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umkristaIlisier~ und dann (130 Ing) an  4 g Aluininiumoxyd ,,Woelin, nieht  alkaliseh, 
fast  neu t ra l"  chromatographiert .  Die Elut ion mit  Petrol/~ther ergab 3,2 Ing einer 
Substanz Ini~ einein Fp 50--58 ~ C. Die Haupt f rak t ion  (I18 Ing) erhielt man dutch 
Elut ion Init Benzol-Chloroforin (60:40). Naeh 2maliger Rekristall isation aus 
Methanol ha t te  die so dargestell te Subs~anz einen Fp 135--136 ~ C, [c~]~~ ~ 
2 ~  262, 270, 282, 292, e 118, 160, 170, 100, was etwa 1~ 5,7-Dien en~spricht. Das 
mit  Pyridin-Eisessig dargestellte Aeetat  ha t te  naeh Uinkristall isation aus Methanol 
einen Fp 127--128 ~ C, [~]~~ ~ Da diese Daten,  sowie die Eleinentaranalysen 
mit  denen yon fl-Sitosterol iibereinstiininten, wurde die Ident i t~ t  des gefundenen 
Stoffes Init. diesem Steroid angenoininen. Aueh das Benzoat  und das 3,5-Dinitro- 
benzoat gaben die erwarteten Daten.  
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N-Nitroso-N-methylharns[off  (I)  ist naeh F. JA~-~i~, B. K ~ X ~ ,  V. V A ~ K  
und M. VRUBLOu 1 t i tr i inetriseh und po/arographiseh Init grol]er Genauigkeit 
best immbar.  Die Ti t ra t ion beruht  auf  der Zersetzung yon I naeh der Reaktion 
CI-IaN(NO)CONtt 2 + NaOH -~ CH2N ~ + NaCNO + 2H20. --  Titration. 150 bis 
200 Ing I w/igt man in einen 150 Inl-Me~kolben ein und ftig~ 25 Inl 0,1 n Natron- 
lauge aus der B/irette zu. Man sehwenkt his zur v61ligen AuflSsung und zum 
vSlligen Sistieren der Diazoinethan-Entwieldung (Abzug!). Nach Zugabe einiger 
Tropfen PhenolphthaleinlSsung t i t r ier t  Inan die unverbrauchte  Lauge Init 0,1 n 
Schwefels~ure zur/ick. "1 Inl 0,I n Natronlauge entsprieht  10,3086 Ing I. --  Das 
polarogra•hische Verhalten yon I wird ira p~-Bereich yon 2 - -8  (MeIlvain-Puffer) 
untersucht .  I liefert iin ganzen Bereich eine einzige, gut  definierte Reduktionsstufe,  
deren Halbstufenpotential eine Funktion des p~-~Yertcs ist. Haupts~chlich in 
sauren Bereichen ist  die l~eduktionsstufe yon einer kleineren, negativeren Stufe 
verinutl ieh katalyt isehen Charakters beglei~et, die sieh leieht dureh Zusatz yon 
wenig Gelatine beseitigen 1M]t. Bei pH 7--8 w~re die Form der Reduktionskurve 
zur Messung der Stufenh6he am bequeinsten, abet  sehon bei p~  7 beginng die 
I-Zersetzung. Es wird eine PufferlSsung yon !oH 5 benutzt ,  da in ihr  I genfigend 
)ange ha l tbar  ist. Man reduziert  bei einem Halbstnfenpotent ia l  yon -- 0,98 V. --  
Zur Ausfiihrung 15st man 40 nag I in 100 Inl Wasser. 0,2--1,0 Inl dieser LSsung 
versetzt  man iin 10 ml-N[el3kolben Init 5 ml Puffer- (pH 5) und 0,5 Inl 0,2~ 
GelatinelSsung sowie Wasser his zur  Marke. Man 1/~I~t Wasserstoff oder Stickstoff 
durehstrSinen und registriert  die Kurve  bei kathodisehem AnschluB an  einen 
4 Volt-Akkuinulator  ab - -0 ,4  V. Unte r  diesen Bedingungen ist die StufenhShe 
yon der I -Konzentra t ion vollkoininen linear abh~ngig. Die Best iminung ist wegen 
der geringen Stabil i tgt  verdi innter  I-LSsungen binnen 30 Inin vorzunehinen. Man 
beugt dieser Zersetzung dureh Benutzung eines 1 : 5 Init Wasser verdiinnt  en pH-Puffers 
zur Berei tung auch solcher StaininlSsungen vor. - -  Alle Stabil i t~tsuntersuchungen 
ergeben, dag die Zersetzung yon I im festen Zustand haupts/~ehlieh yon der Tein- 
peratur  und dein Feuehtigkeitsgehalt ,  in LSsung voin p~-Wer t  abh/ingt. - -  Das 
Verfahren eignet sich zur Besti ininung der Stabiliti~t und  der Lagerfiihigkeit yon 
N-Nitroso-N-methy]harnstoff.  
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Den Hydroxylgruppen-Gehal t  yon Polyoxypropylenglykolen (P-G) bcst i inint  
man nach einem yon E. H. VO~ELE~ZA~G und D. J. ST6VE~ ~ ansgearbeiteten Ver- 
fahren. --  Arbeitsweise. In  einen troekenen Erlenineyer-Sehliffkolben wfigt man 
etwa 1/2 Mflliinol des P-G genau ein (a g), dann fiigt man 200 inl einer LSsung yon 


