mschiitteln zusammenballt. und die dariiberstehende Chloro
form-Aetherlisung sich vollstiindig klirt. '
filtriert man alsdann 100 g
luareh ein trockene

tilliert et

Stehen

Aetl

if dersaunerenkl

1 1 . =1 A%
0 | réh  ein Kieglnes,
Hilter Kolben von 100 ce
Chlox Aetl noch

ans, filtriert aunch
mit
Al
ab,

'\'\l'-l‘:':' m A ;]

e und fig
her zu. dass die Schicht des letzteren
erreicht. Nach Zusatz 3 ronfer
man alsdann soviel
em Zusatze die ] ]
his die untere
nommen hat.
mehr als 3
Akonitk

werden verschiedene Formeln
4

'l] | en

(Mol.-(. 64

W 1iv .
aLe, s Wird ronianees

extrahiert

resetzt ete. Grenommen 12 g

Aether-Chloroform. Davon verwendet 100

enommen in 256 ec Yo HCl und anf 100 ce

Aut,

Davon zur Titration b0 ce H o Pulver 12.5 ce

tticune zuldssie bis 8.0 cc wo KOH. KEs berechne:
] la, 125—8.5 4 ce Yiwe HCOL, 4. 00064749

(.518%6. resp. 4 .0.0064551 00268204

Sonstige Bestimmungen.

1. Bestimmung des Coeains in Folia Coca. 12
gepulverte Cocablitter iibergiesst man in einem Med as
vont 250 ee Inhalt mit 120 g Aether, a. 10 Minuten
10 e Ammoniak hinzn und s wiederho
kriftic um. Naech einer halben S
ger hinzn und bewirkt die Abscheidung der Drogue durch an-
Sehittteln. Daranf riesst man 100 g der

lase

o]t
LERL

tunde giebt man 20 ec Was-

haltendes
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dunkeleriin gefiirbten fitherischen Losung ab und lisst
ginige Zeit stehen., wobei gich eine geringe Mence fei
. rers und Wasserfripfechen am Boden des Killbehe

die klare Lisung in einen Scheidetricl

mit 50, dann noch einmal mit 25 ce
(0.6% HCI) aus. Die saure wilsserica

verdiinnter Sal:

Lidsune wird notieeni: filtriert. im Sche trichter mit AM-
moniak alkalisch gemacht u zweimal mit je 40 ec Aetl
oaschiittelt. Die klare #dtherische Liosume wird aus einem

tarierten Kolbehen iickstand im Wasserbade

eetrocknet nnd gewogen,

Das Alkaloid hinter
sechwach gelb m K
oft erst nach
gruppierte Kry

1 ger Zieit,
i prachtvolle, biischelfirmie

211

1
1
1

allerdin

Da das alkalische Reaktion besitzt,
kann es ohn keiten mif /20 Normalsalzstinre titriert

0,01515 Coeain — CITH2IN(4.
bee Alkohol, setzt 15 ce Was-
fen Himatoxylinlisong (1 : 100)

Ao g LA ALE

rbt mit einem '
dest Stnre bis zur Gelbfiirbung zufliessen
ialten (0.2—0.8%0 Cocain.
des Cornutins in Secale eornutum.
i, stehender Weise gepriift,
ifl enthalten.
Mutterkorn werden mit Petro-
reit und bei gelinder Wirme
uf mit 100 g Aether 10 Mi-
1 d das nach Znsatz einer Ab-
reibung von 1 g gebrannter Magnesia mit 20 ¢ Wasser sofort
anhaltend und kriiftiz geschiittelt. Nachdem das Schiitteln
withrend einer halben Stunde ofters wiederholt worden ist,
1 fitherischen L
n Klirung

.
Die Blitter en
2. Bestimmung
100 Teile Mutterkor:

MUsSSen minaest

liiil':'

lenmbe

gretrocknet.

q{

nuten lange maceriert ond da

1 abgerossen und. wenn

werden

e Stunden beiseite gestellt.
r i Ard in einem Scheidetrichter mit
15 und 10 ce hally iger Salzsiure dreimal anseeschiit-
telt. Sollten die wvereinicten sauren Fliissickeiten mehr als
] ratriibt ||I S50 Werdaen I”\-'.\!'“"I'l'- i|'|l'|'|| f“iiil‘it‘l'r'Jl_ -
; Schiitteln mit einer geringen Meng
en und nach dem Aunswaschen g
irt, wora ' ine Filter mit
wird. Die saure Liisung wird in einem
eleichen Ranmtell Aether nnd iiber-
issizkeit ausgeschiittelt, welehe Operation
Aether | wiederh
Htherischen Fliis werden Im ein oe
iltriert, worauf der Aether aus dem Wasser-

wird., Der Riickstand wird zweimal mit ge-

ticenfalls nach
n]nl'. 1}
trockneten Talkpu
Wasser nachgew:

e

calZsanre =

eidetrichter mit

1 ZWelma e wird.

en Men

rRCLUCE

Die v () g ii|]: Len

tariertes Kilbehen filt

bade abdes

i
ringen Mengen Aether iibergossen und nach dem Verdunsten

Moedicos, Practicunm. X Aunflage 2




desselben der Kolben bis znm konstanten Gewicht getrocknet
Gewicht des Riickstandes darf nicht weniger als (0,03

lblicher Far

h Z tz einer Spur
Zeit bliinlich violett

wird.
(Arheiten
eins zur Bearl
'I!i”:il'.f frll.-illl.'llnl.f"_ ! ! L -.:l:' L
3. Bestimm * des Coffeins in
feingem resp. !
a0 ¢ YWasser

Ersatz des verdam;

vhalt (.1

» und Thee. 2
Thees werden mit

lKa
Man
acetici Ph
nat hinzu, ki
samteewicht anf 1020 g.
klaren Filtrats, entsprechend
Hllten, eepulverten Alumini
elten Kiltrie
Umrithren im Wasserbade einged:
im Wassert sehranke villi

3 * Y Yauryy 0 .
2er zu Brei ausgeschi

Coffe]
em Wass
ht und na

Chlorotorm ausgeschiittelt, so

des Coffeins i
in 20 ee si

':ii"-l'!|
dem Verdor letzteren und
bei 1007 anm nd 0.6 g Coffein

(Arzneimittel. Coffeinum
Coftein und Citronensiiure.)

5. Bestimmung des Antipyrins in Salipyrin. List
man 0,5 g Salipyrin in 20 ce heissem Wasser, sefzt D cc Nor-
malkalilanze zu und ittelt nac m K
mit j 10 ce Chloroform a
auf dem Wasserbade mindestens 0,28 g eine
terlassen, welcher die Eig

Arzneimittel, Das
enthilt nach der Formel CM
Antipyrin und 42,3 ' . a
pyrin. Will man neben Antipyrin aunch

4 B

15, 850 MUSs etz
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giiure bestimmen, so list man nach Scholvien eine gewogene
M Salipyrin im Scheidetrichter in Wasser, versetzt mit
einer cemessenen Menge Normalnatronlauge im Ueberschuss
mnd nimmt das Antipyrin, wie oben in Chloroform auf. Der
ne wird verdunstet, rocknet nnd gewogen. (Prifung
unktes; Fp. 118%) Die im

h Bestimmung des Schmelz

Qeheidetrichter zuriickgebliehbene Lisung von Natrinmsalicylat
wird mit Normal-Schwefels guriicktitriert, die Salieylsinre
mit Aether ansgeschiittelt nnd nach Verdunsten des Aether

anszures der Schmelzpunkt der Salicylsiure (Fp. 155%] bestimmt.
G. Bestimmung des Digitoxing in Folia Digitalis.

98 o der fein gepulverten Fingerhutblitter werden mit 280 g
70 Weineeist 3 Stunden unter Ofterem Umschwenken im

Kolben weeriert, darauf 207 ¢ des Filtrates
er) im Wasserbade auf etwa 25 g eingedampft,
in ein Glas von 250 ce gespiilt und auf das Ge-
Zn der tritben Fliissigkeit
o AT unter Vermeidung heftigen
Schiittelns durch sa nken und filtriert. Zn 132 g
des Filtrates setzt man H g Natriumsulfat, in 7 ¢ Wasser g
l5st. hinzn. lisst das Bleisulfat absitzen und giesst (nach 4
5 Stunden) 130 g der villig klaren Flii zeit | 10 g Digi-
£01is) in einen Scheidetrichter ab. Man setzt dann 2 cc Am-
moniak (10%) zun. schiittelt 4—5Hmal mit je 30 g Chloroform
aus. filtriert die vereinigten Ausschiittelungen in ein gewogenes
Kilbel und destilliert das Chloroform ans dem Wasserbade
ah. Das als gelblicher Firnis zuriickbleibende Rohdigitoxin,
das moch etwas Fett u. s. w. enthilt, list man zur Reinigung
in 2 ¢ Chloroform und setzt 7 ¢ Aether und 50 g Petrolither
gn. woranf das Digitoxin in farblosen Flocken ansfiillt; man
gehiittelt kriftiz um, sammelt auf einem kleinen Faltenfilter,
gpiilt Kiilbchen und Filter mit etwas Petrolither nach, setzt den
Trichter mit Filter wieder auf das Kolbchen, bringt den Fil-
terinhalt dorch langsames Anfgiessen von heissem absolutem
Alkohol villie in Lisong, verdampft den Alkolol im Wasser-
bade. iibersiesst den Rickstand mit 5 ce Aether, den man im
Wasserbade wegkochen lisst, trocknef schliesslich bei 95° und
wiet das Digitoxin.

Keller: Fromme. Digitoxingehalt nach Keller 0,26 bis
0.62. Fromme 0,153—0,391% 0.

(Zur Bestimmung des gleichzeitiz vorhandenen Digito-
Jl]l]:n. and Digitalins oiebt Keller dann die Vorschrift:

Die mit Chloroform aunseeschiittelte wisserige Flissizkeit
wird durch ein mit Wasser benetztes Filter gegossen und im
Wasserbade anf ca. 80 g eingedampit, mit 10 Tropfen ver-
diinnter Salzsiure ancesiinert nnd nach dem Erkalten mit 0,6 g
Tannin. in wenie Wasser geliist, verselzt, worauf ein reich-
licher Niederschlag entsteht. Die Fliissigkeit wird nun abee-
oossen. noticenfalls abfiltriert, worauf Kolbeheninhalt und Filter
'p}.‘_i:

e e

i
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mit 10 ce schwach salzsaurem Wasser nacheewaschen werden.
Die Tannate werden unter gelindem Erwirmen in einer
vorr 15 ec Wasser mit 15 ce Alkohol zelbst. Inzwischen
man in einer Glasschale 5 o besten. feingeschliimmten
Lithargyrnms mit wenig Wasser zn einem dii n Brei an,
f_','i;']}’: die T;IIIL].‘IE|E'|_-|||lj,-,' hinzn und |:,:|::-||-i anter Umriihren im
Wasserbade zur Trock ein. i
d—d4dmal mit verdiinntem Wi
T0%0icen Weingeist in di
rlase bedeckt und anf i eine Oeffnunge des
; Man erhitzt nun, biz die Schale mit Alko
ist und '|‘I'--:I_'-'_-I vom [J rlase in die Schale zuriiek-
fliessen, w
kalten lhsst und d
wiederholt. Das verei

‘ockena Ri

S . % |
lers, mdae

diese mit

rlert Die Uperation wird 3 lma
Y i""‘j‘nl"l[ wird in e ]
Glasschiilchen zur Trockne eineedampft. Auf da
bende Digitonin giebt man 5 cc ab:
im Wasserbad
ter troc
Firnis !
Behuts Bestimmunge des Digitalins giel
itonintannate abfiltrierten Fliissizkeit 1 o
slisten Tannins und setzt hieranf &/ el
reiner konz. Salzsiure (1,19) hinz
scheidune eines Tannates erf
samm Man trocknet das Fi
Filtrierpapier, o Niederschlag
list ihn in ea. B0 = T0%sicem Alkohol.
&le

wlnten Alkol

y weekochen wodareh man die )

rhalten kann: s

man wieder in ein Kilbchen. setzt
angerie '
bade,

»
und die F

3 1310 3
£1l BielCarnona

keine Kohlensinar

Dann lisst ma
verdiinnfem Weing
i man zu 5 g mit Wa
dampft zur Trockne ein. Den
mals mit absolutem Alkohol,

et
Z1eil

18170 Iadl 1menr-

da im (rlassehil-

Alkohol auf. Die Lisung hinterlis ann nach dem Verdy
das Digitalin als blassgelben Fir
7. Tinctura Digitalis. Man dampft 200 g de
im Wasserba anf 20 cc ein, nimmt den Riickstand
ser anf, ergiinzt anf 222 ¢ und verfihrt, wie oben.
8. Bestimmung des Strophanthing in Semen Stro-
III]:HI“III. o I der migelichst fein zeri
nen Samen giebt man auf einen dm 1t
senen Trichter und entfettet miglichst durch Petrolither
dem Verdunsten des anhiineenden Petr
mit 80 g absolutem Alkohol 10

nis. )

er restosse-

ch Watte lose verschlos-
.. Nach
-t man
len in verschlossener

ithers maceris
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Flasche unter ofterem Umschiitteln, filtriert 508 o (— b o
Samen) ab, verdampft im Porzellanschilchen im Wasserbade,
list den Riickstand in H g W asser, setat 3 Tropfen Bloiessis
zn. filtriert. Filter und Schillchen mit Wasse

ut: nachwaschend.

and setzt 6 o frisches Schwefelwasserstoffwasser zu Nach
tiichticem Umschiitteln und einigem Stehen wird filtriert. Filter
und Kolbehen nachgewaschen, in einem ierten Schiilchen im

lampft, bei 95°
20 multiplizie
1anthin,

9. Bestimmung des Glyeyrrhizins in Sueens Ligui-
ritine depuratus. 5 g Extrakt 168t man in 50 cc Wasser.
filtriert die Losung und versetzt das Filtrat mit 8 ce Acid
gulfuricum dilutum. Den entstandenen Niederschlag sam
man auf einen ine
lost ihn dan
Sehileher

trocknet und ceworen. Die

rt, giebt den Proze ehalt

'\1'. :4.‘1‘4n']"--."-!:' ein
erhaltene Menge mit
der Samen an Str

e
Filter und witscht ilm gut ans. Man

lak, dampft die Lisung in gewogenem

i

1 ein und trocknet bei 100" bis zur Gewichtskonstanz.
(Kremel.) Grenzwerte nach Dielerich: 15,18—20.71%.

Bestimmung des Harzgehaltes der Tubera Jalapae.

160 'T. Ja wurzel sollen, in der bei Resina .T\'EEEIEIHN
benen Weise gepriift, mindestens 9 T. Jalapenharz ent-

mge
halten

.1 T. grob gepulverte Jalapenwurzel wird mit 4 T'. Wein-
geist Stunden lang unter wiederholtem Umschittteln bei
36—40°" ausgezogen und dann ausgepresst. Der kstand

wird in gleicher Weise mit 2 T. Weingeist behandelt.

Von den gemischten und filtrierten Ausziiwen destilliert
man den Weingeist ab und wiiseht dag zuriickeebliehene Harz
mit warmem Wasser, his sich letzteres nicht mehr firbt. Das
Harz v dann im Wasserbade unter Umrithren ausgetrocknet,
bis es nach dem Erkalten zerreiblich ist®.

Priifune der Chininverbindungen auf Nebenalkaloide.

Chininnm sulfarieum.
(COHAN2()%) . H2504. 8H20.

g hei 40—5H0° villie verwittert
bierrohre mit 20 ce destillier-
sser und stelle das Ganze eine halbe Stunde lang, unter
jnficem Umschiitteln. in ein auf 60—65" erwirmtes Wasser-
bhad. Hierauf setze man das Probierrohr in Wasser von 159
er hinfirem Schiitteln 2 Stunden lang darin

o Chininsulfat, wel

wee man in o einem Il

und lasse es.
stehen. Alsdann filtriere man durch ein ans hestem Filtrier-
papier gefertigtes Filter von 7 em Durchmesser, bringe 5 ce
des 159 gzeicenden Filtrates in ein frockenes Probierrihrehen
und mische allmihlich Ammoniakfliissigheit von 15% zu, his der
entstandene Niederschlag wieder klar gelost ist. Die hiezn

T

g

e e
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