
3. Auf Pharmazie beziigliehe. 4S9 

fahren. 5Jan 10st 1 g des letzteren in 10 ccm verdtinnter Sa[zstiure und 
kocht, bis alle Kohlens~ture entwichen ist. Setzt man nun nach dem 
Erkal ten 5 ccm Natron]auge zu, so bleibt bei Abwesenheit yon Magnesia 
dig Fltissigkeit vollkommen Mar;  ist dagegen nur 1°/o Magnesium- 
karbonat in dem Lithiumkarbonat enthalten gewesen~ so entsteht zunttchs~ 
eine Trt~bung, sptiter ein fleckiger Niedersch]ag. 

Fdne a l lgemeine  Re~kt ion  der  eine Pheno lg ruppe  enthaltender~ 
Alka lo ide  pflanzlichen und t ier ischen Ursprungs  gibt G. D e n i g ~ s  ~) 
au und zwar verwendet er hierffir ein zum Nachweis yon Phenolen im 
allgemeinen empfohlenes Reagens. Dasselbe besteht aus einer L0sung 
yon ]'itanstture in konzentrierter Schwefels~iure und wird so hergestellt, 
dass man einige Brnchstt~cke Rutil (Titansaureanhydridl mit km~zen- 
tr ierter Schwefelstture mehrere Stunden stark erhitzt und nach dem, 
Erkalten die ldare Fl~~ssigkeit abgiesst. Zerreibt man kleille Teiiche:~ 
der zu untersuchenden Substanz mit 2---3 (cm des Reagenses, so bewirkt 
Morphin eine blutrote, :4pomorphin eine violettrote, Oxydimorphin eine 
we~nrote, Kuprein eine orange~elbe, Hordenin eine dunketorangegelbe, 
Tyrosin ebenfalls eine orangegelbe und ~drenalin eine braunrote Ftirbung. 
l)a die ProteinstoffG eine Tyrosingruppe im Molekfil enthal~en, gebe~ 
sic diese]be Reaktion wie das Tvrosin. Auf Chinin nnd Kodein, in 
welchen eine freie Phenolgruppe nicht vorhanden ist, wirkt das Reagen~ 
nicht ein. 

~ b e r  die :Eigenschaften und den Naehweis  des Aspi r ins  maeht 
D. E. T s a k a l o t o s  ~) einige Nitteilungen. Erbitzt  man das Aspir in ,  
his zum Sehmelzen, ohne die Hitze welter zu steigern, so zeigt die- 
geschmolzene Masse beim Erkalten eine st~irke~hnliehe Struktur.  Bei 
weiterem Erhitzen aber den Schmelzpunkt hinaus zersetzt sieh da~ 
Aspirin in derWeise,  dass Essigs~ture abgespalterJ wird und Salizylosalizyt- 
sSure entsteht~ die beim Erkalten eine glasige Masse bildet. Aus diesem 
letzteren Grunde l~sst sich aueh der Schmelzpunkt des Aspirins nieht 
mit rol ler  Sieherheit ermitteln, 

Zum Naehweis yon Aspirin sind fo]gende Reaktionen geeignet. 
LOst man bis zum beginnenden Sehmelzen erhitztes Aspirin in Wasser  
und gibt sehr verdtinnte EisenehloridlOsung zu, so fSrbt sieh die Flassia-- 
keit  intensiv violett, w~ihrend reines Aspirin in friseh bereiteter w~issriger 
L6sung keine Reaktion gibt. Eine alkoholisehe L0sung von ~iber den 
Schmelzpunkt hinaus bis zur Zersetzung erhitztem Aspirin gibt nach Aus- 
seheidnng der Salizylosa]izyls~ture dureh Zuft~gen yon Wasser mit Eisen- 
ehlorid eine weisslieh-violette F~rbung. 

L~tss~ man Vanadinsehwefels~ure, eine Aufl0sung yon Ammonium- 
vanadat in konzentrierter Sehwefels~ure, welehe, an und far sieh 
orangegelb, mit Wasser his ganz blassgelb verdrmnt ist, auf reines 

1) Bull. soe. chim. de France [4] 19, 308 (1916); dutch Chem. ZentrbL 
87, II, 959 (1916). - -  2i Journ. de Pharm. e~: de Chim [7] l t ,  174 (1916); durcl~ 
Chem. Zenfrbl. 87, II, 960 (1916). 
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Aspirin einwirken, so f/irbt sieh die Flassigkeit naeh einiger Zeit hellgran 
and geht dann in gran t~ber. Behandelt man bis zum beginnenden 
~Schmelzen erhitztes AspMn in derselben Weise, so zeigt sich eine 
intensiv grane und bei ¥erwendung yon bis zur Zersetzung t~berhitztem 
Aspirin eine intensiv grt~ne, unmittelbar in braun abergebende 
iF~rbung. 

{~aeeksilber. E. R u p p u n d F .  L e h m a n n  1) geben e i n V e r f a h r e n  
:zur  m a f s a n a l y t i s c h e n  B e s t i m m u n g  d e s C y a n s  und  d e s Q u e c k -  
: s i l b e r s  in Q u e c k s i l b e r c y a n i d p r ~ p a r a t e n  bekannt. Man ]6st 
.1 g der Substanz in 100 ccm Wasser und scht~ttelt 20 c(s~ dieser L0sung, 
:zu we[eher man 1 - - 2  y Kaliumjodid, 3 - - 5  ccs ,  Kalilauge und unter 
:Umschwenken ein Gemisch yon 2 - - 3  ccm Formaldehydl0sung in 20 ccm 
Wasser gegeben hat, zwei Minuten lang. Das auf diese Weise reduzierte 
~and ausgef~llte Queeksilber 10st man nach AnsSaern mit Essigs~iure 
.durch Zuf~gen yon 25 ecru "/~o Jodl6sung nach der Gleichung Hg --- J~ -~- 
2 KJ ~ KeHgJ 4 und misst, nach Versetzen mit 10 ccs~t verdt~nnter Schwefel- 
s~ure, den Jodaberschuss mit ~ilo Na2S~O ~ zurack. 

Zur Ermittelung des Cyans verwendet man 10 cc~n obiger LSsung, 
verdannt mit etwas W~sser und gibt 5 - - 1 0  ccm Natronlauge und nnter 
Umsehwenken 25 c c m  ~/1~ Jodl6sung hinzu. Das dabei nach der Gleichung 
4 NaOH @ 4 J ~  2 NaJ0  -4- 2 N a J .  2 H20 entstandene Natrinmhypojodit 
zersetzt nun naeh 2 0 - - 3 0  minutenlangem Erwarmen auf dem Wasserbade 
,oder naeh zwei- his dreistandigem Stehen das Queeksilbcreyanid in 
folgender Weise : Hg (CN)~ @ 2 N a J 0  @ 2 NaJ  ~-- Na2HgJ 4 @ 2 NaCNO. 
In dem mit Wasser ant' etwa 100 ccm aufgef~llten Gemiseh wird, 
naehdem dutch Ansauern mit verdannter Salzs~ture das ~iberscMssige 
Jod in Freiheit gesetzt ist, die Menge desselben durch Titration mit 
~,1o Na2S',O:~ bestimmt. 

Zur E r m i t t e l u n g  de s  Q u e e k s i l b e r j o d i d s  in T a b l e t t e n  
verwendet A. W. B e n d e r  ~) eine dem Queeksilberjodidgehalt ent- 
spreehende Menge der fein gepulverten Tabletten und erhitzt sie in 
.einem 180 ecru fassenden E r l e n m e y e r k o l b e n  mit 2 0  c c m  verdt~nnter Salz- 
s~ure (1 : 1) und t,:2 g Kaliumehlorat unter einem Rt~ekflusskt~hler, bis das 
Qaeeksilbmjodid gel0st ist. Nach Erkalten bringt man mit Wasser, das 
gleiehzeitig zum Nachspt~len des Kt~hlerrdhrs verwendet wird, auf 100 ecru 

and l~sst zur Ve~jagung des Chlors einen kr~iftigen Luftstrom durch- 
gehen. In die wenn nStig filtrierte Flassigkeit leitet man naeh Zusatz 
yon t~bersch~tssigem Ammoniak kalt Schwefelwasserstoff ein, his alLes 
Quecksilber ausgef~llt ist, filtriert naeh NnfStunden dureh einen gewogenen 
Gooehtiegel,  w~seht erst mit Wasser, dann mit Alkohol aus, troeknet 
bei 100 ° und wagt. l ~ 9 5 5 g H g S : = l y t l g J e .  

1) Pharm. Z~g. 5°-, 1020 (1907); dnreh Chem. Zentrbl. '29. I, 413 (19C8); 
vergl, diese ZtsehrfL 48. 5~6 (1909). - -  ~) Journ. Ind. Eng. Chem. 6, 753 (1914); 
:dutch Chem. Zentr~l. 86, I, 576 (1915). 


