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Aus dem Institut fiir gerichtliche und soziale Medizin
der Universitat Frankfurt a. M. (Direktor: Prof. Dr. F. WIETHOLD).

Beitrag zum Nachweis des Dolantins, Polamidons
und Pervitins*.
Von
G. YoaEL, Frankfurt a. M.

Bei der in unserem Institut durchgefiihrten Uberwachung von
Rauschgiftsiichtigen, die uns meistens vom Gesundheitsamt zugefiihrt
werden, haben wir es neben dem Nachweis von Opiumderivaten ins-
besondere mit dem Nachweis der 3 Arzneimittel: Dolantin, Polamidon
und Pervitin zu tun. Ein spezifischer Nachweis ist deshalb von beson-
derem Wert, weil Dolantin und Pervitin unter das Betdubungsmittel-
gesetz fallen, wihrend das Polamidon bis vor nicht allzu langer Zeit
noch im freien Handel erhiltlich war. Es waren vor allem suchtver-
dachtige Arzte, die oft den Einwand erhoben, sie hitten gar kein Do-
lantin, sondern nur Polamidon eingenommen.

Es gibt eine ganze Reihe von chemischen und physikalischen Nach-
weismethoden fiir die obigen Priaparate. Doch ist es ein wesentlicher
Unterschied, ob ich den Identititsbeweis aus Reinsubstanzen zu fiithren
habe (wie etwa in Apotheken), oder ob ich den Nachweis aus korper-
lichen Ausscheidungen in gréfter Verdiinnung bzw. aus Organteilen
fiihren mufl. — Als Unfersuchungsmaterial steht uns meistens Urin
der suchtverdachtigen Personen zur Verfiigung. Auch wir sind dazu
ibergegangen, eine modifizierte Methode nach CroNmEIM und WARE
zu verwenden, haben aber festgestellt, daB neben Dolantin auch das
Pervitin diese urspriinglich fiir die Polamidonbestimmung erdachte, sehr
empfindliche Nachweismethode storen. Zur weiteren Identifizierung
haben wir daher Versuche mit Fillungsreaktionen, Schmelzpunktbe-
stimmungen im Koflerblock und Farbreaktionen mit verschiedenen’
Reagentien herangezogen.

Die von uns eingeschlagene Methode ist die folgende:

1. Untersuchung mit einer durch die Hoechster Farbwerke modifi-
zierten CronuEIMschen Methodel. Ist dieser Nachweis positiv, dann
gehen wir zur weiteren Identifizierung iiber.

* Vortrag gelegentlich der Tagung der Deutschen Gesellschaft fiir gerichtliche
und soziale Medizin in Berlin (August 1951).

L Piir deren Uberlassung sowie fiir einige physikalische Daten méchte ich
dem pharmazeutischen Laboratorium der Hoechster Farbwerke auch an dieser
Stelle danken.
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" 2a. Da alle 3 Bagen mit Wasserdampf fliichtig sind, treiben wir bei
stark gefirbten und konzentrierten Urinen die Basen aus natronalkali-
schem Milieu mit Wasserdampf iber. Als Ausgangsmenge nehmen wir
nach Méglichkeit 100 cm3 Urin. Wir erhalten eine vorgereinigte farb-
lose Fliissigkeit, die wir dann mit organischen Lésungsmitteln (Ather
oder Chloroform) ausschiitteln.

2b. Sollten wir nur auf Dolantin oder Polamidon zu untersuchen
haben und liegt auBerdem ein Urin von normaler Farbung und mittlerem
spezifischen Gewicht vor, dann schiitteln wir den Urin aus stark alkali-
schem Milieu mit Chloroform oder Ather aus. Die Extraktionsfliissig-
keit (wir nehmen 3mal je !/, der Urinmenge) destillieren wir bis auf
20 cm? ab und verdampfen den Rest auf dem Wasserbad in einem klei-
nen, etwa 10 cm® fassenden Porzellantiegel. Den Riickstand nehmen
wir in etwas 1/10 HCl auf und dampfen wieder zur Trockne ein. In
dem Tiegel befindet sich nun das Chlorhydrat. Dieses nehmen wir mit
2mal je 1 cm3 Wasser auf und filtrieren. (Sollte das Filtrat nicht ganz
klar werden, so dampfen wir wieder ab und reinigen durch Sublimation
oder durch andere bekannte Methoden. Wir konnen dies tun, da alle
3 Substanzen sich unzersetzt sublimieren lassen.) Wir haben jetzt 2 cm?®
einer klaren Endlosung vor uns. Hiervon nehmen wir !/, cm3 in ein
kleines Reagensglas und geben dazu 1 gtt. einer 5%igen Kieselwolfram-
sdure. (Wie bekannt, ist diese ein Reagens fiir viele Alkaloide.)
Dolantin ergibt noch in Verdiinnung von 1:60000 (= 0,008 mg Sub-
stanz) eine Opalescenz. Polamidon ergibt bei Verdiinnung von 1:50000
(= 0,0100 mg Substanz) eine Opalescenz. Pervitin ergibt in Verdimnnung
von 1:1000 einen rein weilen schnell kristallisch werdenden Niederschlag.
Wir lassen 15 min stehen und geben zu der je nach Gehalt mehr
oder weniger getriibten Fliissigkeit 1 Tropfen 10%iges Ammoniak hin-
zu. Der Dolantinniederschlag bzw. die Opalescenz verschwindet sofort
und die Losung wird vollkommen klar; die Polamidontriibung bis zur
Verdinnung 1:20000 bis 1:30000 bleibt auch bei Zugabe von weiterem
verdiinnten Ammoniak bestehen. Pervitin ergibt nur bei Konzentration
von 1:1000 bzw. dariiber eine rein weille, kristallinisch werdende Fil-
lung. Wir kénnen gleichzeitig je nach Triibungsgrad schitzen, welche
Menge an Substanz vorliegen kénnte. )
Der Versuch, typische Kristalle durch Fillung zu erhalten, ist uns
auch nur bedingt gegliickt. Wir haben Versuche mit vielen Reagen-
tien durchgefithrt. Zur weiteren Differenzierung nehmen wir hierauf
2 Objekttrager und bringen auf jeden je 2 Tropfen der Untersuchungs-
fliissigkeit und figen darauthin je 1 Tropfen Reagenslésung hinzu. Fiir
diese Féllungsreaktionen haben wir (wie Hamussrer, GRIEBEL und
Vibic) Pikrolonséure und Pikrinséure als am besten ansprechend heran-
gezogen. Dolantin und Pervitin ergeben kristallinische Pikrate und
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Pikrolonate, die sich mit 20%igem Alkohol auswaschen und umkri-
stallisieren lassen. Die Fillungen des Polamidons sind amorph und
lassen sich schlecht auswaschen. Typische Kristallformen erhalten wir
bei der Fallung von Dolantin mit Pikrolonsidure auf dem Objekttrager
innerhalb weniger Minuten noch in einer Verdiinnung bis 1:5000, d. h.
auf 20 Tropfen berechnet = 20y. (Die Kristalle wachsen in drusen-
formigen Biischeln.) Mit Pikrinséiure erhalten wir die Fillung bis zur
Verdiimnung von 1:10000. (Die kristallinischen Nadeln liegen zunéchst
kreuz- und schwertartig in verschiedenen Ebenen, um spiter zweig-
formig weiterzuwachsen.) Wenn keine Féllung erfolgte, dann haben
wir uns der feuchten Kammer bedient und haben darin innerhalb von
24 Std noch eine kristallinische Fallung bei Dolantin in einer Verdiin-
nung von 1:10000 = 10 o erhalten. Bekanntlich sind Kristallformen
nicht nur durch spezifische Eigenschaften der betreffenden Substanzen
bedingt; vielfach hiingen sie von bestimmten dufleren Gegebenheiten
(pr-Wert usw.) ab. Wir haben uns deshalb auf obige Methode ein-
gearbeitet.

Weiterhin nahmen wir mit den Pikraten und Pikrolonaten Beob-
achtungen im Koflerblock hinsichtlich Sublimations- und Schmelzpunkt-
temperaturen vor. Wir muBten feststellen, da Pikrate und Pikrolo-
nate des Dolantins und Polamidons keinen scharfen Schmelzpunkt
besitzen und unter Zersetzung schmelzen. Wir kénnen daher nur die Zer-
setzungstemperaturen angeben. Dolantin-Pikrat (145—1559), Dolantin-
Pikrolonat (140—155°%), Polamidon-Pikrat (143—1469), Polamidon-Pikro-
lonat (145—150%). Der Schmelzpunkt des Pervitin-Pikrates liegt bei
143%. Die Zersetzungs- und Schmelzpunkttemperaturen sind auch von
der Kristallgrofle abhingig. Es empfiehlt sich daher, die Kristalle auf
dem Objekttriger moglichst flach zu driicken.

Weitere Differenzierungsmdoglichkeit finden wir in einigen Farbreak-
tionen, die mit Polamidon gute Farbnuancen geben, wihrend sie mit
Dolantin und Pervitin nicht bzw. weniger gut ansprechen.

Als empfehlenswert hat es sich erwiesen, von der nach oben beschrie-
bener Methode erhaltenen villig klaren Endlésung je 2 Tropfen (5mal)
auf ein weilles Porzellantéifelchen (wie zur Blutgruppenbestimmung im
Gebrauch befindlich) zu tiberfithren und auf dem Wasserbad zur Trockne
einzudampfen. Wir kénnen so durch Zusatz von 1—2 gtts. Reagens-
16sung in einer Reihe die erhaltenen Farbreaktionen beobachten und
auswerten. (Es ist wesentlich, auch hier einen bestimmten Arbeitsgang
einzuhalten.)

Als Reagentien verwenden wir: 1. Selenigsiureanhydrid -+ H,S0,
(Mucrms Reagens); 2. Ammoniumvanadat - H,S0, (MANDELINs Re-
agens); 3. Formaldehyd -- H,S0, (MarqQU1s’ Reagens); 4. H,0, + H,80,
(Scuarrs Reagens); 5. Jodsdure + H,SO0,.
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Wir erhalten bei Polamidon die folgenden Farbnuancen:

Tabelle 1.

Nachweis 1 In 2 gtts

in Verdiinnung °
]

1. Rosa — rot, spiter etwas briunlich \ :
werdend . . . . . ... .. .. " bis 1:10000 | 0,01 mg=10y

2. Gelb mit blaner Randzone, ins Griin- |

liche iibergehend. . . . . . . . . . ! bis 1:20000 0,006mg = 5y
3. Helles Rosa . . . . . .. .. .. I bis 1:20000 0,006 mg = 5y
4. Gelb — gelbbraun — braun . . . .  bis 1:20000 | 0,006mg = 5y
5. Kirschrot — blaulichrot bis braunlich | bis 1:20000 I 0,006mg = 5y

Es empfiehlt sich, vor Zusatz der Reagentien 2 und 5 die Porzellan-
schale etwas abkiihlen zu lassen, da die Farbnuancen sonst zu schnell
verschwinden. Das Reagens 1 wird am besten vor dem vollstindigen
Verdampfen des Wassers hinzugesetzt und miterwérmt.

Mit dem Reagens 3 erhalten wir bei Dolantin gleichfalls eine Rosa-
farbung, die im Farbton etwas dunkler ist. Nachweisgrenze = 10 y;
Pervitin gibt in Verdinnung von 1:1000 bis 1:5000 eine rotbraune,
bald schwarzbraun werdende Féarbung.

Die Reagentien sollen moglichst immer frisch angesetzt werden.

Diese Farbreaktionen stellen zwar auch keinen spezifischen Nach-
weis dar, sie helfen aber in ihrer Zusammenstellung die Identifizierung
des Polamidons gegeniiber Dolantin und Pervitin sicherzustellen?.

Fir den Pervitinnachweis halten wir uns an die von GRIEBEL an-
gegebene Methode: Reaktionen mit Platinchloridehlorwasserstoffsdure
und mit Bleijodidjodkali, weiterhin Schmelzpunktbestimmung des Pi-
krates.

1 Zusdtzlich nehmen wir jetzt zur Identifizierung des Polamidons Kristall-
fallong mit 5% Sublimatlésung vor. (Nachtrigliche Anmerkung des Verfassers.)
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