458 Bericht: Spezielle analytische Methoden

Bestimmung wird mit Hilfe einer Flichenmessung der Peaks und einer Eichkurve
(von 5—50 pg Amin) vorgenommen. Die Empfindlichkeit des Verfahrens wird mit
1 pg, die Fehlergrenze mit 5%/, angegeben. — Im zweiten Teil der Arbeit wird ferner
ein modifiziertes colorimetrisches Verfahren der Methode nach J. AXELROD® zum Nach-
weis der beiden Weckamine beschrieben. Zur Ausschaltung von Febhlern durch
storende Begleitsubstanzen wird der Urin vor der Extraktion neutralisiert. Zu
1—5 ml der Urinprobe, die wenigstens 5 pg der Amine enthalten sollten, gibt man
0,5 ml 1 n Natronlauge und 20 m! Benzol und schiittelt 10 min um. 11 ml der Benzol-
phase werden zu 5 ml eines Boratpuffers vom pH 10 gegeben, 5 min lang geschiittelt
und dann 8 ml der benzolischen Schicht in ein Zentrifugenglas, das 0,4 ml Iso-
amylalkohol enthilt, gegeben. Dann werden noch 0,6 ml Methylorange-Reagens
hinzugefiigt, 6 min geschiittelt und zentrifugiert. SchlieBlich werden 6 ml der Benzol-
phase zu 1 ml einer 2%/ igen alkoholischen Schwefelsdure gegeben und sofort die
Absorption der Farblésung bei 540 nm im Spektralphotometer (Hilger-Uvispek)
unter Verwendung von 10 mm-Kiivetten gemessen. Die Erfassungsgrenze dieses
Verfahrens wird mit 5 ug angegeben. Zur Untersuchung kamen Urinproben von
Mensch und Ratten, die Ergebnisse werden in Tabellen wiedergegeben. Dem ersteren
Verfahren wird wegen seiner griferen Genauigkeit und groBeren Spezifitdt gegen-
itber dem colorimetrischen Verfahren der Vorrang gegeben.
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Die Trennung vegetabilischer Gerbstoffextrakte durch Diinnschichtchromato-
graphie auf Polyamid ist von P. STaprEr und H. ENDRES! untersucht worden.
Zur Herstellung der Trigerschicht wird das Polyamid in Methanol aufgeschlimmt
und mit den iiblichen Geriten aufgetragen. Als Laufmittel sind zahlreiche Gemische
aus Aceton oder Tetrahydrofuran mit Methanol bzw. Athanol und Wasser bzw.
1 m Essigsiure oder 1 m Pyridin geeignet. Fiir die Mischungen Aceton-Methanol-
1m Pyridin (5:4:1), Aceton-Propanol-Wasser (5:4:1) und Aceton-Methanol-
Wasser (5:4:1) sind die Rs-Werte der bei der Trennung der Extrakte aus Mimosa,
Fichte, Quebracho, Myrobalanen, Biche und Swmach erhaltenen Flecke sowie die
beobachteten Fluorescenzfarben im UV-Licht (365 nm) angegeben. Die Zahl der
eindeutig getrennten Flecke kann noch vermehrt werden, wenn man die Chromato-
graphie mit den gleichen, aber frisch angesetzten Laufmitteln ein- oder zweimal
wiederholt.
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Zur Gesamteholesterinbestimmung im Serum haben J. Graxpa und J. A.
CaBrzas! nach Extraktion des Cholesterins mit Chloroform die Reaktion nach
LIEBERMANN-BURCHARD angewandt. — Arbeifsweise. Man gibt genau 0,2 m] Serum
auf aschefreies Filterpapier oder Hlektrophoresepapier auf gekennzeichnete
Stellen und 148t bei Temperaturen nicht iiber 60°C trocknen. Man teilt das Papier
in kleine Quadrate und bringt diese in ein trockenes und sauberes Gefil mit einge-
schliffenem Kolben. Dazu gibt man 3 ml Chloroform und 2 ml Essigsdureanhydrid,
schlieBt gut und stellt den Kolben 15 min leicht geneigt in ein Bad von 75—80°C.
Dabei wird dreimal leicht durchgeschiittelt. Die Losung tiberfilhrt man dann in einen
7 ml-MeBkolben. Das Papier wird mit Chloroform (unter 2 ml) ausgewaschen und
der MeBkolben auf 7 ml aufgefiillt. Man stellt daneben eine Probe bekannten Gehal-
tes und einen Blindwert her. Zu den 3 GefiBen gibt man 5 Tr. konz. Schwefelsdure



