456 Bericht: Spezielle analytische Methoden

4. Analyse von biologischem Material

Calorimetrie in der biochemischen Analyse. W. J. Evaxs und W. B. Carwry [1]
beschreiben im einzelnen den Bau eines Calorimeters, in dem die Warmetoénung
biochemischer Realktionen gemessen werden kann. Dies wird am Beispiel der Toni-
sterung der Imidazolgruppen am Himoglobin demonstriert.
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Zur Bestimmung von Natrium, Kalium, Chlorid, Harnstoffi und Glucose im
Capillarblut wird von M. LoxpoxN und J. H. MArRYMONT jr. [1] eine Kombination
von bekannten Methoden vorgeschlagen. — Ausfiihrung. Zu 0,1 ml Serum werden in
einem Reagensglas 1 Tr. gepufferter Ureaselosung gegeben (siehe unten). Man inku-
biert 10 min bei 37°C, fiigt 6 Tr. abs. Methanol hinzu und setzt fir 4 min in ein
Wasserbad von 60°C. Dann iiberschichtet man vorsichtig mit 2,0 ml Wasser und
setzt in ein Wasserbad von 37°C fiir 60 min. Der Extrakt stellt ein 1:21 verd.
Serum dar. — 0,2 ml davon werden fiir die Glucosebestimmung der gleichen Autoren
[2] bendtigt. Chlorid wird durch Titration von 0,5 ml Extrakt mit 0,3%,iger
Quecksilber(11)-nitratidsung bestimmt, nachdem vorher 2 Tr. 0,15 n Salpetersiure
und 1 Tr. 0,19/,ige s-Diphenylcarbazonlésung [ 3] zugesetzt worden sind. Natrium und
Kalium werden flammenphotometrisch bestimmt, und der Harnstoff wird mit NeBlers-
Reagens colorimetrisch bei 440 nm ermittelt [4]. — Urease-Losung. 2 ml 1 m Tris-Ace-
tatpufferlésung pH 4,55 werden mit 0,1 m1 Glycerin-Urease-Extralkst [5] gemischt.
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Die Genauigkeit undy Reproduzierbarkeit von drei spekfralphotometrischen
Kupferbestimmungen in biologischen Materialien vergleichen E. J. BUTLER und
D. H. 8. Forzes [1]. Als Beispiel wird die Bestimmung von Kupfer in Leberproben
nach folgenden Verfahren durchgefiihrt: a) Dithizon. Extraktion von Kupfer bei
pH 4,5 mit Dithizon in Tetrachlorkohlenstoff. Riickextraktion mit Permanganat
und abermalige Extraktion mit Dithizonlésung unter Zugabe von Jodid, um Sto-
rungen durch Hg, Ag und Bi auszuschlieBen. Das Lambert-Beersche Gesetz ist bis
zu 1,7 ug Cu erfillt. — b) 2,9-Dimethyl-1,10-phenanthrolin (Neocuproin). Extraktion
von Cu bei pH 6,3 aus citrat- und hydroxylammoniumechloridhaltiger Losung mit
Chloroform als Neccuproinkomplex. Das Lambert Beersche-Gesetz ist bis zu 6 pg
Cu erfillt. — ¢) Bis-cyclohexanon-oxalyldikydrazon (BCOD). Bildung des BCOD-
Komplexes in citrathaltiger, wifiriger Losung bei pH 9,0. Das Lambert-Beersche
Gesetz ist bis zu 40 g Cu erfiillt. — Von den drei untersuchten Verfahren zeigt die
Kupferbestimmung mit Dithizon die héchste Genauigkeit und Reproduzierbarkeit.
Die Neocuproinmethode ergibt hohere und schwankendere Ergebnisse als die bei-
den anderen, wohingegen bei der BCOD-Methode ein systematischer Fehler, der
unabhiingig von der ProbengroBe ist, nachgewiesen wird. So zeigt z. B. die Analyse
der gleichen Leberprobe nach dem Dithizonverfahren einen Gehalt von 250 -+
13,7 ppm Cu, nach dem Neocuproinverfahren 261 + 14,3 ppm Cu und nach der
BCOD-Methode 231 -+ 7,9 ppm Cu.
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