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d u t c h  O x y d a t i o n  von  Bu ty lma lonsXured ian i l i d  m i t  
K a l i u m p e r m a n g a n a t  (analog 7). 
Andere  a rzne i l ich  v e r w e n d e t e  Dioxopyrazo l id ine  wie 
O x y p h e n b n t a z o n ,  M o n o p h e n y l b u t a z o n ,  I s0prenozo l id in  
werden  i m  wesen t l i chen  n a c h  d e m  gle ichen Zerfalls-  
m e c h a n i s m u s  a b g e b a u t  2. 

7 S. ESKOL.~ und V. MUOTINEN, Suomen Kemistilehti 20B, 16 
(1947) ; ref. CA g2, 122 (1948). 

8 Der Deutschen Forschungsgemeinschaft danken wir ftir Saehbei- 
hilfen. 

Summary. The  l i gh t - induced  f r a g m e n t a t i o n  of 4-n- 
b u t y l - l ,  2 -d iphenyl -pyrazo l id ind ione-3 ,  5 is descr ibed.  I n  
the  presence  of pro tonic ,  nuc leophi l ic  agents ,  t h e  C-N 
b o n d  of t he  i n t e r m e d i a t e  az i r id inone  is spl i t  and  3 a - c  
resp.  4, 6 a n d  7 are  formed.  
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D6riv6s tr i f luorom6thyl6s  des [ I ] b e n z o t h i o p y r a n o [ 4 , 3 - b ] i n d o l e s  et des  
6H-  [I ] benzo th iopyrano  - [4 ,3-  b ] quinol6 ines  

II y a que lques  ann6es  nous  avons  m o n t r 6  que p lus ieu r s  
benzologues  des  [1 ]benzo th iopy rano  [4,3-b]indoles poss6- 
da i en t  une  for te  ac t iv i t6  canc6roggne 1. C'est  par t icul igre-  
m e n t  le cas du  d ihydro-  6,13 [ I j b e n z o t h i o p y r a n o  [4, 3-b] ben-  
zo [e]indole 1. Nous  av ions  alors cons t a t6  que l ' i n t r o d u c t i o n  
en  pos i t i on  2 de la mol6cule d ' u n  g r o u p e m e n t  f o r t e m e n t  
~lec t ronggat i f  c o m m e  u n  a t o m e  de chlore  d i m i n u a i t  
con s id6 rab l emen t  l ' a c t iv i t6  oncog~ne. P a r t a n t  de ce t te  
o b s e r v a t i o n  nous  avons  cherch@ g ut i l i ser  u n  s u b s t i t u a n t  
p lus  61ectron6gatif ;  ainsi,  dans  u n  t r a v a i l  r6cen t  nous  
avons  6 tendu  nos  i nves t iga t ions  ~ di f f6rents  d6riv6s 
fluor@s des ~I] b e n z o t h i o p y r a n o  [4,3-b]indoles du  t y p e  1 
et  des 6H[I~benzothiopyranoE4,  3-b~quinol6ines du  t y p e  2 2. 

2 2 

1 9 ~ $ 5  

2 
8 

U n  ce r t a in  h o m b r e  de compos6s  de ce t t e  derni~re 
famille,  d o n t  nous  a v o n s  d6cr i t  la  syn th~se  p a r  ai l leurs  a 

on t  p r6sen t6  u n  int@r6t b io log ique  cer ta in .  E n  effet  la 
mot6cule  de base  2 ana logue  & la benzo ic ]ac r id ine  semble  
&tre dou6e d ' u n e  ac t iv i t6  n6op las ique  i m p o r t a n t e  4 de 
m6me  que le d6riv6 fluor6 en pos i t ion  2. Cet te  ac t iv i t6  
qui  a p p a r a i t  p lus  r a p i d e m e n t  et  avec  p lus  d ' i n t e n s i t 6  
dans  le cas oh l ' a t o m e  de f luor  est  fix6 sur  le s o m m e t  4 
semble  d i spa r a i t r e  t o t a l e m e n t  dens  le cas  du  compos6  
subs t i t u6  ell 3. 

Ces p remie r s  r6su l t a t s  nous  on t  inci t6s  ~ p r6pa re r  des 
d@riv6s de 1 et  2 po r t eu r s  d ' a u t r e s  g r o u p e m e n t s  tr~s 
61ectron6gatifs fix6s p a r t i c u l i ~ r e m e n t  sur  les s o m m e t s  
3 ou 4 qui  s e m b l e n t  jouer  u n  r61e oppos6 q u a n t  ~ l ' ac t iv i t6  
oncog~ne en s6rie i luor6e;  dans  ce t t e  op t ique  le groupe-  
mer i t  t r i f l u o r o m 6 t h y l e  es t  a p p a r u  d igne  d ' in t6 r~ t .  

La  synth&se des t r i f l uo rom6thy l -8  e t  t r i f l u o r o m f t h y l - 7  
t h i o c h r o m a n n o n e s - 4  ( r e spec t i vemen t  5 a  e t  5b )  qui  son t  

1 F. ZAjDEI~A, N. P. Buu-Hoi, P. JACQUIGNON~ A. CROISY et 
F. P~RII% J. Nat. Cancer Inst. 46, 1257 (1971). 

2 A. CRoisY, P. JACQIIIONON et A. FRAVOLINI, J. bet. Chem. 10, 
sous presse (1973). 

a p. JAGQUIGNON, A. CROISY, A. RICCI et D. ]~ALUCANI, Colin. 
Czech. chim. Commun. 38, 3862 (1973). 
Les essais biologiques de cette s6rie ainsi que ceux des d~rivfs 
fluor6s correspondants sont actuellement en cours au laboratoire 
dLi Dr F, ZAJDELA, Les r6snltats cit4s ne sont que partiels. 
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les mati~res premieres  de ce t rava i l  a @t@ condui te  de la 
m~me mani~re que  celle des analogues fluor@s 5 selon le 
sch@ma 1 : A) Diazo ta t ion  respect ive des trifluorom@thyl-2 
et -3 anilines (0,1 mole) et  d6composi t ion du sel de dia- 
zonium par  le m@lange sulfocyanure cu ivreux  (0,1 M) 
sulfocyanure de po tass ium (0,6 M) dissous dans le mini-  
m u m  d'eau,  d ' abord  & -5 o puis au bain mar ie  pour  achever  
la rgact ion (1/2 h). Par  en t r a inemen t  & la vapeur  et  
rect i f icat ion du dis t i l la t  sous pression r@duite on isole le 
trifluorom@thyl-2 th iocyanatobenz6ne  38, huile jaune  
pale  Eb42 = 103-104 ~ R d t  72% et le trifluorom@thyl-3 
th iocyanatobenz6ne  3b,  huile incolore Eb40 = 130 -132~ 
R d t :  56%. 

13) Les compos@s 3a  et  3b  (0.1 M) dissous dans l'@thanol 
sont  r@duits pa r  une solut ion aqueuse concentr@e de 
monosulfure  de sodium (Na2S,9 H~O-O,1 M).  Apr6s 
chauffage au bain marie,  le melange  est trait@ par  une 
solut ion du sel de sodium de l 'acide f l-chloropropionique 
(0,1 2!//) et  ma in tenu  & 80 ~ pendan t  1~/~ h. Apr6s d@colo- 
ra t ion  par  le charbon et  acidif icat ion par  l 'acide chlor- 
l~ydrique on isole l 'acide [trifluorom@thyl-2 ph@nylthio]-y 
propiol l ique 48, prismes incolores (ligroine) F : 86 ~ 
rdt.  = 87% et  l 'acide[trifluorom@thyl-3 ph6nyl thio]-y 
propionique  4b,  prismes incolores (hexane) F : 5 6  ~ 
rdt.  72%. 

C) Par  cyclisat ion de 4a  et 4b  an moyen  de l 'acide 
polyphosphor ique  nous avons  faci lement  isol6 la t r i f luoro-  
m@thyl-8 th iochromannone-4,  58, microprismes jaune 
pale  (ligroine), F :  63 ~ rdt .  70%;  R M N  (60 Mc, 6tins = 0): 
(Appareil  Var ian  T60 avec le tms  comme  r@f6rence interne,  
m ~ mul t ip le t ;  d ~ double t  ; q = quadruplet) .  -CH2-CH2-  
mul t ip le t  ~ d 3,23; H6: quadrup le t  d 7,35; Hv: quadrup le t  
6 7,85 (J6,v = 8 Hz ;  J5,7 = 0,8 Hz) ;  H ~ q : d  8,40 (J~, ,  

9 Hz) et le trifluorom@thy]-7 th iochromannone-4,  5b ,  
micropr ismes jaunes  (hexane) F:  61 o; Rdt .  52 % ; R M N :  
CHs-CH2- :m&3,18 ;  H6 q:6 7,37; H s d:  ~ 7,54 (J~,s = 0,8 
t lz)  H~ d:3 8,21 (Js,s = 9 Hz) - Sch@ma 1. 

Les ary lhydrazones  de 5 a et 5 b sont  obtenues  avec un 
rendement  quan t i t a t i f  & par t i r  du m@lange de la c@tone 
(0,01 mole) et d 'une  a ry lhydraz ine  (ph@nyl, e -naph ty l  et 
#-naphtylhydrazine-0,01 M) par  chauffage k @bullition, 
sans solvant,  pendan t  1 min, en pr6sence de quelques 
gout tes  d 'ac ide  ac@tique. La masse cristall ine brflnatre 
est imm@diatement cyclis~e en d ihydroindole  du type  1 
par  l 'acide ac@tique satur@ d 'acide  chlorhydr ique  gazeux. 
Le pr6cipit6 obtenu par  di lut ion & l ' eau  est purifi@ par  
chromatographie  sur colonne de gel de silice en ut i l isant  
le benz~ne comme @luant (rdt. 80 & 85 %). On isole ainsi 
les compos6s 6, 8 et l 0  (a et b). 

De m~me que les indoles du type  1 peuven t  6tre 
d@shydrog@n@s en pseudoazul~nes 6-8, les substances 6, 8 
et l 0  (a et  b -- 0,01 2V[) trait@es par  une solut ion alcoolique 
d 'ac ide  picr ique (0,05 M) ont  fourni  les indoles d@shydro- 
g@n6s 7, 9 et 11 ( a e t  b) sous forme de leur picrate.  Ceux-ci 
sont  fac i lement  d6compos~s et  les bases libres purifi@es 
par  chromatographie  sur gel de silice en @luant au benzgne. 
Le rendement  est de l 'ordre  de 70% dans tous lea cas 

5 A. FRAVOLINI et  C, RODRIGUEz-SALAZAR, Annal i .  Chim. 58, 1155 
(1968). 

6 N. P. ]Buu-Hol, A. CROlSY, A. l~ICCl, P. JACQUIGNON et F. P~RIN, 
Chem. Commun. 1966, 269. 

7 N. P. Buu-HOl, A. MARTANI, A. CROISY, ]D, JACQIJIGNON et 
F. P~.RIN, J.  chem. Soc. (C) 1966, 1787. 

s N. P. Buu-Hol, P. JACQUIGNON, A. CROlSY, A. LOISEAU, ~. 
PA~IN, A. RrccI et A. ~ARTANI, J. chem. Soc. (C) 1959, 1422. 
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Tableau I. D6riv~s de la trifluorom~thyI-8 thiocbromannone-4 (5 a) 

EXPERIENTIA 30/5 

Compos6s Forme cristalline (solvant de cristallisation) F 

Trifluorom6thyl-4 dihydro-6,11 [[]benzothiopyrano[4, 3-b]indole 6 a 

Trifluorom6thyl-4[I]ben zothiopyrano[4, 3-b]indole 7 a 

Monopicrate de 7 a 

Trifiuorom6thyl-4 dihydro-6,13[I]ben zothiopyrano[4, 3-b]benzo[g]indole 8a 

Trifluorom6thyl-4[I]benzothiopyrano[4, 3-b]benzo[g]indote 9a 

Hemipicrate de 9 a 

Trifluorom6thyl-4dihydro-6,13[I]benzothiopyrano [4, 3-b]benzo[e]indole 10 a 

Trifluorom6thyl-4[I]benzothiopyranoI4, 3-b]benzo[e]indole 11 a 

Monopierate de 11 a 

6 H trifluorom6thyl-4[I]benzothi0pyrano [4, 3-b] quinol6ine 12 a 

6 H trifluorom6thyl-4 mfthyl-7 [I] benzothiopyrano [4, 3 -hi quinolgine 13 a 

Monopicrate de 13 a 

Paillettes incolores (cyclohexane) 148 ~ 

Aiguilles orang6es (eyelohexane) 185 ~ 

Mieroeristaux orang6s (~thanol) 270 ~ 

Prismes ineolores (eyclohexane, benzgne, 1 : 1) 213 ~ 

Miei-ocristaux rouges (benz~ne) 223 ~ 

Mierocristaux brun orang~ (dthanol) 230 ~ 

Prismes jaune p&le (4thanol) 192 ~ 

Aiguilles rouges (acfitone) 217 ~ 

Aiguilles jaune brun (6thanol) 320 ~ 

Aiguilles incolores (m6thanol) 145 ~ 

Prismes incolores (6thanol) 148 ~ 

Aiguilles jaunes {m6thanol) 175 ~ 

Schema 3 

O 

R7 

12 13 CH3 

Tableau I I. D~rlv6s de la trifluorom~thyl-7 thiochI:omannon e-4 (Sb) 

Compos~s Forme eristalline (solvant de cristallisation) F 

Tri/luorom~thyl-3 dihydro-6,11 [I]benzothiopyrano [4, 3-b]indole 6b 

Trifluoromgthyl-3 [I]benzothiopyrano[4, 3-b]indole 7b 

Monopierate de 7 b 

Trifluorom~thyl-3 dihydro-6,13[I]benzothiopyrano[4, 3-b]benzo[g]indole 8b 

Trifluorom~thyl-3 [I]benzotbiopyrano[4, 3-b]benzo[g]indole 9b 

Sesquipicrate de 9b 

Trifluorom6thyl-3 dihydro-6,13[I]benzothiopyrano[4, 3-b]benzo[e]indole 10b 

Trifluoromfithyl-3 [I]berlzothiopyrano[4, 3-b]benzo[e]indole l l b  

IVlonopicrate de l l b  

6 H trifluorom~thyl-3 [I]benzothiopyrano [4, 3 -hi quinol6ine 12b 

6H trifluorom6thyl-3 m~thyl-7[I]benzotbiopyrano[4, 3-b]quinolfiine 13b 

Sesquipicrate de 13b 

Aiguilles ineolores (cyclohexane) 175 ~ 

Aiguilles orang6es (cyelohexane) 172 ~ 

Paillettes jaunes (6thanol) 230 ~ 

Paillettes ineolores (eyclohexane, benz~ne, 1:1) 194 ~ 

Paillettes rouges {eyclohexal~e, benz~ne, 1:1) 228 ~ 

Paillettes brun rouge (~thanol) 300 ~ 

Aiguilles incolores (eyclohexane, benz~ne, 1:1) 200 ~ 

Aiguilles rouges (acetone) 252 ~ 

Mierocristaux orang6s (~thanol) 285 ~ 

Aiguilles jaune p&le (m6thanol) 145 ~ 

Aiguilles incolores (m6thanol) 128 ~ 

Aiguilles jaunes (~thanol) 198 ~ 
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sau l  p o u r  celui du  compos4 11 b dans  lequel,  malgr6  un  
t e m p s  de rCaction pro long4  et une  q u a n t i t 6  doub le  d ' ac ide  
p ic r ique  il n ' a  pu  dCpasser 25%. - SchCma 2. 

P a r  ail leurs,  les cCtones 5a et 5b  (0,015 M) on t  6t6 
condens6es  selon la t e c h n i q u e  de F r i e d l a e n d e r  modif i6e  
p a r  KEMPTER et  al. 9,s soft avec  le c h l o r h y d r a t e  d ' o r t h o -  
a m i n o b e n z a l d C h y d e  ~~ soft  avec  le c h l o r h y d r a t e  d ' o r t h o -  
aminoacCtophCnone  (0,01 M) ~ 140 ~ p e n d a n t  1/2 h. La  
dCcomposi t ion  du mClange rCact ionnel  p a r  l ' a m m o n i a q u e  
dilu6e e t  la pu r i f i c a t i on  du  rCsidu p a r  c h r o m a t o g r a p h i c  
sur  gel de silice (61ution au benz4ne)  p e r m e t  d 'accCder  aux  
quinol4ines  1 2 a  et  1 2 b  (rdt.  60%)  et  aux  quinolCines 
13a et  1 3 b  (rdt.  75%)  - Sch6ma  3. 

Les c o n s t a n t e s  p h y s i q u e s  des h6t6rocycles  azot6s  
o b t e n u s  dans  ce t r a v a i l  son t  col lat ionnCes dans  les 
T a b l e a u x  I e t  I I .  Les d i f f6rentes  s u b s t a n c e s  d6cr i tes  d a n s  
ces T a b l e a u x  fon t  d 'ores  et  d6j~ l ' ob j e t  d ' u n e  6 tude  q u a n t  

leur  6ventue l le  ac t iv i t6  sarcomogCne chez la  souris  p a r  
vole sous cu t an6e  n ;  les r6su l t a t s  de ces e x p 6 r i m e n t a t i o n s  
b io logiques  se ron t  r appo r t6 s  p a r  ail leurs.  

Summary. Some f luoro de r i va t i ve s  of ~ l ]benzoth io-  
pyrano~4,3-b] indoles  and  6H~l]benzoth iopyrano~4,3-b]  
qu ino l ines  h a v e  s h o w n  carc iuogenic  ac t iv i t i e s  in  r ega rd  to  
t h e  f luor ine  pos i t ion  ; we t h o u g h t  i t  i n t e r e s t i ng  to  p r e p a r e  
some t r i f l u o r o m e t h y l  ana logs  of t he re  c o m p o u n d s  to  
s t u d y  the  biological  ac t iv i t i e s  and  to com pa r e  w i t h  o the r  

c o m p o u n d s  of t he  same  family .  I n  t he  p r e s e n t  work,  we 
r e p o r t  t h e  syn thes i s  of 7 - t r i f l uo rome thy l  a n d  8-tr i f luoro-  
m e t h y l  E1] th iochroman-4-one  a n d  some [1]benzothio-  
pyranoE4,3-b]indoles a n d  quinol ines  s u b s t i t u e d  in  3 or 
4 pos i t ion  wh ich  h a v e  been  o b t a i n e d  f rom these  two 
ketones .  
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A Hi ther to  U n d e s c r i b e d  P i g m e n t  F o u n d  in H u m a n  U r i n a r y  Uric  Acid  S t o n e s  

An acc iden ta l  o b s e r v a t i o n  in u r i n a r y  s tone  ana lys i s  led 
to  s y s t e m a t i c  s tud ies  of a pecu l ia r  p igmen t .  W h e n ,  in  
J u n e  1971, I ana lyzed  in a r o u t i n e  w a y  a powdered  p a r t  of 
a pea-sized,  b r i ck red  s tone  w i t h  boi l ing  hydroch lo r i c  
acid, t he  s tone  m a t e r i a l  r e m a i n e d  undisso lved ,  b u t  the  
f luid was s t a ined  p ink .  Obv ious ly  I was  dea l ing  w i t h  a 
uric acid s tone,  because  i t  d issolved comple t e ly  in boi l ing  
alkali .  B u t  now t h e  color of t he  a lka l ine  f luid was a m b e r -  
yellow. Renewed  ac id i f ica t ion  p roduced  aga in  t he  fo rmer  
p i n k  co lo ra t ion  and,  a t  t he  same  t ime,  p r e c i p i t a t i o n  of 
large, beau t i fu l l y  p i n k  s t a ined  c rys ta l s  of ur ic  acid 
(KLEEBERG1). I t h e n  be l ieved t h a t  th i s  dye  was urorosein ,  
for two reasons  : 1. i ts  exce l len t  so lub i l i ty  in  a m y l  a lcohol  
and  2. t h e  a b o v e  descr ibed  co lor -change  d e p e n d e n t  on  t he  
p H  of t he  m e d i u m  (~(Lt~EBERG, WARSKI a n d  SHALITIN2). 
L a t e r  s tud ies  p r o v e d  t h i s  a s s u m p t i o n  to be  wrong.  
The  new a n a l y t i c a l  a p p r o a c h  will  be  r epo r t ed  here.  

Material and methods. The  u r i n a r y  h u m a n  s tones  were 
o b t a i n e d  f rom var ious  sources.  P a r t s  of 18 pu re  ur ic  acid 
calcul i  and  of 150 ca lc ium oxa la te  p h o s p h a t e  s tones  
(whose chemica l  compos i t i on  h a d  been  d e t e r m i n e d  b y  
rou t i ne  q u a l i t a t i v e  analysis)  were powdered  a n d  boi led 
w i t h  2-3 ml  of an  8% sod ium h y d r o x i d e  so lu t ion  for  a t  
leas t  1 rain,  cooled to room t e m p e r a t u r e  a n d  acidif ied w i t h  
3 ml  of a 10% hydroch lo r i c  acid.  Those  spec imens  wh ich  
p roduced  a d i s t i nc t  yel low color in  t he  a lka l ine  f luid and,  
wh ich  a f t e r  ac id i f i ca t ion  caused  a p i n k  s ta in ,  were t a k e n  
as su i t ab l e  for f u r t h e r  e x a m i n a t i o n .  Of t h e  168 calculi,  
on ly  4 ur ic  acid s tones  showed  t he  desi red reac t ion .  Two 
smal l  concre t ions  were d iscarded .  The  r e m a i n i n g  two  (2.5 g 
and  2.3 g respec t ive ly)  were used as t h e  m a t e r i a l  for t h e  
fol lowing procedure ,  wh ich  follows essent ia l ly  a m e t h o d  
b y  I ~ U ~ Z L g  3. 

The  2 calcul i  we igh ing  t o g e t h e r  4800 m g  were powdered  
a n d  twice  e x t r a c t e d  w i t h  boi l ing  m e t h a n o l  for 10 rain.  
A f t e r  cooling t he  r e su l t i ng  deep yel low fluid was r ap id ly  
f i l te red  twice  u n d e r  r educed  pressure ,  a n d  t h e n  t he  

c o m b i n e d  f i l t r a tes  e v a p o r a t e d  to  d ryness  in  a v a c u u m  
r o t a t i o n  e v a p o r a t o r  a t  38~176 The  res idue  was dis- 
so lved in  a m i x t u r e  of 20 m l  e t h a n o l - m e t h a n o l  (1:1) a t  
room t e m p e r a t u r e ,  f i l t e r ed , and  aga in  dr ied in a v a c u u m  
r o t a t i o n  evapora to r .  

The  powdered  s tone  res idue  f rom the  m e t h a n o l  
e x t r a c t i o n  was r e - e x t r a c t e d  w i t h  abso lu t e  e t h a n o l  in  an  
iden t ica l  procedure .  The  2 dr ied orange-ye l low res idues  
f rom the  m e t h a n o l  and  e t h a n o l  so lu t ions  were  each  
dissolved in 2 ml  of w a r m  abso lu te  e t hano l  a n d  sub jec t ed  
to t h i n  l ayer  c h r o m a t o g r a p h y  (TLC) on  sil ica-gel glass 
p la tes  (E. Merck,  0.25 m m ;  No. F 254). The  e luen t  was  a 
m i x t u r e  of ch lo ro fo rm-ace tone -e thano l  (2 : 1 : 1). Accord ing  
to  t h e  m e t h o d  of KUENZLE3 t h e  p la t e s  were r u n  for 2 h, 
dr ied  a n d  r e - run  for f u r t h e r  11/2 h. 

A v e r y  l igh t  v io le t  l ine 1 m m  b r o a d  a p p e a r e d  a t  t he  
t op  of b o t h  p la t e s  as well  as a v e r y  f a i n t  p i n k  b r o a d e r  zone 
w i t h o u t  def in i te  borders ;  b o t h  b a n d s  were discarded.  The  
m a i n  c h r o m a t o g r a p h i c  f r ac t ion  was a 3 cm b r o a d  orange-  
yel low b a n d .  I t  was  r e m o v e d  f rom t h e  2 p la t e s  and  se- 
p a r a t e l y  e x t r a c t e d  w i t h  a b o u t  30 ml  m e t h a n o l - e t h a n o l  
(1:1) for  severa l  hou r s  a t  r oom t e m p e r a t u r e ,  us ing  a 
m a g n e t i c  s t i r rer .  The  f luids  were twice  f i l te red  u n d e r  
r educed  pressure  a n d  f ina l ly  c o n c e n t r a t e d  to  a b o u t  5 ml  
in  a v a c u u m  r o t a t i o n  evapora to r .  These  deep yel low 
fluids were used for  chemica l  spo t  t e s t s  and  phys ica l  
e x a m i n a t i o n s .  The  chemica l  spo t  t es t s  were m a d e  on  
f i l te r  p a p e r  w i th  c o n c e n t r a t e d  mine ra l  acids a n d  glacial  
acet ic  acid. Tes ts  were also pe r fo rmed  for  b i l i rub in  w i t h  
F o u c h e t ' s  r e a g e n t  and  w i t h  iodine  so lu t ion ;  for uro- 
b i l inogen  w i t h  E h r l i c h ' s  a l dehyde  r eagen t  a n d  for  uro- 
bi l in  w i t h  Schles inger ' s  z inc -aze ta t e  reagen t .  
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