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3. Auf Pharmazie beziigliche Methoden.

Zur Bestimmung des Azetaldehyds in Paraldehyd sind bisher
zwei Verfahren mitgeteilt worden und zwar das eine von R. Richter!)
und das zweite von G. Heyl?). F. von Bruchhausen?) versuchte
die jodometrische Formaldehydbestimmungsmethode nach Romijn zur
Ermittelung des Gehaltes von Azetaldehyd in Paraldehyd heranzuziehen,
jedoch ohne Erfolg, da bei der Einwirkung des Jods in alkalischer
Losung neben der Jodoformbildung Oxydation zu Essigsdure stattfindet,
also Reaktionen gleichzeitig verlaufen, die einen verschiedenen Jod-
verbrauch bedingen. Bruchhausen hilt die von Richter angegobene
Sulfitmethode fiir die empfehlenswerteste, die besonders dann befriedigende
Resultate gibt, wenn man Azetaldehyd- und Sulfitlosung zur Titration
anf 5° abkiihlt, W.Stiwe?)y kann sich dem Urteile Bruchhausens
nicht anschliessen, denn nach seiner Ansicht ist der Farbenumschlag
nicht scharf und die Genauigkeit abhiingig von dem Grade der Ver-
dinnung, Zur genauen ‘Bestimmung muss ausserdem jedesmal ermittelt
werden, wie viel Sulfitlosung nach der Haupttitration noch in der
Flussigkeit vorhanden war. Stiiwe ldsst daher den Paraldehyd auf
eine bestimmte Menge alkalischer Jodkalium-Quecksitberchloridldsung
einwirken- und ermittelt dic Menge des nicht verbrauchten Anteiles
‘Quecksilberchlorid. Die Ausfithrung beschreibt er, wie folgt: Man
bringt in ein Messkolbchen von 100 cem Inhalt 10 cem einer ungefihr
v/ -Quecksilberchloridlosung, deren Gehalt in der unten angegebenen
Weise mit “/,-Jodlosung und Natriumthiosulfatlosung ermittelt worden
ist, 2 g -jodatfreies Kaliumjodid, 20 ccm Natronlauge (ca. 15°/,ig),
50 ccm Wasser und 5 cem Paraldehyd. Unter mehrmaligem Umschwenken
lisst. man eine Viertelstunde stehen, fullt dann bis zur Marke auf
und mischt gut durch, . Nachdem das abgeschiedene Quecksilber sich
zu Boden gesetzt hat, wird durch ein dichtes Filter filtriert. 'In
50 cem des Filtrates lost man 0,5 ¢ Gummi arabicum, setzt 5 cem.
Natronlauge und 8 cem Formaldehydlgsung hinzu, Nach ein bis zwei
Minuten wird mit 15 cem verdiinnter Hssigsiure angesiuert, abgekiihlt
und. das ausgeschiedene Quecksilber in 10 cem “/,,-Jodlosung aufgeldst.
Der Uberschuss von Jod wird mit */,-Natriamthiosulfatlosung zuriick-
titriert. Die auf diese Weise gefundene Anzahl Kubikzentimeter Jod-
16sung wird verdoppelt . und von der den anfangs zugesetzten 10 com
Quecksilberchloridlosung  entsprechenden Jodmenge abgezogen. Die
Differenz soll 11,5 cem nicht abersteigen (1 cem %f,4-Jodlosung = 0,0022 g
Azetaldehyd, Stdrkeldsung als Indikator).

Das Deutsche Arzneibuch V. lisst einen Azetaldehydgehalt in Par-
aldehyd bis zu 4°/, zu, ein Zugestindnis, das wohl nicht gerechtfertigt
werden kann, depn die Qualititen von Paraldehyd, die von den ersten
chemischen Fabriken in den Handel gebracht werden, sind in der

1) Vergl. diese Ztschrft. 51, 778 (1912). — 2) Vergl. diese Ztschrft. 58, 143,
1919). — 3) Apoth. Ztg. 34, 428 (1919). — 4) Apoth, Ztg. 85, 153 (1920).
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Regel frei von Azetaldehyd oder enthalten Mengen, -die weniger als
0,2%, Dbetragen. Die Angabe des D.A.B. V. steht ausserdem in
direktem Widerspruch mit anderen Angaben des D.A.B. V. Paraldehyd,
welcher 4°/ Azetaldebyd enthilt, bat nicht das vom D.A.B.V vor-
geschriebene spezifische Gewicht von 0,998 — 1,000, sondern 0,993,
Ferner geniigt solcher Paraldehyd nicht der Kalihydratprobe auf Azet-
aldehyd, nach welcher die wissrige Schicht nach dem Schitteln von
6 cem Paraldehyd mit 2 cem Kalilauge (ca. 159/, 1g) und 4 cem Wasser
innerhalb einer Stunde keine gelbe oder braune Farbe annehmen darf. -
Diese - Reaktion tritt bereits ein, wenn der Azetaldehydgehalt 0,29
ibersteigt. Hingegen entspricht der vom D.A.B. V. angegebene Er-
starrungspunkt (6—7 %) einem Paraliehyd mit 4% Azetaldehyd. Par-
aldehyd, der das vom D,A.B. V. vorgeschriebene spezifische Gewicht
zeigt und die Kalihydratprobe aushdlt, erstarrt bei 10—11°,

F. Stadlmayr.

Bestimmung des Cephaeling in Emetinhydrochlorid. George
E. Ewe!) fand in funf Handelsproben von Emetinhydrochlorid 0,80
bis 3,11°%0 wasserfreies Cephaelin, und er empfiehlt an Stelle der vom
amerikanischen Arzneibuch (1916) vorgeschriebenen qualitativen Probe
auf die Anwesenheit von Cephaelin die quantitative Bestimmung des-
selben, die in folgender Weise ausgefilhrt werden kann. Man 1ost 0,6 ¢
Emetinbydrochlorid in 30 com Wasser, setzt 18 com Natronlauge (ca.
5°%,ig) hinzu und schiittelt mit je 12 cem Ather etwa finfmal aus.
Bei der letzten Ausschattelung darf der Abdampfrickstand von -1 com
der atherischen Losung nach dem Auflosen in 1ecm Wasser und 1 Tropfen
Salzsfiure durch Zusatz von Jodlosung nicht mehr getriibt werden. Sodann
sduert man die wisserige Losung - mit verdinnter Schwefelsiure an,
macht mit Ammoniaklosung alkalisch und schiittelt mit Ather bis zur
volligen Erschopfung aus. Die vereinigten iHtherischen Losungen werden
in einem gewogenen Koélbchen zur Trockene verdampft und der Riick-
stand bei 60° bis zum konstanten Gewicht getrocknet. Ewe verlangt,
dass der zulidssige Gehalt auf hochstens 8% begrenzt wird,

F. Stadlmayr.

Zur Untersuchung von Styrax depuratus.

Die Untersuchung eines anscheinend stark verfilschten Styrax
depuratus gab P, Bohrisch?) Veranlassung, sich eingehender mit den
Prufungsmethoden, welche fir Storax vorhanden sind, zu “beschaftigen.
Er glaubte; mit den Proben des Arzneibuches und der Bestimmung
der_Saure-, Fster- und Verseifungszahl auskommen zu konnen, musste
aber bald erkennen, dass das Ergebnis der ausgefiihrten Reaktionen
und die ermittelten Zahlen nicht ausreichten, um sich ein Urteil diber
die Qualitdt des betreffenden gereinigten Storax bilden zu kénnen.

') Americ. Journ. Pharm. 91, 275; durch Chem. Zentralbl. 1919, 1V,
8. 638. — 2) Pharm. Zentralhalle 61, 335 (1920).



