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Ueber die Bestimmung der Pentosen und i kommende aus den Destillationsproducten des

Pentosane mittelst Salzsiiure-Destillation
und Fillung des Furfurols durch
Phloroglucin.

Von E. Krdber und C. Rimbach, mitgetheilt von
B. Toliens, '

A, Allgemeines.

Die obigen Arbeiten betreffen die, wie
ich glaube, jetzt abgeschlossene Art der
Bestimmung der Pentosane und Pen-
tosen fiir sich und in Producten der
Natur!).

Diese analytischen Bestimmungen, iiber
welche in dieser Zeitschrift?) frither berichtet
worden ist, haben neuerdings C. Rimbach?)
und E. Kréber?) mit grosser Sorgfalt und
mit Benutzung der bisher gewonnenen Erfah-
rungen wiederholt, und die Resultate Rim-
bach’s sind durch die mit noch grdsserer
Genauigkeit von Krober ausgefiilhrten Ver-
suchsreihen bestiitigt, vertieft und zum Ab-
schluss gebracht worden.

Kriber hat zur weiteren Erleichterung
derartiger Arbeiten eine grosse Tabelle be-
rechnet, welche erlaubt, fir jedes Milligramm
Phloroglucid von 0,030 g bis 0,300 g die

entsprechenden Mengen Furfurocl, Ara-
binose, Araban, Xylose, Xylan, Pen-
tose 1. Allg., Pentosan 1. Allg., ab-
zulesen.

Rimbach sowohl als Kréber haben

dann ihre Bestimmungsweise an zahlreichen
pentosanhaltigen Natur- und Kunstproducten
von chemischem, botanischem oder technischem
Interesse erprobt und iiber den Pentosange-
halt dieser Stoffe viele werthvolle Angaben
gebracht (s. d. folg. Abhandl.).

B. Zur Gewinnung der Fundamentalzahlen
fiir die Pentosanbestimmungsmethode angewandte
Materialien.

a) Furfurol. Mehrfach destillirtes Fur-
furol von richtigem Siedepunkt und nicht
empyreumatischem Geruch. (Das von Amerika

1y Das Phloroglucin ist bekanntlich als Fillungs-
mittel fir Furfurol zuerst von Councler empfohlen
worden.

%) Zeitschr. f. angew. Chemie 1896, S. 33, 194.

3) Gottinger Dissert. von Dr. C. Rimbach 1898.

) Journal f. Landwirthschaft 1900, S. 357;
1901, S. 7.

Ch. 1902.

Holzes dargestellte zu andern Zwecken vor-
treffliche Furfurol besitzt einen nicht an-
genehmen Nebengeruch.)

b) Arabinose aus Kirschgummi. Jetzt
lasse ich die durch 6- bis 8-stiindiges Er-
hitzen von Kirschgummi mit dem 7-fachen
Gewicht an ca. 5- bis 6-proc. Schwefelsiure
(50 bis 60 g conc. Schwefelsiiure auf 1 Titer)
im kochenden Wasserbade erhaltene, darauf
mit Calciumcarbonat entsduerte und vom Gyps
getrennte Flissigkeit mit etwas Presshefe
versetzen und 3 bis 4 Tage an einem gelinde
warmen Orte stehen. Gi#hrung stellt sich
ein, Galactose oder Glucose, welche vor-
handen sein kdnnen, werden zerstért, und
die klar abgegossene und filtrirte Losung
liefert nach dem Eindampfen im Vacuum
und dem Reinigen mit Alkohol von Gummi-
stoffen etc., gute Ausbeuten an krystallisirter
Arabinose,.

Die Polarisation der nicht mit Anwendung
von Hefe hergestellten Arabinose ist hiufig
etwas niedriger (103 bis104Y), als diejenigen
der mit G&hrung hergestellten Arabinose
(- 104 bis 105Y). _

Zu den Versuchen von Rimbach ist micht
durch Géhrung gereinigte Arabinose ver-
wandt, zu denen von Kriéber, soweit ich
mich dessen erinnere, mit Gahrung gereinigte
Arabinose. .

¢) Xylose. Die Xylose, welche Rim-
bach sowie Krober bei ihren Versuchen an-
gewandt haben, ist z. Th. aus Stroh durch
directe Hydrolyse mit 3'/,-proc. Schwefelsiure
(35 g conc. Schwefelsiure auf 1 Liter) nach
vorheriger Reinigung des Strohs mit ver-
diinnter kalter Schwefelsiure, Ammoniak und
‘Wasser, z. Th. durch Hydrolyse von Holz-
gummi, (Xylan) aus Buchenholz mnach
Councler’s Methode®) mit Salzsiure her-
gestellt worden. Die Polarisation war
—+ 18,5 bis 18,89

d) Salzsidure. Rimbach hat ver-
sucht, ob beim Destilliren von Arabinose
oder Xylose mit Salzséiure bei Anwendung
von Siuren von etwas verschiedenem
spec. Gew. verschiedene Ausbeuten an Fur-
furol - Phloroglucid. aus den Pentosen
erhalten werden.

%) Chemiker-Zeitung 1892, II, S. 1719.
40
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— -
Spec. Gew. der Salzsiure 1,04 | 1,06 1,08 1,10 1,12
. & | g g g g
Phloroglucid bel An- [ Arabinose 0,1664 0,1774 0,1826 0,1826 0,1766
wendung von je 2 g | Xylose 0,2044 0,2009 0,2144 0.2117 0,2082

Salzsdure von 1,08 bis 1,10 spec. Gew.
liefert also etwas hohere Ausbeuten an
Phloroglucid als sclche von 1,06 spec.
Gew. und mdchte in dieser Hinsicht Vortheile
bieten. Trotzdem sind wir bei der Siure
von 1,06 spec. Gew. geblieben, weil auch
diese gleichmiissige Resultate giebt und ein-
mal eingefiithrt ist.

C. Einzelheiten der Ausfihrung.

a) Destillation, Fillung des
Phloroglucides.

Die Destillation mit Salzsdure von
1,06 spec. Gew. (12 Proc. HCI) geschah wie
frither und, wie es u. a. in Xonig’s Hand-
buch iiber die Untersuchung landw. und
gewerbl. wichtiger Stoffe, 2. Aufl. §. 223 ff.
beschrieben ist, mit Anwendung von Metall-
bidern und Nachguss von Salzséure, bis die
rothe Anilinacetatreaction der Destillate nicht
mehr auftrat.

Die Destillate wurden mit mehr als der
berechneten Menge Phloroglucin, welche
vorher in etwas der 12-proc. Salzsiure geldst
war, vermischt, mit 12-proc. Salzsiure zu
400 ccm. aufgefullt und ca. 12—14 Stunden
sich selbst iiberlassen.

Zu den Versuchen mit Furfurol wurden
von Lodsungen von abgewogenen Mengen
Furfurol zu 1 Liter in Wasser oder auch
Salzsiiure von 1,06 spec. Gew. (Krober) je
50 ccm mit 250 cem Salzsdure von 1,06 spec.
Gew. und Losungen der betr. Mengen Phloro-
glucin in je 100 ccm derselben Siure gemischt.

Hierbei ist es, wie Kriober durch eine
specielle Versuchsserie beweist, gleichgiiltig,
ob das Phloroglucin véllig rein ist oder
etwas Diresorcin enthilt.

b) Behandlung und Eigenschaften
des Phloroglucides.

Nach 14 Stunden sammelt man das ab-
geschiedene dunkle Furfurol-Phlorogluecid
in mit Asbest beschickten gewogenen
Porzellan-Gooch-Tiegeln, unter An-
wendung einer gelinde wirkenden Saug-
pumpe, wiascht mit 150 ccm Wasser aus,
indem man darauf achtet, dass der Nieder-
schlag mit Flussigkeit bedeckt bleibt und
nicht vorzeitig rissig wird; man saugt dann
moglichst trocken wund ldsst die Tiegel
4 Stunden in einem Wassertrockenschrank,
also bei 97—98Y C., verweilen.

gesetztem Deckel in einem Exsiccator iiber
Schwefelsiure erkalten. Krober hat die
Verbesserung angebracht, dass er jeden Tiegel
mit seinem Deckel aus dem Trockenschrank
sofort in ein passendes mit einge-
schliffenem Deckel versehenes Wige-
glas setzt, dies verstOpselt in den Lxsicca-
tor bringt und nach dem Erkalten das Glas
mit Inhalt, ohne es zu offnen, wigt.

Auf diese Weise vermeidet man am
sichersten jedes Anziehen von Feuchtig-
keit durch das hygroskopische Phloro-
glucid.

Nach dem Wigen werden die Gooch-
Tiegel in einer Muffel geglitht, bis das
Phloroglucid vollig verbrannt ist; nach dem
Erkalten glittet man die Oberfliche des
Asbestes mit einem Glasstabe, erhitzt gelinde,
lisst im betr. Wigeglase erkalten und wégt
mit dem Glase fiir die folgende Bestimmung.

‘War der Asbest vor der ersten Benutzung
mit Salzsdure extrahirt und hatte man den
Tiegel mnach der Beschickung mit Asbest
gegliht und wieder mit Salzsiure extrahirt,
so bleibt das Gewicht des beschickten Gooch-
Tiegels bei 5-maliger Benutzung oder auch
noch linger nahezu constant.

Uber das Verhalten des Phloroglucides
beim kiirzeren oder lingeren Trockunen so-
wie des getrockneten Phloroglucides beim
Stehen an der Luft hat Kréber Versuchs-
reihen ausgefithrt, aus denen sich ergiebt,
dass 4-stiindiges Trocknen geniigend ist, und
dass beim Stehen des offenen Tiegels an der
Luft bedeutende Gewichtsvermehrung
eintritt.

z. B. wog das Phloroglucid:

Nach 4-stiindigem Trocknen . 0,1764 g
nach 12-stindiger Bewahrung im Ex-
siccator . .. 01764 ¢
nach neuem 5-stund1gem Trockuen 0,1764 g
nach 3-stindigem Stehen an der Luft 0,1926 g
nach neuem H'/,-stiindigem Trockncn 01791 g
20- bis 24-stiindiges Trocknen, wie

Diring und Stift es ausfiihrten, kann
andere Resultate geben, indem, wie Welbel
und Zeisel glauben, Oxydation eintritt.

¢) Zusammensetzung und Formel des

Phloroglucides.
Bei Gelegenheit dieser Versuche hat
Kréber bewiesen, dass sich beim Zu-

sammenbringen von Furfurol mit Phloro-

: glucln und Salzsiure von 1,06 spec. Gew.

Rimbach liess dann die Tiegel mit amf- | in der Kilte nur ein (wohl dann polymeri-
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sirtes) Phloroglucid nach der Gleichung
C,H,0,+ C;H;0; = C,;H;0,+ 2H,0

bildet, indem er Losungen von Furfurol
in Salzséiure von 1,06 spec. Gew. mit eben-
solchen Losungen von reinem Phloroglucin
zusammenbrachte, und zwar -einerseits mit
ungeniigenden Mengen Phloroglucin,
andererseits mit der cecben geniigenden
Menge und schliesslich mit iiberschiissi-
gem Phloroglucin.

Es gaben
:0 “l;‘; Fur- | phloroglucinlésung
uro \SSung | (0,700 g Phloro- Hloroglucid
(Losag Fur-| "o o 11 | Phlorogluctd P_:‘;‘:::b‘;“g
geldst) geldat)

g g g g
0,0516 50 cem 0,035 . 0,0470 0,0522
0,0516 50 , 0,036 | 0,0466 0,0518
0,0516 | 100 , 0,070 | 0,0933 0,0985
0,0516 |[100 , 0,070 | 0,0936 0,0988
0,05616 | 200 , 0,140| 0,0936 0,0988
0,051 | 200 . 0,140 | 0,0937 0,0989

Da 0,067 g die auf 0,05616 g Furfurol

berechnete Menge Phloroglucin und

0,1000g die hierbei nach der oben ange-
fihrten Gleichung berechnete Menge Phloro-
glucid sind, stimmen die (um 0,0052 g d.
h. die gelést bleibende Menge Phloro-
glucid [s. u.] vermehrten) Resultate der mit
geniigenden Mengen Phloroglucin ange-
stellten Versuche (3 u. 4) sowie diejenigen
der Versuche mit Uberschuss an Phloro-
glucin (5 u. 6) fast mit der Theorie. Doch
ist ein kleines Minus vorhanden, und dies
méchte daher rithren, -dass der Phloro-
glucid-Niederschlag, wie u. a. es seine
dunkle Farbe vermuthen ldsst, mnicht die
einfache Formel C, Hg0;%), sondern eine sehr
complicirte, durch Polymerisation unter
Verlust von wenig Wasser besitzen
wird. Die mit der Hilfte der n&thigen
Menge Phlorogluein angestellten Versuche
(1 u. 2) haben annihernd halb so viel
Phloroglucid (ein sehr kleiner Unter-
schied ist vorhanden) geliefert als die
Versuche 3 u. 4.

D. Versuche mit Furfurol, Arabinose und
Xylose.

Bei den Versuchen mit den Pentosen
wurden die betreffenden Mengen mit Salz-
sdure destillirt, nach Zusatz von iiberschiissi-
gem in Salzsiure von 1,06 spec. Gew. ge-

€) Die von Councler (Chemiker-Zeitung 1894,

No. 51) frither ausgefihrten Analysen des Furfurdi-

Phloroglucides stimmen nicht zu dieser Formel,

besser dagegen die von Councler mit Furfurol und

Phloroglucin crhaltenen Ausbeaten an Phloroglucid.
' Tollens.

16sten Phloroglucin die Destillate zu 400 ccm
ergiinzt, nach 12 bis 14 Stunden Afiltrirt,
u. 8. w. wie oben beschrieben ist.

Rimbach hat mit Gooch-Tiegeln,
jedoch ohne Anwendung von besonderen
verschlossenen Wigeglisern, im Mitte]l von
je 4 bis 9 Versuchen z. B. folgende Phloro-
glucid-Mengen erhalten.

2)

Arabinose Phloroglucid Verhkltniss

g g Arabinose : Phloroglueld
0,050 0,0409 1:0,818
0,100 0,0851 1:0,851
0,200 0,1772 1:0,886
0,300 0,2684 1:0,895
0,400 0,3559 1:0,890

b)

Xylose Phloroglucid Verhiltniss

g g Xylose : Phloroglueid
0,050 0,0496 1:0,992
0,100 0,1027 1:1,027
0,200 0,2099 1:1,049
0,300 0,3216 1:1,072
0,400 0,4269 1:1,067

Kréber hat auf seine oben beschriebene
Weise als Mittelwerthe von je 12 Versuchen
folgende erhalten:

2)
Furfarol Phlorogluetd Verbiltniss
g g Furfurol : Phloroglucld
0,025 0,0431 1:1,724
0,050 0,0911 1:1,822
0,100 0,1875 1:1,875
0,150 0,2843 1:1,895
b)
Arabinose Phloroglueld Verhiltnies
g P Arabinose: Phlorogineid
0,050 0,0399 1:0,798
0,100 0,0854 1:0,854
0,200 0,1764 1:0,882
0.300 0,2690 1:0,897
<)
Xylose Phlorogluein Verhiltnisa
g g Xylose : Phlorogluein
0,050 0,04925 1:0,985
0,100 0,1040 1:1,040
0,200 0,2137 1:1,068
0,250 0,26875 1:1,075

Man sieht, dass die Differenzen zwischen
den Resultaten von Rimbach und denen
von Kréber gering sind; die Zahlen von
Krdber sind in Folge der Anwendung ver-
schlossener Wigegliser noch etwas genauer
als die von Rimbach erhaltenen.

Das Verhiltniss von F¥urfurol, von
Arabinose und von Xylose zu den be-

40*
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treffenden Phlorogluciden ist zwar an-
niahernd, aber nicht genau dasselbe bei ge-
ringen und bei grosseren Mengen der ange-
wandten Stoffe, und zwar ist z. B. das Ver-
hiltniss Arabinose : Phloroglucid in
Krober's Versuchen bei kleinen Mengen
1:0,798, bei grosseren 1:0,897.

Kriger und ich?) haben friher ebenfalls
diese Beobachtung gemacht, und in Folge
dessen hatten wir die Vorschrift der An-
wendung von je nach der Menge der
erhaltenen Phloroglucide wechseln-
den Factoren zur. Umrechnung von Phloro-
glucid auf resp. Furfurol, Arabinose
und Xylose gegeben.

Man konnte auch jetzt so verfahren.
Rationeller aber ist es, die Ursache der In-
constanz der auf je 1 Th. Furfurol, Arabinose,
Xylose kommenden Mengen Phloroglucid
ins Auge zu fassen.

E. Léslichkeit des Phloroglucides.

Die Hauptursache der Differenzen ist
(neben der Entstehung von etwas wechseln-
den Mengen Furfurol aus kleinen und
aus grossen Mengen der Zucker) die
bemerkbare Léslichkeit des Phloroglu-
cides in den 400 cem Fialluungsflissig-
keit + 150 ccm Waschwasser.

Rimbach hatte durch Rechnung aus
den von ihm gefundenen Zahlen ein Geldst-
bleiben von 0,005 g Phloroglucid ermittelt,
und ebenso Krober im Mittel 0,00518 g.
Ferner aber hat Xrdber in besonderen Ver-
suchsreihen durch Vergleichung der Mengen
Phloroglucid, welche aus der gleichen
Menge Furfurol bei Gegenwart von von
50 ccm bis 400 ccm ansteigenden Mengen
Salzsdure von 1,06 spec. Gew. durch Fillung
mit Phloroglucin erhalten wurden, ein
Geliostbleiben von 0,00495 g Phloro-
glucid ermittelt.

Rechnet man den auf S. 479 mit wech-
selnden Mengen Furfurol erhaltenen Phlo-
roglucidmengen je 0,0062 g zu, so erhilt
man in der That ein sehr gleichmissiges

Verhiltniss zwischen Furfurol und
Phloroglucid.
wenires | “Poro | glucta | Verhilote
Furfurol glueid =+ 0,0052 Phloroglucid
R £z g
0,025 0,0431 0,0483 1:1,932
0,050 0,0911 0,0963 1:1,926
0,100 0,1875 0,19217 1:1,927
0,150 0,2843 0,2895 1:1,930

Bel Arabinose und Xylose werden die
Verhiltnisszahlen zwischen den Zuckerarten
und dem Phloroglucid ebenfalls gleich-

7y Zeitschr, f. angew. Chemie 1896, S. 40."

férmiger, wenn man 0,0052 g Phloroglucid

addirt.

Angewandte Erhaltenes Phloro- ! Verh#ltnisszahl
gemose 1;{1\11:;3 _516',8:,%2 ! Phloroglucld zu
Pentose
R 3 g
a) Arabinose:
0,050 | 00399 . 0,0451 1:1,1086
0,100 ¢ 0084 | 0,0306 1:1,1088
0,200 ; 01764 ! 0,1816 1:1,1013
0,300 : 0,2690 0,2742 1:1,0941
b) Xylose:
0050 | 004925 | 005445 | 1:0,9183
000 | 0040 | 01092 | 1:09158
0,200 0,2137 0,2189 1:0,9137
0,250 ; 0,26875 ‘ 0,27395 [ 1:0,9302
Man kann hieraus Formeln construiren,

welche die gewogenen Phloroglucidmengen
oder @, vermehrt um 0,0052 g, und den be-
treffenden Factor enthalten, z. B.

Arabinose = (a-+0,0052) 1,1086 bis 1,0941,
Xylose = (a-+0,0052) 0,9183 bis 0,9302.

F. Kriber’s Tabelle und Rechnungen.

Bequemer ist aber die Anwendung einer
grossen Tabelle, welche Kréber mittels
der oben angegebenen experimentell erhalte-
nen Zahlen durch Interpolation ausgerechnet
hat und welche direct angiebt, wieviel Fur-
furol, Arabinose, Xylose der in den
Versuchen nach der Methode von Krober
(Gooch-Tiegel und besondere Wigegliser)
erhaltenen Phloroglucidmenge entspricht.

In dieser Tabelle sind neben Furfurol,
Arabinose und Xylose auch die aus den
letzteren nach dem Verhiltniss C;H,,05: C;HiO,
berechneten Mengen Araban und Xylan
angegeben und ferner Pentose im Allge-
meinen und Pentosan im Allgemeinen,
d. h. die Durchschnittszahlen zwischen
Arabinose und Xylose und zwischen Ara-
ban und Xylan. Diese letzteren wird man
dann anwenden, wenn man nicht weiss,
welches Pentosan oder welche der beiden
Pentosen ganz oder fast ausschliesslich
in der untersuchten Substanz vorhanden ist,
und dies wird wohl meistens der Fall sein;
denn Araban und Xylan kommen sehr
hiufig gemeinsam in Pflanzensubstanzen vor,
und man wird, wenn man nicht mit Gummi-
sorten, welche fast ausschliesslich Araban
enthalten, oder mit Holz oder Stroh, welche
fast ausschliesslich Xylan enthalten, zu thun
hat, bei Anwendung der Zahlen fiur Pen-
tosen und Pentosan im Allgemeinen
der Wahrheit niher kommen als bei An-
wendung der Zahlen fir Araban, Xylan etc.

* Da die Tabelle®), welche fiir jedes
Milligramm Phloroglucid zwischen 30 und

8) Journ. f. Landwirthsch. 1300, S.379—384.
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300 mg die entsprechenden Zahlen bringt,
den hier zur Verfiigung stehenden Raum
fiberschreitet, seien nur als Beispiele einige

auf Furfurol, Araban, Xylan, Pentose
u. s. w. umzurechnen, so ist doch stets das
zu bedenken, was ich verschiedentlich her-

Zeilen derselben gebracht: } voigehoben habe, nimlich, dass die Pen-

Phloroglucid ‘ Furfurol “ Arabinose ! Araban Xylose Xylan Pentose Pentosan
0,030 0,0182 0.0391 f 0,0344 0,0324 0,0285 0,0385 0,0315
0,050 0,0286 0,0611 0,0538 0,0507 0,0446 0,0559 0,0492
0,074 0,0411 0,0875 | 0,0770 0,0726 0,0639 0,0801 0,0700
0,100 0,0546 . 0,1161 | 0,1022 0,0964 0,0848 0,1063 0,0935
0,169 0,0904 0,1919 | 0,1688 0,1592 0,1401 0,1756 0,1546
0,200 0,1065 0,2250 | 0,1984 0.1874 0,1649 0,2065 0,1817
0,300 0,1581 0,3335 } 0,2935 0,2784 0,2450 0,3060 0,2693

In den meisten Fillen wird man mit den
Phloroglucidmengen der obigen Tabelle
zu thun haben, sollte dies einmal nicht der
Fall sein, so muss man Factoren anwen-
den, mit welchen man das um 0,0052 g ver-
mehrte Phloroglucid multiplicirt, und diese
sind folgende:

tosanbestimmungsmethode, wie sie jetzt
existirt, keine absolut genaue sein kann
und nur eine conventionelle Methode
ist, welche aber augenblicklich durch keine
andere ersetzt werden kann. '

Man muss stets bedenken, dass, wenn
auch die Pentosane in den meisten Natur-

Factoren fiir Furfurol | Arabinose | Araban Xylose \ Xylan iﬁf“jﬁf;. I;;onls% 1_1
Phloroglucidmengen !
unter 0,030 g 0517 ' 1,111 0,977 0,920 0,810 1,017 0,895
iiber 0,300 g 0518 | 1,093 0,962 0,912 0,808 1,003 0,882

Es sind einige Differenzen zwischen den
Zahlen dieser Tabelle und den frither von
Kriiger und Tollens gegebenen Zahlen®),
und folglich auch der u. A. in Konig’s Buch
iibergegangenen Art der Berechnung vor-

producten die Stoffe sind, welche den gross-
ten Antheil des als Phloroglucid zu wigen-
den Furfurols liefern, doch neben ihnen
auch andere Stoffe, z. B. Oxycellulose
und Glucuronsiure, vorkommen ké&nnen,

handen. Z. B. entsprechen: welche ebenfalls Furfurol liefern), und
Nach Krdber’'s Tabelle Nach der friiheren Art der Berechuung
Phloroglucid
& Fuorfurol Arabinose Xylose ];;ntx;;; Farfurol Arabinose Xylose l;::‘ tX'lT:_
(4 g g (4 g g g 8 g
0,100 0,0546 0,1161 0,0964 | 0,0935 0,0554 0,1057 ‘ 0,0859 0,0846
0,200 0,1065 0,2255 0,1874 0,1817 0,1099 0,2338 | 0,1900 0,1870
0,300 0,1581 0,3335 0,2784 0,2693 0,1683 | 0,3476 | 0,2825 0,2781
Nach der Resultaten von Kréber und | ferner muss man bedenken, dass, wie zahl-

Rimbach sind die Mengen Pentosen und
Pentosan, welche dem Phloroglucid ent-
sprechen, meistens etwas Xkleiner als die
friher angenommenen, und dies mag von der
noch sorgfiltiger als frither ausgefiihrten Rei-
nigung der Ausgangsmaterialien sowie von
den Verbesserungen beim Wigen des Phloro-
glucides herriihren. Die nahe Uberein-
stimmung zwischen den Resultaten von Rim-
bach und Krdber biirgt fiir die Richtigkeit
der meuen Werthe und der Krdber’schen
Tabelle.

Wenn nun auch durch die Factoren
und die Tabelle ermdglicht ist, mit der
grossten bis jetzt erreichbaren Genauigkeit
die bei der Salzsidure-Phloroglucin-Me-
thode erhaltenen Phloroglucidmengen

9) Zeitschr. f. angew. Chemie 1896, S. 33, 194,

reiche neuere Arbeiten gezeigt haben, neben
den Pentosanen auch Methyl-Pento-
sane') vorkommen koénnen, aus denen
Methyl-Furfurol bei der Salzsaare-
destillation entsteht. Da nun das letztere
ebenfalls als Phloroglucid gefillt wund
gewogen wird, so kann hierdurch eine Un-
richtigkeit hervorgebracht werden.

10) Aus diesem Grunde vermeiden Cross und
Bevan und auch zuweilen Stoklasa den Ausdruck
»Pentosan® und ziehen sie das Wort ,Furfu-
roide“ vor. Ich glaube dagegen, dass man mit
der obigen Einschrinkung bei der Benennung
»Pentosan®, welche sich eingebiirgert hat, bleiben
kaon. (Tollexws.)

11y Siehe u. A. Widtsoe und Tollens, Ber.
d. deutsch. chem. Ges. 33, S.142. 8. a. Votocek,
Osterr.-Ung. Zeitschr. f Zuckerindustrie u. Land-
wirthsch. 1899, S. 123; Sollied, Chemiker-Zeitung
1901, No. 101 (Sep.-Abdr.).
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Zeitachrift fir
angewandte Chemir-

Alles dies hindert jedoch nicht die An-
wendung der Pentosan-Methode als con-
ventionelle Methode, und in der That
ist dieselbe zu allgemeiner Anwendung ge-
langt.

Bei Anwendung der genauen Vorschriften
Krober’s beim Wiégen des Phloroglucides
und Benutzung seiner Tabelle wird man
gleichmissige Resultate erlangen.

Zur Untersuchung von Leim und Gelatine.
Von Arthur Miiller.
(Mittheilung aus dem Laboratorium fir anorganisch-

chemische Technologie an der k. k. Technischen
Hochschule in Wien.)

Die chemischen Untersuchungsmethoden
zur Priffung von Leimsorten beruhen einer-
seits auf der Bestimmung des Glutingehaltes,
andrerseits auf der Ermittlung der vorhan-
denen fremden Bestandtheile.

Zur letzterwihnten Gruppe =zihlen die
folgenden Priifungsverfahren. Kissling?!)
zieht zur Beurtheilung einer Leimsorte theils
den Gehalt an Wasser, Siure, fremden
Stoffen und Asche, sowie die Beschaffenheit
der letzteren, theils auch den Geruch und
die Trockenfihigkeit des Leimes heran. —
Nach dem von Stelling?) angegebenen Ver-
fahren wird aus der Losung einer gewogenen
Leimmenge das Glutin durch Alkohol aus-
gefillt, das Filtrat eingedampft und der
Riickstand, welcher hauptséchlich aus ,orga-
nischen Zersetzungsproducten® besteht, ge-
wogen. Die Menge desselben gestattet einen
beildufigen Schluss auf die Giite der unter-
suchten Leimprobe. — Nach Fahrion?)
werden im Leim Wasser, Asche, Unverseif-
bares, Fettsiuren, fliissige und feste Oxy-
sduren bestimmt; der Gehalt an Proteinsub-
stanz wird aus der Differenz berechnet.

Die Methoden der erstgenannten Gruppe
— Bestimmung des Glutingehaltes selbst —
beruhen auf zwei verschiedenen Grundlagen.

Einerseits wird vorausgesetzt, dass die
reine Glutinsubstanz einen bekannten und
constanten Stickstoffgehalt besitzt. Wird da-
her im Leim der Stickstoff bestimmt, so
lisst sich dieser mit Hiilfe des gegebenen
Verhiltnisses auf vorhandenes Glutin um-
rechnen. Auf Grund dieses Princips wird
nach Noffat*) eine gewogene Leimmenge
mit Natronkalk verbrannt und das sich hier-

1y Chem.-Ztg. 16, 1316; 18, 839; 20, 698; 21,
691,

%) Chem.-Ztg. 20, 461.

3) Zeitschr. f. angew. Chem. 1895, 531.

4) Chem. News 1867, 21. Jahresb. f. ch. Tech.
1867, 672.

bei entwickelnde Ammoniak volumetrisch be-
stimmt. Woy?% schligt vor, den Stickstoff
im Leim nach der Kjeldahl'schen Methode
zu bestimmen.

Die zweite Gruppe von Methoden beruht
auf der Fillbarkeit des Glutins aus seiner
Losung durch Tanninlésung, wobeli ange-
nommen wird, dass sich Glutin und Tannin
in einem bestimmten und constanten Ver-
hiltniss verbinden. Nach Griger®) wird
der aus einer gewogenen Leimmenge durch
Zusatz von Tannin sich abscheidende Nieder-
schlag von ,Glutintannat® auf einem tarirten
Filter gesammelt und gewogen; aus dem ge-
fundenen Gewichte kann auf die Menge vor-
handenen Glutins geschlossen werden. —
Nach Risler-Beurat”) wird die Leiml3sung
solange mit einer Tanninlsung titrirt, bis im
Filtrate vom Tannatniederschlag bei einem
neuerlichen Zusatze von Tannin keine Fillung
entsteht; die verwendete Tanninldsung wird
auf gleiche Weise gegen eine Losung von
Hausenblase gestellt. — Nach Jean®) wird
die Leimlésung mit einem Uberschusse einer
gegen Jodlosung gestellten Tanninlosung
versetzt und im Filtrate von der Tannat-
fillung der Uberschuss des Tannins mit der-
selben Jodlésung zuriicktitrirt.

Des Ofteren wird gegen die chemischen
Prisfungsmethoden fiir Leim der Einwand
erhoben, dass dieselben auf unrichtigen
Grundlagen beruhen.

Bei der Umrechnung des Stickstoffgehaltes
auf Glutin konnen fremde stickstoffhaltige
Korper, welche neben der Leimsubstanz vor-
handen sind, die Richtigkeit des Resultats
beeintrichtigen.

Betreffs der Tannatfillung hat Weiden-
busch®) nachgewiesen, dass Tannin und
Glutin sich nicht in stets constantem Ver-
héltniss verbinden.

Es ist jedoch klar, dass der Stickstoff-
gehalt der Verunreinigungen die Richtigkeit
des Resultats nicht wesentlich beeinflusst;
ebenso kann, wie spiterhin gezeigt wird,
durch richtige Wahl und stets gleiche Durch-
fihrung der Fallungsmethode mit Tannin
ein constantes Verhiltniss zwischen Tannin
und Glutin erzielt werden. Die chemische
Prisfung kann somit zur Beurtheilung einer
Leimsorte mit Vortheil herangezogen werden,
umsomehr, als sie rascher durchzufiithren ist,
als die langwierigen physikalischen Priifungs-
methoden, welche nur bei peinlich exacter

5) Z. offentl. Ch. 4. 7565,

€) Polyt. J. 126, 124.

7) Bull. de la Soc. ind. de Mulhouse 30, 263.

8) Revue intern. des falsif. 10, 25. Zeitschr. f.
angew. Chem. 1898, 255.

%) Polyt. J. 152, 204.





