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Wie aus der vorstehenden Tabelle ersichtlich ist, greifen die
Intervalle der Sublimationstemperaturen ineinander iiber. Dadurch
werden bei der Mikrosublimation immer die beiden Substanzen
nebeneinander erhalten werden. Bei beiden Substanzen ist in der
Hohe der vorkommenden Brechungsindices ein gewisses Schwanken
zu beobachten. Eine weitere Erschwerung der Bestimmung liegt
darin, dal die Indices fast innerhalb derselben Grenzen liegen,
so daB infolge der Schwankungen nur bei den niedersten Indices
von einer sicheren Moglichkeit in der Idenditétsfeststellung ge-
sprochen werden kann, besonders da der niederste Index von
Veronal aus der Reihe herausfillt. In der pulverisierten Tablette
konnten an den verschiedenen Kristallfragmenten unter dem Polari-
sationsmikroskop am hédufigsten die Indices 1,532 und 1,552, so-
wie auch die hoheren 1,57 bis 1,587 gefunden werden, die niedrig-
sten, 1,523, bezw. 1,463, waren leider nur selten zu beobachten.

Dieselben Ergebnisse waren bei der Mikrosublimation zu er-
warten, da bereits in fritheren Arbeiten das seltene Auftreten des
niedrigsten Index in Veronalsublimaten beobachtet worden war.
Diese Vermutung konnte auch hier durch den Versuch bestiitigt
werden. Wie aus der Tabelle ersichtlich, zeigen die Loslichkeits-
verhéltnisse der beiden Substanzen in kaltem und heilem Wasser
groflere Unterschiede, so dal eine giinstige, weitgehende Tren-
nungsmoglichkeit in der fraktionierten Kristallisation aus Wasser
gegeben war. Tatséchlich gelang es auch auf diesem Wege durch
Erhitzen mit Wasser und rasches Abkiihlen das in kaltem Wasser
sehr schwer losliche Phenacetin, aus der Mutterlauge das leichter
losliche Veronal in kristallisiertem Zustande zu erhalten. An den
getrockneten Kristéllchen konnten die bereits vorher angefiithrten
Indices einwandfrei ermittelt werden.

Pyramidon- und Amidopyrin- (Dimethylamidoantipyrin-)
Tabletten.

Die Undurchfiihrbarkeit der Unterscheidung von Pyramidon und
den damit chemisch identischen Priparaten unter den Namen
Amidopyrin, Dimethylamidoantipyrin, Dimopyran mit den in
dieser Versffentlichung in den Bereich der Untersuchungen ge-
zogenen Kennzahlen wurde bereits frither festgestellt. Als Bei-
spiele von Tabletten mit diesen Substanzen als wirksamen Inhalts-
stoff seien folgende angefiihrt:

Dimethylamidopyrin—Tabletten, Marke ,,O0ster-
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reichische Heilmittelstelle®, & 0,30 g. Die zerkleiner-
ten Tabletten bestehen unter dem Mikroskop aus wenig Stérke
neben kriimeligen Massen, die die Bestimmung des Brechungs-
vermogens bedeutend erschweren. Ks fanden sich nur wenige
Kristallschollen, an denen die Indices 1,514 und 1,64 einwandfrei
zu beobachten waren. Ganz vereinzelte Kristallfragmente schienen
einen etwas hoheren Brechungsindex als 1,64, aber kleineren als
1,658 zu besitzen.

Als wichtigstes Erkennungsmerkmal zugleich mit dem hoheren
Index ist die Loslichkeit der Kristalle in hochprozentigen Ge-
mischen von a-Monobromnaphthalin mit Paraffingl, bezw. in reinem
a-Monobromnaphthalin. Allerdings wird dadurch die Bestimmung
des hoheren Brechungsindex erschwert und unsicher, in Sublimaten
mit zarteren Kristallbeschliigen infolge des raschen Losungsvor-
ganges unmoglich. Umkristallisieren der Substanz aus Wasser
fithrte zur Bildung rechteckiger Platten und Prismen mit dem ob-
genannten Brechungsvermogen. Bei der Sublimation im MAYR-
HOFER’schen Apparat bei einer Temperatur von 80 bis 90° ent-
standen zuerst Tropfchen, nach Reiben des Beschlages mit der
Nadel und Weitersublimieren entstanden rechtwinkelige Bléttchen,
rechtwinkelige und schiefwinkelige prismatische Kristalle und
derbe Nadeln mit den gleichen Brechungsindices.

Bei dent Pyramidon-Tabiettien: Mairke ;Hiochsit
4 0,10 g, ergaben die analog durchgefiihrten Versuche die gleichen
Ergebnisse wie vorher. Bei der Sublimation im KEMPF’schen Ap-
parat bei 65 bis 70° durch neun Stunden (Steighthe zirka '/, mm,
also etwas hoher als bei den fritheren Versuchen; siehe A. MAYR-
HOFER: Mikrochemie der Arzneimittel und Gifte, II. S. 192)
konnten jedoch Beschlige ohne Tropfchenbildung erhalten werden.

Im AnschluB an die Untersuchung von einfachen Substanzen
oder Gemischen in Form galenischer Zubereitungen wurde ein nach
der sogenannten Prof. MARBURG schen Rezeptformel angefertigtes
Gemisch von

Dimopyran

Phenacetin aa 30,0

Coffein. natrio benzoic. 0,10

Codein. muriatic. 0,02 der Priifung mit den bei allen vorher-
gégangenen Versuchen angewendeten Methoden unterzogen.

Die in der Literatur niedergelegten Kennzahlen sind folgende:
Pyramidon (Amidopyrin):
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Sublimationstemperatur, Methode MAYRHOFER: ca. 90°,
Methode KEMPF: ca. 70° (nach achtstiindigem Erhitzen),
Brechungsindices: 1,517, ca. 1,64;

Phenacetin:
Sublimationstemperatur, Methode MAYRHOFER: 115—125°,
Methode KEMPF: 70°,
Brechungsindices: 1,523, 1,532, 1,587;

Codeinum muriaticum:
Brechungsindices nach KLey: 1,55, 1,62.

Das Pulver bestand, unter dem Mikroskop betrachtet, aus
groflen Kristallfragmenten, daneben fanden sich feine prismatische
Kristéllchen und grau opak erscheinende, aus kleinen Kornchen
bestehende Klumpen, wie solche auch bei Coffeinum natrio-
benzoicum fiir sich beobachtet werden konnten. Zur Bestimmung
des Brechungsvermigens waren diese Konglomerate nicht ge-
eignet.

Die vorher angefiilhrten Indices konnten an verschiedenen
Kristallfragmenten beobachtet werden. Fragmente von Dimopyran-
(Amidopyrin-) Kristallen waren auler an dem hochsten Index
(zirka 1,64) an der Loslichkeit in der Einbettungsfliissigkeit
Paraffinél-a-Monobromnaphthalin leicht zu unterscheiden. Ein-
zelne kleine, rechteckige Kristallnddelchen zeigten neben dem
schwéicheren Index 1,55, den hoheren Index 1,62 (manche derartige
kleine Kristidllchen waren aber auch stirker brechend), nach einiger
Zeit trat beim Liegen in der Einbettungsfliissigkeit Braunfirbung
der Kristédllchen ein. Diese Kristdllchen zeigten dann einen
Dichroismus braungelb (rétlichbraun) farblos. Die gleichen Ver-
héltnisse konnten auch an reinem Codeinum muriaticum Ph. A.
VIIT beobachtet werden. Die Erkennung der Substanzen Phenacetin
und Amidopyrin durch die Indices, besonders aber durch die Los-
lichkeit der letzteren Substanz in der Einbettungsfliissigkeit 1,64,
die Erkennung des Codeinsalzes an der Briunung mit Einbettungs-
fliissigkeiten mit hohem Gehalt an a-Monobromnaphthalin (1,62,
bezw. 1,64) und die Unterscheidung der grobkérnigen, kriimeli-
gen Klumpen als Coffeinum natrio benzoicum war also auf diesem
einfachen Wege moglich. Wegen des hiufizen Wechselns und
Schwankens der verhiltnismifig nahe beieinanderliegenden In-
dices diirfte es aber dennoch anzuraten sein, die heiden Haupt-
bestandteile durch Umkristallisieren aus Wasser zu isolieren. Die
Versuche hestétigten die Durchfithrbarkeit dieses Trennungsver-
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fahrens. Infolge der naheliegenden Grenzen der Intervalle der
Sublimationstemperaturen und der bei Pyramidon h#ufig ent-
stehenden trépfchenférmigen Sublimate ist die Mikrosublimation
fir die rasche Trennung der beiden Hauptbestandteile in diesem
Falle weniger geeignet. '

Santonin.

Neben dem reinen Santonin kommen fiir den Apotheker als
santoninhaltige Zubereitungen besonders noch Santonin-Tabletten
und als Droge die Flores Cinae in Betracht.

Die offizinellen Pastilli Santonini mit 0,025 ¢ Santonin hoten
unter dem Mikroskop im pulverisierten Zustande keine einwand-
freien Anhaltspunkte zur Bestimmung des Brechungsvermégens
der wirksamen Substanz, die ja auch nur als geringer Bruchteil
(0,025 g Santonin und 1g Zuckerpulver pro Pastille) neben dem
Fiillmaterial vorhanden ist. Als bestes Verfahren zur Isolierung
des Santonins erwies sich die Sublimation. Bereits aus ganz ge-
ringen Mengen (0,01g der pulverisierten Pastille) konnten
kristallinische, fiir die Bestimmung des Brechungsvermégens ge-
eignete Beschlige erhalten werden. Die im KempPr’schen Apparat
nach 18 Stunden bei 120 bis 130° erhaltenen Sublimate hestanden
aus rechteckigen und quadratischen Einzelkristallen (siehe A.
MAYRHOFER: Mikrochemie der Arzneimittel und Gifte, II.
Tafel XV. Fig. 2), die die bereits in der Literatur angegebenen
Indices 1,592, 1,639 und besonders hiiufig 1,589 zeigten.

Bei den aus Flores Cinae erhaltenen Sublimaten schlugen jedoch
auch wiederholte Versuche, durch Umkristallisieren zur Bestim-
mung des Brechungsvermogens brauchbare Kristédllchen zu be-
kommen, bisher fehl.

Im Anschlul an Santonin sei ein mit dieser Substanz zu-
sammenhéngender gerichtlicher Fall mitgeteilt, bei dem es sich
darum handelte, eventuell vorhandene Spuren von Santonin, die
moglicherweise an Gebrauchsgegenstéinden haften geblieben waren,
nachzuweisen. Um das Santonin erfassen zu koénnen, wurde zu-
nichst mit Alkohol quantitativ extrahiert und diese Alkohol-
ausziige dann im Vakuum abdestilliert. Es blieb eine kleine Menge
eines braungefiirbten Riickstandes, von dem cine Probe der Subli-
mation nach der Methode MAYRHOFER unterworfen wurde. Bei 100
bis 110° (es wurde auch bis 120° erhitzt) entstand ein Sublimat,



