G, Allgemeine Methoden zur Untersuchung der homdo-
pathischen Arzneipréparate.

Tm folgenden sollen fiic die Untersuchung der homiiopathischen
Arzneipriiparate kurze Anleitungen seceben werden, wobei selbstver-
stindlich die Kenntnis der elementaren chemischen und physikalischen

Handeriffe vorausgesetzt wird.

1. Methoden zur Untersuchung der fliissigen Préparate.

§ 11.

Das spezifische Gewicht der Flissigkeiten wird entweder mit
der Mohr-Westphalschen Wage oder mit dem Pyknometer bestimmt.
Die Bestimmung wird bei einer Temperatur von 17,5° Celsius vor-
Senommen.

Tst dieselbe bei einer anderen Temperatur ausgefithrt, so wird mit
ciner fiir diese Zwecke vollkommen ausreichenden Genauigkeit fiir
gpiritudse Fliigsigkeiten eine Korrektur angebracht, indem bei Tem-
peraturen iiber 17,5° fiir jeden Grad 0,0007 hinzugeziihlt und bei Tem-
peraturen unter 17,5° fiir jeden Grad 0,0007 abgezogen wird.

8 12. |
Der Extraktzehalt der Tinkturen und der Trockenriickstand der
Losungen u. 8. w. wird bestimmt durch Abdampfen im Wasserbade
einer genan gewogenen oder (unter Beriicksichticung des spez. Gew.
cenan gemessenen Menge der Fliissigkeit in einem genan gewogenen
halbkugeligen Glasschilchen von 6 bis 7 em Durchmesser und daranf
foleendes Trocknen withrend einer halben Stunde im Glycerintrocken-
gehrank bei 105°. Die Wiigung muss mbglichst schnell ausgefiihrt
werden, da manche Extrakte sehr begierig Wasser anziehen und da-
her sehon auf der Wage in wenigen Minuten an Gewicht zunehmen.
Linger als eine halbe Stunde zu trocknen ist ebenfalls zn vermeiden,
da namentlich fetthaltige Trockenriickstinde durch lingeres Trocknen

bei 105° wieder an Gewicht zunehmen.
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§ 13.

Die Menge der in den Tinkturen und Losungen enthaltenen fetten
Oele wird auf folgende Weise ermittelt.

Der bei Bestimmune des. Extrakteehalts resultierende Riickstand
wird mit 1—2 em? Wasser aufeeweicht (eventuell dureh Erwiirmen
im Wasserbade) und darauf mit 10,0 Gramm gebranntem Gips zu einem
eleichmiissigen Pulver verriehen. Die Masse wird in eine Hiilse aus
Filtrierpapier gebracht und letztere mit cinem Wattebausch verschlossen,
der vorher zum Ausreiben des Glasschilchens gedient hatte. Die
Hiilse wird alsdann in einen Soxhletschen oder einen anderen geeigneten
Extraktionsapparat gebracht und 2—3 Stunden lang mit leichtsiedendem
Petroliither extrahiert. Letzterer wird nach dieser Zeit abdestilliert und
der Riickstand eine Viertelstunde lang im Glycerintrockensehrank bei

105° getroeknet und dann gewogen.

§ 14.

Dic fettfreie Trockensubstanz wird dureh Subtraktion des gefun-
denen fetten Ocles von der Mengze des Gesammitriickstandes ermittelt.

Der Gehalt der Essenzen und Tinkturen an Alkaloid ebenso wie
derjenige der Rohdrogen wird auf verschiedene Weise bestimmt, und
es sollen in folgendem die hauptsiichlichsten Methoden beschrieben
werden.

Q@

8 15.

I. Bestimmung der Alkaloide in den nach § 1 hergestellten Essenzen').

25 Gramm Essenz werden in einem Scheidetrichter unter Zusatz
von 1 em® Sodalosung (33 %) mit 50 em? Aether (D. A, B. IV) 5 Minuten
lang kriftic geschiittelt. Wenn sich die Fliissigkeiten nach dem Ab-
setzen geteilt haben, wird die untenstehende, dunkel cefirbte, wiissrige
Schicht in ein Becherglas abgelassen und die Aetherschicht, die auch
den erissten Teil des Alkohols und damit etwas Farbstofl anfgenommen

1) Siche Arch. d. Pharm. 1898, pag. 83. J. Katz, AlkaloTdbestimmungen.



41

hat, mit 3 em? Wasser cinmal Kriftig durehschiittelt. Nach dem Ab-
setzen wird die wiissrige Schicht zu dem zuerst Abgelanfenen hinzu-
gefligt und die itherische Lisung, die nun fast allen Farbstoff wieder
an das Wasser abgegeben hat, in ein Medizinglas gegossen. Der
wiissrize Riickstand wird dann in derselben Weise noch zweimal mit
je 25 em?® Aether ansgeschiittelt, der 10% Alkohol enthiilt, und zum
Waschen dieser zweiten und dritten Ausiitherungen jedesmal 1,5 cem?
Wassger verwendet.

Die Aetherlosungen werden durch Schiitteln mit 2—3 Gramm ge-
branntem Gips entwiissert und in eine Glasstipselflasche filtriert, in
der sich 50 em3 Wasser befinden. Die dritte Ausschiittelung, in der
fast gar kein Alkaloid mehr vorhanden ist, wird nicht sogleich zu den
beiden ersten Ausschiittelungen hinzugetiigt, sondern zum Nachspiilen
der Medizinflasche und des Filters benutzt, sodass auf diese Weise
kein Verlust an Alkaloid zu befiirchten ist.

Zu der Flissickeit werden 3 Tropfen alkoholische Jodéosinlisung
(1:250) und kubikcentimeterweise Hundertstel-Normal-Salzsiure zuge-
setzt, bis nach jedesmaligem kriiftigen Umschiitteln die rote Farbe der
wiissrigen Schicht verschwunden ist. Alsdann wird so lange tropfenweise
mit Hundertstel-Normal-Kalilauge versetzt, bis eben die erste Ritung
der wiissrigen Schicht zu bemerken ist, wobei selbstverstindlich nach
Zusatz eines jeden Tropfens Hundertstel-Normal-Kalilauge kriiftiz nm-
geschiittelt wird. DurchSubtraktion der angewandten Menge Hundertstel-
Normal-Kalilange von der angewandten Hundertstel-Normal-Salzsiiure
ereiebt sich die vom Alkaloid gebundene Menge der letzteren, woraus
die Menge des Alkaloids zu berechnen ist, die mit 4 multipliziert den
Prozentgehalt der Essenz ergiebf.

§ 16.
1. Bestimmung der Alkaloide in den nach § 3 und § 4 hergestellten
Essenzen und Tinkturen.
Bei Anwesenheit von Fett!').

25 Gramm Essenz oder Tinktur werden auf dem Wasserbade vom

Alkohol befreit und der Riiekstand in 10 em? Wasser gelOst resp. an-

1) Vergl. Keller, Festschr. d. Schweizer Apoth. Ver. 1803, pag. 97.




12

gerieben. Nach Zusatz von 100 Gramm Acther resp. bei iitherunlis

lichen Alkaloiden von 100 Gramm einer Mischung aus 2 Teilen Chloro-
i form und 3 Teilen Aether wird mit 10 em3 Ammoniakfliissigkeit
alkalisch gemacht und die Mischung eine Viertelstunde lang kriftig
seschiittelt. Nach dem Absetzen werden von der titherischen Fliissig-
keit 80 Gramm abeegossen, in einen Kolben durch ein trockenes glattes
Filter filtriert und der Aether resp. Chloroformiither anf dem Wasserbade
| abdestilliert. dic letzten Reste des Losungsmittels mit einem Handgeblkise
| entfernt und der aus freiem Alkaloid bestehende Riickstand in 10 em?®
I: ; Alkohol aufeelist. Damn werden ca. 50 em?® Aether und 10 em® Wasser
sowie 3 Tropfen einer alkoholischen Jodgosinlosung (1 : 250) zugegorsen
und mit Zehntel- resp. Hundertstel-Normal-Salzsiure anf die bekannte
[ Art und Weise titriert, bis die wiissrige Schicht farblos geworden
ist. Aus der verbranchten Menge der Normal-Salzsiiure ist die in
90 Gramm Tinktur oder Essenz vorhandene Menge des Alkaloides zn
berechnen, die mit 5 multipliziert den Prozentgehalt der Tinktur oder
[issenz ergiebf.

8 17.
Bei Abwesenheit von Fett!) und von Ammoniaksalzen.

95 Gramm Essenz oder Tinlktur werden aunf dem Wasserbade yom
Alkohol befreit und der Riickstand in 10 em?® Wagser geligt resp. an-
oerichen. Nach Zusatz von 100 Gramm Aether resp. bei itherunlis-
lichen Alkaloiden von 60 Gramm Aether und 40 Gramm Chloroform
wird mit 10 em® Natronlange (10 % ig) alkalisch gemacht und eine
Viertelstunde lang kriiftie durchgeschiittelt. Nach dem Absetzen werden
Q0 Gramm der iitherigehen Flissickeit abgegossen und durch ein trockenes
olattes Filter filtriert, mit 10 em? Alkohol, 10 em? Wasser und drei
Tropfen alkoholischer Jodéosinlisung versetzt und in bhekannter Weise
mit Zehntel- oder Hundertstel-Normal-Salzsiiure titriert, his die wiissrige
Sehieht farblos geworden ist. Aus der verbranchten Menge Normal-
Salzgiiurve ist die in 20 Gramm Tinktur oder Essenz enthaltene Menge
Alkaloid zu bereehnen, die mit 5 multipliziert den Prozentgehalt der

Tinktur oder Essenz crgiebt.

1) Vergl, Ekroos, Arch. d. Pharm. 1898, p. 333, und Katz, Pharm. Zeit. 1899,
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Lisst sich das Alkaloid nieht mit Jodéosin als Indikator titricren
was z B. bei den China-Alkaloiden der Fall ist), so wird die filtrierte
iitherische Alkaloidlosung mit einer genan gemessenen, Zur Bindung
des Alkaloides mehr als ausreichenden Menge Zehntel-Normal-Salzsinre
zeschiittelt, nach dem Absetzen die saure wissrige Fliissigkeit abgelassen
und der Aether resp. Chloroformither zweimal mit je 10 em® Wasser
nacheewaschen. Die saure Flissigkeit mit den Waschwiissern wird
durch ein aschefreies Filter filtriert, durch einmaliges Aufkochen vom
Aether befreit, kochend heiss mit einer Spur feingepulverten Hiima-
toxylins versetzt und mit Zehntel-Normal-Kalilauge der Uebersgchuss
der Siure zuriicktitriert, bis die Fliissigkeit griinlich resp. blau ge-
worden ist. Aus der nach Abzug der Kalilange verbleibenden Menge
Zehntel-Normal-Salzsiiure ist die in 20 em? Tinktur oder Essenz ent-
haltene Menge Alkaloid zu berechnen, die mit 5 multipliziert den Pro-

zentgehalt der Tinktur oder Essenz ergiebt.

8 18.

Bei fliichtigen!) nnd durch Erwédrmen sehr leicht zersetzlichen?)
Alkaloiden, sowie bei Anwesenheit von Ammoniaksalzen.

95 Gramm Tinktur oder Essenz werden nach Zusatz von 0,2 Gramm
Weinsiiure auf dem Wasserbade eingedunstet und der Riickstand mit
5 em® Wasser anzerichen. Nach Zusatz von 50 Gramm Aether nnd
50 Gramm Petrolither wird mit 10 em® concentrierter Kalilange
30 4 i) alkalisch gemacht und eine Viertelstunde lang geschiittelt.
Nach dem Absetzen werden S0 Gramm der ditherigchen Lisung abge-
cossen, dureh ein trockenes glattes Filter filtriert und mit einem
Handeebliise oder mit einem Gasometer ein kriifticer Luftstrom durch
die itherische Flissigkeit geblasen. Alsdann wird mit 10 em® Alkohol,
10 em® Wassger und 3 Tropfen einer alkoholischen Jodiéosinlbsung
{ - 9250) versetzt und in der bekannten Weise mit Zehntel- resp. Hun-
dertstel-Nomal-Salzsiiure big zur Farblosigkeit der wiissrigen Schicht
titriert.

1) Keller, Ber. d. d. pharm. Ges. 1898, p. 148,

% Ewers, Arch. d. Pharm. 1899, p- 94,
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Aug der verbrauchten Menge Normal-Salzsiure ist die in 20 Gramm
Tinktur oder Essenz enthaltene Menge Alkaloid zu berechnen, die it

5 multipliziert den Prozentgehalt der Tinktur oder Essenz ergiebt.

§ 1.
Wasserunloslicher Riickstand in den Extraktriickstinden der nach
§ 1—3 hergestellten Essenzen.

25 Gramm Essenz werden auf dem Wasserbade eingedampft und
i) kurze Zeit im Glyeerintrockenschrank bei 105° getrocknet. Der Riick-
' stand wird in der Kilte mit Wasser aufgeweicht und angerieben und
i durch ein genan sewoeenes Filter filtriert nnd mit Wasser ausgewaschen.
Das Filter wird alsdann getrocknet und gewogen. Der unligliche
Riickstand ist anf 100 Teile Extraktriickstand der Tinktar zu be-

rechinen.

§ 20.

Gehalt der nach § 1—3 hergestellten Essenzen an reduzierenden
Substanzen ausgedriickt als Traubenzucker,

Die hei der Bestimmung des wasserunloslichen Riickstandes er-
haltene wiissrige Extraktlisung wird auf 100 em? aunfgefiillt. Alsdann
werden 30 ¢m? einer Losung, welche 69,2 Gramm Kupfersulfat im
Liter gelost enthiilt, mit 30 em?® einer Lisung, welehe 250 Gramm
Kalihydrat und 346 Gramm Kalinmnatriumtartrat im Liter gelost ent-
i hiilt, wemischt, die Mischung zum Sieden gebracht und 25 em?® obiger
I Extraktlisung hinzugefiiet.  Nach einmaligem  Auflkochen wird die

Fliissickeit durch ein genau gewogenes Asbestfilterréhrehen unter Zu-
hilfenahme der Luftpumpe abfiltriert, das Filterrshrehen erst mit Wasser,
dann mit Alkohol und zuletzt mit Aether ansgewaschen und eine Viertel-
stunde lang im Glycerintrockensehrank bei 105° getrocknet. Nach
dem Erkalten wird das Filterrohrehen gewogen, die hierbei gefundene
i Menge Kupferoxydul mit 0,888 mulfipliziert und mit Hilfe der Alliln-
schen Tabelle die dieser so erhaltenen Kupfermenge entsprechende
Menge Traubenzucker berechnet. Dieselbe wird mit 16 multipliziert
und durch die in 100 Teilen Essenz enthaltene Extraktmenge dividiert.

Wenn die erhaltene Kupferoxydulmenge das Gewicht von 0,522 iber-



schreitet, =o ist die obige wiissrige Extraktlisung mit dem gleichen
Volumen Wasser zu verdiinnen und mit 25 em? dieser verdiinnten
Losung eine nochmalige Bestimmung aunszufithren. Die hierbei ge-
fundene Zuckermenge muss natiirlich mit 32 (statt wie vorher mit 16)
multipliziert werden.

Fiir die Bestimmung gewisser Stoffe, wie Santonin ete., werden

bei den einzelnen Priiparaten besondere Vorschriften angegeben werden.

§ 21,
Die Farbe der Essenzen, Tinkturen und Verdinnungen.

Die Farbe der Esgenzen, Tinkturen und Verdiinmungen wird in
der Weise festgestellt, dass die betreffenden Fliissigkeiten in Glas-
kiistehen gefiillt werden, welche aus parallelen Spiegelglasplatten zu-
sammengesetzt sind und 10 mm tief, 40 mm breit und 60 mm hoch sind.
Die Farbe wird bei hellem Tageslicht beobachtet, indem die Kiisten
vor ein Stiiek weissen Karton oder Sehreibpapier gestellf werden und
durch die 10 mm dicke Fliissickeitsschicht hindurchgesehen wird. Soll
die Farbe einer Fliissigkeit mit derjenigen einer anderen verglichen
werden (z. B. bei der kolorimetrischen Bestimmung der Safrantinkturen),
g0 dient hierzu ein Eggertzsches Dunkelkiistchen!) und zwei dazu
oehirende Glasrihren aus farblosem, blasenfreien Glase, welche ea.
12 mm weit and 200 mm lang und aunf der einen Seite rund zu-
ceschmolzen sind. Eine Einteilung wie die eigentlichen Eggertzschen
Kohlenstoffrohre brauchen diese Glasrthren nicht zn haben. Zum Ver-
eleich wird die eine Glasgrohre zu etwa 3/, mit der zu priifenden Fliissig-
keit gefiillt, in die andere Glasrihre ein genan gemessenes Yolumen
destilliertes Wasser wegeben nnd das Wasser so lange tropfenweise
unter Umschiitteln mit der coneentrierten Vereleichsfliissigkeit (bei Safran
eine 1%ige Kalinmdichromatlisung) versetzt, bis beim DBetrachten im
Dunkelkiistehen die beiden Fliissigkeiten die gleiche Farbe zeigen.

Aus dem Verbrauch der concentrierten Vergleichsfliissigkeit Lisst sich
dann leicht der Verdiimnungsgrad berechmnen, welcher in der Farbe
mit der zu priifenden Fliissigkeif iibereinstimmd.

) Chemiker-Zeitung,

1899, pag. 477,
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2. Allgemeine Methoden zur Untersuchung der Verreibungen.

(5 )
3

1. Die vorgehriftsmiissize Anferticung der Verreibungen wird dureh
die Priifung mit der Lupe und eventuell mit dem Mikroskop kontrolliert.
Es diirfen hierbei grobere Partikelehen nicht zu erkennen sein.

2. Bei den Verreibungen von solchen Stoffen, welche in iiber-
giittigten Lisungen Rekrystallisations-Erscheinungen hervorzurufen im
stande sind!), kionnen diese letzteren Erscheinungen zur Prifung auf
die vorschriftsmiissice Anferticung benutzt werden, da sie noch durch
ganz geringe Mengen der 5. bis 9. Decimalverreibung eintreten.

Die Ausfiihrung dieser Priifungen ist folgende:

Herstellung der iibersittigten Losungen.

Die abeewogene Substanz wird mit der fiir jeden Stoff besonders
angegebenen Menge Wasser in einen Erlenmeyerschen Kolben ge-
than und letzterer mit eciner kleinen Krystallisierschale iiberdeckt.
Die Lisung wird in dem bedeckten Kolben durch Einstellen in kochendes
Wasser oder durch Erhitzen iiber freier Flamme bewirkt. Nach voll-
kommen heendigter Lisung bleibt der Kolben noch 5—10 Minuten in
der Wiirme stehen und soll dann langsam an der Luft erkalten.

§ 24.

Stoffe, deren tibersiittigte Liosungen bei Beriilrung mit einem iso-
morphen Krystall durch die ganze Masse erstarren.

Mit einer kleinen Pipette werden vorsichtig einige Tropfen der
tibersiitticten Lissung herausgenommen und einzeln auf eine Glasplatte
gesetzt. Darauf wird mit einem kleinen vorher ausgegliihten, aber
wieder vollkommen erkalteten Platingpatelchen eine kleine Probe (etwa

wie ein Stecknadelknopf gross) von der zu priifenden Verrcibung

nommen und in einen auf der i-']:i»:]nl:lﬂt' hetindlichen 'i'|'<-1t|ll']l der fiber-

Vergl. Ostwald, Zeitsehr. f. physikal. Chemie 1897, p, 289—330, und Allg.

],u||||"|.n|| Zeitr., Bid. 134, No. 21-—26,



giittigten Liosung gebracht. Befand sich in der Probe auch nur ein einzi-
ger isomorpher Krystall, so schreitet von ihm ausgehend die Kry stallisa-
tion mehr oder weniger schnell durch den ganzen Tropfen fort, der in-
folee davon eine rauhe, krystallinische Oberfliiche bekommt und auch
meistens seine Durchsichtigkeit einbiisst. Priignante Beispiele fiir diese

Kirperklasse sind Natrinmacetat und Seignettesalz,

§ 2b.

Stoffe. deren tibersittizgte Lisungen bei Beriihrung mif einem iso-
morphen Krystall letzferen vergrissern, ohne dabei durch die ganze
Magse zn erstarren.

Mit einer Pipette werden einige em? der iibersiittigten Lsung her-
ausgenommen und in einen kleinen, mit Gummistopfen verschliegsbaren
Reagiereylinder mit der Vorsicht eingegeben, dasgs der Rand und die
obere innere Wandfliche des letzteren nicht benetzt wird. Mit einem
kleinen vorher ausgegliihten, aber vollstindig wieder erkalteten Platin-
spatelchen wird eine kleine Probe der zu priifenden Verreibung zu der
in dem Reagiercylinderchen befindlichen Lsung hinzugetiigt, gofort mit
einem Gummistopfen verschlossen, vorsichtig nmgeschwenkt und das
Cylinderchen in schriiger Stellung einige Stunden der Ruhe iiberlassen.
Waren in der Probe mikroskopiseh kleine Krystalle vorhanden, die
dem Stoff der iibersittigten Losung isomorph sind, so sind nach dieser
Zeit gerade so viele mehr oder weniger grosse, cewachsene Krystalle
oder auch woll Krystalldrusen und zwar meist an der unteren Wand des
(Hlases zu bemerken. Priicnante Beispiele fiir diese Kirperklasse sind

borax und Kupfersulfat.
8 26,
Piir die Untersuchung der Metall- und Kohleverreibungen unter

dem Mikrogkop aunf die vorsehriftsmiissige Grissse der zerriehenen Stofi-

teilehen werden mikroskopische Priiparate dieser Verreibungen auf

folgende Weise!] dargestellt.
Auf einen Objekttiger aus weissem, geschliffenen, blasenfreien

1) (0, Wesselhiift, Mikroskopische Untersuchungen verriebener Metalle und
anderer harter unloslichier Substanzen. Leipzig, Dr. W. Schwabe, 1878, pag.13 u. 14.

e e e -t
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Glag weraen 0,02 bis 0,03 Gramm der betreffenden Verreibung ge-
bracht, ein bis zwei Tropfen Wasser zugefiigt und durch miissiges Er-
wiirmen die Auflosung des Milchzuekers bewirkt. Dann wird bei ge-
linder Wiirme die Lisgung so weit eingetrocknet, dass ein ziiher, firnis-
articer Riickstand hinterbleibt.  Derselbe wird mit einem Deckglase
hedeckt und das Priiparat unter dem Mikroskop bei zweihundertfacher
Vergrossernng hetrachtet und die Grisse der undurchsichtigen Metall-
teilchen auf bekannte Weise mit Hilfe ecines Okularmikrometers be-
stimmt.

Eine zweite Art und Weise, fiir die mikrometrische Untersuchung
geeignete Priiparate der Verreibungen zu bereiten, hesteht darin, dass
0,02 bis 0,03 Gramm der Verreihung mit einem Tropfen Canadabalsam
auf dem Objekttriiger innig verriechen werden, dureh gelindes und vor-
gichtiges Erwirmen die Luftblasen aus dem Priparate entfernt werden
und dasselbe dann nach dem Bedecken mit einem Deckglischen, wie

vorher besehrieben, unter dem Mikrogkop untersucht wird.
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