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157. Bestimmung von Nieotinsaure-amid in tierisehen Organen 
von P. K a r r e r  und H. Keller. 

(31. VIII. 39.) 

I n  2 fruheren Mitteilungenl) hatten wir uber Nicotinsaure-amid - 
bestimmungen berichtet, die auf der kolorimetrischen Messung des 
gelben Derivates beruhen, das bei der Einwirkung von Natronlauge 
auf das Anlagerungsprodukt von 2,4-Dinitro-chlorbenzo1 an Nicotin- 
saure-amid besteht. Bei der Ermittlung des Nicotinsaure-amidge- 
halts von Organextrakten ergaben sich gewisse Schwierigkeiten, in- 
dem das fruhere benutzte Extraktionsverfahren rnit Benzol zur 
vollstandigen Extraktion des Nicotinsaure-amids nicht genugte j 
unsere frkheren Angaben uber den Nicotinsaure-amidgehalt von 
Illuskelfleisch, Pferdeleber und Pferdeniere sind daher zu niedrig. 
Es erwies sich als notwendig, das im wasserigen, konzentrierten 
Organauszug vorhandene Nicotinsaure-amid durch kontinuierliche 
Extraktion rnit Butylalkohol erschopfcnd auszuziehen und erst nach- 
her aus dem Ruckstand des Butylalkoholextraktes rnit einem Ge- 
misch von Benzol und Methanol das Nicotinsaure-amid herauszu- 
holen. Dieses verbesserte Extraktionsverfahren ist von 9. Evlev, 
flchlenk, iMelxer und Hogberg empfohlen worden2). 

Einc weitere Verbesserung des Bestimmungsverfahrens erreichten 
wir dadurch, dass wir den t,rockenen Extraktionsruckstand nicht 
mehr direkt rnit Dinitro-chlorbenzol vcrschmelzen, sondern ihn zu- 
sammen rnit Dinitro-chlorbenzol in Methanol h e n ,  diese Losung 
verdampfen und den Ruckstand des Gemisches schmelzen. Durch 
dieses Verfahren wird eine einheitliche Schmelze und grossere Ge- 
nauigkeit der Analysenergcbnisse erzielt . 

Die verbesserte Methode bestelit also jetzt aus folgenden Ope- 
rationen : 

1. E x t r a k t i o n  des  O r g a n m a t e r i a l s .  Die fein gehackto 
Substanz wird rnit der dreifacheii Menge Wasser dreimal je eine halbe 
Stunde ausgekocht. Die vereinigten Extraktc befreit man, wenn 
notig, durch 2-3 maliges Ausschutteln mit wenig Ather von beglei- 
tenden Fettresten. 

2. A b s p a l t u n g  des  Nico t insau re -amids  a u s  d e m  Cofer- 
m e n t  . Man gibt zu dem wasserigen Organextrakt Schwefelsaure, 
bis die Siiurekonzcntration 0,1-n. erreicht ist und halt hierauf die 
Fliissigkeit wahrcnd einer halben Stuntie in gelindem Sicden. Hier- 

I )  Helv. 21, 463, 1170 (1938). 
2, H. v. Buler, F .  Sehlenk, L. X e l z r r ,  B. Hbgbcrg ,  Z. physiol. Ch. 258, 212 (1939). 



1293 - - 

auf wird die Pliissigkeit mit einer heissen Losung von Baryt neu- 
tralisiert (Lackmus) und das ausgefallene Rariumsulfat abgenutscht 
und mit wenig heissem Wasser zweimal ausgewaschen. Man engt 
die vereinigten Filtrate auf 50-100 em3 ein und extrahiert sie im 
Flussigkeitsextraktionsapparat wahrend 5-6 Stunden im Vakuum 
mit Butylalkohol. Das vom Butylalkohol extrahierte Nicotinsaure- 
amid, das nach dem Abdestillieren des Losungsmittels zuruckbleibt, 
ist mit mitextrahierten anderen Stoffen vermengt. 

Der Ruckstand wird deshalb zweimal mit wenig Wasser aus- 
gekocht, der Extrakt filtriert und das Filtrat erneut im Vakuum 
zur Trockene gebracht. Zur Erzielung einer raschen, moglichst voll- 
standigen Trocknung ist es zweckmassig, den Ruckstand in einer 
Mischung von absolutem Methanol und trockenem Benzol zu losen, 
wenn notig nochmals zu filtrieren und das Filtrat im Vakuum zur 
Trockene zu verdampfen. 

3. H e r s t e l l u n g  d e r  q u a r t a r e n  P y r i d i n i u m v e r b i n d u n g .  
Der vollig trockene Ruckstand wird nun in einer methylalkoholischen 
Losung von Dinitro-chlorbenzol, die etwa die dreifaehe Gewichts- 
menge Dinitro-chlorbenzol, bezogen auf den Ruckstand, enthalt, 
gelost und nachher das Losungsmittel ahdestilliert. Dadurch erreicht 
man eine ziemlich homogene Durchmisehung des Dinitro-chlorbenzols 
und Nicotinsaure-amids. Das trockene Gemenge wird nun eine 
halbe Stunde auf dem Wasserbad geschmolzen, die Schmelze in 
80-proz. Alkohol aufgelost, auf ein bestimmtes Volumen aufgefullt 
und nach Zusatz einiger Tropfen 10-proz. alkoholischer Kalilauge 
im S tuf enpho t om eter kolorimetriert . 

So wurden beispielsweise folgende Nicotinsaure-amidwerte in 
frischen Materialien gefunden : 

Muskelfleisch Ratten . . . . . . . .  5 0 8  y:g 

Rind . . . . . . . . .  38,3 yig 
Pferd . . . . . . . . .  46,6 ylg 

Leber Pferd. . . . . . . . . . . . .  160,O y/g 
,, Rind . . . . . . . . . . . . .  93,0 y /g  

Nieren Rind . . . . . . . . . . . .  194,O y /g  
Backerhefe . . . . . . . . . . . . .  12090 ylg 

I n  langer gelagertcn Fleiseharten %Tar der Nicotinsaure-amid- 
gehalt betrachtlich geringer. 
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