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Der Verf. beschreibt ferner ein bromometrisches, ein fallungsanalytisches (Rei- 
neck~t) und ein argentometrisches (mit Xalignost) Titrationsverfahren. 

Pharmaz. ZentrMhMle Deutschland 96, 396--401 (1957). Inst. Arzneimittel- 
prfif. Jena. K. SOLL:NER 

Zur Bestimmung yon Athinyltestosteron in Arzneimitteln (T~bletten) empfiehlt 
J.  C~OL 1 eine IR-spektrophotometrische Methode, die yon J.  J.  KIRKLA~D 2 aus- 
gearbeitet worden ist. - -  Aus/i~hrung. Die feingepulverte Probe (etwa 20--25 mg 
Athinyltcstosteron enthaltend) wird in einem Scheidetrichter mit  5--10 ml Wasser 
versetzt und 3real mit je 25 ml Chloroform extrahiert.  Man filtriert die Chloroform- 
extrakte fiber Baumwolle in einen kleinen Becher, verdampft  im Luftstrom zur 
Trockne (Dampfbad), kiihlt ab und w~gt den Riickstand. 10 mg des Riickstandes 
werden in einem AchatmSrser mit genau 1,0000 g KMiumbromid sorgf~ltig ver- 
riebcn. ~ a n  iibcrffitlrt genau 200 mg des Gemisehes in die bereits ffiiher beschrie- 
bene Prel~form 2 (die Form kann evakuiert werden und'dient zur tterstellung diinner 
Scheiben mit  cinem Durchmesser von 12 ram), evakuiert  auf unter 1 mm Queck- 
silberss und preBt die Form 5 rain mit  eincm Druek von mindestens 10 t (hydrau- 
lische Presse). In  gleicher Weise wird unter Verwendung yon 10 mgAthiny]ocstradiol 
als Eichsubstanz eine Standardscheibe hergestellt. Man bestimmt die Extinktion 
der beiden Scheiben im infraroten Spektralbereich bei 9,50 #. Da das Beersche 
Gesetz mit  ausreiehender Genauigkeit befolgt wird, geniigt die Vorwendung eines 
einzigen Standards. Beleganalysen zeigcn gute ~bereinstimmung mit den erwarteten 
Werten. Das Original zeigt die II~-Absorptionsspektren des ~thiny]testosterons 
sowie einiger andcrer Steroide (~t'thinyltes~osteron, A'thinyloestradiol, Oestradiol-17c~, 
Oestradiol-17fl, Equilenin, Equilin, Oestron). 

J.  Assoc. off. agrie. Chemists 40, 837--841 (1957). Dep. ttcalth, Educat.  
]u Washington D. C. (USA). - -  2AnMyt. Chemistry 27, 1537 (1955)-; vgl. 
diese Z. 151, 278 (1956). K. MAC~E~ 

Ein colorimetrisches Verfahren zur Bestimmung yon Digitoxin (I) und Gitoxin 
(H) in Tabletten beschreibt D. BA~ES 1. - -  Arbeitsweise. Man bringt das extra- 
hierte Glykosidgemisch auf die Spitze einer Formamid-Celite-S~ule ~ ned w~seht 
mit  280 ml Benzol-Chloroformmisehung (3 ~-1), wodurch I eluiert wird. Beim 
Nachwaschen der Sgu]e mit  200 ml Chloroform wird I I  isoliert. Die Eluate wgscht 
man mit  100 ml Wasser, schiittelt dicses wieder mit  30 ml Chloroform aus und 
dampft Eluate und Waschchloroform zur Trocknc ein. Ebenso bringt man 5 ml 
einer I-StandardlSsung zur Trockne. Zu jedem der abgekiihlten Trockenriickst~nde 
gibt man 4 ml F~rbreagens (s. unten), 15st unter Umschwenken und bestimmt 
nach 20 rain die Lichtabsorption der LSsungen bei 590 m/~. In  Abst~nden yon 
5 min wiederholt man die Messung der Extinktionswerte, bis deren Maximum 
erreicht ist. - -  Farbreagens. Man mischt 60 Iill Eisessig mit  5 ml konz. Schwcfcl- 
si~ure und 2 m] 5%igor Eisen(III)-chloridl6sung und kiihlt. 

1 j .  Assoc. off. agrio. Chemists 40, 794--796 (1957). Food a. Drug Admin., 
Washington, D. C. (USA). - -  2 MA~ELL, W. A., A. LAVALLEE, R. A. CA~IOTO u. ~[. G. 
ALLMAR~= : J.  Amer. pharmac. Assoc., sci. Edit.  45, 98--101 (1956). K. SOLLNER 

Die jodometrisehe Best|mmung yon Novalgln in 50% iger Injektionsliisung yon 
C. P. M. W ~ T ~  1 wird veto Autor 2 dergestalt abge~ndert, dab die tilt die Titration 
benStigte Mcnge des AnalysenmateriMs nicht abgemcssen, sondern abgewogen 
wird. Man w~gt ctwa 0,5 ml der zu titrierenden LSsnng genau, setzt 50 ml Wasser 
und 3 ml vordiinnto Essigs~ure zu und fiihrt die Titration nach der OriginM- 
methodc 1 durch. Dcr Gehalt der L6sungen an IqovMgin- Monohydrat (N-M) kann 
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aueh aus ihrer Dichte entnommen werden. Diese betr~gt, wie an Hand einer 
Standardkurve ermittelt werden kann, bei einem Gehalt yon 45,0~o N-M 1,1446; 
47,5% 1,1522; 50,0% 1,1598; 52,5% 1,1672 und 55,0% 1,1748 bei 25 ~ C. 

x Pharmac. Aeta Itelveti~e 29, 199 (1954); vgl. diese Z. 145, 453 (1955). - -  
WI~H, C.P.M. : Pharmae. Act~ ttelvetiae 32, 383--384 (1957). K. SSLL~EI~ 

t~ber die ehemische Priifung der Samen yon Lepidium Iberis (var. alb.) 
berichten B. C. J o s ~  und J. D. TEWARI 1. Die Priifung zeigt die Anwesenheit yon 
Sehleim, Farbstoffen, eines ~therisehen und eines fetten ~)les. Bei der Untersuehung 
des fetten 01es (es besitzt einen senf/~hnlichen Geruch), das dureh ersehSpfende 
Extraktion mit Petro]/~ther (Kp 40--60 ~ C) in einer Ausbeute yon 5,52~o ge- 
wonnen und ansehliel]end nacheinander mit Tierkohle und Fullererde gereinigt 
worden ist, sind folgende physikalische und chemisehe Konstanten bestimmt 
worden: Spez. Gew. 0,9408; Breehungsindex 1,4109; S/~uregrad 20,3; Verseffungs- 
zahl 182,3; Jodzahl nach HA_wv~ 115,8 und Unverseifbares 0,74~. ~raeh dem 
Verseifen mit alkoholiseher Natronlauge s das erhaltene Fetts/~m'egemiseh (81,5~o 
des gesamten 0les) durch HILDITC~S Modifikation des alkoholischen Bleisalz- 
prozesses nach E. TWITC~ELL 2 in feste und fliissige Fetts~uren aufgetrennt worden. 
Zur quantitativen Priifung werden die fiiissigen und festen S~uren in ihre Methyl- 
eater umgewandelt und die erhaltenen Ester im Vakuum fraktioniert destilliert. 
Aus der Jodzahl und dem Unverseifbaren jeder Fraktion kann dann der Prozent- 
gehalt der einzelnen S~uren bereehnet werden. Die Bestimmung der fliissigen 
S/~uren kann aueh noeh dureh Bromierung einer gewogenen Menge der S~uren 
vorgenommen werden. 

Arch. Pharmaz. Ber. dtseh, pharmaz. Ges. 290, 215---218 (1957). Univ. Allaha- 
bad (Indien). - -  ~ J. Ind. Engng. Chem. 13, 806 (1921). K. M~Cn-icE~ 

Die physikalischen und optischen EigenschaRen der Tuberculostatica Isonicotin- 
s~iurehydrazid (INtt), I:NH-diliturat, 1-Isonicotinyl-2-benzylidenhydrazid, 1- 
Isonicotinyl-2-isoprop~lhydrazid, Tibion (Conteben) und Tibion-p-nitrophenyl- 
hydrazon geben J. W. SHELL, CK. F. POE und N. F. YVITT 1 in tabellariseher Zu- 
sammenstellung an. Aul~erdem enth~It die Arbeit die Mikrokristallphotos (240 fache 
VergrSBerung) der genannten Substanzen. Die optischen Eigensehaften der Kristalle 
eignen sieh zur Identifizierung der angefiihrten Stoffe. 

1 Mikrochim. Ae~a (Wien) 1957, 501--505. College Ph~rm., Univ. Boulder, 
Colorado (USA). I~. SSLI~I~EI~ 

Alkaloide. Zur Methoxylgruppenbestimmung in Alkaloiden empfiehlt M. LANCE- 
JAN 1 die yon A. P. MAT~EI~S und M. J. PIr 2 angegebene Methode. Die Methoxy]- 
gruppe wird dureh Einwirkung yon konz. Sehwefels~ure zu Methanol umgesetzt, 
der Alkohol wird abdestilliert und mit Permanganat zu Formaldehyd oxydiert, 
der naeh Re~ktion mit Chromotrops~ure photometriseh bestimmt werden k~nn. - -  
Arbeitsweise. 0,5 ml ProbelSsung werden im Kolben (A) der Destillationsapparatur 
(Abb. 1) mit 5 ml konz. Sehwefels~ure versetzt und nach Zugabe einiger Platinsp~ne 
5 rain unter RiicktiuB erhitzt (dazu wird der seitliehe Ansatz des Ko]bens ver- 
sehlossen). M~n l~Ll]t abkiihlen, gibt durch den Kfihler (B) 5 ml Wasser hinzu (der 
Kiihler dient gleiehzeitig a]s Fraktionierkolonne und ist mit Glasperlen bepackt), 
sctlliel~t den Destillationsaufsatz (C) an und destilliert unter Einleiten yon Stick- 
stoff. Die Vorlage (D) wird mit 2 Tropfen Wasser beschickt und in eiuen Beeher mit 
Eiswasser gestelIt. Der Aufsatz wird w~hrend der Destination mit eiswassergetr~nk- 
ter Watte gekiihlt. Nach 20 rain werden etw~ 2 ml Destillat erhaiten. Ein aliquoter 


