i) o 108, 108 w. 110, Untersochune der in verd. Salzsinre 16gl, Bestandth

gegen Liosungsmittel zeigen wie die Phlobaphene, wir werden zn
ihrer Charakteristik aber wohl den Umstand benutzen kitnnen, dass
die meisten sog. Humuskirper neben dem Kohlenstoff Wasserstoff
und Sauerstoff in dem Verhiiltniss, wie diese im Wasser vorkommen,
enthalten und dass Humus unter Einfluss schmelzenden Kalis nicht

die in 8 42 erwiihnten :’I;I'!"I'Hil!'a'_,'_-]||'H-|III"|!' liefert,

VII.
Untersuchung der in verdiinnter Salzsiure loslichen Bestandtheile:
Amylon, Parabin, Caleiumoxalat ete.

;I 1019, Auch der unlosliche Riickstand des in 5 103 he-
gchriebenen Extractionsversuches wird, nachdem er mit Wasser
1 . . ‘_ . x
ausrewaschen worden (was am besten durch Decantiren oder in
enen Weise ausgefiihrt wird), wieder in Wasser

der in & 71 angege

suspendirt, welchem man 19, Salzsiiure zugesetzt hat, und auch

hier ist es zweckmiissizg, das schon friiher angegebene Verhiiltniss
zwischen fester Substanz und Fliissigkeit zu beobachten, Die weitere
|"‘l1'['-'l'1}”.lll_'_" des Versuches ist wesentlich daven abhinmie, ob

Stirkemehl. welches sich natiirlich dureh mik ]'1|.~u|;|:1|i~44'|'[|'

Untersuchung — Nachweisung der Stirkemehlkérner, die sich
mit Jodwasser bliuen miissen ete. erkennen lisst!), anwesend ist,

weiter, ob statt seiner oder neben ihm noch pararabinartige
i‘\';il'!lf'l' i||] “'.l_ie*l'ln' der ,\.II.’Il"\. B \.1I|'|I.'l|II|"|I sind o« er l|il'||1,

8 110. Nehmen wir zuniichst einmal den einfacheren Fall an,
dass beide nicht anwesend sind, so wiirde die Behandlung  mit
verd., Salzsiiure namentlich den Zweck haben, Calcinmoxalat
zu extrahiren. Man wiirde, um dies zu erreichen, 24 Stunden mit
der Salzsiiure bei ca. a0Y |!i_-_:|-|'ir--ss. filtriren und einen bekannten
Antheil des Filtrates (ca. 20—5H0 CC.) entweder mit Ammoniak
nentralisiren oder mit einer bekannten Quantitit von Natriumacetad

mischen. Letztere muss hinreichen, die Salzsiiure in Chlornatrinm
umzuwandeln. Das sich abscheidende, 1n Essigsiiure unlisliche

Calciomoxalat liisst man sich zu Boden setzen, erst wenn die

Fliissigkeit villie klar geworden, enfierne man dieselbe und bringe

den \;"f]*'l'.‘“f'm;lz auf ein ||;-|'-].=_':ic'||'~| 1:--'ill|ltll'i'..'l'~. i"illl-l‘, Nach dem

1) Nur wenn Stiirkemehl in Gemeinschaft mit grossen Mengen Schleim

nden 1st, wird es beim dareeten [:"lll'!-'."l' vion |'!='.‘|.-.-|'|., hmtten mat

'\lll.‘l-
Todwasser nicht gebliinot Man muss m dies
Maceration mt sehr verditnnter (1 proml le)y Natronlauge in Lis ng bringen.
Loncentririera .\1-;||I-|' |:|‘.I-.:'|' nunmt AL | Stiirkemi hl aut il dart des |_|||| |_i|-||1
anrewendet werden. Will man den hier vorliegenden Rickstand der Extraction
i 1 handlung mit Alkali

von S 10 1
e niich den Formen

em Falle den Schleim durch

A 1
-] _\'-|\|'-|: untérsnchen, =0 186 e solehe
nicht mehr nithig, Ueber Eintheilu

aieche Nilgeli's Monographie der Sf 1
Zieitschr, des Osterr. ".J oth.-Ver, Jee, 1866 1p. 290 nnd I 310.

r Kiirmchen

Basel 1858 und Vogl in der
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,\1|'1\\;1}.}|'111-|| \'.i|'|i _'_:;-]'|'1||-Lr|.-t |:|||] tl:l‘x‘ “\'il|:l| ("IJH\'I.'Ii-'I' ||IJI'1'|I+
schwaches (Gliithen in Carbonat oder durch starkes Gliithen in Aetz-
kalk umgewandelt und aus einer dieser Verbindungen der Gehalt
an Oxalat berechnet. Das Filtrat und Waschwasser vom Oxalat-
niederschlage kann man zur Trockne bringen und den Riickstand
wigen. Da man weiss, wie viel Chlornatrium und unzersetztes
Natriumacetat in demselben sein miissen, so hat man hier eine
Controle dafiir. ob neben dem (aleinmoxalate noch andere Sub-

stanzen Eiweisskorper § 233 i, — durch Salzsiiure dem Unter-
H‘I|'||I|]:_:-.t1lI_il'l'Ei- entZzoeen \".”l".]"“ Hilll[.
Statt der Bestimmung in Form von Calciumcarbonat oder Aetz-

kalk kann man auch derart verfahren, dass man den ausgewaschenen
Oxalatniederschlag wieder in sehwefelsinrehaltigem Wasser 1ost
und durch Titriren mit Kaliumhypermanganat die Menge der Oxal-
siiure ermittelt. (Vergl. auch §§ 81 und 219.)

Das Calciumoxalat findet sich in den Pflanzen wohl immer
krystallinisch abgelagert und seine Gegenwart kann demnach
durch mikroskopische Untersuchung bestiitict werden, Die
Krystalle miissen in Wasser, Alkohol, Aether unloslich, in salz-

siurehalticem Wasser lislich sein.

man sich auch davon zu iihe rZeugen,

Durch das Mikroskop hat
ob die in : 1049 voreeschriebene Behandlung alles Oxalat in Lijsung
I't'u1'||lu' |:=||-i' ob erstere \\'il'tll']'l!i,llll' \\'l-!'i]l'rl INSS.

& 111. Wiire neben dem Calciumoxalate noch Pararabin,

=
aber kein Stirkemehl vorhanden, so wird gleichfalls mit der Salz-
siure 24 Stunden macerirt, dann aber schnell einmal unter Riick-
flusskiihlung aufzekocht. Auch hier wird ein bestimmter Bruch-
theil der Fliissigkeit und zwar heiss filtrirt, das Iiltrat mat
Ammoniak neutralisict und dann mit 2—3 Raumtheilen Weingeist
von 909, gemengt. Der hier entstehende Niederschlag enthiilt
neben Calciumoxalat Pararabin, er wird auf zuvor gewogenem Kilter
abfiltrirt und mit Weingeist von 60 70 %, ausgewaschen, ge-
trocknet und gewogen, spiiter eingeiischert. In der Asche ermittele
rechne diesen auf Caleium-

man sodann den Calciumgehalt und
oxalat iiber.®* Durch Subtraction des letzteren von dem Gewichte
des _\-il'ill']'“ﬂ'll|:t.:£:~' berechne man endlich die Menge des Para-

]'.|]|j||-;,
Auch hier kann das Filtrat vom Pararabinniederschlage ein-

i

.'-'."f|;|1r|]||'l. gein Riickstand gewogen und wie in 8 107 zur (‘ontrole

dafiir benutzt werden. ob noch andere Substanzen in den Salzsiiure-
auszug iibergingen. Unter diesen beachte man wieder e1welss-

artice Substanzen, von denen ein Theil wohl auch schon

dem Pararabin  beizemengt sein  kinnte und im Niederschlage

desselben durch Stickstoffanalyse ermittelt wiirde. (Conf. auch

& 233)
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§ 112. Wiire einmal kein Calciumoxalat, sondern nur Para-

rabin?) zugegen, so bliche die Untersuchung ziemlich dieselbe wie
1.r|_3“l 111 :-‘.-‘I'_:l"'_-'l-!'u'.'u 'L\-I."-ll'f., nur fiele natiirlich die i':rlni.'!:-!||_'|_5
des Calciumoxydes resp. Oxalates fort. Pararabin quillt nach
.\||\-:|||-l[!-:':'“II!.;;’ m Wasser auf lost sich in demselben aber erst
nach Zusatz von Siuren. Durch Alkalien wird es gefillt, mit verd,
schwefelsiure giebt es keine Arabinose.

& 113. Ist Calciuvmoxalat neben Stirkemehl aber bei
Abwesenheit von Pararabin zu ermitteln. so muss das | ntersuchunes-
object mit 19/ : ca. 4 Stunden lang unter Riickfluss-
kithlung gekocht (nicht nur im Wasserbade digerirt) werden. Man
tarirt vor dem Begin des Erhitzens die Kochflasche und iiberzeust

sich mnach Beendigung der Saccharification davon, ob Wasser
durch Verdunstung verloren oging, welches letztere dann ersetzt
wird. Man filtrirt sodann, unterwirft auch hier eine bestimmte
.‘”l'!i"l' ¢|.-\ |".;l||'.!|"'-- r|l'|' i|| \ 11() ]|.-~.-']|3'§|-||I-||r'|| |‘1.|'||'i1||-!_-'||._'_5 des
Calciumoxalates und titrirt in einem anderen Theile mit Fehling'scher
Solution die entstandene Glycose, aus welcher man in bekannter
Weise das Stirkemehl |."I'-"'||!it!_ (S 83.)

Die Modificationen dieses Versuches. welche eintreten miissern,
im Falle kein Calciumoxalat, sondern nur Stiirkemehl vorhanden
wiire, ergeben sich von selbst.

§ 114. Hatte ich Calciumoxalat, parara binartige
Korper und Amylon in ein und demselben Untersuchungs-
objeete zu bestimmen, so verfulir ich g0, dass ich zuniichst auf ]'
1 g der nach § 109 in Arbeit genommenen Substanz 10 CC. reines
Wasser brachte und mit diesem einmal aufkochte. i Fliissiekeit

lhess ich wieder auf 40—50° abkiihlen und brachte nun ein oder r'i||i_|_:'r_'-

Centigramm recht wirksamer Diastase hinzu, die ich beiderangegebenen

Temperatur bis zur Verfliissicung des Stiirkekleisters wirken liess.
Dann wurde filtrirt und mit dem wieder ausgewaschenen Riickstande
des ”l'.“"'l"“ nach & 111 verfahren. Von der abfiltrirten F'liissig-
!\I'i:1. 111 ‘-'-|'||||--]' ||’i|--'.|||||-|' f':ir|||:|~:~1 Y1 |"i.'|«i:.r-r- tJI|--‘,,’I||ItI'!:!|| Yior-
-w‘.;||||-_{'-|-|'|s-||1-'!-~ des Amvlons sich befinden, misst man eien
bestimmten Antheil ab. wversetzt mit Chlorwas u-_l',n'r,.J,] und Lkochi
unter Riickflusskiihlung wie in & 113, um dann die Grlycosetitrirung
vorzunehmen und aus dem Resultate derselben das Stiirkemehl zu
]II']"'I'ilHI":'.

§ 115. Soll ein Pflanzentheil, welcher nicht zuvor mit den
verschiedenen Liosungsmitteln behandelt wurde, direct auf Stirke-

mehl untersucht werden, so kann man, namentlich in Fiillen. wo
das ”;'_!"|'| reich an -\"".!:|l'i1:|_ Metarabinsiiure, |'.!'|'.'||',|}|i|!. l':'|_\|'n~i|[|'n

. : s i _
ete. ist, eine Methode benutzen, durch welche diese Beimengungen

1} \'u..-_--". terichardt m den Ber, d. d, chem. Ges, B, 8 n. 807 (1875).




&8 115 u. 116. Frmmittelune des Lignins u, verwandter Stofle ete, 03
unschiidlich gemacht werden und welche ich im Jahre 1861 ver-

iffentlicht habe?).
Der gepulverte Pflanzentheil wird mit ea. 30 Th. einer Lisung

von 4 Th. |‘\I.'I|:;||.‘-'l]1'.'l'| in 100 Th. .\|L~']'H5|| in emnen Autoclaven ';.
gebracht und 1—2 Tage bei 100° erwirmt. Dann wird filtrirt, '
mit Alkohol ausgewaschen, so lange dieser noch alkahsch reagirend {
abliuft, darauf wird der Filterinhalt auch mit Wasser erschipft, 1
am besten, nachdem er wieder in ein Becherglas zuriickgebracht !:
worden, endlich wird das in kaltem Wasser Unlisliche mit dem
salzsiurehaltien Wasser wie in § 113 epkocht und weiter unter- il

sucht. Durch die Behandlung mit alkoholischer Kalilauge werden

welche die Stirkemehlbestimmung ungenau .
1

'“" L-I'l']lIIE"II Substanzen,
machen, theils in Lidsung gebracht, theils soweit veriindert, dass '
sie sich in Wasser lisen, withrend Stiirkemehl von derselben nicht [
afficirt wird, (Siehe weiter S 243.) [
|

i

VIIL. |
Ermittelung des Lignins und verwandter Stoffe, sowie des Zellstoffs,
£ 116. Den Antheil des Pulvers, welcher nach Behandlung

mit den einzelnen Lisungsmitteln ungelist geblieben und welchen !
§ 109 beschriebenen Procedur wieder mit Wasser l

M ]|:||-|| ||\'|' il]
ausgewaschen hat, trocknet man und wigt ihn. Nachdem er damn
wicder ||'|C-.l.£;“€'.||.‘-'; foin _'.L'l'gn.ll'\:'l'l worden, bringt man ihn in frisch

bereitetes Chlorwasser (auf 1 g ca. 10U CC.), mit welchem man

80 lange macerirt, bis die Masse blassgelblich geworden ist, Sollte |
dies nach 2—3 Tagen nicht zu erreichen sein, so muss das Chlor- il
wasser entfernt und durch eine neue ebenso grosse Menge ersetzt, .
¢8 muss dicse Behandlunge and h wohl ||+|1"}11-[|: drittes Mal VOorgenommen .5

werden. Endlich wird auf tarirtem Filter gesammelt und mit

Wasser ausgewaschen, dann das Auswaschen mit einer sehr ver- ;
diinnten Kalilauge (3 pro mille) so lange diese noch braun geuiirbt II
vird, und zuletzt wieder mit reinem Wasser fortgesetzt, zuletzt der l
Filterinhalt getrocknet und gewogen. Der Gewichtsverlust entspricht i
dem vorhandenen Lignin, sog incrustirenden Sub- -
stanzen, dem grosseren Theile des Su berins und der Cuti- |

1y Jouwrn. f Landwirthsch Mai 1862 ond Pharm . £ Russl Jg. 1
. 41. Ueber die Bestimmung der Stiirke als Traubenzucker, nach der Iiin
\"i||-.||||'__-' von verd. Sd hwefelgilnre siehc Musculus, ( l:II"_:_ Ctrbl. Jg. 1860 P 602
und Philipp, Zeitschr, f. Chem. N. F. B.3 (1867) p. 400, Dass ! '

salzsiiure mdt - wird (1%, vom Gewichte der

||--..-.-| Sal Lur LI LN | d
machsa i / gohr, I. anal. { hem. B, 17 P 231 (1875). »acl fand
weh, eben oli dass die Analysen des Stirkemehles besser auf eine

f 00 HY 05 4+ H* O passen, als aunt di gewihnlich

Formel di

renommene — U H? (5,
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