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Zum mikrochemischen Nachweis yon Kalypnon. 
Yon 

W. DEGEN. 

Mit 1 Textabbfldung. 

Seit der Einfiihrung yon Barbiturs/~urederivaten als Sehlafmittel 
besteht das Bestreben der Industrie, weitere Pr~parate mit  spezieller 
Wirkung auf den Markt zu bringen. Als eine der letzten Verbindungen 
ist die 5-_~thyl-5-erotyl-barbiturs/s zu nennen, die unter dem Namen 
, ,Kalypnon ''1 eine weitgehende Verbreitung gefunden hat. Nach GOLD- 
naris2 handelt es sieh um ein leichtes Durchschlafmittel, ~hnlich dem 
Phanodorm, doch mit  einer grSl3eren therapeutisehen Breite als diese% 
mit bemerkenswerten spasmolytischen und stark anti-epileptischen 
Eigenschaften. Eingehende pharmakologische Untersuchungen, ins- 
besondere fiber die krampfhemmende Wirkung des Kalypnons, teilen 
ttOFMA~r und Mitarbeiter a, 4 mit.  

gede Verwendung eines neuen Schlafmittels bedingt die Sehaffung 
eines fiir die forensische Praxis brauchbaren Nachweises zur Identifi- 
zierung. BLASZ 5 best immte zwar die Anwesenheit yon Kalypnon im 
Urin qualitativ nach OETT~L mit  Kobal taceta t  Und Lithiumhydroxyd,  
doch ist dieser Nachweis nieht geniigend spezifisch, weil alle Barbitale 
mit  diesem Reagens eine entsprechende Farbreaktion geben. Wir ver- 
suchten deshalb, einen ~qachweis ffir Kalypnon zu finden, der den forensi- 
sehen Anforderungen mehr Genfige tr~gt. 

Es mag hier gleieh vorausgesehickt werden, da$ wir in unserem 
reichlichen Untersuchungsgut tSdliche Vergiftungen oder einen Abusus 
im Sinne einer Sucht bisher nieht beobachten konnten. Wir haben 
aber bereits mehrfach das Kalypnon im Urin yon Personen finden 
kSnnen, w o e s  aus therapeutischen Grfinden verwendet worden war. 
Nach Verabreichung einer Tablette Kalypnon (0,25 g) am Abend konn- 
ten wir bei verschiedenen Patienten ira Morgenurin 0,15 g unverKndertes 
Kalypnon nachweisen. Dies steht im Eink]ang mit  den Beobachtungen 
yon BLASZ, wonach das Maximum der Kalypnonausscheidung bei 
etwa 7 Std nach der Verabreiehung liegt. 

Zum ~Tachweis des Kalypnon im Urin bedienten wir uns folgender 
Untersuehungsmethodik: 

100 cm a Urin werden mit 2 cm a 10%iger Schwefels/~ure versetzt und dreimal 
mit je 80 cm a ~ther ausgeschfittelt, die vereinigten Xtherausziige werden zum 
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Troeknen mit einer Spatelspitze geglfihten Natriumsulfat versetzt und 2 Std 
stehengelassen. Danach filtriert man durch ein trockenes Faltenfilter. Nach 
Abdampfen des ~thers wird der verbleibende Rfiekstand, der meist kristallinisch 
erstarrt, durch Mikrosublimation unter l~Tormaldruck gereinigt. Bei einer Tempe- 
ratur yon 95--105 ~ bflden sich im Laufe yon 5--15 rain kr/~ftige Sublimate aus, 
die aus garbenfSrmig verwachsenen breiten Nadeln oder strahlenfSrmig aneinander- 
gereihten rechteckigen Tafeln bestehen. Der Sehmetzpunk~ dieses Sublimates 
liegt bei l l 0 - - l l 2  ~ 

Gleiche Sub l imate  vom Schmelzpunk t  111--113 ~ (Schmelzpunkt  
yon  re inem K a l y p n o n  nach HOFMANN 113 ~ k o n n t e n  wir  ~ueh aus der  

A b b .  1. K a l y p n o n ,  M i k r o s u b l i m a t .  

1%insubstanz erhal ten .  Zur  wei teren Kennze ichnung  versuch ten  wir 
eine charakter i s t i sche  Mikrof~llung herzustel len.  Die yon 1%. FISCHE~ ~ 
bei  verschiedenen Barb i t a l en  mi t  Erfolg ve rw a nd t e n  F~l lungsmi t te l  
wie A m m o n p h o s p h a t  oder  S i lbern i t ra t  ff ihrten zu ke inem b rauchba ren  
Ergebnis .  Die Hers te l lung  eines p -Ni t robenzy lde r iva t e s  nach  LYons  
und  D o x  7 durch  Umse tzung  yon  K a l y p n o n - N a t r i u m  mi t  p -Ni t ro-  
benzylchlor id  in Alkohol  e rgab  zwar ein kr is ta l l is ier tes  E n d p r o d u k t  
yore  Schmelzpunk t  123 ~ is t  aber  in 1Jbereinst immung mi t  g .  FISCHE~ s 
bestenfal ls  als makroskopische  Iden t i t~ t s r eak t ion  eines Barbi turs / iure-  
de r iva tes  anzusprechen,  da  zur  Hers te l lung  dieser Verb indung  0,2 g 
reine Subs tanz  Verwendung  f inden muBten.  

Eine  b rauchba re  Mikrof~llung konn t en  wir jedoch mi t  Kupfe r su l f a t  
und  Py r id in  erhal ten .  I m  einzelnen ve r iuhren  wir  dazu  wie fo lgt :  

An Stelle der sonst verwendeten Deckgl~schen wh'd unter gleichen Bedingungen 
auf einen Objekttr/~ger sub]imiert, das entstandene Mikrosublimat (etwa 0,2 rag) 
durch Zugabe yon 1 Tropfen Wasser in LSsung gebracht und mit 1 Tropfen 
l%iger KupfersulfatlSsung und 1 k]einen Tropfen Pyridin versetzt, ttierbei 
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entsteht ein feinkristalliner Niederschlag, der beim Erw~rmen fiber der Spar- 
llamme in abgesehrEgte oder an den Enden blattartig eingekerbte Prismen, die 
mitunter auch steI~ffOrmig angeordnet sind, fibergeht. 

Versuche mi t  Re insubs tanz  f i ihr ten zu dem gleichen Ergebnis.  

Zusammen/assung. 
Es wird eine Methode zum Nachweis yon  K a ] y p n o n  im Ur in  auch 

nach therapeut i schen Dosen beschrieben. Das Schlafmittel  wird aus 
dem Ur in  mi t  Ather  ext rahier t  u n d  der nach Verdampfen des J~thers 
verbleibende Rfickstand der Mikrosubl imat ion  unterworfen.  Identif i -  
zierung erfolgt du tch  Beri icksichtigung der Subl imat ions tempera tur ,  
der Kris ta l l form des Subl imates  u n d  des Schmelzpunktes  sowie durch 
Mikrof~llung mi t  Pyr id in  u n d  Kupfersulfa t .  
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