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2. A u f  P h a r m a z i e  b e z t i g t i c h e  M e t h o d e n .  

Yon 

H. •iihe. 

~ber die Bestimmung des Chinins in Gemischen der China- 
alkaloide, in der Chinarinde und in galenischen Pr~paraten berich- 
tet W. H i l l e  1) in einer ausftihrlichen Abhandlung. Der ¥erfasser hat 
die Methoden der Chininbestiinnlung einer kritischen Prtifung unterzogen 
und bei der Nachpriifung der ~tltesten Methode, der Trennung durch 
Behandeln mit Ather, gefunden, dass Chinin durchaus r, icht so leicht 
18slich in reinein J~ther ist, wie gewShnlich angenommen wird; es ist 
sogar schwerlOslich. Seine LSslichkeit ist je nach der angewandten 
)~therart verschieden. Sie betrug bei Verwendung yon absolutein Ather 
1 : 4 6 , 5 ,  bei Verwendung yon solchem, welcher 4 °/o Alkohol enthielt, 
1 : 1 0 .  Ein grSsserer Zusatz -con Weingeist bewirkte keine grSssere 
LSslichkeit des Chinins. Beiin Ausschtitteln yon Chinin Inittels eines 
solchen alkoholhaltigen J(thers aus alkalischer L(isung erhi~lt man eine 
Fliissigkeit, die gar nicht den Eindruck einer L6sung macht. Zuin 
¥ertreiben des )~thers muss man eine Teinperatur yon 90- -1000  an- 
wenden, wobei eine gelatinSse Mischung hinterbleibt, die erst bei 100 
bis 1100 reines Chiniilanhydrid liefert. Die LOslichkeit des Chinins ill 
J~ther, der Init Wasser ges~tttigt ist, land der Verfasser zu 1 : 1 9 , 8 .  

Weiterhin zog t i l l  le die folgenden Methoden in den Bereich seiner 
Prtifung: die Herapathitinethode yon de V r i j ;  die Oxalatinethode yon 
S h i m o y a m a ;  die Polarisationsinethode; die Sulfatinethode yon P. 
C a r l e  s ; die Tartratinethode yon H. S c hIn id t ; die Einwirkung yon 
Jodkaliuin auf die L0sungen yon Chinaalkaloidsalzen; die LSslichkeit 
der Nitroprussidsalze der Alkaloide; die Chroinatinethode ; die Trennungs- 
Inethode Init HiIfe der benzolthiosulfosauren Salze der Chinaalkaloide 
und die. quantitative Bestiinmung des Chinins mit Hilfe yon J(ther, 
welcher Init den Nebenalkaloiden ges/ittigt ist. 

H i l l e  einpfiehlt nun folgende Methoden zur Bestiininung' des 
Gesamtalkaloidgehaltes und des Chiningehaltes der Chinarinde. 

1. Sulfatmethode. Man tibergiesst 12 g feines, bei 100 o getrock- 
netes Chinarindenpulver in eineln Arzneiglase Init 90 g )~ther und 30g 
Chloroform, versetzt die Mischung mit 10 cc  Natronlauge und lasst unter 
h~ufigem, kr/~ftigein Uinschiitteln 3 Stunden lang stehen. Hierauf ftigt 

1) Archivd. Pharmazie 241, 54; dutch Pharm. Zentralhalle 45, 79. 
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man so viel Wasser (etwa 10 cc) hinzu, dass sich das Chinarindenpulver 
beim kriiftigen Seht~tteln zusammenballt und die dartiber stehende Chloro- 
form-Atherschicht sich vSllig kliirt. Nach einstiindigem Stehen filtriert 
man 100g ( ~  10g  Rinde) davon durch ein troekenes Filter in ein 
KOlbchen, verdunstet das Chloroform und den Ather und trocknet bei 
etwa 110°;  der Riickstand soll wenigstens 0 ,5g  betragen, 

Den im KSlbchen enthaltenen Rtickstand bringt man nun mit Wasser 
und verdt~nnter Schwefels~ure in LSsung~ filtriert und sptilt das Gefi~ss 
noch dreimal mit sch?vefelsiiurehaltigem Wasser nach. Das klare Filtrat 
bringt man mit Wasser auf etwa 50 cc und neutralisiert (genau) siedend- 
heiss mit Ammoniakfltissigkeit. h'aeh sechssttindigem Stehen sammelt 
man die floekigen Ausscheidungen auf einem gewogenen Filter, wiischt 
alas Filter mit 20cc  Wasser aus und trocknet bei hSchstens 110°;  dem 
gefundenen Gewichte addiert man 0 ,0078g  zu and rechnet es m i t  

648__ auf Chinin urn" das Gewicht soll dann mindestens 0~2g betragen. 
746 

2. Anwendung des Atherverfahrens zur quantitativen Bestimmung 
des Chinins in der Chinarinde. ~Naeh dem Wi~gen der wie oben er- 
haltenen Gesamtalkaloide tibergiesst man das Alkaloidgemisch mit 50 cc 

einer Flassigkeit, bestehend aus Chinidin 2 ,44g .  Cinchonidin 1,45g, 
Cinchonin 0,14g,  ~-ther 96 g und Spiritus 4 g ,  verschliesst das KSlb- 
chen, sehtittelt es wiihren~l einer Stunde h~ufig um und stellt es einen 
Tag lang in den Keller beiseite. Nachdem man die Temperatur tier 
Fliissigkeit gemessen hat, verdunstet man 25cc  der klaren LOsung 
in einem gewogenen Becherglase und trocknet bei 125- -135  °. Voa 
dem Gewicht der Alkaloide zieht man die ftir die betreffende Tempe- 
ratur angegebene Zahl ftir 25 cc ab und verdoppelt das so erhaltene 
Resultat, um das Gewicht des Chinins zu ermitteln. Auf die vom Ver- 
fasser beigeffigte Tabelle, aus welcher die Korrekturen ftir die Intervalle 
yon + 200 bis -~ 8 o ersichtlich sind, kann ich hier nur hinweisen. 

Ftir die Bestimmung des Gesamtalkaloidgehaltes und des Chinins 
i n  Extraktum chinae aquosum gibt t t i l l e  folgendes Verfahren an: man 
10st 3 g wiissriges Extrakt in einem Messzylinder mit Hilfe yon 5 g 
Wasser und 5 g absolutem Weingeist, fiigt 50 ec )~ther und 10 cc Chloro- 
form, sowie nach kriiftigem Umschtitteln 10 cc NatriumkarbonatlOsung 
(1 ; 3) hinzu und l~sst die Mischung hierauf unter h~ufigem Umschtltteln 
drei Stunden lang stehen. Naehdem sich die Schiehten getrennt haben, 
ffillt man die J~therschicht mit ~ther zu 75:ec auf, verdunstet 5 0 c e  
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~lerselben und trocknet den Rtickstand bei 105° ;  er soll wenigstens 

O, 12 g - -  6 °/o Gesamtalkaloidgehalt betragen. Die Chininbestimmung fiihrt 

man nach einer der  beiden oben besprochenen Methoden aus: Auf die 

gleiche Weise kann man Extractum chinae spirituosum, Tinctura ehinae und 

Tinctura chinae compositu auf ihren Gesamtalkaloid- und Chiningehalt 

priifen; bei den Tinkturen verwendet man 50 g und dampft auf 10 g ein. 

Uber  die Un te r sche idang  des Chloralhydrats vom Butylehlora l -  

h y d r a t  ver0ffentlicht E. G a b u t t i  ~) die Resultate seiner Yersuche. 

Als Reagens empfiehlt der ¥erfasser  eine LOsung yon Pyrogallussiiure 

in reiner konzentrierter Schwefelsiiure. Versetzt man die Chloralhydrate 
mit diesem Reagens, so e rh~t  man ungefOrbte Reaktionsfltissigkeiten, 

wiihrend bei gelindem Erwiirmen das Chloralhydrat eine sehOn blaue, 

das Butylehloralhydrat aber eine seh0n weinrote Farbe annimmt. Ver- 

dannt  man nun mit viel Wasser. so geht das Blau in Gelbbraun fiber, 

das Weinrot des Butylchlorals gibt je naeh der zugesetzten Wassermenge 

em mehr oder weniger blasses ¥iolett.  Liegen beide Chloralhydrate 

gemiseht vor. so treten die Farbenerscheinungen dem entsprechend ver- 

wischt auf. man muss alsdann Kontrollversuehe mit Gemischen yon be- 

kannter Zusammensetzung ausftihren. 
Uber  die L~sl ichkei t  des Na t r iumbromides  in We inge i s t  be- 

r ichtet  J. D. R i e d e l  ~). Das D. A. B. IV sagt vom I~atrium 

bromatum: Weisses kristallinisches Pulver. in 5 Teilen Weingeist 15s- 

l ieh; 100 Teile enthalten mindestens 95 Teile wasserfreies Salz. 

R i e d e l  weist darauf hin. dass ein v011ig wasserfreies Natriumbromid 

9,2 Teile und solches mit 5 V/o Wassergehalt,  wie das D. A. B. IV 

es gestattet, 9 Teile offizinellen Weingeist zur LOsung verlangt;  wenn 

nun das D. A. B. IV yon 5 Teilen als gent~gender LOsungsmenge spricht, 

so ist dieses L0sungs,cerhiilt~is unrichtig; wie der Verfasser nachge- 

wiesen hat ,  10st sich nur das kristallwasserhaltige Natriumbromid, 

welches 74.1U/o wasserfreies Salz enth~lt, in 5 Teilen Weingeist yon 

90 Volumprozent. 

Uber  die Pr i i fung  yon Z inkoxyd  auf  Magnes ia  macht J o r i s s e n  3) 

Mitteilung. Das D. A. B. IV sagt yon der Prfifung des Zinkoxydes: 

Zinkoxyd soll sich in 10 Teilen verdfinnter Essigs~ture ohne Aufbrausen 

10sen. Diese L0sung soll, mit fiberschiissiger Ammoniakfltissigkeit ver- 

~) Boll. Chim. Pharn~. 1903. ~No. 24; dutch Pharm. Zentralhalle 45, 129. 
2) Pharm. Zentralhalle 45, 95. 
3) Journal dePharm, d'Anvers 1903, S. 381 ; durch Pharm. Zentralhalle 45, 97. 


