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Al"b巴itans L1er Phunuakognostischell Abteil ung des Dept.. of 

Medicillal Scienco. 19，13/M. 

Die Schmel7，punktbestimmung isもoinennedaessliche Meもho(le

zm Erkeunung chemischcr Suhsもanzenund wil'd mit Recht von allen 

Al引 leibuechernzt1l" I(lenti fizi巴rungnncl ZUlll Nachweis c1er Reinheiも

geforrlert. Bei pflauzenanalytisch巴n Arboiもen，inshesol1c1ere nach 

Material und Zeit sparcnLlen Mil王山崎Methoclpnfallen nun haenfig 

Snbstan己euoder Reaktionsprodnkte in M巴11g巴11VOl1 nur wel1igeu 

Milligralllmen Od01・ ¥¥'cniger all， c1eren Iuenもifizierul1ば mit der 

gewoehlllicheu Schll1cJ:..:punktmethode nnrnoeglich waere. Hier wird 

die Mikro-Schmelzpunkt-Bestilllillung llnel"laesslich， die gegenuebel' 

der Makro-Methol1e folgcnde Vorzu巳geaufweist : 

1) Di巳 fuercinc i::lchmelzpllnkttestimmullg 110eもigcSnbsもanz-

meuge betl・aegもmei品川enigerals ein Milligramlll. 

2) Die Beobachtung des Schmelzvo1'gallges unもe1' clem Miln仏

skop gps七attet c1ie Erk巴unungweiもel"er charakter匂tischel・Eigen-

scbaHen c1er Snbshll1i:， wio SubJimaもionsv巴1'1110egeuund Mot1ifika-

tionsaenderul1gL'n. 

3) Das A1・beiten rnit c1em elcktrischen ]¥'l"i1croschmeli¥pnnkt-

九pparaもerfonlp.rtwcnigel' Z凸it.

4) Die Heizl>oピlingungen，illsueSOnuol'O dio Hoh:geschwinllig-

keit， die bokal1utlich auf del1 Schmelzpunkt von ausschlnggebendoill 

EinEll1S8 ist， kanl1 illit clelll Miluo・Schmelzpunktapparat 8eh1' 

gleichmaessig eil1gehalten und jedel'zeit unter gleichen Bel1ingnngel1 

wiederhol七 we1'(len.womit 7.uverln.巴ssigcund ve1'gleichbare Wel"te 

gewaehdoistet sind. 
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Von Mikroschmelzpunldapparaten sind neben vielen ande 1·en 

zwei erfolg l'eich e Konstl'Ukti onen lJekannt gcworll en, der von Kofle 1· 
(1) und der von Klein (2). Da inrol se dAJ ' Kt·icgsumstaende der 

Bezug eines Apparates nicht moeglich war, wu rue in Anlehnung an 

den Koflerschen Appal·at in der Werkstatt des Dept. of Science ein 

~eraet geLaut, das sich trotz der beschrac!llkten technischen Mitiel 
die uns zm· Verfueguug stan den, nacb zahlreichen kritischeu Probcn 

als ausgezeichnet brauchbar envies . Das Geraet besteh t ans einer 

Metallkapsel von 8 cm Dtuchmesser uncl 3 cm Hoehe, mit einer zen

tralen Oefl'nnng von :2 m m Dul'cbmesser. In cl er Ka psel liegt die 
elektrische Heizspirale zwischen keramischem Isoli,ermaterial. Der 

elektrische Anschlnss erfolgt mittels isolierter SLeckdose. Fner das 

StabthermomE'ter ist 1 mm nnter der Oberflaeehe des Heiztisches 
cine h orizontale Oeffnung vorgesehen. Dar Thermomete r wird dnrch 

eine geschlitzte Metallhnelse geschuetzt. Die Met.allkapsel ist unten 

dm·ch eine Marmorplatte abgeschlossen. Die eigentliche Heizplatte 
von 30 mm Dmchmesser ist 1 mm ueber der Tischtlaeche erhaben, 

ebenso wie ein schmaler Rand. Zum Abschluss cler umgebenclen 

Lnft wircl anf den Heiztisch, je nach clem ein lang oder knrzbrenn
weitiges Objektiv benutzt wird, ein schmaler Asbestzementring von 

5 oder 10 mm Hoehc auEgelegt, auf dem dann die abschliessende 

Glasplatte li egt. Wo bei ArheiLen mit Temperatnren nm 300° die 

Deckplatteu haeufig zcrspringen, hat sich das Abclecken mit zwei 

normalen Objekttraegern, die glatt aneinancler liegen als sehr 

brauchbar erwiesen. Man muss dann nur claranf sehen, class die 
Trennlinic ausserhalb des Beobachtungskegels li egt. 

Die Heizkapsel wircl rnit einer grossen Klammer an ein eni 

Bunsenstativ befcstigt und daruebet· ebeu£alls rr::ittels Klemme ein 

monokularer Ansziehtubns t'ines Mikroskopes. Ein Mikroskopspiegel 

is t unterhalb der Sehoeffntmg angebracb t . Diese aue Ller Not cl er 

Zeit gebor ene Anordnung h at sicb sehr gut bewaelut nncl biet.et 

noch den Vortril, class bci Arbeit.en, bei denen nur knrzzeitige 

Beobachtung mit clem Mikroskop notwenclig ist, wic z. B. bei Mi
krosnblimation, clieses weggeklappt werden kann und somit die 

Objektive dem la.engel' en Einfluss der Hitze entzogen sind . 
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Als Obj ekti.vc verwenclcn wi1· jc nach cl er not.wcndi geu VeJ·

gr ocsse nmg 3 x v,m Zei::;s l llld G x von ]j ·i t:.~ . Die Ohj ektive we1·clen 

flirold in clie nntcre 'l'nhn ~oe fTnung cingest:ln·anl.Jt. D<:•t· Auszug ist 

llann nnr 13 cm, lmnn aber mi t tels Zwischenhn elsr an E die fuer 

Zei ss oJer Leizt Obj ek ti ve vergesd1enc Auszuglaengo von 16 l.Je:r,w. 

17 cm gcbnch t w"rden. Als Oknlare wonlen 12 x und 15 x gebrancht., 

womit lineare 'Vet·groessernngen lli s zu ; 0 f:wh erzi elt werden, die 

sich in der Melll':r, chl 1le r· Facile als gcnnegcncl en viesen baben. Die 

groess te SchwicrigkC'iL bot die Beschafrn11g eines geeigneton Ther

mom eters. Das von nns benntzte zeigt ein e cr traegli che Gl -•ichfoer

mikeit, sodass es nach ergaeuzender Eiclmn g mit, ein cr Anzahl 

reiuer Prnefsnbst.ai.1zen eiuwandfr l:' ie Ergebnisse zei gt. 

Zum H eizen wircl Wcchselstrom YOU ea. 100 Volt der Lichtlei

tnng entnommen nnrl mittcl::; Schieber wideesta nrl gerogelt.. Die 

Hei:.~ung kann so regulier t werclen, dass untc·rhalb des :.~ u el'warten. 

den Sehll.l elzpnnktes die Temperatnr ~i emlich raseh steigt, 10 bi s 

20 Gracl in der Minute. In dcr Naehe des Schmelzpunkte;:; wird die 

Heiznn g so re dn:.~i.e rt, class die Temperatur n·ieht mehl' als G Grad 

in elm· Minute ansteigt. E s h at sich bei unscrem Apparat al s prak

Lisch e1·wiesen ea . 2 bis 3 Gn1.d untedwlb des Sehmelzpunktes die 

H l•iznng ganz abzustellen. Di e 'l'emperatna steigt d::tnn noch langsam 

um 4 bis 6 Grad nzd bleibt dann knrze Zeit stehen. 

Die eigentli eh e Schmclzpnnktbestimmuug erfolgt nach Kofler 

wie £olgt: Die Snbstanz deren Sehmelzpunkt bestimmt werclen soli, 

wi.rd auf einem kleinen Obj ekttraeger ea. 2G x 2li mm = 1/3 eines 

norm~Llen Objekttraegers, mit ein em Deckglass oder bei ldeinsten 

Mengen einem Deckglasslitter becleekt. Groesser e Kristalle werclen 

vorher mittels Glasstab zerclrucekt . Vorheriges Trocknen cl et Sub

stanz ist meist nicht not1vondig, da geringe F enchtigk eitsmeugen 

heim Erwaermen zwischen Obj eckttt'aeger uu cl ·Deckglas leiebt 

entweichen koennen. 

Mikrosnblimate werden r.weckm aessig gleich an£ 1/3 Objeekt

traegern erzeugt und wie ohen hehanclelt. 
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Als Scbmr. lzpunkt li est m an die 'l'emperatur ab, bei der di e 

kleinsten Kt·istalle ocler 'reilclwn vollstaenclig ze rflossen sind und 

von den gross en no eh Reste in <len SchrHcblt rop{en sicbtbar siu l1. 

Bei ma.nchen Substan ~/, P.n, di e beim Abkuehlen sofort \vieder aus 

cler Scbmelze auskristallisieren, laes::;t sich unter clem l\Iikrvskop 

cler Sclunelv. punk t als jene Temperatm· festst ellen, bei rler feste und 

flnessige Phase n l: ben einander hc·stae nrli g sinr.l. Erhoeht m an die 

'l'emperatur ein wcnig so nimmt die Zahl tmJ Groesse Ller Kri stalle 

ab, laesst man nur ganz weni g abkneblen, so beginnt wieder cler 

ICrist.alli[i ationspruzess. 

Bei den m eisten Substa.n ~~ en beobachtet m an wahrencl des 

Erhitr.ens vor dem Eneichen des Schmelzpuuktes mannigfache 

Veraenclerungon, die dm·in bestehcn, class di e Snbst.anz sieh nm

lagert und vor allem, class sie vom Obj ekt.traeger anf Lli e Unterseite 

des Deckglases sublimier t. Diese Sublimation kaun erst nnmi ttelbar 

vot· EtTcichen des Schmelzpunktes oder schon viele Grade vorher 

el'folgen. D;ts Ausseh en und die Form diese r Kristall e ist sehr 

verschieden, neben lnistallinen Snhlimaten kommen a.nch Troepf

chen vo1· (KoilLlcnsat.). Tn manchen Faellen subliwiert nm· ein Teil 

in anderen Faellen die GesamtmPnge dee Substanr. an datl Deckglas. 

Im letzteren F all ::;ieht. man nut· die Sublimate schmelzen, im erstcn 

Fall sowohl die Ul'f:mbstanz als ctuch das Sublimat . Bei de.t' Schmclz

punktbestimmnng nn ter clem .Mikroskop kann m an demnach meht· 

charakteristisch e Eigenschaf ten festst.ellon, ah; l>ei dcr uehli ch en 

Bcstimmung im Kapillanoehrcb cn. 

KristallwasserhalLige Snbst;mv. en zeigen ni cht sclLcn and ere 

Mi1noschmelzpunkte als bei der nel>li chcn Bestinnunug im 

Kapillarroht·, nnrl zwar tr~ i ls h oehcr t.e ils ui edri ge r. Wenn ein 

hocherer Schmelllpunkt gefund t" ll wircl liegt dur Gruncl dm·in, class 

im Kapillal'I'oht·· di e kristallwasserhaltige Substanz scl,milzt, 

waehrend beim Erbitzen zwiscl1 en Obj ektt.raegcr nnd Deekglas das 

Kristallwasser knrz vor der Schmehltemperatur des H ydrates 

cntw eicht, sodas::; man bei cler Mikrobestimmnng den b ocher 

ir.gend en Schme lr.punkt der wassel'i'reien Substanz Cl'fass t. 
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einigor Uc: lmng gennegt sogar di e halbo JVIenge. Das lu[liroeken e 

Drogenpnlv cr wird mit ein wenig bew;tschenem Sand im Moerser 

fe inst verrieben, d;um m it. 15 cem c:iner Mischung aus 9 Teilen 

Chloroform nnd 1 Teil Alkohol 95 o/o am Rneckfl.usskuehler 15 

Minuten am Sieden erhalten . Dor Ex trak t wird abgegossen und 

filtri ert. Die Ext.r aktion wircl m it wciteren 10 ccm Chlorof ormge

misch wiecl erholt , die fi ltricr t<·n Ex trak tc vereinigt nn cl auf dem 

Wasserbad <las Loesnngsmittel verj a.gt. Der dnrch Chlorophyll 

gnten gefaeebte schmi erige Rneckst a.n rl wird mit 5 ccm 1 % Sal:~,

saenre aufgenom men, fi ltriL-' l't und mit 1 % P ikrinsaenreloesung 

gefaellt.. Es ist wichtig, class die F'aell ung in dcr Kaelte gcschieht., 

(la rl er Niedr- t·sch lag im wm·men Wnsser leich t loeslich ist. Die 

F'aellung ec·fo lgt am hestcn in cinem k loinen Reagenzglas vcm G - 10 

ccm Inhalt.. Der Nieclerschlag wird mi ttels Zent rifuge abgcschlcn

del't , delmntiert, mi.t kaltem Wasscr ( ctw a 10• ) aufgesehnettelL 

nml n och :i mal mit je 2 -3 ccm in gleich er Weise ausgewascben 

nud abgeschlcuder t . Der Nie(lerscbl ag wil'd dann trockncn lasscn, 

wobei Tcmperatnren neber 50• vennieden werdcn mnessen , da de r 

fenchte Nie clerschl ag schon unte r 100• schmilz t b:~,w . sich l oest. 

Der gctroclmete Niederschlag wircl mi tt.Pls Mikrospa tel abgeluatzt 

nnd. znr MiluoschmelzpnnktbesLimmnng anf einen 1/3 Objekttraeger 

gebra,cbt. 

Das Mitragyninpikrat (cs hanclelt sich wahrscheinlich urn 

die Faell nng wenigStflnS ~t,wci er vcrschic\l cner Bascn) s tcllt einc 

gelhgruene amorphe l\fasse dar, tli e bcim Erhitzen n cher 100• sich 

allmaehlich gelbbraun facrht, ab lliO• ein feinnndligcs Sublim at 

hildet., ab 178• rot durchscb einend \Vird nnd ah 180• untet· Zerse t

znng schmilzt, unter Bildnng gcl bdnrchscheincndcr Bla.scn. Di.c 

Schmelze kristallisicrt nicht bcim Abkuehlen . 

Eine Droge die in der Thai - Ph a.rmazie a. ls Dysentc l'ie - Mittcl 

immct· m ebr an Bedeutung gcwinut , ist die Rinde von Holarrhena 

an tidysenterica, - Cortex Holarrhcnae antidysentericae. HisLo logische 

Befnnde und allgem eine Alkaloidfn.ellnngsreaktionen ergahen, class 

:~,wei verscbieden e Rindcn nnte l' demselben Namen im Markt sind, 
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gestattct. m it geringstcn Ohcmi kalienmcngon cinw;m Urcie N aehwci::;e 

zu fueh ren, abgesehcn L1avou, dass vicle dcr so ni:lt l':Uin Nachw eis 

von Arzneiruitie1 n gebrauchtcn Reagenzien z11 r Zci t uchcrhanpt 

nicht zu heschaffcn sincl. 

Znr Technik der Mikroscbmcl>~pnnktbes timmung an Nieclersch

h•cgen· h at si eh uns folgcnde mocli fizi crte .'\.rl1eitsweise be\\·aelwt, 

besonders an amorphen Nieder schlaegcn, die Leim Wasch en leicht 

abgeschwemmt wer(1en . Dcr Nicderschlag wird zwisch en Obj ekt

traegcr nn d Deck glas ausgowaschen. An dL·n Rand des viereckigcn 

Deckglases \vird auf bei11 en Seiten :ie ein 3-4 mm brf' itcr 

Scb nt;~, ,; treifen aus Filtrierpapier gelegt. Weitf' r wird ani einer Seite 

ein 2 cm breiter nncl 6- 7 cm langer FiltrierpapiPrstreifcn angelegt, 

cler die Waschflu essigkeit anfsaugt nnd nach Bedarf ge'l\·echselt 

wircl . Die Waschfl uessigk ei t w·i rd mittels 'l'ropfrochrchen anf den 

schmalen Schut>~streifen gebrach t und, falls Facllung mit Pikrin

saeme crfo1gte, so lange ansgewasch en hi s die Wasehfiucssigkeit 

far blos erscheint . Der gewaschcne Niede t·schlag wird anf dem 

Objekttraeger oder am Deckglas eintroclm en lassen, was mrist ohne 

Er waerm en m oeglich ist . Der eingetrocknete Nieclerschh1g wircl 

mittels Mikrospn.tc l :-. nsammengckratzt nncl zm· Mikroschmelzpunkt

hestimmnng auf einen 1/3 Obj ekt.traeger gebracht. Wenn die Menge 

zm· Ueb er t ragung auf eiuen andcr en Ouj ekttraeger zn gcr ing ist, 

·wircl cl er Obj tJk ttraeger :t erschni.tten nnd unmitte lbar znr Bcstimm nng 

benntzt.. Falls der Niedcrschlag znm groessten Teil am Deckglas 

h aftet, wird dieses wie neblich Schicht nach nnten auf einen 1/3 
Objek Ltraeger gelegt. 

Beim Arbeiten mit dPm 1\Iikroschm elzpnnktapparat (ch'l' sieh 

a usserdem m it Vorteil znr Miln-osubl imaLi on eignet, wn m e ber in 

eincr ge trennten Arbeit ber ichteL wird) hat sich di e k t·a.eftige 

Waermestrahlung fn er den Beobachter al s unangcnehm !'ln viesen . 

Wenn zahlreich c Schmelzpunktbestimmungen hintereinandcr 

gemacht werden , bei:londer s bei Tempcraturen zwischen 200 und 

300o wmd e die anhaltende Hit.:t.estrah lung bei der tropi schen 

Ranrn ternperatur von m eist neber 30o als sehr laesti g cmpfundcn. 
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Summary. The advantages of micromeltingpoiut determination 

compared . with t.he conventional capillary tnbo m eth od are 

shown. The application of the now m ethod in th e pharm acognos

tic idenLification of' ~;iamese potent.ial ch·ngs e.g. Mitragyna lea-ves 

"bei gatom'' an,l Holanhona baL·k " plueg mog luang" is explained 

in detail, including :m e lect;riually heated mic1·omeltingpoi.nt appa

ratus, made in the wol'kshop of the Dept. of Scieuqe. 
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