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The authors have determined the degree of purity on different samples of amino- 
phenazone (I) containing very small quantities of phenazone and amino-4-phenazone. 
The advantages of differential scanning calorimetry and the of transparency recording 
in the change from the solid to the liquid state during the fusion is shown. 

L'int6r~t de l'analyse thermique dans la d6termination de la puret6 a 6t6 rap- 
pel6 r6cemment par Clechet et Tachoire [1 ]. 

L'application de l'analyse calorim6trique diff&entielle ~ l'6valuation de la 
purer6 de compos6s organiques [2] et de m6dicaments [3, 4] a fait l'objet de 
nombreux travaux [5, 6]. 

Poursuivant nos recherches dans ce domaine [8, 9] nous rapportons dans la 
pr6sente note les r6sultats relatifs/: l'aminoph6nazone. 

Nous avons utilis6 deux m6thodes diff&entes dans leur principe; l'analyse 
calorim6trique diff6rentielle et la mesure de la transparence lots du passage de 
l'6tat solide ~ l'6tat liquide. 

L'analyse calorim6trique diff&entielle permet de mettre en 6vidence les ph6no- 
m6nes 6nerg6tiques et d'en mesurer l'intensit6; notons cependant que la d6termi- 
nation exacte des temp6ratures auxquelles se produisent les changements de phase 
est assez d61icate comme l'a indiqu6 Harmelin [10]. 

L'analyse calorim6trique diff6rentielle offre la possibilit6 de d6celer la fusion 
eutectique due ~t la pr6sence d'impuret6s et de d6terminer ~t partir de la courbe de 
fusion, l'enthalpie de fusion et la fraction molaire d'impuret6. L'abaissement de la 
temp6rature de fusion est donn6 par l'6quation de Vant'Hoff modifi6e: 

1 
r c  = leo 

AHf F 

xz fraction molaire d'impuret6 
1/F = inverse de la fraction fondue 

AHf = enthalpie de fusion calorie mole-:  
To = temp6rature de fusion du compos6 principal en degr6s Kelvin 
T c = temp&ature de fusion de la fraction F de substance fondue en degr6s 

Kelvin. 
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L'appareil Mettler donnant automatiquement la temprrature de fusion offre 
6galement la possibilit6 d'enregistrer la courbe de fusion en fonction de la trans- 
parence rrsultant du changement de phase au cours du chauffage programm6 d'une 
substance. II prrsente l'avantage de fournir les tempdratures de fusion avec une 
grande prrcision. 

La sensibilit6 de cette mrthode comparativement ~t l'analyse calorimrtrique 
diffrrentielle a 6t6 indiqure par Marti [11 ]; elle serait dix fois moins sensible pour 
la drtection de la fusion eutectique que l'analyse calorimrtrique diff&entielle dans 
le cas de la phrnacrtine renfermant 3 % d'acide paraaminobenzoique. 

Ainsi apparait la complrmentarit6 de ces mdthodes. 
Nous nous proposons d'rtudier leurs conditions d'application/t des 6chantillons 

d'aminophrnazone (I) dont certains renferment de faibles quantitrs de phrnazone 
ou d'amino-4phrnazone, impuretrs rencontrdes lots de l'obtention de l'amino- 
phrnazone. 

Le comportement thermique de ces substances 6tant connu et les diagrammes 
de phase compos6 principal - impuret6 6tablis, les possibilitrs d'utilisation de ces 
mrthodes peuvent &re drterminres. 

Partie experimentale 
Appareils 

Nous avons utilis6 l'analyseur thermique diffrrentiel Du Pont de Nemours 
990 avec le module pour analyse calorimrtrique dont le principe a 6t6 drcrit par 
Baxter [12] et l'appareil Mettler ~t drtermination automatique de la fusion; nous 
rappellerons les travaux de Vergnon et Drevon [13, 14] et de Rochandel [15]. 

Ce dernier appareil est compos6 du four FP 51, du programmateur FP 52 et de 
l'enregistreur GA 11. 

Son principe repose snr la mesure,/t l'aide d'une cellule photorlectrique, de la 
transparence qui rrsulte du changement de phase solide-liquide lots de la fusion 
d'une substance. 

Le produit plac6 dans un tube capillaire Mettler de 2 mm de diam~tre, introduit 
dans le four, est soumis ~t une vitesse de chauffage programmde. 

La tempdrature de fusion est affichre automatiquement; la courbe de fusion peut 
&re enregistrde. 

Conditions opdratoires 

Les mrthodes utilisres 6tant basdes sur le comportement thermique les conditions 
oprratoires ont 6t6 choisies en fonction de la stabilit6 thermique et de la formation 
de formes polymorphes au cours de la recristallisation de l'aminophrnazone (I) 
prralablement fondue. 

En consrquence la vitesse de chauffage de 1 ~ min.-1 a 6t6 retenue en utilisant les 
courbes obtenues lots d'un premier chauffage. 

J. Thermal Anal 14, 1978 



MASSE, CHAUVET: ETUDE DE SUBSTANCES MEDICAMENTEUSES II 315 

En analyse calorimdtrique diff6rentielle les prises d'essai tr~s exactement pes6es, 
sont comprises entre 2 et 5 mg; la base temps est de 0.5 pouce min. -1, la sensibilit6 
de 0.2mcal  pouce -1 en prenant pour r6f6rence l ' indium pour le calcul des en- 
thalpies. 

R d a c t i f s *  

Le comportement  thermique de l 'aminoph6nazone(I) a 6t6 6tudi6 pr6c6demment 
[16] par thermomicroscopie, analyse calorim6trique diff6rentielle et analyse 
thermique diff6rentielle. 

Nous rapportons les r6sultats donn6s par mesure de la transparence h l 'aide de 
l 'appareil Mettler. Les tempdratures de fusion sont lues par  affichage automatique 
(A) et d6termin6es ~ partir  de l 'enregistrement de la courbe de fusion (B) (Fig 5), 
pour des vitesses de chauffage de 1, 2 et 10 ~ min.-1. 

Les temp6ratures de d6part To sont inf6rieures de 5 ~ ( T r  5) et de 10 ~ ( T f -  10) ~t 
celle de la fusion Tf. 

Les r6sultats moyens d6termin6s ~t partir de cinq mesures, ainsi que l'intervalle 
de confiance calcul6 en prenant  pour seuil de probabilit6 la valeur 0.05, figurent 
dans le tableau 1. 

La vitesse de chauffage et la tempdrature de d6part influencent peu la temp6ra- 
ture de fusion de l 'aminoph6nazone0) qui constitue ainsi un crit~re d'identification 
voire de puret6. 

Tableau 1. 

Temp6ratures de fusion de l'aminoph6nazone (I), de la ph6nazone et de l'amino-4 ph6nazone 
A: lues par affichage automatique 

B: d6termin6es ~t partir de l'enregistrement de la courbe de fusion 

Amino- 
ph6nazone 

Ph6nazone 

Amino-4 
ph6nazone 

Vitesse 
de 

chauffage, 
~ - ~ 

! 
2 

10 

1 
2 

10 

1 
2 

10 

Temperatures de fusion, ~ 

T o = T : - - 5  T o = T : - -  10 

A B A B 

106.72___0.10 
106.70-1-0.16 

110.18-t-0.05 
110.42-1-0.18 

107.98___0.19 
108.14-t- 0.06 

106.70-t- 0.05 
106.72+0.10 

110.18+0.13 
110.40__ 0.07 

107.89-1- 0.07 
108.20• 0.03 

106.61---}-0.08 
106.82-1-0.16 
107.92___0.20 

110.08___0.18 
110.44• 
111.33-I-0.14 

107.68-1-0.05 
108.18! 0.04 
108.72!0.19 

106.60-1- 0.07 
107.02__ 0.24 
107.96___0.21 

110.21 + 0.07 
110.48___0.10 
111.36+0.14 

107.77-t-0.16 
108.07__+0.12 
108.96-}- 0.23 

* L'origine et la r6f6rence des substances 6tudi6es sont identiques ~t celles pr6c6demment 
indiqu6es dans la 16re partie de cet article [16]. 
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La fiabilit6 de la m6thode nous a permis d'envisager son application ~t des 
6chantillons d'aminoph6nazone (I) renfermant de faibles quantit6s d'impuret6, la 
ph6nazone et 1'amino-4 ph6nazone dont le comportement thermique a 6t6 indiqu6 
pr6c6demment [16]. 

Nous rapportons pour chacun de ces composds les valeurs des temp6ratures de 
fusion obtenues par mesure de la transparence (tableau 1) selon le protocole 
d6crit. 

Pour ces substances la temp6rature de fusion n'est pas influencde par la temp6ra- 
ture de d6part ni gu6re par la vitesse de chauffage. Dans ces conditions la temp6ra- 
ture de fusion constitue un crit6re d'identification et de puret6 pour la phdnazone 
et l'amino-4 ph6nazone. 

Obtention des ~chantillons 

Les m61anges ont 6t6 homog6n6is6s par trituration au mortier d'agate en op6rant 
sur des quantit6s de substance de l'ordre de 100 mg et en proc6dant par la mdthode 
des dilutions. 

R~sultats 

1) Aminophdnazone (I) 

Nous rapportons les r6sultats d'une manipulation effectu6e sur une prise d'essai 
de 4.14 mg de l'6chantillon commercial, soumise ~ l'analyse calorim6trique diffdren- 
tielle. 

La courbe de fusion et les diverses fractions de fondu sont r6prdsent6es (Fig 1). 
En joignant les points repr6sentatifs des valeurs de 1/F en fonction de la tempd- 

rature de fusion on obtient une ligne incurv6e (Fig 2). Seules les valeurs comprises 
entre 2 et 10 sont prises en considdration (tableau 2) comme le pr6conise Driscoll 
[171. 

Tableau 2 

Temp6ratures de fusion en fonction de 1/F, inverse de la fraction de substance fondue 

Temp6ratures de fusion 1IF 
I I F  en ~ 

apr6s lin6arisation 
apr~s correction 

4.09 
4.64 
5.38 
5.97 
6.74 
7.39 
8,14 
8.85 

105.40 
105.33 
105.25 
105.17 
105.07 
105.00 
104.94 
104.84 

3.74 
4.16 
4.74 
5.16 
5.68 
6.17 
6.60 
7.18 

o r . Therma l  Ana l .  14, 1978 



M A S S E ,  C H A U V E T :  E T U D E  D E  S U B S T A N C E S  M E D I C A M E N T E U S E S  I I  317 

Pour tenir compte  des erreurs dans l 'est imation de la ligne de base (Fig 1), la 
courbe est  corrig6e en ajoutant une marne quantit6 au num6rateur et au d6nomina-  
teur de la fraction 1/F de fagon ~t obtenir une ligne droite; la pente de la droite est  
calculde. L'intersection avec l'axe des temp6ratures indique la temp6rature r6elle 
de fusion de l'6chantillon put  [7, 17]. 

Temp4rct ture ~ ~ 

102 103 104 105 106 107 108 
I I I I I I 1 

" = - - - - - -  = - - - - 7  

Fig. 1. Courbe de fusion de l'aminoph6nazone (I) par analyse calorim6trique differentielle. 
Conditions expdrimentales: prise d'essai 4.14 mg, vitesse de chauffage 1 ~ min -1, base temps 

0.5 min pouce -1. Ligne de base avant . . . . .  et apr6s correction . . . .  

i 
cJ 106,0 I fO 

,~ 105.8 
o_ 
E 
~ , \ 

\ 

I05,6 -- "\ \ 

105.4 

105.2 

105.0 

1048 I 1 
2 

\ 
\ 

4 6 B 

I 
~0 

g-1 

Fig. 2. Courbes de l'inverse de la fraction de substances fondue en fonction de sa temp6rature 
de fusion en ~ avant et apr6s lin6arisation 
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Connaissant la pente de la droite 0.140, l'enthalpie de fusion calcul6e 6715 cal. 
mole -1 et la temp6rature de fusion 107 ~ soit 380 K, la fraction molaire d'impuret6 
donn6e par la relation (1), prend la valeur: 

xz = 0.0033 soit en pourcentage 0.33. 

Le taux de puret6 en pour cent est 6gal ~t 99.67. 
Les d6terminations effectu6es sur cinq prises d'essai du m~me 6chantillon ont 

donn6 les r6sultats rapport6s dans le tableau 3. La valeur moyenne du taux de 
puret6 pour cent ainsi ddtermin6e est 6gale ~t 99.77, l'6cart type sur !a moyenne 
6tant de 0.35. Le seuil de probabilit6 6tant choisi h 0.05 pros et le degr6 de libert6 
6gal h 4, les tables de Student Fischer donnent pour t la valeur 2.776. 

99.77 _ 0 . 1 0 ~ .  

Dans l'6valuation de l'enthalpie de fusion de l'aminoph6nazone (I) il a 6t6 tenu 
compte de la lin6arisation. 

Les r6sultats obtenus regroup6s dans le tableau 4 permettent de calculer la 
valeur moyenne de l'enthalpie de fusion 6590 cal. mole -1, l'6cart type sur la 
moyenne et l'intervalle de confiance (P = 0.05) 

6 590 +__ 176 cal mole -1 

Tableau 3 

Taux de puret6 ~ de l'6chantillon commercial d'aminoph6nazone(I) d6termin6s par analyse 
calorim6trique diff6rentielle 

99.87 
99.67 
99.73 
99.82 
99.75 

498.84 

1 0  " 1 0  - 2  

10 " 1 0  - 2  

4" 10 -2 
5 " 1 0  - 2  

2" 10 -2 

1 0 0 "  1 0  - a  

1 0 0 '  1 0  - a  

16 �9 10 -4 
25 " 10 -a 
4 " 10 -4 

245 " 10 -4 

R6sultat moyen: 99.77 
Ecart type sur la moyenne: 0.35 
Intervalle de confiance: • 0.10 

99.77• 0.10 

2) Aminophdnazone (I)  en prdsence de phdnazone 

L'absence de solution solide ayant 6t6 pr6c6demment v6rifi6e [16] nous avons 
compar6 la sensibilit6 des m6thodes utilis6es. 

La pr6sence de 2.46 ~ de ph6nazohe (0.03 en fraction molaire) est 6galement 
raise en 6vidence quelle que soit la m6thode. 
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Pour une concentration de 1 70 en ph6nazone la fusion eutectique nettement 
visible sur ta courbe d'analyse calorim6trique differentielle (Fig. 3)n'est que faib- 
lement perCue par enregistrement de la transparence avec la sensibilit6 maxi- 
male de l'enregistreur lmv (Fig 5). 
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.......... \ 1  �9 .. Q . . . .  ~ ',...,.,, 

s '.. I." ~ L  
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I l I l ! f 
40 60 80 100 120 140 

Temp~rotur%~ 

FiB. 3. Courbes d'analyse ealor im6tr ique diff6rentiel]e de m6|anges d 'aminoph6nazone et 
de ph6nazone  avec mise en 6vidence de la fusion eutect ique E. Condi t ions  op6ratoires:  
- -  6chantil lon r en fe rman t  1 70 de ph6nazone,  prise d 'essai  3.15 rag, vitesse de chauffage 

20 ~ ra in-1  _ _  

- -  6chanti l lon r en fe rman t  2.46 700 de ph6nazone,  prise d 'essai  2.00 mg, vitesse de chauffage 
20 ~ min-1 ,  ~t deux sensibilit6s . . . . . .  . . . . . .  

Temp~ruture, ~ 
107 108 103 IOL 105 I06 

I I I ..... h- I 

=.-: . . . . .  ~ . . -  / 
......... - - . . .  - - - . .  ..--% / 

" " . . . .  . ! . 

o ...... : - .  "--,! \ I 
W " ~ • " . "-. \ "!.:, \ I 
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Fig. 4. Courbes  de fusion d ' aminoph6nazone  (I), de taux de puret6 diff~rents, par  analyse 
calor im~tr ique diff~rentielle l ' impuret6  ajout6e 6tant la ph6nazone  

Taux de puret6:  9 9 . 8 0 ~  - -  9 9 . 5 0 ~  - -  - -  - -  
99.35~, . . . . .  9 9 . 1 0 ~  . . . . . .  

Condi t ions  op6ratoires,  prise d 'essai  3.50 mg, vitesse de chauffage 1 ~ min -1, base temps  
0.5 min. pouce  -1 
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Tableau 4 

Valeurs de l'enthalpie de fusion de l'aminoph6nazone (I) r6sultat moyen et intervaUe de 
confiance 

x~ Ix~ - ~1 (x~ - x) ~ 

6 580 
6.715 
6.740 
6 400 
6 515 

32 950 

10 
125 
150 
190 
75 

100 
15 625 
22 500 
36 100 

5 625 
79 950 

R6sultat moyen: 6590 cal.mole-~ 
Ecart type sur la moyenne: 63 

Intervalle de confiance + 176 cal.mole -1 
6590+ 176 cal.mole -~ 

La  grande  sensibilit6 de l ' ana lyse  calor im6tr ique diffrentielle se t rouve  confirm6e 
[11]. 

Nous  avons  p r@ar6  divers m61anges r en fe rman t  de 0.3 h 1% de ph6nazone  en 
r u e  de connMtre les possibil i t6s d ' app l i ca t ion  de ces m6thodes  h la recherche de 
cette impuret6.  

Le taux de puret6 est visualis6 p a r  l ' a l lure  des courbes d ' ana lyse  ca lor im6t r ique  
obtenues  dans  les m6mes condi t ions  op6ratoires  avec des prises d ' e ssa i  de 3.50 
nag (Fig 4); l ' aba i ssement  de la  t emp6ra tu re  de fusion est mis en 6vidence. 

Nous  donnons  les r6sultats  relat ifs  /t des 6chanti l lons d ' aminoph6nazone  (I) 
r en fe rman t  de 0.30 ~ 1 ~ de ph6nazone  ( tab leau  5). 

~ I  j l  / . 
. . . . . .  . . . . . .  , , . .  

70 80 90 lO0 1~0 
Temperature, ~ 

Fig. 5. Cin6tique de fusion, en fonction de la transparence, d'dchantillons d'aminophdnazone 
(I) de taux de puret6 diff6rents, l'impuret6 ajout6e 6tant la ph6nazone 

Taux de purer6 99.80% . . . . . . .  97.30 - -  
de l'aminoph6nazone 9 8 . 8 0 % -  -- eutectique perceptible avec la sensibilit6 maximum 

Ph6nazone & 99.80 % . . . . . .  
Conditions op6ratoires: vitesse de d6roulement du papier 1 cm rain -1, vitesse de chauffage 

1 o min-1 
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Les valeurs trouv6es exp6rimentalement sont en accord avec la teneur en ph6na- 
zone ajout6e, compte tenu du taux de puret6 d6termin6 pour le produit comrrlercial 
99.77~. 

Tableau 5 

Taux de puret6 ~ d'6chantillons d 'aminoph6nazone (I) apr~s addition d'impuret6, ph6nazone 
ou amino-4 ph~nazone, par analyse calorim6trique diff6rentielle 

Ph6nazone 

Amino-4 
ph6nazone 

Teneur ~ en Taux de puret~, 
impuret6 de l'aminoph~nazone (I) 

ajout6 

0.30 
0.50 
1.00 

0.30 
0.50 
1.00 

99.45-1-0.18 
99.30+ 0.22 
98.90+0.18 

99.44+0.18 
9 9 . 2 6  0.22 
98.80• 0.21 

L'intdr~t de la d6termination de la puret6 par analyse calorim6trique diff6renti- 
elle est mis en 6vidence pour 6valuer la teneur en phdnazone de l'aminoph6nazone 
(I) pour les concentrations envisag6es. Nous avons pu 6galement v6rifier l'abais- 
sement de l'enthalpie de fusion en relation avec l'augmentation du taux d'impuret6. 

L'examen des courbes de fusion fournies par l'appareil Mettler permet de noter 
les diff6rences dans le trac6 des courbes et dans les temp6ratures de d6but et de 
fin de fusion en fonction de la teneur en ph6nazone (Fig 5 et tableau 6). 

Tableau 6 

Temp6ratures de fusion d'6chantillons d'aminoph6nazone (I) de tanx de puret6 diff6rents, 
par mesure de la transparence 

Impuret6s Tanx de puret6, ~ Temp6ratures de 
ajout6es de l'amino- fusion en ~ 

ph6nazone (I) 

Ph6nazone 

Amino-4 
ph6nazone 

99.77 106.60 
98.80 105.00 
97.30 103.00 

99.44 106.40 
99.26 106.20 
98.80 104.40 

De ces deux m6thodes seule l'analyse calorim6trique diff6rentielle offre la 
possibilit6 d'6valuer quantitativement le taux de purer6. 
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3) Aminophdnazone (I) en prdsence d'amino-4 phdnazone 

La pr6sence de fusion eutectique pour des m61anges renfermant de faibles quan- 
tit6s d'amino-4 phdnazone permet d'envisager l'application des deux mdthodes 
thermoanalytiques considdr6es. 

Nous avons pr6par6 des 6chantillons contenant de 0.3 ~t 1 ~ d'amino-4 ph6na- 
zone. 

Les valeurs moyennes ont 6t6 calcul6es g partir de cinq d6terminations effectu6es 
sur des prises d'essai de l'ordre de 2 mg de chacun des m61anges dans les conditions 
op6ratoires habituelles d'6valuation de la puret6 par analyse calorim6trique. 

i 
o 

r 

a. 

i -  

f ;--: /r? 
/i 

]j,, 

97 100 103 106 

Temp~roture ~ 

Fig. 6. Cin6tique de fusion en fonction de la transparence d'6chantillons d'aminoph6nazone 
(I), de taux de puret6 diff6rents, l'impuret6 ajout6e 6tant l'amino-4 ph6nazone 

99.80~o . . . . . .  99.50~ . . . .  9 9 . 3 0 ~ - - - -  97.30~ 
Conditions op6ratoires: vitesse de d6roulement du papier 1 cm rain -1, vitesse de chauffage 

1 ~ min-1 

Les r6sultats exp6rimentaux (tableau 5) rendent compte de la quantit6 d'amino-4 
ph6nazone ajout6e 6tant donn6 le taux de puret6 de l'aminoph6nazone (I) com- 
merciale: 99.77 ~ .  

Comme clans le cas de la ph6nazone l'allure des courbes de fusion est modifi6e 
par la teneur en amino-4 ph6nazone. 

A l'aide de l'appareil Mettler nous avons not6 des diff6rences darts le trac6 des 
courbes et dans les temp6ratures de d6but et de fin de fusion (Fig 6). 

Les temp6ratures de fusion des diff6rents 6chantillons sont rapport6es dans le 
tableau 6. 

La cin6tique de fusion en  fonction de la transparence apporte des indications 
int6ressantes sur la puret6 de l 'aminoph6nazone en pr6sence d'amino-4 ph6nazone. 

La variation de la temp&ature de fusion de l 'aminoph6nazone (I) en fonction 
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de son taux  de puret6 ( tab leau  6) est  p r a t i quemen t  lin6aire dans  le cas off l ' impure t6  

est  const i tu6e pa r  la  phdnazone  ou l ' amino-4ph6nazone .  
C o m p t e  tenu  de la  fiabilit6 de la m6thode  pour  la d6 te rmina t ion  des temp6ra-  

tures  de fusion une 6valuat ion de la purer6 peu t  &re envisag6e. 

Conclusion 

Conna i s san t  le c o m p o r t e m e n t  thermique  des diverses substances et le d i ag ramme  
de phase  compos6 pr inc ipa l  - impuret6,  les m6thodes  bas6es sur la  p r&ence  d 'une  
fusion eutect ique peuvent  &re app l iqu6es / t  l '6 tude de la puret6 de l ' aminoph6na-  
zone (I). 

Les t aux  de puret6 d&ermin6s  p a r  analyse ca lor im&rique  diff6rentielle pour  
diff6rents 6chanti l lons d ' aminoph6nazone  (I) sont  en accord avec le pourcen tage  
d ' impure t6  ajout6, ph6nazone  ou amino-4  ph6nazone.  

L ' examen  visuel des courbes  de fusion d ' a m i n o p b 6 n a z o n e  (I) don t  la purer6 en 
pour  cent  se situe entre  99.20 et 99.80 pe rmet  une es t imat ion  tr~s r ap ide  du  degr6 
de puret6. 

Les trac6s des courbes  d ' enreg i s t rement  de la fusion en fonct ion de la t r anspa -  
rence sont  modi f i& p a r  la pr6sence d ' impure t6s ;  la t emp6ra ture  de fusion 6valu& 
avec pr6cision rend  compte  de la  puret6 de l '6chanti l lon.  

L ' in t6r& de l ' ana lyse  ca lor im&rique  diff6rentielle et  de la  mesure  de la t rans-  
parence ,  m&hodes  compl6mentai res ,  a 6t6 confirm6 au cours  de ce travail .  
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RI~SUMI~ --  Les auteurs ont d6termin6 le taux de puret6 de diffdrents 6chantillons d'amino- 
phdnazone (I) dont certains renferment de tr6s faibles quantit6s de ph6nazone et d'amino-4 
ph6nazone. L'int6r~t de l'analyse calorim6trique diff6rentielle et de la mesure de la trans- 
parence r6sultant du changement de phase solide-liquide au cours de la fusion a 6t6 soulign6. 

ZUSAMMENFASSUNG - -  Die Autoren bestimmten den Reinheitsgrad verschiedener Amino- 
phenazonproben, welche sehr geringe Mengen an Phenazon und Amino-4-Phenazon ent- 
hielten. Die Vorteile der Differential-Abtastkalorimetrie und der Messung der bei dem 0ber-  
gang yore festen in den flfissigen Zustand auftretenden Transparenz im Laufe des Schmelz- 
vorganges werden betont. 

Pe3ioMe - -  ABTOpN onpe~eJmaH cTenerm q]/ICTOTBI pa3~IgqHblX o6pa3HoB aMgHOqbeHa3oHa, co- 
~lep~amgx ouerm Mam, Ie Ko:m~ec~Ba qbei~a30Ha n 4-agrmoqbeHa30r~a. YIora3a~o r~pei~MymecT~o 
~lI~qbqbepemlI~am, HO~ cKarmpymme-~ i(aslopHMeTprm ~ perncTpHpyeMoft npo3pa'mOCTH npH rIepe- 
xo~e ri3 TBep~loro COCTO~HrI~ B ~H)IKOe BO BpeM~ mlaBnenHs. 
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