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Versuche zur Gewinnung
der Isomaltose aus den Producten der
Stirkemmwandlung durch Diastase.

Von
C. J. Lintner und G. Diill.

In den Berichten der deutschen che-
mischen Gesellschaft 23, 38060 theilen
C. Scheibler und H. Mittelmeier mit,
dass sie aus dem Giahrrickstand von kéuf-
lichem Stirkezucker ein Osazon von der
Formel C, Hyy N, O erhalten haben. Das
Osazon, dessen Eigenschaften zunichst noch
nicht, ndher beschrieben wurden, musste einem
Zucker von der Yormel C,, Hy, O; (einem
Isomeren der Maltose) angehéren.

Kurz darauf beschrieb Emil Fischer
(Ber. deutsch. Ges. 23, 3687) ein Osazon
von der gleichen Zusammensetzung, welches
er aus den Einwirkungsproducten von con-
centrirter Salzsiiure auf Dextrose erhalten
hatte. Er wies nach, dass bei der Spaltung
desselben durch Salzsfiure nur Dextrose ent-
steht und nannte das Osazon . Isomaltosazon®
als Abkémmling einer Isomaltose, auf deren
Isolirung . Fischer jedoch verzichtete.

C. Scheibler und H. Mittelmeier er-
hielten darauf aus dem Gallisin ein Osazon
von den gleichen Eigenschaften, so dass sie
die Identitdt ihres Osazons mit dem Isomalt~
osazon E. Fischer’s nicht bezweifelten.

Ein Osazon von eben den gleichen Eigen-
schaften gewann darauf (Z. f. ges. Brauw.
1891, 281) der eine von uns (L.) aus dem
Biere und der Wirze, wodurch das Vor-
kommen der Isomaltose unter den Umwand-
lungsproducten der Stirke durch Diastase
nachgewiesen war.

Die Untersuchung, welche zu der Auf-
findung der Isomaltose fiihrte, die verhilt-
nigsmissig erheblichen Mengen, welche sich
im Biere vorfanden, liessen schon erkennen,
dass dem Kérper eine mehr als gewdhnliche
Bedeutung far die Bierbrauereli zuzu-
schreiben sei.

Es wurden daher alsbald Versuche zur
Reindarstellung der Isomaltose aus den Pro-
ducten der Stirkeumwandlung durch Diastase
in Angriff genommen.

C. Scheibler und H. Mittelmeier
baben ihre Isomaltose ebensowenig be-
schrieben wie Emil Fischer. Es ist hochst
wahrscheinlich, dass die beiden Ks&rper
identisch sind, da sie auf gleichem Wege
entstanden. Vermuthlich sind sie auch mit
der von mir dargestellten Isomaltose iden-
tisch!). Die verschiedene Entstehungsweise

1y Die Identitit der Osazone ist noch kein
ausreichender Beweis hierfir. = Geben doch Dex-

|

wiirde durchaus nicht gegen eine solche An-
nahme sprechen.

Das Ergebniss meiner Versuche zur Rein-
darstellung der Isomaltose nun wurde in
der Zeitschrift fiir das gesammte Brauwesen
1892, (8. 6) ,Uber Isomaltose und deren
Bedeutung fiir die Bierbrauerei“ mitgetheilt.
Dort sind jedoch iiber die Gewinnung dieses
Kérpers nur allgemeine Angaben gemacht
worden, wihrend genauere Mittheilungen
hieriiber einer spiteren Verdffentlichung vor-
bebalten blieben. Diese erfolgt nun hier-
mit und zwar zerfillt dieselbe in zwei Theile.
Im ersten ausfithrlicheren geben wir eine
Skizze des von uns urspriinglich angewen-
deten Verfahrens, welches zugleich erkennen
lisst, dass zwischen Isomaltose und Dextrin
Zwischendextrine kaum vorhanden sein kénnen.
Man hétte sonst unbedingt einmal auf ein
constantes, zwischen 140° und 190° liegendes
Drehungsvermdgen stossen missen. Die Exi-
stenz sog. Maltodextrine wird durch dieses
Ergebniss sehr unwabrscheinlich?).

Im zweiten Theile geben wir eine Dar-
stellungsmethode fiir Isomaltose auf Grund
der bei den vorausgehenden Versuchen ge-
machten Erfahrungen.

Die Vorversuche, welche uns bestimmten,
bei der Umwandlung der Stirke in der schon
frither beschriebenen Weise vorzugehen, mogen
hier iibergangen werden, zumal uber die
Bedingungen, unter denen die Isomaltose bei
der Einwirkung von Diastase auf Stirke ent-
steht, spiter eingehende Mittheilungen ge-
macht werden sollen.

Wie frither schon mitgetheilt®), wurden
5 k Kartoffelstirke und 2 k feines
Schrot von lichtem Darrmalz mit Wasser zu
einem dicken Brei geknetet und dieser in
177 Wasser von 72° unter Umrithren ein-
getragen. Dabei erniedrigte sich die Tem-
peratur der Flissigkeit auf 679 welcher
Temperaturgrad unter bestindigem Umriihren
wihrend 4 Stunden constant erhalten wurde.
Nach Ablauf dieser Zeit wurde die Maische
aufgekocht zur Vernichtung der Diastase,
darauf auf 30° abgekithlt und mit 80g
Presshefe versetzt. Nach zwei Tagen war
die Gihrung vollendet und alle Maltose (aber
auch, wie wir jetzt wissen, ein Theil
der Isomaltose) vergohren. Es wurde nun
filtrirt, die Fliissigkeit etwas concentrirt und
mit Thierkohle gekocht. Das Filtrat wurde
dann zu einer etwa 50 proc. Losung concen-

trose,

Osazon.
%) Die mitgetheilten Versuche machen nur

einen geringen Bruchtheil der uberhaupt ausge-

fohrten aus. Es wire jedoch zwecklos, hier mehr

anzufithren, da doch alle dasselbe Resultat ergaben.
% Z. 1. g. B. 1892, 6.

Livulose und Mannose alle das gleiche

34%
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trirt und diese in der unten angegebenen
Weise weiter verarbeitet.

Zuvor muss noch bemerkt werden, dass
die Trockensubstanzbestimmungen, um ein
rasches Arbeiten zu erméglichen, stets mittels
kleiner, in !/,; Grade getheilterBalling’ scher
Saccharometer und die Drehungen mittels
eines Laurent’schen Halbschattenapparates
von Schmidt & Hinsch bestimmt wurden.
Die angegebenen Drehungen beziehen sich
auf [e¢|p. Sie konnen natiirlich keinen An-
spruch auf allzu grosse Genauigkeit machen,
da wir unmoglich mit der fiir eine solche
erforderlichen Sorgfalt vorgehen konnten.
Wir brauchten ja auch nur orientirende,
unter sich vergleichbare Werthe, welche uns
fiir weiter vorzunehmende Schritte als Weg-
weiser dienen konnten. Blieben die stets
in gleicher Weise ermittelten Drehungen
einer auf verschiedene Weise behandelten
Substanz gleich, so durften wir dieselbe als
einheitlich ansehen und nun zur genauen
Analyse schreiten.

Hiufig bedienten wir uns zur Orientirung
und Controle der Osazonprobe mit Schmelz-
punktbestimmung und Wigung des bei 100°
getrockneten Osazons.

Braungefirbte Lésungen haben wir stets
mit Thierkohle behandelt, ehe sie weiter
verarbeitet wurden. Wir haben davon ab-
gesehen, dieses in den folgenden Ausfih-
rungen jedesmal zu erwihnen,

Zur Isolirung der Isomaltose erschien uns
besonders die Dialyse geeignet. Die Dialy-
satoren, deren wir uns bedienten, liessen wir
aus Weissblech lerstellen, Sie bestehen aus
einem flachen cylindrischen Gefisse zur Auf-
nahme des destillirten Wassers. Zum Ab~
lassen der Dialysate ist seitlich ein Abfluss-
réhrchen, iiber welches ein Gummischlauch
mit Quetschhahn gezogen wird, angebracht.
Auf 3 Binkchen ruhen in einem Abstande
von 1cm vom Boden und in einem solchen
von 1,5cm von der Wandung zwei in ein-
ander passende Rahmen zur Aufoahme des
Pergamentpapiers. Letzteres wird nass iiber
den mit Kupferdraht als Auflage fiir dasselbe
bespannten Ausseren Rahmen gelegt und da-
rauf durch den inneren Rahmen in den
dusseren hineingedriickt. Das zwischen den
Rahmen herausstehende Papier wird mit der
Scheere entfernt und der Dialysator ist fiir
den Gebrauch fertig. Wir wendeten 2 Gréssen
mit 29 bez. 35cm Durchmesser und je
5 ¢m Hohe an. Der grissere fasste 1,5/, der
kleinere 1/ der zu dialysirenden Flissigkeit.

Bei der Dialyse wurden die Gefisse direct
erhitzt. Die Temperatur in der Fliissigkeit
wurde bei 75 bis 80° gehalten. Die Concentra-
tion der Flissigkeit betrug annihernd 50 Proc.

Die Dialysatoren waren mit Deckeln ver-
sehen, welche je nach Bedarf abgenommen
wurden, um dadurch die Concentrirung der
Fliissigkeit durch das Verdampfen zu unter-
stiitzen. ’

Durch je 8 stiindiges Dialysiren wurden
aus dem Syrup in den Dialysaten etwa
900 g Trockensubstanz mit Drehungen von
135 bis 142° gewonnen. Der Rickstand
von der Dialyse betrug etwa 1600 g.

Die vereinigten und auf dem Wasserbade
concentrirten Dialysate wurden mit etwa 4 {
heissem abs. Alkohol behandelt, dabei ging
ein Theil (Hauptfraction I) in Lésung,
ein Theil schied sich als Syrup aus (Haupt-
fraction II).

Behandlung der Hauptfraction L
Von der alkoholischen Lésung wurde zunichst
der Alkohol abdestillirt. Der zuriickblei-
bende Syrup (700cc enthaltend 320 g Trocken-
substanz) wurde darauf mit 1500 cc 92 proc.
Alkohol versetzt. Dadurch wurden bei ge-
wiéhnlicher Temperatur 3 g eines stark asche-
haltigen Syrups abgeschieden. Nun wurden
9 Fractionen gewonnen, indem jedesmal zu
der von der einen Fraction abgegossenen
Lésung 100 cc absoluten Alkohols zugesetzt
wurden.

Die Fractionen 1 bis 5 (die syrupésen
Ausscheidungen) hatten eine Drehung von
158 bis 150° die Fractionen 6 bis 8 eine
solche von 148 bis 144°% die Fraction 9
drehte 140°  Nach letzterem Ergebniss
wurde die alkoholische Losung vorliufig als
Rohisomaltose (220 g) enthaltend zuriick-
gestellt, um spiter gemeinschaftlich mit
anderen, im Verlaufe der Verarbeitung un-
seres Rohmaterials sich ergebenden Pro-
ducten von gleicher Beschaffenheit vollstindig
gereinigt zu werden. Unsere Rohisomaltose
enthielt noch Siure von der Gibrumg her,
Aschebestandtheile und musste, da durch diese
die Drehung heruntergedriickt wird, dement-
sprechend noch etwas Dextrin enthalten.
Die kleinen Fractionen, im Ganzen etwa 100g,
wurden vereinigt und spiter gleichfalls weiter
verarbeitet.

Behandlung des Dialysationsriick-
standes. 2750ce L6sung, enthaltend 1600¢g
Trockensubstanz, wurden bel gewdhnlicher
Temperatur mit 2600 cc Alkohol abs. ge-
mischt. Dadurch ging wieder ein Theil in
Losung (A), ein Theil wurde als Syrup aus-
geschieden (B). Die alkoholische Ldsung
(A), mit 600 cc 92 proc. Alkohols versetazt,
lieferte:

a) eine alkoholische Lésung von 152°

b) einen Syrup von 172°

Der Syrup B, mit 17 92 proc. Alkohols
versetzt, lieferte:
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a') eine alkoholische Lisung von 1479

b') einen Syrup von 175°

Die Syrupe b und b’ (1140 g) wurden
vereinigt zu der (Dextrin-)Fraction III. Die
Losungen a und a' wurden mit Fraction II
vereinigt.

Behandlung der Hauptfraction IL
1120 cc, enthaltend 580 g Trockensubstanz,
wurden zunichst mit 3000 cc 87 proc. Al-
kohols versetzt. Dadurch wurden 173 g
aschehaltigen Syrups von 151° abgeschieden.
Nun wurden wieder 9 Fractionen gemacht,
indem jedesmal nach Entfernung des ausge-
schiedenen Syrups zu der alkoholischen Lg-
sung 200 cc 87 proc. Alkohols gesetzt wurden.
Die Fractionen (der ausgeschiedene Syrup)
hatten eine Drehung von 161 bis 147°

Da wir durch 9 kleine Fractionen nicht
unter 147° heruntergekommen, zogen wir es
yvor, durch Zusatz von absolutem Alkohol
stirker einzugreifen. Wir erhielten dadurch:

2" eine alkoholische L&sung von 131°

b" einen Syrup von 150°

Die Lésung a’ wurde wieder mit der
Rohisomaltose vereinigt. Der Syrup b" so-
wie die Ausscheidungen von den 9 bez. 10
kleinen Fractionen (350 g) wurden mit den
Abfallfractionen der Hauptfraction I und mit
der riickstdndigen Losung der Dextrinfraction
zu einer Hauptfraction IV vereinigt.

Behandlung der Dextrinfraction III
Von den 1140 g von 174° Drehung haben
wir zunidchst nur 160 g weiter verarbeitet
in einer dem bisherigen Verfahren v6llig ana-
logen Weise:

500 cc Lisung mit 160 g Trockensubstanz
wurden mit 600 cc eines 87 proc. Alkohols ver-
setzt. s wurde hierdurch cin stark asche-
haltiger Syrup mit 14 g Trockensubstanz von
160° abgeschieden. Zu der alkoholischen
Lésung wurden nun wieder 9mal je 100 cc
87 proc. Alkohols gesetzt.

Die Fractionen (ausgeschiedener Syrup)
hatten eine Drehung von 179 bis 186° Sie
wurden vereinigt (im Ganzen 104 g) und
durch wiederholtes Fillen mit heissem Al-
kohol weiter gereinigt. Man erzielt so schliess-
lich ein Dextrin von 190° Die alkoholische
(isomaltosehaltige) Lsung wurde, wie bereits
erwihnt, mit den Ubrigen bisher erhaltenen
Rickstinden zur Hauptfraction IV vereinigt.

Behandlung der Hauptfraction IV,
In dieser Fraction, welche simmtliche Ab-
fallfractionen enthielt, mussten die Zwischen-
dextrine enthalten sein, wenn solche exi-
stirten.

Zunichst wurde wieder zur Dialyse ge-
griffen und zehn Dialysate gewonnen. Die
ersten 5 drehten 141 bis 147°% 6 bis 10
150 bis 155°

Die Dialysate 1 bis 5 wurden zum Syrup
eingedampft und mit 87 proc. Alkohol in
der Hitze in einen Syrup von 151° und eine
alkoholische Ldsung von 138° getrennt.
Letztere kam wieder zur Rohisomaltose.
Die Dialysate 6 bis 10, mit dem Syrup von
151° und dem Dialysationsriickstand ver-
einigt, wurden nun einer systematischen
Fractionirung mit heissem Alkohol unter-
worfen wie folgt:

1. 550 cc Losung mit 320 g Trockensubstanz
von 163° in kochendem Wasserbade erwirmt und
mit 575 cc heissem 97 proc. Alkohol gemischt. Die
heisse vom Riickstand abgegossene Lisung lieferte
nach dem Erkalten zwei Fractionen

a) Losung (70 g) 154°
b) Ausscheidung (47 g) 167°.

2. Der Rickstand wvon 1, weiter mit 47 cc

heissem 98proc. Alkohol behandelt, ergab

¢) Losung (23 g) von 135°

d) Ausscheidung ( 5 g) von 1619
Ldsung ¢ mit der Rohisomaltose vereinigt.

3. Der Riickstand von 2 in 300 cc Wasser ge-
16st, mit 550 cc heissem 98 proc. Alkohol gesittigt,
im Heisswassertrichter filtrirt, ergab (Filterriickstand
beseitigt)

e) Lésung (90 g) von 162°
f) Ausscheidung (65 g) von 1759

4. Die Fractionen a, b, d, e vereinigt und mit
1500 cc 90 proc. Alkohol 11/, Stunde ausgekocht,
liefern

"y Losung von 139
g) Ausscheidung von 163°
f' zur Rohisomaltose.

5. e, f und g vereinigt (165 g) und mit 2000 cc

87proc. Alkohol ausgekocht, geben
h) Losung (55 g) von 1450
i) Ausscheidung (21 g) von 1759,

6. Der Riackstand von 5 mit 2175 ce 73 proc.

Alkohol in Lésung gebracht, filtrirt durch Heiss-

wassertrichter (Filtrirriickstand beseitigt), lefert
nach dem Erkalten:
k) Losung (42 g) von 173°

1) Ausscheidung (42 g) von 180°.

7. Die Fractionen i und k vereinigt, mit heissem
Alkohol gesattigt und der dimne alkoholische
Syrup (400 cc) in 1500 ccm heissen 87proc. Al-
kohols gegossen, ergaben :

m) Lésung (32 g) von 152°
n) Ausscheidung (31 g) von 1799

8. Fraction m mit starkem Alkohol ausgekocht,
lieferte eine Rohisomaltoselésung, der Rick-
stand o drehte 179°.

9. Die Reste 1, n, o vereint drehen 180° Mit
1650 cc heissem 91 proe. Alkohol behandelt, er-
gaben sie

p) Losung von 159°
q) Ausscheidung von 1829,

10. Fraction q in 1750 cc 70 proc. Alkohol

heiss geldst, gibt
r) Losung (54 g) von 174,5°
8) Ausscheidung (36 g) von 185 °.

11. Fraction r mit 1000 cc 84proc. Alkohol

getrennt in
t) Losung (15 g) von 169°
u) Ausscheidung (34 g) von 188°,
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12. Die Fractionen u und s vereint (70 g) (A")
und ebenso die Fractionen t und p (B'). Beide
Theile wurden nun mit absolutem Alkohol in fester
Form ausgefillt und wiederholt mit 99proc. Alke-
hol ausgekocht. Bei u und s wurde durch das
Auskochen keine Wirkung erzielt, bei t und p
stieg die Gesammtdrehung auf 170, also ebenfalls
ein geringer Erfolg.

13. A’ wurde nun mit 300 ce 79proc. Alkohol
gesittigt und unter heftigem Umschiitteln in 1500 cc
heissen 98proc. Alkohols gegossen. Dabei wurden
3 Fractionen erhalten

v) (40 g) feste Ausscheidung an den Kolben-
wandungen haftend von 190°,

w) (25 g) in der Flissigkeit suspendirt von
1769,

x) (2 g) in Losung von 147°.

14. B' mit 200 cc T9proc. heissem Alkohol ge-
sittigt, in 500 cc heissen 98 proc. Alkohols ge-
gossen gab

y) Ausscheidung (14 g) mit 175°
z) Losung ( 6 g) mit 148°,

15. Die Fractionen w und y in 360 cc heissem
6 proc. Alkohol geldst, wurden durch Fillen mit
450 cc heissem 98proc. Alkchol unter Verlust von
14 g Trockensubstanz auf 185° gebracht und mit
v vereinigt.

Durch weiteres Behandeln mit 90proc. heissem
Alkohol wurde die Drehung des Dextrins (65 g)
auf [«] p= 1909 gebracht. Diese Drehung blieb bei
fortgesetzten Reinigungsversuchen constant. Aus
den Fractionen x und z (nurmehr 8 g) liess sich
ebenfalls noch Dextrin und Isomaltose abspalten,

Die vorstehend beschriebenen Frac-
tionirungen liessen somit nichts er-
kennen, was auf das Vorhandensein
von Zwischendextrinen mit einer zwi-
schen 140° und 190° liegenden con-
stanten Drehung schliessen ldsst.

Reinigung der Rohisomaltose. Im
Verlaufe der Verarbeitung unseres Rohmate-
rials haben wir alle Producte mit einem
Drehungsvermdgen unter 140° als Rohiso-
maltose gesammelt. Letztere hatte ein
Drehungsvermégen von 135°%  Die Verun-
reinigungen bestanden wesentlich aus Asche-
bestandtheilen und bei der Gihrung ent-
standener Sdure. Die Reinigung wurde
durch Fractionirung mit kleinen Mengen
Alkohol und durch wiederholte Ausfillung
der Hauptmasse durch absoluten Alkohol
portionenweise bewerkstelligt.

Zur Entfernung der Asche u. dgl. erwies
sich ein Digeriren der alkoholischen L&sung
bei 40° als besonders zweckmissig. Es
setzte sich dann sehr rasch ein stark asche-
haltiger oder flockiger Niederschlag ab, von
dem die klare L&sung abgegossen wurde.

240 g Substanz, in 180 cc Wasser geldst,
wurden mwit 1200 cc 90 proe. Alkohol ver-
setzt. Es schieden sich 17 g stark asche-
haltiger Substanz aus. Nun wurden durch
Zusatz von 55 cc 98 proc. Alkohols 4 Frac-

tionen abgeschieden; simmtliche 4 Fractionen
(die syrupésen Ausscheidungen zus. 86 g)
drehten 140°.

Durch weitere Behandlung der vereinig-
ten Fractionen mit 85 proc. Alkohol in 5 bis
10proc. Lésung konnte weder eine Erhghung
noch eine Erniedrigung der Drehung beob-
achtet werden. Die Substanz derselben war
somit einheitlich, reine Isomaltose.

Die L&sung, aus welcher die Fractionen
abgetrennt waren, enthielt noch die Gih-
rungssiure; sie drehte 131°.

Die Lésung wurde mdglichst stark con-
centrirt, mit starkem Alkohol gesittigt und
in diinnem Strahle in etwa 500 cc absoluten
Alkohols unter bestindigem Rithren gegossen,
so dass sich die Isomaltose als dicker Syrup
ausschied. Diese Operation wurde dreimal
wiederholt. Nach der dritten Ausfillung
wurde der Syrup noch bei 45° fractionirt.
Zu dem Behufe wurden 200 cc Syrup mit
100 g Trockensubstanz in 625 cc 87 proe.
Alkohol geldst, wobei sich ein stark asche-
haltiger Syrug abschied. Es wurden nun 5
Fractionen gemacht. Die erste Fraction auf
einen Zusatz von 135 cc 95proc. Alkohols
gab noch einen aschehaltigen Syrup. Die
Fractionen 2 bis 5 auf Zusatz von 50 und
bei 5 von 100 cc Alkohol abs. drehten 140°
Dem in der alkoholischen L&sung enthal-
tenen Rest endlich wurden durch nochmalige
Fillung mit Alkohol abs. nur noch Spuren
von S#uren entzogen.

Das Ergebniss der ganzen Arbeit war
schliesslich, dass wir nur zwei Korper
mit constant bleibendem Drehungs-
verm6gen in Hinden hatten, die Iso-
maltose und Dextrin. Die Eigenschaften
der Isomaltose sind bereits mitgetheilt®)
worden: Sie ist bis jetzt nicht krystallisirt
erhalten worden. Sie besitzt einen siissen
Geschmack; ihr spec. Drehungsvermégen ist
in 10 proc. Losung [@] p==189 bis 140°
gefunden worden. Sie reducirt Fehling’sche
Lésung 83 Proc. so stark wie Maltose.
Letztere Angabe bezieht sich jedoch nur
auf 1proc. Lésungen. Mit der Concentration
scheint sich auch das Reductionsvermdgen
zu #ndern. Sie ist sehr empfindlich gegen
héhere Temperaturen.

Nur zweimal ist es uns gelungen, die
Isomaltose beim Ausfillen mit absolutem
Alkohol in Flocken zu erhalten, spéter
fiel sie stets als zdher Syrup aus, der erst
nach mehrtigigem Stehen unter absolutem
Alkohol fest und zerreiblich wurde. Solche
mit Alkohol in fester Form dargestellte Iso-
maltose ist von Alkohol fast gar mnicht zu

¥y Z.f. ges. Brauwesen 1892 8. 6 und 106.
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befreien. Bei Temperaturen unter 90° geht
der Alkohol selbst bei mehrtigigem Erhitzen
nicht vollstindig fort; steigert man die
Temperatur, so tritt schon eine merkliche
Zersetzung der Isomaltose ein. Wir ziehen
es daher vor, letztere fiir die Zwecke von
Versuchen gar nicht mehr in fester Form
darzustellen, sondern nur in Form eines
Syrups, dessen Gehalt an Trockensubstanz
man direct ermittelt, indem man je nach
der Concentration desselben 0,5 bis 1,0 g
in einem weiten Glischen mit eingeschliffe-
nem Stdpsel abwigt und bei 100° trocknet.
Solche kleine Mengen kdnnen unbedenklich
in der angegebenen Weise getrocknet werden.
Wenn auch stets eine mehr oder minder
starke Gelbfirbung eintritt, so ist die Zer-
setzung doch nicht so stark, dass sie sich
im Resultate der Analyse storend geltend
machte. Natirlich darf man das Trocknen
nicht zu lange fortsetzen, sondern die Wi-
gungen missen in Zwischenrdumen von
1 Stunde wiederholt und die Trocknung be-
endet werden, wenn Gewichtsconstanz er-
reicht ist. Vollkommen getrocknete Isomal-
tose ist sehr hygroskopisch. Mit Hefe wird
sie vergohren, durch Diastase in Maltose
ttbergefiihrt.

Die Untersuchung des Dextrins ist noch
nicht beendet, die der Isomaltose wird fort-
gesetzt.

Darstellung von Isomaltose. 250 g
Kartoffelstirke werden mit 500 ¢¢ Diastase-
1sung von 55" enthaltend 0,5 g Rohdiastase?),
angerithrt und in 2 Liter Wasser von 75°
eingetragen. Nach erfolgter Verfliissigung
werden noch einmal 0,5 g Diastase hinzuge-
figt und nun lisst man die Einwirkung bei
67 bis 69° drei Stunden dauern. Die Jod-
reaction ist dunkelrothbraun [¢]p = 170.
Nach beendeter Einwirkung wird auf dem
Wasserbade zum Syrup concentrirt und nun
folgendermassen verfahren.

1. Die erste Trennung der Umwandlungs-
producte erfolgt mit 80 Vol. proc. Alkohol.
Man sittigt den Sirup mit Alkohol und
giesst ithn dann in heissen Alkohol. Die
Mengenverhédltnisse sind dabei dergestalt zu
regeln, dass in der ganzen Mischung auf
100 Th. BO proc. Alkohols nicht mehr als
10 Th. Trockensubstanz treffen.

II. Unter den oben angefithrten Ein-
wirkungsbedingungen wird mneben Dextrin
fast nur Isomaltose gebildet. Kleine Mengen
von Maltose und selbst Dextrose treten je-

5 Vgl. Z. f. ges. Brauwesen 1886, 478, Stalt
ausgefallter Diastase kann man 250 ce eines Luft-
malzauszuges (1 Th. Luftmalz mit 4 Th. Wasser
1 Stunde bei gewdhnlicher Temperatur extrahirt)
verwenden.

doch auch zuweilen auf. Wéihrend wir an-
fangs glaubten, die Gi#hrung ganz umgehen
zu koénnen, da dieselbe stets mit einem Ver-
luste an Isomaltose verkniipft ist, iberzeugten
wir uns spiter, dass es, um sicher zu gehen,
doch zweckmissig ist, eine kurze Gihrung
in die Reinigungsoperationen aufzunehmen.
Am besten lidsst man diese auf die erste
Trennung folgen. Man géhrt mit mdoglichst
wenig Hefe (2 g abgepresster Hefe auf 100 g
Trockensubstanz) ohne Zusatz von Nihr-
stoffen.

Die klare Lésung von I. wird von dem
Niederschlage, der sich beim Erkalten ge-
bildet, abgegossen, der Alkohol abdestillirt
und der Riickstand in etwa 20 proc. Lsung
mit der oben angegebenen Hefemenge zur
Gahrung angestellt. Nach 12 bis 14 Stun-
den kann man mittels Phenylhydrazin auf
Maltose bez. Dextrose priifen®).

Nach 20 Stunden sind Maltose und Dex-
trose jedenfalls vergohren; nun wird filtrirt,
mit Thierkohle gekocht, wieder filtrirt, zum
Syrup eingedampft.

ITI. Der Syrup von II. wird in derselben
Weise wie bei 1., diesmal jedoch mit 85 proc.
Alkohol behandelt. Die Mengenverhéltnisse
werden so gewiihlt, dass auf 100 cc 85 proec.
Alkohols nicht mehr als 5 g Trockensub-
stanz kommen.

IV. Die von III. pach dem Erkalten
abgegossene alkoholische L&sung wird ver-
dampft und der Riickstand wie bei I. be-
handelt, nun aber mit 90 proc. Alkohol.
Auf 100 cc 90 proc. Alkohols sollen nicht
mehr als 5, besser nur 3 g Trockensub-
stanz kommen. Die alkoholische Lésung
enthdlt nun nach dem Erkalten Isomaltose,
welche hochstens noch durch Spuren von
Dextrin verunreinigt ist. Letztere konnen
durch kleine Fractionen mit absolutem Al-
kohol (wie S. 264 angegeben) entfernt wer-
den. Fir die meisten Versuche wird das
Product eine ausreichende Reinheit besitzen.

Auf dem angegebenen Wege erzielten wir
eine Ausbeute von 20 Proc. von der Stirke-
trockensubstanz an Isomaltose. Wie man
sieht, handelt es sich hauptsichlich darum,
dass man unter Beriicksichtigung der ent-
sprechenden Alkoholstirken in verhdltniss-
missig sehr verdiinnten Lésungen ar-
beitet.

6) Maltosazon und Isomaltosazon lassen sich,
wenn das eine oder das andere in kleiner Menge
vorhanden ist, nicht trennen. Das Maltosazon er-
hoht jedoch den Schmelzpunkt des Isomaltoaszons
und gibt sich seine Anwesenheit dadurch zu er-
kennen (der Schmelzpunkt liegt in diesem Falle
iiber 1889, Das Dextrosazon kann durch seine
Schwerldslichkeit bez. Unldslichkeit in heissem
Wasser leicht getrennt und nachgewiesen werden.
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Aschenbestandtheile lassen sich selbst | Um daher den Aschengehalt zu bestimmen,
bei der sorgfiltigsten Reinigung niemals | wird-die zu untersuchende Kohle gepulvert

vollstindig entfernen. KEs rihrt dies jeden-
falls davon her, dass solche aus den benutzten
Glasgefissen immer wieder aufgenommen
werden.

Minchen im Mirz. Gihrungschem. Labora-
torium a. d. techn, Hochschule.

Brennstoffe, Feuerungen.

Brennwerthbestimmungen. Scheu-
rer-Kestner und Meunier-Dollfus (Bull.
Mulh. 1891 S. 577) haben jetzt auch Brenn-
werthbestimmungen mit der Berthelot’-
schen Bombe ausgefithrt (vgl. Z. deutsch.
Ing. 1892 S. 219). Sie verwendeten eine
Stahlbombe B (Fig. 113 bis 117), welche im
Innern zum Schutz gegen saure Verbrennungs-
gase mit Platinblech p iiberzogen ist. Der
sorgfiltig gewogene Brennstoff, dessen Ver-
brennungswirme man bestimmen will, wird
im Innern der Bombe mittels eines mehrfach
durchlochten Platinbleches P aufgehingt;
dariiber befindet sich eine KEisenspirale S
von bekanntem Gewicht, die durch einen
elektrischen Strom zum Verbrennen gebracht
werden kann, wobei sie den zu unter-
suchenden Brennstoff entziindet. Das mit
Filzhille £ umgebene Messinggefiss V ent-
hilt 2/ Wasser. Die Verschlusskapsel
mit Sicherungsspinte A/ hilt den Deckel G,
dessen Schraubenventil /' das Mundstiick D
fir Sauerstoffeinlass trigt. Durch die Elfen-
beinhiilse K geht der Platindraht I.. Das
Wasser des &dusseren Gefisses wird durch
Rithrer I in Bewegung erhalten. Steht der
Sauerstoff unter 25 Atm. Druck, so ist die
Verbrennung vollstindig’).

Als Mingel der Bombe werden angefiihrt:
zunichst ihr hoher Preis, der sich fiir sie
und die erforderlichen Nebenapparate zum
Pressen des Sauerstoffs auf mehrere tausend
Mark stellt. Ferner kann man bei der Be-
stimmung der Verbrennungswirme der Kohle
mit der Berthelot’schen Bombe nicht
gleichzeitig auch ihren Aschengehalt fest-
stellen, denn die Verbrennung geht so heftig
vor sich, dass die Aschentheilchen gegen die
Innenwinde der Bombe geschleudert werden,
und wenn es auch miglich wire, sie hier
zu sammeln, so wiirde das Ergebniss doch
unvollstindig sein, weil sich bei der Ver-
brennung Schwefelsdure und Salpetersiure
bilden und die Asche stets Bestandtheile
enthilt, die in diesen Siuren 18slich sind.

1y Vgl. W. Hempel: Gasanalytische Methode;l
(Braunschweig 1890). S. 347.

und sorgfiltig gemischt und dann zu Pastillen
von rd. 1g Gewicht gepresst; von 10 sol-
cher Pastillen dienen 5 zur Bestimmung des
Aschengehaltes, und das Mittel hieraus wird
bei den anderen Pastillen zu Grunde gelegt.

S

Fig. 133 bis 117.

Wie erwihnt, bildet sich wihrend der
Verbrennung eine gewisse Menge Salpeter-
sdure infolge der in der Bombe vorhandenen
kleinen Menge Luft (4 bis 5 Proc.). Ber-
thelot trigt dem Rechnung, indem er die
der Bildungswirme der Salpetersiure ent-
sprechende Wéarmemenge abzieht. Bei der





