestigt ist. Dieser
trigt am anderen Ende eine (
Registrierkapsel, die ihre Be- TR S
wegungen mit Hilfe eines
Schreibhebels auf eine beruBite,
auf ein Kymographion aufgespannte Fliche aufzeichnet. Jede Lage-
verinderung der Membran des Aufnahmeapparates bewirkt durch Luft-
iibertragung eine gleichsinnige Anderung der Membran des Registrier-
apparates. — An Stelle der Aufnahmekapsel kénnen wir auch einfach
ein Stiick eines dicken, zylindrischen, elastischen, an beiden Enden ab-
gebundenen Schlauches beniitzen. Ein in der Wand befestigtes Rohr-
chen vermittelt die Verbindung mit der Registrierkapsel.

Die Kurve, Pneumogramm genannt, zeigt einen aufsteigenden
Schenkel (Inspirationsbewegung) und einen absteigenden (Exspirations-
bewegung). Eine eigentliche Pause beobachten wir nicht.

Wir zihlen bei der Versuchsperson die Zahl der Atemziige in
der Minute, ohne daB sie sich beobachtet weil und wiederholen die
Zshlung, nachdem wir sie aufgefordert haben, méglichst ,,normal* zu
atmen. Wir beobachten meist, dafl die Atmung jetzt beschleunigt und
oft unregelmifig wird. Ferner verfolgen wir die Atemfrequenz und
den Atemtypus bei ruhiger Atmung und bei Anstrengung. Dann
wird das Verhalten der an den Rippen und der Thoraxapertur sich an-
setzenden Muskeln bei ruhiger und bei forcierter Atmung betrachtet
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und endlich bei einer mageren Versuchsperson die Bewegung des
Zwerchfells verfolgt. SchlieBlich messen wir den Thoraxumfang bei
normaler Atmung, bei In- und Exspiration und schlieBlich bei for-
cierten Atemphasen.

Einatmung von Ammoniak bewirkt sofortigen Atemstillstand
in Inspirationsstellung. Halten wir die Atmung an, so tritt Dyspnoé
auf. Jetzt atmen wir rasch hintereinander tief ein. Das Bediirfnis zu
inspirieren kehrt erst nach léngerer Zeit wieder (A pnoé).

Einflug der Respirationsphasen auf die Herzphasen.

Wir suchen zunéchst den Puls an der Radialis auf und kontrollie-
ren ihn wihrend der folgenden, mit grofler Vorsicht auszufiihrenden
Versuche. Es wird maximal inspiriert und dann bei geschlossener
Glottis exspiriert. Hierbei wird der Brustraum stark verkleinert. Die
unter hohem Druck stehende Lungenluft prelt das Herz und die intra-
thorakalen Gefille zusammen. (Begiinstigung der Systole bei der Ex-
spiration!) Der Puls wird schwicher und schlieflich hort er ganz auf.
Der Versuch wird sofort abgebrochen. (Valsalvas Versuch.)

Bei einem zweiten Versuch exspirieren wir maximal und machen
dann bei geschlossener Glottis eine Inspirationsbewegung. Dabei wird
der Brustraum erweitert. Das Herz wird gewaltsam dilatiert. (Be-
giinstigung der Diastole wéihrend der Inspiration!) Das Herz und die
intrathorakal gelegenen Venen fiillen sich stark mit Blut. Da das linke
Herz nur wenig Blut bei der erschwerten Systole austreiben kann, so wird
auch hier der Puls schwicher. Schlieflich bleibt er ganz aus. (Jo-
hannes Miillerscher Versuch.)

Beobachtung der Atmung beim Kaninchen.

Wir fiihren zunichst die Tracheotomie aus. Durch einen ober-
halb des Kehlkopfes beginnenden, bis zum oberen Rand des Ster-
nums reichenden, in der Mittellinie des Halses gefiihrten Hautschnitt
legen wir das oberfldchliche Blatt der Halsfascie frei. Sie wird mit einer
Pinzette emporgehoben und mit einer Schere ertéffnet. Nun sehen wir
die beiden Mm. sternohyoidei vor uns. Sie stofien genau in der Mittel-
linie zusammen. Sie werden stumpf auseinander prédpariert. Wir ge-
langen dann direkt auf die Trachea, die von den beiden diinnen Mm.
sternothyreoidei bedeckt ist. Auch diese werden stumpf auseinander
gezogen. Nun wird die Trachea aus dem lockeren Bindegewebe heraus-
gelost und auf eine Strecke von 2—3 em vollstéindig frei pripariert. Jetzt
schieben wir unter die Trachea eine Pinzette, packen mit dieser einen
dicken Seidenfaden und fiihren ihn unter der Trachea durch. An
den Enden des Seidenfadens heben wir die Trachea empor und gehen
zwischen zwei Knorpelringen mit einer Schere ein. Von diesem Quer-
schnitte aus fithren wir nach oben und unten dazu senkrechte, 1—2
Knorpelringe durchtrennende Schnitte. Nun fithren wir die Tracheal-
kaniile ein. Wir wahlen ein einfaches, den Raumverhiltnissen der
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Trachea angepafites Rohr. Es wird mit dem erwihnten Seidenfaden fest-
gebunden und dann am freien Ende mittels eines Schlauchstiickes mit ei-
nem, ein seitliches, verschlieBbares Ansatzrohr tragenden Glasrohr verbun-
den. Dieses selbst verbinden wir mit einer T-Kaniile. (Vgl. Fig.167.) Der
eine Ast dieser letzteren steht mit einer Flasche, die Barythydrat enthalt,
in Verbindung und dient zur Luftzufuhr. Durch den andern Ast lassen wir
die Exspirationsluft
streichen. Sie geht
gleichfallsdurch Ba-

rythydratlésung,
ehe sie nach aulen
gelangt. Wir konnen
bei dieser Versuchs-
anordnung leicht
feststellen, daf die

Ausatmungsluft
mehr Kohlensdure
enthilt, als die ein- Fig. 167.
geatmete Luft.

Verhindern wir, dal das Tier Luft erhalt, indem wir das’Luftzulei-
tungsrohr zuklemmen, dann beobachten wir den d yspnoischen Atem-
typus. Die einzelnen Atemziige werden tiefer. Gewdhnlich tritt auch
eine deutliche Verlangsamung der Atmung auf. Wenn man die Luft-
zufuhr ldngere Zeit vollsténdig unterdriickt, so erhilt man neben tiefen,
krampfartigen Inspirationen bei starker Verlangsamung der Atem-
ziige schlieflich reflektorische Erstickungskrampfe, die sich
auf die gesamte Korpermuskulatur ausdehnen. Sobald sie sich zeigen,
horen wir mit der Absperrung der Luftzufuhr auf. Das Tier erholt sich
bald wieder. Die Atmung wird zundchst meist beschleunigt, um nach
kurzer Zeit wieder den normalen Typus anzunehmen.

Jetzt suchen wir den Nervus vagus auf der einen Seite auf. Wir
legen ihn frei und binden ihn an zwei benachbarten Stellen ab. Zwi-
schen den beiden Knoten durchtrennen wir den Nerven. Wir konnen
nunmehr das periphere und das zentrale Ende jederzeit mit Hilfe der
Fiden aus der Wunde herausholen.

Wir entfernen nunmehr das T-Stiick und verbinden die Kaniile
mittels eines Schlauches mit dem Rohr ¢ der Flasche a. (Vgl. Fig. 168.)
Diese enthélt Luft und ist durch das Rohr d mit einer Registierkapsel e
verbunden. Diese iibertrégt alle Druckschwankungen in dem genannten
Systeme mit Hilfe des Schreibhebels f auf die beruBite, auf der Trom-
mel eines Kymographions g aufgespannte Schreibfliche. Mit der
Schreibvorrichtung % zeichnen wir die Zeit auf.

Jetzt holen wir das zentrale Vagusende aus der Wunde heraus und
legen es auf die Reizelektroden. Wir erhalten bei geniigend starken fara-
dischen Stromen exspiratorischen Atemstillstand. (Vgl. die auf-
gezeichnete Kurve in Fig. 168.) Gleichzeitig beobachten wir die Herz-
aktion, indem wir z. B. die Herzspitze auskultieren. Die Herzfrequenz
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bleibt ziemlich unveréindert. Wird dagegen das periphere Vagusende
gereizt, dann erhalten wir, wie schon oben erw#dhnt (S.194), diasto-

lischen Herzstillstand. Die Atemfrequenz dagegen bleibt unbe-

einfluflt.

Nunmehr verbinden wir die Trachealkaniile mit einem Manometer
(vgl. Fig. 169), nachdem wir die Klemme des Seitenauslasses a gelockert

Fig. 169. Donders Versuch.

haben, damit das Tier atmen
kann. Wir lassen es nun tief
inspirieren, am besten halten
wir etwas Ammoniak vor die
Miindung des Rohres: es tritt
inspiratorischer Atemstillstand
ein. Jetzt verschlieBen wir das
seitliche Rohr rasch mit der
Klemmschraube und eroéffnen
im gleichen Momente den Tho-
rax und den Pleuraraum, nach-
dem wir vorher den Stand des
Manometers festgestellt haben.
Wir beobachten dann, daB die
Quecksilbersdule fallt. Gleich-
zeitig konnen wir feststellen,

da die Lunge den Pleuraraum nicht mehr vollstindig ausfiillt. Die
Lunge hat sich retrahiert (sogenannter negativer Druck, Donders

Versuch).
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Versuch zur Demonstration des passiven Verhaltens der Lungen bei den
Atemphasen.

Wir entnehmen dem Kaninchen, bei dem wir im vorhergehenden
Versuch einen Pneumothorax erzeugt haben, die unverletzte Lunge
mit der Trachea und bringen sie in den aus Fig. 170 ersichtlichen
Apparat (Donders Lungenmodell). Er besteht aus einem glocken-
férmigen GefiB, das nach unten durch eine feste Gummimembran ab-
geschlossen ist. In der Mitte dieser Membran ist ein Knopf befestigt.
In den Innenraum dieser Glocke bringen wir die Lunge. Die noch in
der Trachea festgebundene Kaniile verbin-
wir mit dem Rohr a. Dieses ist durch den
die obere Offnung der Glocke dicht ab-
schlieBenden Stopfen b durchgefiihrt. Nun
kommuniziert der zwischen Lunge und
Glaswand befindliche Raum der Glocke
nicht mehr mit der AuBlenluft. Dagegen
stehen die Lungen durch die Trachea, die
Kaniile und das Rohr ¢ mit ihr in Verbin-
dung. Wenn wir nun durch Zug am Knopf
die Gummimembran nach unten ziehen (vgl.

Fig. 170), dann vergroBern wir den Raum

zwischen Lunge und Geféwand. Die Lunge

erweitert sich sofort. Auf dem Lungen-

gewebe lastet durch die Trachea hindurch

der Atmosphérendruck. Durch diesen wird

bei Erweiterung des genannten Raumes die

Lunge gezwungen, dessen Vergroflerung zu

folgen. Sobald wir die Gummimembran

wieder in Ruhestellung zuriickfiihren, oder

gar dariiber hinaus in die Glocke hinein-

pressen, verkleinert sich die Lunge wieder. rig. 170. Donders Lungenmodell.
Wir ahmen so gewissermaflen In- und Ex-

spiration nach. Bei der ersteren Phase horen wir, wenn wir die Membran
rasch nach unten ziehen, ein zischendes Gerdusch. Es wird durch das
rasche Eindringen der Luft in die Trachea verursacht. Bei sehr starker
VergroBerung des Raumes zwischen Lunge und GeféBwand konnen
wir Lufteintritt in das Lungengewebe beobachten (Emphysem). Es
treten plotzlich, speziell an den Lungenrindern, starke Hervor-
wolbungen auf. Sie sind blaBgefirbt und verschwinden auch bei
forcierter Verkleinerung des erwéhnten Raumes nicht mehr ganz,
d. h. die betreffenden Teile kollabieren nicht mehr vollstindig. Der
Glockeninnenraum darf nicht direkt mit dem Pleuraraum verglichen
werden. Die Existenz eines wirklichen Pleuraraumes ist nicht erwiesen.
Die Pleura visceralis und parietalis sind vielmehr nur durch eine diinne
Fliissigkeitsschicht (Lymphe) von einander getrennt. — Beim Elephanten
ist der Pleuraraum sogar von Bindegewebe ausgefiillt. (Schmaltz.)
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Nun wird die Lunge aus dem Apparat herausgenommen, in kleine
Teile zerschnitten und in Wasser geworfen. (Lungenprobe.) Wir
beobachten, dafl die Lungenstiickchen schwimmen. Auch wenn wir
ein Lungenstiickchen zwischen den Fingern moglichst luftleer zu quet-
schen suchen, wird es immer noch auf dem Wasser schwimmen.

Betrachtung der oberen Atemwege, speziell des Kehlkopfes.

Wir benutzen zur Betrachtung des Kehlkopfes einen Kehlkopf-
spiegel. Er besteht aus einem kleinen runden Spiegel, der sich am
Ende eines langen Griffes unter einer Neigung von 120° befindet.
(Vgl. Fig. 171) Er wird in den Mundrachenraum eingefiithrt. Auf
das Spiegelchen werfen wir mit Hilfe eines Stirnreflektors o Licht

%

Fig. 171.

von einer Lichtquelle 6. Es emp-

fiehlt sich, die Zunge des zu Beob-

achtenden mit Hilfe eines Hand-

tuches anzufassen und moglichst flach

nach vorne zu ziehen, oder wir be- Fig. 172.

nutzen dazu einen Spatel. (Vgl.

Fig. 172.) Das Spiegelchen wird vor der Einfiihrung auf Kérpertem-
peratur erwirmt, weil es sich sonst beschlagen wiirde. Es wird
gegen die vordere Fliche des Gaumensegels angedriickt. Wir be-
trachten zunichst die Stellung der Stimmbénder bei ruhiger Atmung.

Fig. 178.

Wir erblicken im Spiegelbild die nach vorn liegenden Kehlkopfteile
oben und die nach hinten liegenden unten. (Vgl. Fig. 173.) Am
besten orientieren wir uns vom Zungengrund aus. Wir sehen ohne
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weiteres die Epiglottis. Ferner erkennen wir die seitlich nach unten
ziehenden Plicae ary-epiglotticae. Man kann meist sehr gut die ein-
gelagerten Knorpel als kleine Hocker unterscheiden. Von der Mitte der
Epiglottis aus erstrecken sich die beiden Stimmbénder nach unten.
Sie schlieBen zwischen sich einen schrigen Spalt ein, die Glottis.
Ferner sehen "wir die vordere Kehlkopf- und Luftréhrenwand. Bei
jeder Inspiration weichen die Stimmbénder auseinander. Bei der
Exspiration néhern sie sich. Wir lassen nun tief inspirieren und be-
merken, dafl nunmehr die Stimmbénder sehr weit auseinander gehen.
Man kann bei tiefer Inspiration die Trachea ziemlich weit nach unten
verfolgen. Unter giinstigen Verhéltnissen erblickt man sogar die
beiden Hauptbronchien. Wir lassen nunmehr die Versuchsperson die
Vokale e oder i aussprechen. Es ndhern sich die Stimmbénder stark
der Mittellinie. HEs bleibt nur noch ein ganz schmaler Spalt {ibrig.

Anhang.
Johannes Miillers Versueh am Kehlkopf.

Der Kehlkopf eines Hundes, Schafes oder Schweines wird mit
einem Stiick der Luftréhre zu dem folgenden Versuche verwandt. In
die Luftréhre wird ein Glasrohr eingefithrt und mit Bindfaden befestigt
(Fig. 174). Dann wird durch die GieBbeckenknorpel ein Nagel quer

Durch verschieden schwere, an der Schnur angebrachte Gewichte
kénnen wir die Stimmbénder in verschiedenem Grade anspannen.
Durch das in die Trachea eingebundene Glasrohr blasen wir die
Stimmbénder an. Wir kénnen leicht eine Anderung der Tonhéhe
mit dem Grade der Anspannung der Stimmbénder feststellen. Selbst-
verstdndlich miissen wir bei diesen Versuchen stets moglichst gleich
stark anblasen. Man beachte die Bewegungen der Stimmbénder wihrend
des Anblasens und in Ruhe. Bei der gleichen Versuchsanordnung wird
der Einflul der Stdrke des Anblasens auf die Tonhohe demonstriert.

Abderhalden, Praktikum. 14
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Demonstration der Atmung bei der Pflanze.

Wir versenken einen Zweig eines Strauches oder eine Pflanze unter
Wasser (vgl. Fig. 175) und setzen das Gefdl Sonnenlicht aus. Wir be-
obachten, daf von den Blattern aus Gasblasen aufsteigen. Es handelt
gich um Sauerstoff.

Bei einem anderen Versuch stellen wir eine Topfpflanze auf eine
Wagschale und tarieren sie genau aus. Wir beobachten, daf sich nach

|
|
|
Ry |
|

Fig. 175. Sauerstoffausschei- Fig. 176. Nachweis der Assimilation von Kohlensiure
dung durch die Pflanze. durch die Pflanze.
einiger Zeit — besonders rasch, wenn direktes Sonnenlicht einwirken

kann — die Wagschale, auf welcher der Topf sich befindet, senkt. Die
Pflanze hat Kohlensiure aufgenommen und zur Synthese von or-
ganischen Verbindungen verbraucht (vgl. Fig. 176).

7. Allgemeine Eigenschaften des Muskel- und
Nervengewebes.

Fiir die unten beschriebenen Versuche werden Muskel- und Nerven-
priparate gebraucht. Man verwendet am besten die betreffenden
Organe des Frosches. Die Herstellung der Priparate bedarf einiger
Ubung. TFolgende Regeln sind zu beachten. Einmal mufl man peinlich
vermeiden, daf mit den genannten Geweben Hautsekret in Beriihrung
kommt. Es werden deshalb alle Instrumente, die zum Abziehen der
Haut benutzt wurden, beiseite gelegt oder gleich griindlich gereinigt.
Ebenso wiischt der Operateur seine Hinde. Bei der Priparation der
Muskel- und Nervenpriparate miissen alle Verletzungen dieser Gewebe
vermieden werden. Die Darstellung der Priaparate mufl rasch erfolgen.
Braucht man bei mangelnder Ubung langere Zeit, unterbricht man die
weitere Priparation aus irgendeinem Grunde, oder wird das fertige
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Préparat nicht sofort gebraucht, dann befeuchtet man es mit physiolo-
gischer Kochsalzlosung. Am besten bringt man es in den beiden letzte-
ren Killen in eine sog. feuchte Kammer (Fig. 177). Auf einem
Teller wird FlieBpapier ausgebreitet und mit
physiologischer Kochsalzlosung getrinkt. Auf
dieses legt man das Praparat und stiilpt
eine Glasglocke iiber den Teller. Am besten
stellt man noch ein mit physiologischer
Kochsalzlosung  gefiilltes Schélchen unter
die Glocke. Besonders leicht trocknen Ner-
venpriaparate aus. Am besten deekt man
diese, bis man sie braucht, mit Muskeln
ganz zu. Wihrend der Versuche miissen die Organe stets von Zeit
zu Zeit wmit physiologischer Kochsalzlosung befeuchtet werden.

Da zu den einzelnen Versuchen immer wieder die auf gleiche Art
gewonnenen Priparate zur Verwendung kommen, sei ihre Herstellung
vorausgeschickt.

Fig. 177.

Praparation des M. gastroenemius vom Frosch in
Yerbindung mit dem Femur.

Zunichst wird der Frosch getotet. Wir schneiden zu diesem Zwecke
den Kopf dicht an der Wirbelsiiule ab und zerstoren mit Hilfe
einer Stricknadel das Riickenmark vollstindig. Nun faBt man mit
einer Pinzette die Bauchhaut und prépariert mit einer Schere die
Haut und die Baucheingeweide von der Symphyse aus vollstindig ab
(Fig. 178). Es verbleiben dann noch die Nieren, die grofien Gefifle

Fig. 178.

und die Reste der Geschlechtsorgane, des Rectums und der Blase iibrig.
Nunmehr erfaft man mit Hilfe eines Tuches die Wirbelsidule am Kopf-
ende und zieht mit der Hand die Haut kraftig (vgl. Fig. 183) nach
unten und enthiutet dadurch das Préparat vollstindig. Jetzt reinigt
man die gebrauchten Instrumente und die Hinde, weil die an der
Haut des Frosches befindlichen Sekrete, wie oben schon erwihnt,
Muskeln und Nerven schidigen wiirden. Man faBt nun denjenigen Ober-

14*
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schenkel, den man zu préparieren wiinscht, in der Mitte zwischen
Zeigefinger und Daumen der linken Hand und trigt mit einer Schere
simtliche am Knie sich ansetzenden Oberschenkelmuskeln ab. Sie
werden dann soweit bis zum Becken zu vom Femur abpripariert, daB
dieser bis zum Hiiftgelenk vollstindig frei liegt. Der Femur wird dicht
am Hiiftgelenk durchgetrennt. Durch Schaben mit einem Scherenblatt
oder mit dem Schaber eines Skalpells reinigen wir ihn vollstindig
von anhaftenden Muskeln.

Das Priparat besteht nun aus dem Oberschenkelknochen und dem
noch unberiihrten Unterschenkel. Jetzt erfaBt man das Priparat am
FuBe und dreht es so, daB der Musculus gastrocnemius mit der Achilles-
sehne nach oben zu liegen kommt. Man bohrt in die Achillessehne mit

Fig. 179,

dem spitzen Blatt einer Schere proximal von dem in ihr befindlichen
Sesambein ein Loch. Dann wird die Sehne an ihrem Ubergang in die
Plantaraponeurose durchgeschnitten (Fig. 179) und ganz vom Kno-
chen abprépariert. Man schneidet dabei dicht am Knochen entlang
und unterstiitzt das Abtrennen, indem man die Sehne des Muskels mit
Daumen und Zeigefinger der linken Hand erfaft und durch leichten,
gegen das Kniegelenk gerichteten Zug die Fascie anspannt. Die Fascie
ist so diinn, dal man den Muskel durch einfaches Ziehen vom Knochen
abziehen kann. Da jedoch hierbei leicht Verletzungen des Muskels ein-
treten konnen, ist ein Abtrennen mit Hilfe einer Schere vorzuziehen.
Schlieflich wird der Unterschenkel mit der noch anhaftenden Mus-
kulatur dicht am Kniegelenk abgeschnitten.

Priparation des M. sartorius beim Frosch.

Es wird ein Frosch in genau der eben beschriebenen Weise getotet
und ihm dann ebenfalls die Haut abgezogen. Wir legen nunmehr zuerst
die Symphyse frei, indem wir die Bauchmuskelansétze vollstandig ab-
tragen. Sie wird dann mit Hilfe einer Schere durchgeschnitten (Fig. 180).
Jetzt wird der Unterschenkel zwischen Zeigefinger und Daumen der
linken Hand fixiert und mit dem spitzen Scherenblatt an der AuBlenseite
der an der Tibia sich ansetzenden Sartoriussehne eingegangen. Man fiihrt
zundchst das Scherenblatt ganz flach unter der Sehne hindurch und
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dreht dann die Schere so, daf3 die Schneiden der beiden Blitter das Knie-
gelenk zwischen sich fassen und schneidet es durch. Nunmehr trigt man
alle an der Tibia entspringenden Muskeln ab und &6t

nur den M. sartorius iibrig. Die Tibia selbst wird im

unteren Drittel durchtrennt. Man ergreift nun mit

Daumen und Zeigefinger der linken Hand den Tibia-

stumpf und spannt die den M. sartorius umklei-

dende Fascie an, schneidet sie durch und pripariert

den M. sartorius bis zu seinem Ursprung an dem

vorderen Umfang der Symphyse und dem Os ilei

frei. Jetzt wird der Oberschenkel moglichst nahe

am Hiiftgelenk durchgeschnitten. Die am Darm-

bein und am Hiiftgelenk entspringenden Muskeln

werden mit Ausnahme des M. sartorius abgelost. Nun

entfernt man mittels einer Schere den Gelenkkopf

des Femur aus der Gelenkpfanne und bohrt mit

einer Nadel ein Loch durch diese. Es sei noch
besonders bemerkt, daf wihrend der Priaparation der

M. sartorius nicht zucken darf. Es tritt dies nur

dann ein, wenn er verletzt wird. Eine einzige Aus-

nahme erhilt man bei der Durchschneidung eines

am medialen Rande des Muskel eine Arterie beglei-

tenden Nerven. Hierbei zuckt der Muskel. Fig. 180.

Praparation eines Nervenmuskelpriparates.

Auch hier wird der Frosch in der iiblichen Weise getétet und dann
die Haut abgezogen. Man entfernt wiederum die Eingeweide aus der
Bauchhohle und nimmt diesmal auch die Nieren, die groBen Gefdfle usw.
weg. Man erblickt dann zu beiden Seiten der Wirbelsdule den Plexus
lumbosacralis. Man schiebt nun unter das Nervenbiindel eine Schere
platt durch, erfallt mit ihr die Wirbelséiule und schneidet sie ober- und
unterhalb an der Austrittsstelle des N. ischiadicus durch. Dann erfallt
man das Knochenstiick mit einer Pinzette und prépariert den Nerven, so-
weit man ihn in der Bauchhohle und im Becken erreichen kann, frei. In
den meisten Fillen wird man beide Nn. ischiadici préiparieren, d. h. gleich
zwei Nervenmuskelprdparate gewinnen. 1In diesem Falle wird die
Wirbelsdule in der Lingsrichtung gespalten, so daf dann jeder Nerv
mit einem Knochenstiick in Verbindung steht. Dann verfihrt man
auf beiden Seiten, wie es eben geschildert worden ist.

Jetzt erfolgt die Pridparation des auBlerhalb des Beckens auf der
Hinterseite des Oberschenkels verlaufenden Teils des N. ischiadicus?).
Man legt das Préparat auf die Bauchseite und legt den N. ischiadicus
am Oberschenkel ganz frei, indem man in der leicht erkennbaren Furche

1) Man kann auch zuerst diesen und dann den abdominalen Anteil des
N. ischiadicus freilegen.
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zwischen den beiden groBlen Muskelgruppen der dorsalen Seite des
Oberschenkels stumpf in die Tiefe geht und die Spalte mit Muskel-
haken auseinander hilt. (Vgl. Fig. 181.) Man erkennt in der Tiefe
den N.ischiadicus (e in Fig. 181), begleitet von der Arteria ischiadica. Es
wird nun das stumpfe Scherenblatt unter dem Nerven durchgefiihrt.
Dann durchtrennt man Muskeln und Oberschenkelknochen etwa in der
Mitte des Oberschenkels. Die Muskeln werden in der oben beschriebenen
Weise (vgl. S. 212) vom Femur abprapariert. Jetzt brauchen wir nur noch
das Stiick des N. ischiadicus freizulegen, das durch die Beckenausgangs-
muskulatur tritt. Man schiebt das spitze Blatt der Schere, indem man
gleichzeitig mit einer Pinzette die Spitze des Steiflbeines anhebt und nach
der anderen Seite zieht, zwischen Nerv und Darmbeinfliigel, schneidet
hart am Darmbein den M. coccygeoiliacus durch, 16st das SteiBbein mit
den anhaftenden Muskeln ab und durchschneidet es am proximalen

Fig. 181. Fig. 182.

Ende. Jetzt kann man den N. ischiadicus in seinem ganzen Verlauf
bis zum Knie verfolgen. Das Préparat besteht nun aus dem Nervus
ischiadicus, dem von Muskeln befreiten Femur und dem intakten
Unterschenkel. Nachdem man den Nerv sorgféltig in mit physiologischer
Kochsalzlosung getrinkte Wattebduschchen eingepackt hat, prépariert
man in der auf S.212 geschilderten Weise den M. gastrocnemius (Fig. 179).
Die Fig. 182 zeigt das fertige Priparat. Wahrend der ganzen Pri-
paration darf der N. ischiadicus niemals mit einem Instrument
(Pinzette usw.) angefafit werden. Stets benutze man die Knochen-
stiicke als Handhabe.

Bei manchen Versuchen braucht man nicht ein so langes Stiick des
N. ischiadicus. In diesem Falle wird der untere Teil des Froschkérpers
(vgl. Fig. 183) enthiutet und der N. ischiadicus nach Ausriumung
der Bauchhohle direkt frei pripariert, mit einem Faden moglichst nahe
der Wirbelsiule abgebunden und durchgeschnitten (Fig. 184 u. 185),
oder aber man verzichtet auf das in der Bauchhohle verlaufende
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Stiick der N. ischiadicus und sucht gleich die Muskelfurche an der
hinteren (oberen) Seite des Oberschenkels auf. HEs wird der N. ischi-
adicus freigelegt und moglichst weit in das Becken hinein verfolgt.
Dann wird der Nerv so proximal als moglich mit einem Seidenfaden
abgebunden, proximal dicht am Knoten durchschnitten und unter Anspan-
nung des Fadens vollends von der Unterlage frei prapariert. Im iibrigen
verfahrt man zur Herstellung des Gastrocnemiuspriparates, wie oben.

Fig. 188. Fig. 184. Fig. 185.

Bei einem Préparate, bei dem man nur den N. ischiadicus in der
Muskelspalte freigelegt hat, demonstriere man den Effekt mechanischer
Reizung. Man fasse den Nerven mit einer Pinzette an und quetsche ihn.
Das Bein zuckt. Nun durchschneidet man den Nerv und quetscht das
distale Ende und dann auch das proximale. Nur im ersteren Falle er-
halten wir Muskelkontraktion.

Elastizitit des Muskels.
Versuch iiber die Dehnbarkeit des ruhenden Muskels.

Ein Sartorius- bzw. Gastrocnemiuspriaparat wird mit dem Knochen-
stiick in einer Klammer a befestigt (Fig. 186). Das untere Ende des Mus-
kels steht mit Hilfe eines Muskelhédkehens mit dem Schlitten b in Ver-
bindung. An diesem héngt, senkrecht unter der Befestigungsstelle des
Muskels, eine Wagschale ¢. Der Schlitten ist mit einer Schreibvorrichtung e
versehen, die auf der berufiten Flache d die momentane Lénge des Muskels
aufzeichnet. Wir ziehen zunéichst bei unbelastetem Muskel ein kleines
Stiick der Schreibfliche am Schreibstift vorbei und markieren uns so
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die Lénge des Muskels. Nun geben wir Gewichte in die Wagschale und
markieren uns jedesmal durch Voriiberfiihren der berufiten Schreibfléache
an der Schreibspitze die Lénge des Muskels. Wir beobachten, daf3 der
Muskel durch die zu-
nehmende Belastung
immer mehr gedehnt
wird. Bei gleichm&fig
zunehmender Belastung
erfolgt aber nicht eine
gleichmiBige Dehnung,
sondern je hoher die Be-
lastung steigt, um so ge-
ringer wird die Deh-
nungszunahme.  Ent-
lastet man den Muskel,
dann kehrt er nicht so-
fort zur urspriinglichen
Liange zuriick. Wir erhal-
ten einen sog. Deh-
nungsriickstand.
Erst allmahlich wird die frithere Lénge wieder angenommen. Wenn wir
die genannten Versuche mit Hilfe eines Kymographions ausfiihren und
dessen Trommel sich drehen lassen, dann erhalten wir sog. Dehnungs-
kurven.

Beispiel: Beider Belastung mit 50 Gramm beobachten wir z. B. eine
Dehnung um 3,5 mm, bei 100 Gramm um 6,8 mm, bei 150 Gramm um
8,4 mm, bei 200 Gramm um 10,0 mm, bei 250 Gramm um 10,5 mm, bei
300 Gramm um 10,6 mm, bei 350 Gramm um 10,6 mm, bei 400 Gramm
auch wiederum um 10,6 mm.

LaBt man das aufgelegte Gewicht lingere Zeit auf den Muskel ein-
wirken, dann beobachten wir, dafl er sich mit der Zeit noch mehr ver-
laingert: Nachdehnung.

Fig. 186. Bestimmung der Dehnbarkeit des Muskels.

Erregbarkeit von Muskel und Nerv.
Leitungsvermogen des Nerven.

Yerschiedene Arten der Reizung des Muskels.
a) Direkte Reizung.

Wir wihlen zu den Versuchen ein Sartoriuspréparat. (Vgl. S. 212.)
Dieses wird mit dem Tibiaende in der Klemme a eines sogenannten
Muskeltelegraphen (Fig. 187) befestigt. Durch die durchbohrte
Gelenkpfanne des Beckens fithren wir ein Muskelhdkchen. An diesem
ist ein Bindfaden befestigt, der tiber eine Rolle r gefithrt ist. Die
Achse der Rolle trégt einen mit einer Fahne f versehenen Zeiger.
UUber ecine zweite an der gleichen Achse angebrachten Rolle liuft ein
Faden mit einem FEimerchen ¢g. FKEs dient, mit passenden Mengen
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Schrotkérnern versehen, zum Anspannen des Muskels. Jede Verkiirzung
des Muskels wird durch die Fahne in vergrofertem MaBstabe angezeigt.

Wir beginnen zunichst mit mechanischen Reizen. Wir kneifen
den Muskel mit Hilfe einer Pinzette. Man muf} hierbei rasch zufassen.
Qder aber wir stechen eine Nadel in den Muskel ein. Um zu beweisen,
daB auch thermische Reize wirksam sind, gieBen wir auf den Muskel
tiber 40° warmes Wasser. Wir beobachten, daBl nach einiger Zeit Dauer-
kontraktion auftritt. War die Temperatur des Wassers 45—50 °, dann stirbt
der Muskel ab. Es kommt zur dauernden Verkiirzung (Wérmestarre).

Ein zweites ganz analog vorbereitetes Préparat benutzen wir,
um die Wirkung clektrischer Reize zu demonstrieren. Wir brin-
gen den Muskel gleichzeitig mit einem Zink- und Kupferblech in
Berithrung. Beide miissen an den Stellen, auf die wir den Muskel

TFig. 187, Muskeltelegraph.

auffallen lassen, ganz blank sein. Wir nehmen am besten das Tibiastuck
aus der Klammer des Muskeltelegraphen heraus und lassen dann den
Muskel auf die beiden Bleche auffallen. (Vgl. Fig. 189.) Wir be-
obachten im Moment der Beriihrung eine Zuckung (Schliefung des
Stromes) und wieder eine solche, wenn wir den Muskel von den
Blechen abheben (Offnen des Stromes). Dagegen bleibt der Muskel
wihrend des Liegens auf beiden Blechen in Ruhe.

Endlich priifen wir auch chemische Reize. Pinseln wir auf den
Muskel konzentrierte Kochsalzlgsung oder Glycerin, dann beobachten
wir, dall der Muskel zuckt. Verwenden wir Ammoniak, dann erhalten
wir ebenfalls einen Erfolg.

Bei einem dritten Préparat beobachten wir die Folgen des Aus-
trocknens. Wir lassen das Priaparat einige Zeit stehen, ohne daf}
wir Kochsalzlésung aufpinseln. Wir sehen dann, daBl nach einiger
Zeit der Muskel spontan sich zu kontrahieren beginnt. Zunéchst treten
einzelne Zuckungen auf und schlieflich Dauerkontraktionen.

b) Indirekte Reizung. Reizung des Muskels vom Nerven aus.

Wir koénnen die unten mitgeteilten Versuche am einfachsten
ausfithren, indem wir den N. ischiadicus auf der dorsalen Fliche
des Oberschenkels aufsuchen und eine Strecke weit frei prparieren
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(vgl. Fig. 188). Oder aber wir benutzen ein Gastrocnemius-Nerven-
praparat. In diesem Falle wird der Femur in der Klemme des
Muskeltelegraphen fixiert und im Loch der Achillessehne das Muskel-
hékchen angebracht. Den an diesem befestigten Faden fithren wir iiber
die Rolle des Muskeltelegraphen. Die an deren Achse angebrachte
Fahne gibt uns tiber jede Verkiirzung des Muskels in vergréBertem
MaBstabe Auskunft. (Vgl. iiber die iibrige Einrichtung des Muskel-
telegraphen S. 216.) Um Vertrocknung auszuschlieBen, befeuchten
wir den Nerv und auch den Muskel ab und zu mit physiologischer
Kochsalzlosung.

Wir lassen nun den Nerven gleichzeitig auf ein Zink- und ein Kupfer-
blech auffallen (Fig. 189). In dem Moment, in dem der Nerv die
beiden Metalle berithrt, kontrahiert sich der Muskel. Wenn wir den
Nerven abheben, beobachten wir das gleiche Phanomen. Der Nerv
wirkt in diesem Fall als feuchter Leiter (elektrische Reizung). Der

Fig. 188. Fig. 189.

crhobene Befund beweist, dall durch den Nerven eine Erregung auf
den Muskel iibertragen werden kann.

Den gleichen Effekt erhalten wir, wenn wir den Nerven mit einer
Pinzette plotzlich quetschen oder, wenn wir mit der Schere ein Stiickchen
vom Nerven abschneiden. Bei dieser Gelegenheit suchen wir festzustellen,
ob fiir die Reizleitung die Kontinuitét des Nerven notwendig ist. Wir
quetschen den Nerven in der Nihe seines zentralen Endes moglichst
stark durch. Wir beobachten in diesem Moment eine Muskelzuckung.
Nun quetschen wir eine noch weiter zentral gelegene Stelle. Wir beobach-
ten keinen Erfolg, wohl aber, wenn wir peripher von dem gequetschten
Stiick wiederum z. B. einen mechanischen Reiz ausiiben. Nunmehr
stechen wir mit einer hei gemachten Nadel distal vom gequetschten,
d. h. in den dem Muskel zugewandten Teil in den Nerven ein, oder
wir tauchen den Nerven in heiBes Wasser. Diese thermischen Reize
sind gleichfalls von Kontraktionen des Muskels gefolgt.

Bei einem zweiten ganz analog hergestellten Priparat untersuchen
wir den Effekt der chemischen Reizung. Wir gieen auf ein Uhr-
schilchen etwas Ammoniak und lassen den Nerven in die Losung ein-
tauchen. Wir erhalten keine Zuckung des Muskels. Bei der Ausfiihrung
dieses Versuches muB man sehr vorsichtig sein, weil der Muskel selbst
durch Ammoniak erregbar ist. Man muf} somit vermeiden, dafl die
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Ammoniakdédmpfe auf diesen einwirken konnen. Am besten trégt
man das Ammoniak mit Hilfe eines kleinen Pinsels auf den Nerven
auf. Wir lassen ferner den Nerven in ein Schilchen mit konzen-
trierter Kochsalzlosung fallen. Wir erhalten nach einiger Zeit
einzelne Zuckungen und schlieflich eine Dauerkontraktion (Tetanus).
An Stelle von konzentrierter Kochsalzlosung kénnen wir auch Glycerin
verwenden.

Versuche, welche die direkte Erregharkeit des Muskels beweisen.

Versuch 1. Wir bringen mit Hilfe eines Pinselchens etwas einer
verdiinnten wéssrigen Ammoniaklosung auf einen im Muskeltelegraphen
befestigten Muskel. (Vgl. auch S.217.) Zunéichst treten vereinzelte
kurze Zuckungen auf, die sich mehr und mehr hidufen. Der Nerv wird
durch Ammoniak nicht erregt (vgl. S. 218). Die indirekte Reizung
ist daher ohne Erfolg.

Versuch 2. Wir bereiten eine Lésung von Curare in Wasser (1 Gramm
Curare in 100 ccm Wasser gelost. Die Losung wird filtriert). Nun spritzen
wir 0,1—0,2 cem der Curarelésung in die Riickenhaut eines Frosches
ein. Nach kurzer Zeit ist er vollkommen bewegungslos. Dafi er
nicht tot ist, kann man leicht feststellen, indem man die Herzaktion
beobachtet. Meist kann man am unverletzten Tier den Spitzenstoll
direkt sehen. Sollte das nicht der Fall sein, dann eroéffnet man den
Thorax und stellt fest, dafl das Herz schligt. Nunmehr wird der Nervus
ischiadicus freigelegt. Wir reizen ihn durch faradische Stréme und
beobachten, dafl kein Erfolg eintritt. Wenn wir dagegen die von ihm
innervierten Muskeln direkt reizen, dann erhalten wir sofort Zuckung.

Versuch 3. Bei einem zweiten Versuch legen wir bei einem Frosche
den Nervus ischiadicus frei und fiihren unter ihm einen starken Seiden-
faden durch. Dieser wird um den ganzen Oberschenkel herumgeschlungen
und an der lateralen Seite gekniipft. Die Ligatur muf} so fest sitzen, dafl
die Blutzirkulation im Bein vollstdndig unterbrochen wird. Man iiber-
zeugt sich hiervon, indem man die Schwimmhaut unter dem Mikroskop
betrachtet. Es liegt nun nur der Nervus ischiadicus auBerhalb der
Ligatur. Nun spritzt man 0,1 cem einer 1proz. Curarelosung in den
seitlichen Riickenlymphsack und wartet ab, bis die willkiirlichen Be-
wegungen des Tieres erloschen sind. Die Muskeln des Schenkels, der
unterbunden worden ist, sind vom Nerven aus erregbar. Selbstver-
stindlich sind auch die Muskeln selbst erregbar. Das Curare konnte
nicht zu den Nervenendigungen des unterbundenen Beines hingelangen,
weil wir ja die Zirkulation vollstindig unterbrochen haben. Uberall,
wo das Curare hingefithrt werden konnte, sind die Endigungen der
Nerven in den Muskeln aufler Funktion gesetzt.

Yersuche iiber den Erfolg von Einzelreizen.

Zur Reizung wiahlen wir den elektrischen Strom. Schon die
einfache Beobachtung beim Auffallen des Nerven oder des Muskels



220 Physiologische Untersuchungen mit Hilfe physikalischer Methoden.

auf die zwei verschiedenen Metalle, Kupfer und Zink, hat gezeigt, daf
nur dann ein Erfolg zu sehen ist, wenn der Nerv resp. der Muskel die
Metallplatten eben beriihrt, oder wenn der Kontakt wieder aufgehoben
wird. Wahrend des Liegens des Nerven resp. des Muskels auf den
beiden Metallplatten beobachten wir keine Veréinderung in der Gestalt
des Muskels, trotzdem im Muskel resp. Nerven ein konstanter Strom
kreist.  Dieser einfache Befund beweist, daBl der galvanische
Strom an und fir sich keine erregende Wirkung besitzt. Der
Muskel resp. Nerv wird nur in dem Augenblicke erregt, in dem der
Strom geschlossen oder unterbrochen wird. Zum Studium des Reiz-
erfolges ist somit der galvanische Strom ungeeignet. Wir benutzen
daher den faradischen Strom.

Bei den im folgenden beschriebenen Versuchen kehrt im grofen und
ganzen fast immer die gleiche Versuchsanordnung wieder. (Vgl

Fig. 190.

Fig. 190). Sie sei deshalb in ihren Grundziigen den Versuchen voraus-
geschickt. Zur Erzeugung des elektrischen Stromes verwenden wir
Daniellsche Elemente. Den Strom leiten wir zu einem sog. du Bois-
Reymondschen Schlitteninduktorium, und zwar verbinden wir die
Leitungsdrihte mit der priméren, feststehenden Spule. In den einen
der Leitungsdrahte fiigen wir zweckmé&Big einen Schliissel zum Schlielen
und Offnen des primiiren Stromes ein. Wir verwenden entweder einen
Quecksilberschliissel (vgl. Fig. 191) oder einen sog. Absperrschliissel

TFig. 191. Quecksilberschliissel. Fig. 192. Absperrschliissel.

(vgl. Fig.192). Zur Reizung benutzen wir im allgemeinen nicht den pri-
iméren, sondern den sekundéren, von der auf einem sog. Schlitten ver-
schiebbaren Rolle abgeleiteten, induzierten Strom. Wir erhalten jedes-
mal im Moment des SchlieBens und des Offnens des priméren Stromes in
der sekundéren Spule einen induzierten Strom und zwar beim Schlielen
des primdren Stromes einen diesem entgegengesetzt gerichteten
induzierten Strom und bei der Offnung des priméren Stromes einen
diesem gleichgerichteteninduzierten Strom. Einen induzierten Strom
erhalten wir auch beim Verstirken oder Abschwéchen des primiiren
Stromes, ferner bei Anndherung oder Entfernung des primiren
Stromkreises resp., was dasselbe bedeutet, der sekundéren Spule. Ver-
stirkung und Anndherung des primiren Stromes entsprechen dem
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Schlieffen, und Abschwichung und Entfernen des priméren
Stromes kommen dem Offnen des Stromes gleich. Solange der primére
Strom vnverdndert ist, haben wir in der sekundireh Spule keinen
Strom. Die induzierten Strome sind in gewissem Sinne schnell ver-
laufende StromstéBe, die nur bei Anderungen in der Stérke des Stromes
oder des Abstandes des priméren Stromkreises vom sekundéren auf-
treten. Wir erhalten auch induzierte Strome, wenn wir dem geschlos-
senen Kreis einen Magneten néhern oder diesen entfernen.

Es empfiehlt sich, diese Erscheinungen durch einen Versuch zu be-
legen. Wir verbinden die sekundéare Spule des Induktionsapparates mit
einem empfindlichen Galvanometer, am besten mit einem Multiplikator
(vgl. S.240). Wir beobachten zunichst keinen Strom, d. h. keine
Ablenkung der Magnetnadel. Sobald wir jedoch einen Magneten rasch
in die Hohlung der Spule einfithren, sehen wir, dafi die Magnetnadel
einen Ausschlag zeigt, und ebenso, jedoch in entgegengesetzter

Fig. 193.

Richtung, wenn wir den Magneten wieder entfernen. Analoge Beobach-
tungen kénnen wir ausfithren, wenn wir den priméren Strom schliefen
oder d6ffnen oder den Abstand der beiden Rollen dndern. Wir verbinden
zu diesem Zwecke die primére Spirale mit einem konstanten Elemente.
Die sekundédre Spule ist, wie schon erwdhnt, auf einem sog. Schlitten
verschiebbar. Dieser besitzt am Rande eine Einteilung, die uns gestattet
die Stellung der sekunddren Spirale zur priméren genau abzulesen.

In vielen Fillen wiinscht man, rasch hintereinander zahlreiche
SchlieBungen und Offnungen des primdren Stromes hervorzurufen.
Man beniitzt hierzu einen sog. Wagnerschen Hammer. Das vor-
stehende Schema (Fig. 193) gibt einen Einblick in die Zusammen-
setzung des ganzen Apparates. Von dem Element flieBt der primére
Strom durch den Draht p zu der Metallsiule ¢ und von da zu der
Metallfeder c¢. Diese trigt an ihrem EnGe einen aus Eisen bestehenden
Anker d. Die Feder steht mit der Schraube b in Kontakt. Von dieser
tithrt der Draht o zur priméren Spirale f und von hier weiter um den
Elektromagneten ¢ herum und schlieflich zum Element zuriick. Ist
der Strom geschlossen, dann wird der Elektromagnet magnetisch und
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zieht den Anker herunter. Dadurch wird der Kontakt zwischen der
Feder und der Schraube geldst und gleichzeitig der Strom unterbrochen.
Jetzt verliert ‘der Elektromagnet seinen Magnetismus, die Feder
schwingt wieder zuriick, tritt in Kontakt mit der Schraube und der
Strom ist von neuem geschlossen. Im nichsten Moment wiederholt
sich die Unterbrechung wieder usw. Der priméren Spule gegeniiber
befindet sich die sekunddre Spirale g. Auch diese setzt sich aus
parallel geschalteten Drahtschlingen zusammen. Von der sekundéren
Spirale leiten wir die Dréhte ¢ und & zum Muskel resp. zum Nerven ab.
In vielen Fillen wiinscht man die Zuleitung der induzierten Strome
zum Nerven resp. zum Muskel beliebig zu unterbrechen und wieder
herzustellen. Man benutzt hierzu einen sog. Absperrschliissel 2. Es
werden die Enden der sekundédren Spirale zu den beiden Metall-
klotzen I und 2 gefiihrt. Von diesen aus verlaufen die Dridhte weiter
zum Nerven resp. Muskel. Zwischen den beiden Metallklotzen befindet
sich eine Metalleiste, die sich durch einen Hebel aufheben und
herunterklappen 1iaBt. Wenn diese Leiste mit den Metallklstzchen
1 und 2 in Kontakt steht, dann geht der Strom durch die Metallbriicke,
weil diese einen viel geringeren Widerstand bietet, als das tierische
Gewebe. Wenn dagegen die Metalleiste emporgeklappt ist, dann ist
der Strom gezwungen, das tierische Gewebe zu durcheilen.

Es sei noch bemerkt, daB SchlieBen und Offnen des Induktions-
stromes physiologisch ganz verschieden wirksam sind. Schlieft man den
priméren Strom, dann erzeugt er nicht nur in der sekundéren Spirale
einen ihm entgegengesetzten Induktionsstrom, sondern jede Windung
der priméren Spirale wirkt induzierend auf die ihr benachbarte Windung.
Wir erhalten dadurch in der primédren Spirale einen dem priméren
Strom entgegengerichteten, sog. Extrastrom. Durch diesen wird die
Entwicklung des priméren Stromes verzogert, d. h. der Strom kann
nur allmihlich zu seiner wvollen Stédrke ansteigen. Der in der se-
kunddren Spirale induzierte Strom zeigt ein ganz analoges Verhalten.
Auch er schwillt allmihlich an. Ganz andere Verhiltnisse haben wir
beim Offnen des priméren Stromes. Hier kann der verzogernde Extra-
strom nicht zur Ausbildung gelangen. Es fillt der primére Strom direkt
auf Null ab. Wir erhalten in der sekundéren Spirale ebenfalls einen
sehr viel rascher verlaufenden Offnungsinduktionsstrom. Diesen
Unterschieden in der Entwicklung des Offnungs- und SchlieBungs-
induktionsstromes entspricht, wie wir bei den unten geschilderten
Versuchen sehen werden, und wie schon eingangs betont wurde, eine
verschiedene Wirksamkeit beider Stréme bei ihrer Einwirkung auf Muskel
und Nerv?).

Versuch 1. Aufsuchung der Reizschwelle. Wir benutzen
zu dem Versuch den M. gastrocnemius. Wir spannen ihn in
der frither erwihnten Weise in den Muskeltelegraphen ein (Fig. 194).

1) Durch eine besondere NebenschlieBung kann man die Bildung des Extra-
stromes verhindern resp. ihn unschidlich machen, doch sind solche Einrich-
tungen fiir die folgenden einfachen Versuche nicht notwendig.
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Mit den Enden des Muskels bringen wir die Drahte der sekundéren Spule
des Induktorium in Verbindung. In den einen der der priméren Spule den
Strom zuleitenden Drihte schalten wir einen Quecksilberschliissel ein. Die-
ser hat folgende Einrichtung. Auf einem Holzbrettchen befindet sich ein
Napf, der mit reinem Quecksilber gefiillt ist. Die Oberflidche des Quecksil-
bers muB} stets rein bleiben. Auf dem Brettchen befindet sich eine
Polschraube, die durch einen Draht mit dem im Népfchen befindlichen
Quecksilber verbunden ist. In dieser Schraube befestigen wir z. B.
den vom Element abgeleiteten Draht. Auf einem Holzklotz ist
ferner ein Drahtbiigel angebracht. Er besitzt ebenfalls eine Pol-
schraube, in welcher der Draht befestigt ist, der zur priméren Spule
fiihrt. Wir konnen nun durch Eintauchen des Drahtbiigels in das
Quecksilber den Strom schlieBen und umgekehrt durch Herausnehmen

Fig. 194.

den Strom offnen. Die Stromunterbrechung durch den Wagnerschen
Hammer schalten wir bei den folgenden Versuchen ganz aus, so daB
die SchlieBung und Offnung des priméren Stromes nur durch den
Quecksilberschliissel erfolgt.

Wir wihlen zunichst einen weiten Rollenabstand. Der Strom ist
noch geoffnet. Jetzt schlieBen wir ihn durch Eintauchen des Metall-
biigels in das Quecksilbernéipfchen. Wir beobachten, ob der Muskel-
telegraph eine Kontraktion des Muskels anzeigt. Wir erhalten zunéchst
keine Reaktion. Sie bleibt auch beim Offnen des Stromes aus.
Nun néhern wir die sekundire Rolle der primiren und beobachten
bei der SchlieBung und auch bei der Offnung des Stromes
das Verhalten des Muskeltelegraphen und auch des Muskels selbst.
Bei einem bestimmten Rollenabstand erhalten wir dann bei
der Offnung des priméren Stromes Zuckung des Muskels, wihrend
bei der SchlieBung noch jede Kontraktion ausbleibt. Wir haben die
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Reizschwelle fiir die Offnungszuckung erreicht. Wir entfernen nun
die Rollen wieder etwas auseinander und beobachten, ob wir nunmehr
bei der Offnung des priméren Stromes eine Zuckung erhalten. Ist
dies nicht der Fall, dann war die Bestimmung der Schwelle richtig.
Wir miissen allerdings bei der Ausfithrung dieses Versuches die Einzel-
reize sich nicht zu schnell folgen lassen. Reizen wir bei einem Rollen-
abstand, der eben noch keine Offnungszuckung ergab, dann beobachten
wir bei mehrmaliger rasch aufeinander folgender Wiederholung des
gleichen Reizes, daf} eine Zuckung auftritt: Summation der Reize.
Nun néhern wir die beiden Rollen sich mehr und mehr und kommen
dann zu einer Stelle, bei der wir sowohl bei der Offnung als auch bei
der Schliefung eine Zuckung erhalten. Nun nihern wir die Rollen
noch weiter und stellen gleichzeitig fest, dall nunmehr bei SchlieBung
und bei Offnung die Zuckung eine immer erheblichere wird. SchlieBlich
er hilt man eine maximale Zuckung. Bei weiterer Erhshung der
Reizstérke nimmt die Zuckungshohe nicht mehr zu : immer vorausgesetzt,
daB die Einzelreize in geniigenden Zeitabstdnden sich folgen.

Versuch 2. Genau den gleichen Versuch fithren wir bei gleicher
Versuchsanordnung bei einem Nervenmuskelpréparat aus. Wir bestimmen
zunéchst bei direkter Reizung des Muskels in der bei Versuch 1 beschrie-
benen Weise den Rollenabstand fiir die Offnungszuckung und den-
jenigen fiir die SchlieBungszuckung. Dann reizen wir vom Nerven aus
und beobachten, bei welchem Rollenabstand sich Zuckung des
Muskels zeigt. Wir finden, daB die Offnungszuckung bei einem gréBeren
Rollenabstand eintritt als bei direkter Reizung des Muskels, und ebenso
erhalten wir die SchlieBungszuckung frither als beim vorhergehenden
Versuch. Um den Nerven zu reizen, benutzen wir sog. Reizelektroden.
Es werden zwei etwa 5 cm lange Glasréhrchen mit Bindfaden zusammen-
gebunden und durch diese die zuleitenden Dréhte hindurchgefiihrt
und festgekittet. Die freien Enden ragen etwa 1 cm aus den Rohrchen
hervor. Diese filhrt man am besten durch einen Korkstopfen und
befestigt diesen mit einer Klammer an einem Stativ. Man kann dann
einfach den Nerven auf die Drahtenden auflegen. Noch besser ver-
wendet man unpolarisierbare Elektroden (vgl. S. 240).

Versuch 3. Um ein genaueres Bild der Muskelkontraktion zu er-
halten, schreiben wir die Verkiirzung auf. Im Prinzip haben wir die
gleiche Versuchsanordnung, wie vorher. Wir wéahlen wieder ein Gastrocne-
miuspriparat und befestigen das Femurende in einer Muskelklemme
(vgl. Fig. 186). Das andere Ende verbinden wir mit einem um eine Achse
drehbaren leichten Schreibhebel (Fig. 195). Zur Spannung des Muskels hén-
gen wir diesem ein Gewicht G an. Dieses darf nicht senkrecht unter dem
Angriffspunkt des Muskels angebracht sein, weil ihm sonst wihrend der
Kontraktion des Muskels eine zu rasche Bewegung erteilt werden konnte.
so dafl der Muskel zum Teil entlastet wiirde. Hs wird deshalb das Ge-
wicht an einem Faden angebracht, der um die an der Achse des Schreib-
hebels angebrachte Rolle R geschlungen ist. Die Spitze des Schreib-
hebels schreibt die Verkiirzung des Muskels auf eine auf der Trommel
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eines Kymographions aufgespannte beruflte Flache auf. Diese wird, nach-
dem der Hebel bei unbewegter Trommel eine senkrechte Linie aufge-
schrieben hat, jedesmal etwas gedreht, damit die neue Aufzeichnung nicht
mit der vorhergehenden zusammenféllt. Nunmehr wiederholen wir bei der
Versuchsanordnung des Versuches 1 (S. 222) das Aufsuchen der Reiz-
schwelle. Wir beobachten bei einem bestimmten Rollenabstand eine
Offnungszuckung. Sie ist ganz minimal. Der Schreibhebel zeichnet
uns eine eben wahrnehmbare Erhebung auf der beruten Flache auf. Nun-
mehr verringern wir den Rollenabstand, bis wir auch eine SchlieBungs-
zuckung erhalten. Bei weiterer Annéherung stellen wir fest, da die
einzelnen Zuckungen groBer werden. Der Muskel verkiirzt sich immer stér-

such, d. h. wir reizen vom Nerven aus. Tm iibrigen ist die Versuchsanord-
nung genau dieselbe. Wir stellen auch hier die Reizschwelle fiir die
Offnungs-und die SchlieBungszuckung fest. Wir beobachten dabei
ebenfalls die Rollenabstéinde und erzeugen die maximale Zuckung.

Versuch 5. Die Versuchsanordnung bei Versuch 3 und 4 gestattet
uns, den Verkiirzungszustand bei gegebener Reizstirke genau zu ver-
folgen. Wirerhalten aber keinen Einblick inden Verlaufdereinzelnen
Zuckung. Um diesen verfolgen zu kénnen, lassen wir den Schreibhebel
den im Moment vorhandenen Verkiirzungszustand auf einer sich be-
wegenden beruBten Fliache aufschreiben. Wir erhalten so eine sog.
Zuckungskurve. Im iibrigen ist die Versuchsanordnung die gleiche,
wie bei Versuch 3 u. 4, nur lassen wir das Kymographion sich drehen.
Die Drehung muf} eine rasche sein. Sie wird durch ein Uhrwerk mit
Schwungscheibe bewirkt. Wir kénnen zu diesem Versuche auch ein sog.
Federmyographion benutzen. Vgl. Fig. 196. Bei diesem wird die
beruBite Schreibfliche a durch die Kraft einer gespannten Feder ¢ in
Bewegung gesetzt. Um auch iiber die Zeitverhéltnisse orientiert zu sein,
1Bt man eine vibrierende Stimmgabel mit bekannter Schwingungs-
zahl eine sog. Zeitkurve aufschreiben.

Wir miissen ferner eine Vorrichtung haben, um den Moment des
Reizes zu markieren. An Stelle des Quecksilberschliissels findet sich im
priméren Stromkreis ein sog. Kontakt. Ein am unteren Rande der
Trommel angebrachter Zapfen st6t gegen ein Metallplattchen und hebt

Abderhalden, Praktikum. 15
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es von einem Stifte ab. Stift und Metallplattchen sind mit je einem Zu-
leitungsdraht verbunden. Drehen wir die Trommel langsam bis der
Zapfen gegen das Metallplattchen stoflt, so wird der primére Strom ge-
offnet. Der Muskel zuckt in diesem Momente und zeichnet auf der
ruhenden Schreibflache einen senkrechten Strich auf. Wir iiberzeugen uns
bei diesem Vorversuch, ob der Rollenabstand der richtige ist, d. h. wir
stellen fest, ob die Zuckungshohe eine gentigende ist. Eine ganz dhnliche
Einrichtung (Fig. 196b) besitzt auch das Federmyographion, bei dem
wir auch durch einen besonderen Versuch den Moment des Reizes sich
aufzeichnen lassen. Ferner zeichnen wir eine Abszisse auf, indem wir bei

angelegtem Schreibhebel die Trommel rotieren lassen, ohne den Muskel
zu reizen. Diese Linie gestattet dann ein Urteil iiber die Hohe der
Zuckung wihrend ihres ganzen Verlaufes.

Nachdem diese Vorbereitungen getroffen sind, beginnt der eigentliche
Versuch. Wir lassen die Trommel rasch rotieren. Der Zapfen der Trommel
offnet den primdren Strom. In diesem Moment erfolgt der Reiz.
Der Muskel zuckt. Betrachten wir nun die erhaltene Kurve (Fig. 197),
dann fallt uns zunichst auf, daB diese nicht im Moment des Reizes
sich von der Abszisse abhebt. Es vergeht eine bestimmte Zeit vom Reiz-
moment bis zum Beginn der Verkiirzung des Muskels. Wir nennen diese
Periode das Stadium der latenten Reizung. Nun steigt die Kurve
zunichst allmihlich, dann steiler an und schlieBlich wird ein Maximum
erreicht: Stadium der ansteigenden Energie. Dann sinkt die
Kurve wieder zur Abszisse ab: Stadium der sinkenden Energie.
Das Ende der Kurve zeigt oft kleinere Wellen. Diese sind ohne Be-
deutung. Sie rithren von Triigheitsschwingungen des Schreibhebels her.
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Man beobachtet ferner, daB die absteigende Kurve nicht gleich zur Ab-
szisse zuriickkehrt. Es findet sich zundchst ein gewisser Verkiirzungs-
riickstand. Diese Art der Zuckung nennen wir isotonische Zuckung.
Bei der gleichen Versuchsanordnung kénnen wir nunmehr auch stirkere
Reize anwenden, indem wir bei verschiedenem Rollenabstand reizen
und die jedesmal erhaltene Kurve betrachten. Vor allem interessiert
uns die Dauer des Latenzstadiums bei verschieden starken Reizen.

Bei genau der gleichen
Versuchsanordnung verfol-
gen wir den Einflul der
Ermiidung, indem wir J
lingere Zeit bei gleichem —X"X "<~ A A ANANANANANANS
R’Ollena’bSta’n_d relzen.. Fer- Fig. 197. Einzelzuckung mit Latenzzeit.
ner priifen wir den Einfluf3
der Temperatur auf die Dauer der Latenzzeit und die Raschheit des
Ablaufs der Zuckung, indem wir den Muskel mit auf 0° abgekiihlter
Kochsalzlosung befeuchten oder umgekehrt 30—35° warme Kochsalz-
losung auftriufeln. Es 148t sich leicht feststellen, dal3 die Dauer der
Zuckung und auch diejenige des Latenzstadiums bei Abkiihlung und
bei Ermidung zunimmt. Erwidrmung hat den umgekehrten Effekt.

Hat man schlieflich durch zahlreiche Wiederholungen der Reize den
Muskel soweit ermiidet, da er bei einem bestimmten Rollenabstand
nicht mehr oder kaum mehr reagiert, dann warten wir einige Zeit
und priifen wieder bei gleichem Rollenabstand. Der Muskel hat sich
wieder erholt: er verkiirzt sich.

Endlich koénnen wir auch bei dieser Versuchsanordnung mit Hilfe
der Reizelektroden vom Nerven aus reizen. Wir erhalten ebenfalls ein
Latenzstadium und eine Kurve, die der eben besprochenen gleich ist.

Versuch 6. Um auch eine andere Versuchsanordnung kennen zu
lernen, stufen wir die Stromstirke mit Hilfe eines Rheostaten oder
eines Rheochords ab. Vgl. 8.228 und Fig. 198. Vom Element e aus
leiten wir den Strom zunichst zum Rheochord, und zwar verbinden
wir den einen Draht mit dessen einem Ende und den anderen mit dem
verschiebbaren Keil k. Ein in den Stromkreis eingeschalteter Queck-
silberschliissel gestattet das Offnen und SchlieBen des Stromes. Der
Muskel ist im Muskeltelegraphen befestigt. Durch Verschieben des
Keiles & konnen wir die Strecke des auf der Holzleiste r aufgespannten
Drahtes, durch die der Strom hindurch muB, variieren. Wir dndern
damit den Widerstand und damit die Stromstérke. Bei einem bestimmten
Abstand des Schiebers £ vom Metallklotz «# wird der Muskel zucken.
Wir konnen so die Reizschwelle ausfindig machen.

Versuch 7. Versuch mit dem belasteten Muskel. Bei sonst
gleicher Versuchsanordnung, wie beim Versuche iiber die Dehnbarkeit
des ruhenden Muskels (S. 216), bringen wir nahe an der Drehachse des
Schreibhebels eine Gewichtschale an. Wir verzeichnen zunichst die Lange
des unbelasteten Muskels, indem wir die Schreibfliche am Schreibhebel
vorbeifiihren und so eine Abszisse aufzeichnen. Nunmehr wird der

15*
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unbelastete Muskel mit maximalen Reizen gereizt. Wir erhalten auf
der ruhenden Schreibfliche einen vertikalen Strich. Die Reizung wird
unterbrochen, indem wir den im sekundéren Stromkreis eingeschalteten
Absperrschliissel schlielen und damit den Strom vom Muskel ablenken
(vgl. S. 222). Jetzt dreht man die Trommel etwa 0,5 cm weiter und be-
lastet den Muskel mit 5 Gramm. Die dabei eintretende Verlingerung des
Muskels 148t man auf der Schreibfliche sich aufzeichnen. Man erhilt
eine vertikale von der Abszisse nach abwirts gerichtete Linie. Hat der
Muskel seine definitive Léinge angenommen, dann reizt man wiederum
mit maximalen Reizen, nachdem man den Absperrschliissel im sekun-
déren Stromkreis gedffnet hat. Die Verkiirzung wird wiederum aufge-
zeichnet und dann das belastende Gewicht abgenommen. Sobald der
Schreibhebel zur Abszisse zuriickgekehrt ist, dreht man die Trommel

Fig. 198,

wiederum um 0,5 cm weiter und belastet nunmehr mit 10 Gramm,
verzeichnet die Verlingerung des Muskels, reizt, zeichnet die Verkiir-
zung auf usw. Immer wieder legt man 5 Gramm mehr hinzu und
beobachtet die einzelnen Zuckungshohen. Man erhélt so eine ganze
Reihe von parallelen Linien. Wenn man die oberen Endpunkte der-
selben miteinander verbindet, dann gewinnt man die Dehnungs-
kurve des titigen Muskels und durch Verbindung der unteren
Enden die Dehnungskurve des ruhenden Muskels.

Versuch 8. Versuch iiber die Ermiidung des Muskels. Wir
verwenden die iibliche Versuchsanordnung: Element, Schlitteninduk-
torium. Von der sekundédren Spirale leiten wir die Driahte direkt zum
Muskel. In einem dieser Drihte ist eine NebenschlieBung angebracht. In
der primiren Leitung bewirken wir mit Hilfe eines Metronoms rhyth-
mische SchlieBung und Offnung des priméren Stromes. Das Metronom
stellen wir so ein, daB etwa alle Sekunden ein Offnen des Stromes erfolgt.
Die Rollen des Induktorium stellen wir so weit auseinander, daf} gerade
eine Offnungszuckung zustande kommt. Wir erhalten dann jedesmal
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bei der Offnung des Stromes eine Zuckung. Wir zeichnen die Verkiirzung
des Muskels auf ein Kymographion auf, das wir mit angemessener Ge-
schwindigkeit am Schreibhebel vorbeifiihren. Wir beobachten, daf}
die Hohe der Zuckung am Anfang mit der Zahl der Zuckungen zu-
nimmt: Erscheinung der Treppe. Dann bleiben dieHubh6hen eine
Zeitlang gleich, um dann allmihlich immer mehr abzunehmen, bis
schlieflich vollstandige Unerregbarkeit des Muskels auftritt. Die
Zuckungsdauer nimmt mit der Dauer der Reizung zu. Schliefilich
wird der Muskel zwischen den einzelnen Reizen gar nicht mehr er-
schlaffen. Es stellt sich eine scheinbar dauernde Verkiirzung des
Muskels, eine Kontraktur ein. Wenn man nun den Muskel einige Zeit
in Ruhe 148t und wieder den Strom schlieft und o6ffnet, dann erhilt
man wiederum eine Kontraktion des Muskels. Wihrend der Ruhe hat
sich auch die Verkiirzung des Muskels wieder ausgeglichen.
Versuch 9. Bestimmung der Leitungsgeschwindigkeit im
Nerven. Wir beniitzen ein Nervenmuskelpraparat. Als Reizapparat
verwenden wir ein Schlitteninduktorium. Wir stellen die Rollen so,
daB bei der Offnung des Stromes eine maximale Zuckung eintritt. Zur
Aufzeichnung der Verkiirzung des Muskels benutzen wir ein Feder-
myographion. Bei diesem wird der primére Strom geoffnet, wenn die
berufite Schreibtafel am Schreibhebel vorbeigeschleudert wird (vgl.
S.226). Von der sekunddren Spule des Induktoriums fiihren wir die
Drihte zunéchst zu einer Wippe, bei der wir das Kreuz herausgenommen
haben (vgl. 8.233). Von den von der Wippe ausgehenden beiden Zwei-
gleitungen fithrt das eine Drahtpaar zu einer Stelle des Nerven, die dem
Muskel benachbart liegt, die andere an eine distalere, dem zentralen
Ende des Nerven moglichst nahe gelegene Stelle. Zwischen den Elek-
troden liegt dann eine bestimmte, meBbare Nervenstrecke. Wir schrei-
ben ferner die Zeit mit Hilfe einer Stimmgabel mit elektrischer Uber-
tragung auf. Den Muskel belasten wir mit etwa 5 Gramm. Zunéchst
stellen wir die Wippe so, dall die untere Stelle des Nerven gereizt wird,
und zeichnen nun die Zuckung des Muskels auf. Dann stellen wir die
Wippe um. Es wird nun die obere Nervenstelle gereizt. Wir erhalten
so zwei Kurven, wovon die zweite sich etwas spiter von der Abszisse
abhebt, als die erstere und in ihrem ganzen Verlauf ein bestimmtes
Stiick spéter fallt. Die horizontale Entfernung der genannten beiden
Kurven messen wir mit Zirkel und Mafistab unter der Lupe. Die dem
gemessenen Abstand entsprechende Zeit kdénnen wir an der Kurve,
die vom Zeitschreiber geschrieben worden ist, ablesen. Sie entspricht
der Zeit, die der Reiz brauchte, um im Nerven von der oberen zur un-
teren Reizstelle zu gelangen. Man kann dann aus der abgelesenen
Zeit unter Beriicksichtigung der Lénge des Nerven berechnen, welche
Zeit der Reiz-gebraucht hat, um die betreffende Nervenstrecke zu durch-
eilen. Es empfiehlt sich, den Versuch mehrmals hintereinander zu
wiederholen und zwar auch mit Anderung der Linge der Nervenstrecke.
Bei der gleichen Versuchsanordnung bringen wir mit Hilfe eines
Pinselchens zwischen die beiden Reizstellen Chloroform oder Ather auf
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den Nerven. Wir beobachten, da8l jetzt von der zentral gelegenen Reiz-
stelle aus keine Kontraktion des Muskels ausgelost werden kann. Der
Nerv ist an der betupften Stelle unwegsam geworden. Wenn wir die
betreffende Stelle durch Auftupfen von physiologischer Kochsalzlésung
gut auswaschen, dann wird die Reizleitung wieder hergestellt. Die
Kontinuitdt des Nerven ist fiir die Reizleitung unbedingt
erforderlich.

Versuch10. Wir beniitzen ein Gastrocnemiuspréparat und bringen
dieses am Muskeltelegraphen an. Wir reizen den Muskel in der gew8hn-
lichen Weise direkt und stellen fest, dal er erregbar ist. Nun legen
wir ihn in eine 1proz. Rohrzuckerlésung. Wir befestigen das Priparat
dann wieder im Muskeltelegraphen und reizen. Es bleibt, wenn der
Muskel geniigend lange Zeit in der Zuckerlésung
belassen worden war, jeder Erfolg aus. Nun bringen
wir ihn fiir einige Zeit in 0,9 proz. Kochsalzlésung
und stellen fest, daBl er wieder erregbar ist.

Versuchll. Beobachtung des Verhaltens
des Volumens des Muskels bei der Kon-
traktion. Wir fiillen eine Pulverflasche bis zum
Rande mit ausgekochter 0,9 proz. Kochsalzlgsung.
Vgl. Fig. 199. Dann verschlieBen wir sie mit einem
Korkstopfen, durch den hindurch ein Glasrohr, das
zu einer Capillare ausgezogen ist, gefiihrt ist. Die
Capillare besitzt eine feine Einteilung. Die Koch-
salzlosung steigt beim Aufsetzen des Stopfens in
dem Rohr empor und liuft zum Teil aus der Ca-
pillare heraus. Durch den Korkstopfen sind ferner
Drahte durchgefiihrt. Der Kork mufl moglichst frei
von Rissen und Lochernsein, weil sich sonst in den
Unebenheiten Luft ansammeln kann. Diese wiirde
das Resultat des Versuches beeintrichtigen. Am
besten verwenden wir einen paraffinierten Stopfen. Der Muskel wird mit
den erwihnten Drihten so in Verbindung gebracht, da8 er sich ungehin-
dert verkiirzen kann. Nachdem der ganze Apparat zusammengesetzt ist,
stellt man in der Capillare ein bestimmtes Niveau her, indem man aus
ihr mit Hilfe von FlieBpapier etwas Wasser heraussaugt. Man liest
dann den Stand des Wasserfadens in der Capillare genau ab, reizt nun
den Muskel mit faradischen Strémen und beobachtet wihrend der
Kontraktion des Muskels die Stellung des Wasserfadens. Er bleibt
vollsténdig unverriickt, d. h. das Volumen des Muskels nimmt
waihrend der Kontraktion nicht zu und auch nicht ab.

Versuch 12. Registrierung der Spannungsidnderung des
Muskels. Bei den vorhergehenden Versuchen war das eine Ende
des Muskels festgestellt, wihrend das andere sich frei bewegen konnte.
Wenn wir die Spannungséinderung im Muskel bei der Kontraktion
verfolgen wollen, dann miissen wir verhindern, daB die Enden des
Muskels sich ndhern koénnen. Wir erhalten in diesem Fall keine Ver-

Fig. 199.
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kiirzung, dafiir tritt die Spannungsénderung in Erscheinung. Wir nennen
dieses Verfahren das isometrische. Wir

isometrische Zuckungskurve Fig. 200.
sieht der isotonischen sehr
dhnlich. Sie steigt nur etwas steiler an und féllt rascher ab.

Yersuche iiber den Erfolg mehrerer sich rasch folgender Reize.

Versuch 1. Wir haben die gleiche Versuchsanordnung, wie bei
Versuch 8, Seite 228. Nur befindet sich im priméren Strome zum
Unterbrechen des Stromes an Stelle des Metronoms ein sog. aku--
stischer Stromunterbrecher von Bernstein (Fig. 201). Wir

Fig. 201. Akustischer Stromunterbrecher.

konnen bei diesem Stromunterbrecher verschieden lange Metallfedern
einschalten und so die Schwingungszahl beliebig variieren. Wir stellen
die Feder so ein, daB wir in der Sekunde 8—10 Reize erhalten. Wir
zeichnen die Zuckungen des Muskels auf. Darauf steigern wir die Reiz-
frequenz. Wir beobachten bei einer bestimmten Zahl von Reizen in der
Sekunde, daB die einzelnen Zuckungen nicht mehr von einander ge-
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trennt sind. Sie setzen sich vielmehr aufeinander auf: Superposi-
tion der Zuckungen. Bei etwa 20 Reizen in der Sekunde kann
man die einzelnen Zuckungen schon nicht mehr erkennen. Wir er-
halten eine mehr oder weniger glatte Kurve. SchlieB8lich erreichen
wir das Verkiirzungsmaximum des Muskels. Bei weiterer Steigerung
der Reizfrequenz nimmt die Verkiirzung nicht mebr zu: Tetanus.

Fig. 202. Versuchsanordnung zur Erzeugung eines Tetanus bei direkter Reizung des Muskels.

Versuch 2. Wir brauchen ein Element und ein Schlittenindukto-
rium. Von der sekundiren Spule werden die Leitungsdrdhte direkt
dem Muskel (Fig. 202) resp. beim Nervenmuskelpriparat dem Nerven
(Fig. 203) zugeleitet. In der sekundédren Leitung haben wir eine Neben-
schlieBung. Wir bringen die Feder des Wagnerschen Hammers in

Fig. 208. Versuchsanardnung zur Erzeugung eines Tetanus bei indirekter Reizung des Muskels.

schwingende Bewegung und erzeugen faradischen Strom. (Vgl. die Ver-
suchsanordnung in Fig. 202 u. 203.) Wir beobachten, dafl der Muskel
einen dauernden Verkiirzungszustand zeigt: Auftreten des Tetanus.
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Anderung der Erregharkeit des Nerven im Elektrotonus.

Wir schalten eine Reihe von Elementen hintereinander und ver-
binden den einen Draht mit einem Widerstandkasten a (Fig. 204). Dieser
steht in Verbindung mit dem Rheochord b, der seinerseits mit der
Wippe ¢ verbunden ist. Die zweite Leitung geht ebenfalls zum Rheochord.
In diesen Draht ist ein Quecksilberschliissel d eingeschaltet. Von der

Fig. 204.

Wippe aus geht die Leitung zum Nerven resp. Muskel. Die erwahnte
Wippe besteht aus einem Holzteller (Fig. 205). Auf diesem befinden
sich in regelméfBiger Anordnung in der Peripherie 6 Quecksilbernipfe.
Jeder Napf hat eine Verbindung mit einer Polschraube. Die Quecksilber-
népfe 1 und 2 sind durch eine Drahtbriicke verbunden. Diese besteht
in der Mitte aus Glas, an den beiden Enden aus dickem Metalldraht.
Mit jedem der Metalldrihte steht ein Metallbiigel in Verbindung. Die
Enden dieser Biigel stehen
entweder in den Queck-
silbernépfen 5 und 6, oder
bei Umlegung der Draht-
briicke in den Queck-
silberndpfen 3 und 4. Der
Napf 5 ist mit Napf 4
durch ein Drahtstiick in
Verbindung gebracht und 6 mit 3. Die beiden Drahtstiicke sind an der
Kreuzungsstelle gegeneinander isoliert. Die zuleitenden Drihte werden
in 1 und 2 eingeschraubt und in 5 und 6 die ableitenden Drihte. Wir

Fig. 205. Wippe.
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haben somit bei der Stellung des Biigels in 5 und 6 eine Leitung von 1
nach 5 und von 2 nach 6, und bei der Stellung des Biigels in 3 und 4,
von 1 zu 3 und von da nach 6, von 2 nach 4 und von da nach 5, so-
mit gegeniiber der ersten Biigelstellung eine umgekehrte Stromrichtung.
Wenn wir die beiden Metalldrihte, die 3 mit 6 und 4 mit 5 verbinden, her-
ausnehmen, dann konnen wir den Strom bald durch das eine, bald
durch das andere von zwei verschiedenen Drahtpaaren senden. Es
seien z. B. 1 und 2 in Verbindung mit der Batterie, 5 und 6 mit dem
einen Drahtpaar und 3 und 4 mit dem andern. Wenn wir nun den Biigel
in 5 und 6 einstellen, dann geht der Strom durch das eine Drahtpaar,
bei der Stellung 3 und 4 durch das andere.

Der Rheochord besteht im einfachsten Falle aus einem Draht,
der auf einer Holzleiste ausgespannt ist (vgl. Fig. 198, S. 228). Die
Enden des Drahtes gehen iiber zwei Metallklotze; auf ihm selbst ruht
ein dritter, verschiebbarer. Die Klotze tragen Schrauben zum Befestigen
von Drihten. Wir verbinden den einen Draht, der vom Element kommt,
mit dem einen der Endklétze und den andern Draht mit dem verschieb-
baren Klotz. Je weiter der verschiebbare Klotz von dem erwahnten End-
klotz entfernt ist, um so groler ist die Strecke, die vom Strom durchflossen
werden mul3,
um so grofer
ist dann auch
der  Wider-
stand und um
so kleiner na-
tirlich  die
Stromstérke.

Eine weitergehende Abstufung des Widerstandes und damit der
Stromstirke gestattet der Rheochord von Du Bois-Revmond (Fig. 206).
Er besteht aus einem Kasten, der an einem Ende eine Metalleiste trigt,
die durch Zwischenriume unterbrochen ist. In diese hinein passen
Messingstopsel. Die einzelnen Teile der unterbrochenen Metalleiste
sind durch verschieden lange, diinne Platindréhte untereinander ver-
bunden. Nehmen wir alle Stopsel heraus, dann mufl der Strom durch
siamtliche Drahtschlingen hindurchgehen. Schalten wir einen Stopsel nach
dem andern ein, dann verringern wir den Widerstand mehr und mehr.
SchlieBlich kénnen wir, wenn alle Stopsel eingeschaltet sind, den Strom
direkt durch die nun vollstindige Metalleiste hindurchschicken. Der
Widerstandskasten, auch Rheostat genannt, zeigt dieselbe Ein-
richtung, nur sind hier die Dridhte auf Rollen gewickelt. Auf diese
Weise wird Raum erspart.

Bei der oben erwidhnten Versuchsanordnung stellen wir zunéchst
die Wippe so, daB die negative Elektrode dem Muskel benachbart ist.
In diesem Falle geht der Strom im Nerven in der Richtung vom Zentrum
zur Peripherie. Wir bezeichnen einen solchen Strom als absteigenden.
Wir schalten zunichst so viele Widerstinde mit Hilfe des Rheostaten
ein, daB weder SchlieBen noch Offnen des Stromes einen Effekt haben.

Fig. 206. Rheochord.
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Das SchlieBen und Offnen nehmen wir mittels des im prim#iren Strom-
kreis eingeschalteten Quecksilberschliissels vor. Jetzt verstirken wir den
Strom ganz geringfiigig, indem wir den Schlitten auf dem Rheochord
etwas verschieben, resp. einen Metallstopsel einschalten. Wiederum wird
mit dem Quecksilberschliissel der Strom geschlossen und dann wieder
gedffnet und genau festgestellt, ob der Muskel, der im Muskeltelegraphen
befestigt ist, einen Ausschlag zeigt. Man muBl das Offnen und SchlieBen
moglichst gleichméfig vornehmen, d. h. den Metallbiigel des Quecksilber-
schliissels schnell in das Quecksilber eintauchen und ebenso schnell ent-
fernen. Bei den schwéchsten Stromen, bei denen ein Erfolg gerade wahr-
nehmbar ist, erhalten wir zunéchst nur bei der SchlieBung eine Zuckung.
Bei etwas stérkeren Stromen haben wir sowohl SchlieBfungs- als auch
Offnungszuckung. Wird der Strom noch weiter verstirkt, dann erhalten
wir eine schwache Offnungszuckung. Diese bleibt schlieSlich auch aus.

Nun legen wir die Wippe um. Die negative Elektrode ist nun vom
Muskel entfernt, die positive ihm benachbart. Der Strom ist nun auf-
steigend. Wir fangen wiederum mit ganz schwachem Strom an und
reizen mit immer stdrkeren. Wir beobachten, daf dann, wenn die ge-
wahlte Stromstérke eben gerade einen Erfolg zeigt, nur eine Schliefungs-
zuckung vorhanden ist. Bei etwas stirkeren Stromen erhalten wir
bei Schliefung und Offnung eine Zuckung und schlieBlich bei starken
Stromen eine Offnungszuckung, bei der SchlieBung jedoch keine Zuckung
oder hochstens eine ganz schwache (Pfliigers Zuckungsgesetz).
Bei dieser Gelegenheit stellen wir auch nochmals fest, daB wihrend
der Dauer der Durchstrémung des Muskels kein Effekt wahrnehmbar ist.
Der Muskel verkiirzt sich nicht, nur beim Entstehen und Verschwinden
des Stromes, beim SchlieBen und Offnen haben wir einen Erfolg.
(Vgl. auch S. 2201f.)

Anderung der Erregbarkeit des Nerven wiihrend er von einem konstanten
Strome durchstromt wird.

Wir wihlen ein Nervenmuskelprédparat und spannen den Muskel in
gewohnter Weise im Muskeltelegraphen ein. Durch den Nerven senden
wir zundchst einen konstanten .

Strom. Den von Daniellschen Ele- Mﬂsﬁﬁl}igﬂ'gﬂheﬁ

menten erzeugten Strom leiten wir Wippe ~ Schlifeninduktor
nach einer Wippe. Als Nebenleitung AA n'(

ist ein Rheochord eingeschaltet. Zum .)\ o)
Offnen und SchlieBen des Stromes 0 = 2
wird ein Quecksilberschliissel be- & gg;/;;s;r

nutzt. Von der Wippe aus gehen
die Leitungsdrahte zu unpolarisier- % Rheochord
baren Elektroden, vgl. S.240, auf ’

denen der Nerv liegt. Wir legen sie
etwa in der Mitte des Nerven an. Quecksilber
(Fig. 207 zeigt die Versuchsanord- schlissel
nung schematisch.) Fig. 207.
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Zwei unpolarisierbare Elektroden bringen wir ferner an der Strecke
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