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riehtiger Durchf/ ihrung befindet sieh das Vi tamin D in Frakt ion  5, die eingedampft 
und deren l~iiekstand mit  Athylendiehlorid aufgenommen wird. Bet der colori- 
metr isehen Best immung wird Gebraueh gemaeht  yon der Beobachtung,  dag in 
Gegenwart  yon Acetanhydr id  die Farbentwieklung mit  SbCls bet Vitamin D, nieht  
aber bet den Zersetzungsprodukten yon Vitamin A unterdrt iekt  wird, so dag deren 
Anwesenheit  dutch  Messung der Ext inkt ionen  bet 550 m #  ausgesehaltet werden 
kann.  Die Best immung von Vi tamin D erfolgt bet 500 mtt mit  dem SbCla-Aeetyl- 
chloridreagens im wesentlichen naeh der Modifikation yon J.  B. DE W~TT und 
~ .  X. SVLL~VaX ~. Naeh diesem Verfahren wurden yon versehiedenen Bearbei tern 
gut  i ibereinstimmende Werte  gefunden. Die lJbere ins t immung mit  den Ergebnissen 
aus dem biologisehen Versuch war befriedigend. ])as Verfahren ist jedoeh vorl/~ufig 
nur  auf  pharmazent isehe Pr/~parate anwendbar.  
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Ein polarographisches Bestimmungsverfahren yon Rutin in pharmazeu~ischen 
Pr~para~en haben J. DAV~DEK und O. MA~OtT~E~ 1 ausgearbeitet.  Die Bestim- 
mung beruht  darauf, dag das Nitrosoderivat  des ~u t ins  noch in Konzent ra t ionen  
yon 10 -6 Mol/1 eine deutliche Stufe aufweist. - -  Ausfiihrung. Etwa 0,1 g der Probe 
wird in )/[ethanol zu einem Volumen yon 25 ml gelSst. Von dieser L6sung pipet t ier t  
man 0,5 ml in ein polarographisches Gef~8 nach KA~,O~ZSEK, setzt  0,5 ml Methanol, 
5 ml 0,2 n Schwefels~ure und  2 ml 3 m Kaliumnitrat lSsung zu. Nach 21/2 rain 
Durchleiten yon Stickstoff werden 2 ml 2,5 m Natr iumacetat]Ssung zugegeben, 
der Sauerstoff wird wieder mit  Stickstoff im Laufe yon 4 rain beseitigt. Dann  wird 
mi t  Hilfe einer Quecksilber(I)-sulfatelektrode die Reduktionsstufe registriert  
(Reservoirh6he = 60 cm, CapillardurchfluB = 3,1 mg/sec, Tropfendauer = 2,9 sec). 
Zur  Auswertung des Polarogramms dient die erste Stufe. Ascorbinsi~ure stSrt nicht.  
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Novalgin lind 3Ielubrin lassen sich auch in Geg'enwart yon Antipyrin und 
Pyramidon direkt  mi t  0,1 n Jodl6sung t i t r ieren,  wenn nach  dem Verfahren yon 
E. SCJZUL~K und L. MAnos 1 gearbeitet  wird. Das Verfahren basiert  auf  der Tat- 
sache, dag Methansulfons~ureabk6mmlinge in m~i~ig alkalischer L6sung dutch  
Kaliumcyunid in Sulfit, Glykols~ure, Ammoniumsalz usw. spal tbar  sind. - -  Arbeits- 
weise. 1,7--1,9 g Substanz werden in einem 100 ml-Megkolben in Wasser gel6st und  
zur Marke aufgefiillt. Davon werden zur Novalginbestimmung 10 ml in einem 100 ml 
Erlenmeyer-Kolben mit  40 ml frisch ausgekochtem, kal tem Wasser ~ersetzt  und  
mit  1- -2  ml Pen tan  bedeekt. ] )ann gibt man 5 ml 10~ Natronlauge und  0,2 bis 
0,3 g KCN zu. Zur  Melubrinbestimmung werden die abgemessenen 10 ml auf  50 ml 
verd/innt ,  bis zum Sieden erwiirmt, dann  mit  denselben Zus~tzen versehen, ab- 
gekiihlt  und  mit  Pen tan  versetzt.  Die Kolben werden mit  Glasstopfen verschlossen. 
Naeh 2 - -3  rain Wartezei t  neutralisiert  man  vorsichtig mit  50% iger Schwefels~ure 
in Gegenwart  yon 1 Tr. Methylrotl6sung und  s~uert dann mi t  0,5 ml Schwefelsfiure 
an. Nach Hinzufiigen yon 0,2 g Kaliumjodid wird mit  0,1 n JodlSsung und  Stiirke- 
15sung als Indicator  t i tr iert .  Im E n d p u n k t  zeigt die L6sung eine 40--60 see dauernde 
violette Farbe. 
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Zur  Bestimmm~g yon Nicotinaldehyd-thiosemicarbazonhydrochlorid (I)  haben  
t3. BtrD~glZ~SK~ und J.  V)~c~t~K ~ eine direkte jodometrische, eine bromatometr i -  
sche, eine mercurimetrische Best immung ausgearbeitet. Aul3erdem werden ein 


