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zur Marke und lisst 24 Stunden stehen. Nun filtrirt man dureh ein
trockenes Filter, verreibt 200 em® des Filtrates mit Calciumhydro-
xyd, bis die Flissigkeit deutlich alkalisch reagirt; man filtrirt aber-
mals ab und bringt eine abgemessene Menge des Filtrates (10 bis
15 em”) und ebensoviel der nach Salkowsky bereiteten alkalischen
Chlorbaryumlésung ') in eine 35—40 em lange, an einem Ende zu-
geschmolzene Rohre, zieht das andere Ende der letzteren aus und
erhitzt sie 4—5 Stunden auf 200—220°. Nach dem Erkalten spiilt
man den Rohreninhalt in einen Destillirkolben, treibt das Ammoniak
durch Erhitzen mit Magnesiumoxyd oder Natriumhydroxyd aus,
fingt es in zehntelnormaler Schwefelsiure auf und bestimmt den
Ueberschuss der letateren auf jodometrischem Wege (siehe Seite 42).
Im Destillationsriickstand bestimmt man die Kohlensiiure; hesser
ist es aber, den Harnstoff aus dem gefundenen Ammoniak zu
berechnen und als Correctur von dem erhaltenen Werthe 3 Procent
in Abzug zu bringen. 1 em3 zehntelnormale Schwefelsiure entspricht
0-001701 g Ammoniak = 00029975 ¢ Harnstoff.

Nach Versuchen von E. Pfliger und Bleibtren?®) gibt diese
Modification absolut genaue Resultate, wenn man in der ein-
geschmolzenen Mischung sowohl die priformirte Kohlensiiure, als
auch  das priformirte Ammoniak berticksichtigt und deren Menge
In einer besonderen Probe bestimmit.

Nach P. Cazeneuve und Hugouneng®) geht Harnstoft beim
Erhitzen mit Wasser leicht vollstiindig in Ammoniumearbonat iiber,
wihrend die anderen stickstoffhiiltigen Harnbestandtheile keine
Zersetzung erleiden. Man fillt 10 em® des vorher mit Thier-
kohle entfirbten Harns nebst 20 em® Wasser in ein Rohr ein,
schlieft es zu und erhitzt es eine halbe Stunde auf 180°. Nach
dem Erkalten titrirt man das aus dem Harnstoff entstandene
Ammoniumearbonat mit Normalschwefelsiure.

2. Verfahren von Knop-Hiifner. Nach diesem Verfahren
wird der Harnstoff durch Natriumhypobromit (der von Knop zur
Ammoniakbestimmung empfohlenen .Bromlauge”) zersetzt und
der entwickelte Stickstoff in einer Messrihre aufgefangen.

Die Bromlauge erhiilt man durch Auflésung von 1004 Na-
triumhydroxyd in 250 em® Wasser und Zusatz von 2bem” Brom

') Man versetzt 11 gesiittigter Chlorbaryumlésung mit 15 —20 em® Natron-
lauge vom specifischen Gewicht 1-34.
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