
solvotysis of the parent compsund towards polar solvents such as water with the 
subsequent advantage that the sI)ot test may be carried out in aclucous media. 





Wie tmserc cli~sl~~~~~liclten Vcrsuchc ~ei~t~~~, lasscn si& die Kon~~~sati~nsab~ 
kijmmlingc cles Formaldehydbidulfits in leiclrt alkalisc?lcr Liisung durch Kaliumcya- 
nid such spalten. So das Novnl@n ~1x1 such das Meluhrin. Im Falle van lMelubrin 
crfolgt clic vollstzndige Spaltung clurch KC3 allerclings nttr bcim rn~ss~~~n ErwW- 

dcr alkaIisc1~~~ R~aktionsfliissigl~it. Das cinc S~aIt~~ stiick, das Suffit kann 
icht scl~~efels~~~rer ~~~s~~~ such in ~~~~~~wart der riacn S~~ltun~sst~~k~ 

(Alnin~~~til~yrin, ctllylamin~antipyrin, Glykofsimre, Ammonsalx), sowie in Gc- 
gcnwart von Antipyrin uncl PyrcLmidon jadomctriscll mit ousrcichendcr Gcnauigkcit 
#cmcsscn wcrden, da clic: Rcaktion xwischcn Joel und schwcflil;cr SSure mit bcclcutcnd 
~r~jsscr~r ( &.zsctl ~~in~li~k~it als ~w~sc~l~n J ad und An ti~yri~ t I~yramidon USW. ~l~l~u~t S 
1% ~~~~~~~r~is ;r,ciCr;tc cinch die A~~~~se~l~cit des Cyanicliiberschussus, da das Cya~i~ 
clion bck~tnntlicl~ such in miissig saurcr Liistrn~ mit .Jocl im Sinne clcr ~~leichun~: 

CN- -f- .Jz C= CN,J -I- J- . s . . . . . . . (3) 

r~agitirt~, woclurch klcinerc Ul~~tirnrni~k~it~l~ im Jodvtlrhrauch besondcrs beim 
Arb~it~~ in u.or;v l~~sstal~ ~~~ts~~b~~~ k~jn~~n. Wird in der ~~~tricrfl~ss~ 
~l~itr~~r~~ Kaliumj~~lid gel&t, so wird clic f;cillcrmdI3liclkkcit clurcfr 
nsch links dcs in dcr Glcichung: (3) vcranscllrtuliclrtun ~;lcicl~~cwichtes zuriickgc- 
drlingt, bzw. lxhokwn, 

Es wurcle bcrcits crwtihnt, class clas Novalgin im Wr~c~rr’schcn Verf;btlrcn in cssige 
saurer Liisung mit J,-Lijsun~ retlgicrt. Dies@ lictaktion -- a~?~eblicl~ Gnu Jodaddi- 
lion - ist abcr l~~i~~sfalls 4zin Cut@. Der J~~~~r~rbra~~cl~ cimx mit Sc~~w~~~Is~~~lre auf 
plf r-2 ~~n~es~ucrtcr ~~val~inl~js~n~ ist ~~~n~li~ll nach ~i~e~~~~ V~rsuct~e~~ bed~~t~~d 
klciner. 13cmcrkcnswcrterwcise wird clas mit Novalgin en& vcrwundtc Mclubrin 
nach EVEICS~’ in cincr mit Natriumazctat qquffertcr Liisung mit vicr ;diquivalentcn 
j od oxydiert, wobei angcblich iibcr 4_l;ortnaminoantil,yrin +Aminoantipyrin ent- 
stcht. 

Um tin ricl~ti~es Urtcil xu fassen l~a~~~~~ wir rnit cinem u~~~arisch~~~ ~~vami~l~~~~ 
l~l~en~~r~~parat (~oval~iI1~ ver~I~i~t~cnc1~~ Vcrsuchc mit dcm weitcr ~~~t~~ genau bc- 
schrichcntln , ,Cyaniclvcrfal~rcn” uncl clem VVIIi*rIf’schen Vcrfahx7xP ausgefiihrt, 
Uas Pt%parat erwies siclt nacll dcrn Cynniclvcrfahren als 98.3 -& o.r’$+ig, nach dcr 
WI1~TiI’SCheH ~~~~~1~~~~ in lcicht cssigsaurcr I,iisung als rxr.f, & z%-ig, Als wir 
abcr die ~~~js~~~ ~n~t~tt mit ~~~n~ ~cl~wefcls~~~~ ~~t~~~~~rt~~ p so ficlen die 
Rcsul ta tc bcdcu tund ~i~~lri~cr : ‘x, ab. Es ist bemcrkens~v~rt, class hoi 
den schwcfclsauren V~rsuchcn clor Joclvurbrtzuch umso mchr siclt vermindcrtc, je 
sI>iitcr clic IAsung nnch dcr Anrsiittcrung titricrt wurdc, Solchc Vcrmindcrung deri 
J ocl~~crlxauches, bzw. Selwankwqp in clcn Ergcbnisscn war hci dcr , ,Cyanidmc- 
thoclc”” such nach ‘8 ~tun~I~~~ ~~~t~~~it rticht 2x1 beo~~acI~te~. 

~lci~~~~n~ in dcr l~y~lr~lytisch~n ~l~~ltun~ dcs ~oval~itls in dor vordiinnten L&u 
(ctwa 0~05111) xu strclrun. IJas 1x4 clicscr Mydrolysc cntstanclcnc! FormaldchydbisuI 
wird in mit Schwcfclsf’curc mtissi n Jodlijsun~ nicht ang iffcn. Uamit 
klinncn die niedrigcrcn Vcrsuch rgcbnisse crkltirt wcrden. Die s 
WI~~*r~~*~~~~~n Vo~~~~rift ~~~~~ef~l?~te~ ~~~r~~l~~~~ in mit Essi fiure an~~s~~erter~ also 
~ini~erm~ss~n ~~~~~~~rt~~ Liiswq wcism sinen ~~d~ut~n~~ ~r~ssercn ro~e~tgeI~a~t 
an Novalgin (rr 1.6 & SOL,) auf, d;r in diescm Vcrfahrcn mit eincr teilweisen Qxyda- 
tion im Sinne des ~VHRS'SChen5 Mcchanismus zu rechnen ist. 
Lz’tevcriuv S, g 
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TABELLE V 

SOVAL(;I~ (S~VAMIDA~OPHISN)-BESTI~~~U~G~~ xs GEGENWART 

VOSANTIPYRIN UND PYRAMIDOS, CYANIDVERFAHREN 
._.---_...~--_-_-______ .__....__-._-.-- --___- _._.-._ ..-_.__-. --_---.---~-_~__ 

Einwaagc Verfmtrchtr Gc~u1ulmI _._-..._._.-_. . 
Nouamd A rbl i- Pyra- Scnmnid- ‘. .4&i- ” I$.&_ .- o.rX J.-L.Gstcng NwaJgitr 
urophen gyr:n tn idm arf~phtn- &win. m idrm - (A\‘ouamid- 

.,Cllinr~in” Ldsunp . 
‘~;F 

l.b;,t;nn ml aroptm) ----..- -- -. .---... --.-- ---. . ..-...-- 
g/ma ml gjzoo ml g/200 ml #Id crn:cln AIf -IVCrl % 

--- _..--- -..---. _- ---.---__-_ 

9.90 
10.00 - - 9.88 9.90 98.9 

9.90 

9.90 
LO.00 5.00 5.00 9.89 9.90 98.9 

9.91 

3.5165 3.5061 4.9290 9.89 
IO.00 x0.00 10.00 9.89 9.89 98.8 

9.58 

9.90 
10.00 20.00 20.00 9.90 9.90 98.9 

9.90 
- .__.-_ __-._--- .-.-__-. -.---.-- -..-.-- ___- 

ZUSAMMENFASSUNG 

Verfasscr habcn tin jodometrisches Vcrfahrcn zur Bcstimmung von arznoilich vcrwcndcten 
Rletl~ansulIonsOurcabk6mtnlingcn (diesmal zur I3cstimmung von Novalgin bzw. Mclubrin such 
in Gegenwart v-on Antipyrin und Pyramidon) in Vorschlag gcbracht. I>ns Vcrfahrcn wurdc auf 
die Tatsachc aufgebaut, &ass cinigc McthansuIfonslurcnbk~mmlinge (Novalgin, Xlclubrin) sich 
in miissig alkalischcr I&sung durch Kaliumcyanid in Sulfite, GlykolsZurc usw. spaltcn lasscn. Die 
Sulfite kanncn nun in miissig schwcfclsaurcr Liisung such in Gcgcnwart von den Spaltprodukten 
sowic von ii\JCrSChtiSSi@_XTl I-ICN, abcr such in Gcgcnwart van Antipyrin und I’yrarnidon untcr 
den angegebcncn VcrhOltnisscn mit Jodlfisung clirckt titricrt wcrdcn. 

An iodomctric method is prcsentcd for the dcterminaiion of mcthanesulphonic acicl dcrivativcs 
that are used in medicine. Hcrc the method was applied to the determination of novalgin and 
mclubrin, alone or in the prcscncc of antipyrinc and pyramidone. The method is based on the fact 
that in moderately alkaline solution some mcthanesulphonic acid dcrivativcs (novalgin, mclubrin) 
can be split into sulphitc and glycolic acid, etc., by potassium cyanide. The sulphitc can then be 
directly titratccl with iodine solution, this titration being carried out in sulphuric acid solution 
of moderate concentration. Under the conditions indicated the titration can be pcrformcd in the 
prcscnce of the degradation products and of excess I-ICN, as well as in the presence of autipyrinc 
and pyramidone. 
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