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gerdumigen Kolben {iiber, kiihlt ab, setzt etwas festes Kaliumjodid zu und
titriert mit 0,1 n-Natriumthiosulfat zuriick, indem man gleichzeitig durch
einen blinden Versuch den Chromsiureverbrauch der verwendeten Schwe-
felsiure ermittelt.

Zum Resultat werden 0,15 c¢m? 0,1 n-Bichromat addiert entsprechend
der Lioslichkeit des Phloroglucids in der verdiinnten Schwefelsdure.

1 e¢m?® 0,1 n-Bichromat entspricht 0,394 mg Oxymethylfurfurol.

Falls Rohrzucker, Invertzucker oder Fruktose nach Fiche (1. ¢.) zwecks
Bestimmung in Oxymethylfurfurol umgewandelt worden sind, entspricht
1 em® 0,1 n-Bichromat = 3,045 mg Rohrzucker, 3,198 mg Invertzucker oder
1,602 mg Fruktose.

Zusammenfassung.

1. Diejenigen Siissweine, welche unter Zusatz eingekochten Saftes her-
gestellt sind, enthalten reichliche Mengen Oxymethylfurfurol.

2. 7Zu solchen Siissweinen zugesetzte schweflige Siure verschwindet
sehr rasch, indem sie sich an Oxymethylfurfurol bindet.

3. Durch Bestimmung der aufgenommenen schwefligen Siure ldsst sich
der Gehalt an freiem Oxymethylfurfurol approximativ bestimmen, wihrend
die bereits vorhandene gebundene schweflige Siure ein Mass fiir das gebun-
dene Oxymethylfurfurol gibt.

4. Es wird eine auf Chromsiureverbrennung beruhende Mikromethode
zur Bestimmung des Oxymethylfurfurols angegeben, welche sich in wesent-
lichen Punkten auf die gravimetrische Methode von Fiehe stiitzt.

Ueber das Roggengummi.
Von Dr. TH. von FELLENBERG.

(Aus dem Laboratorium des Eidg. Gesundheitsamtes, Vorstand: Prof. Dr. J. Werder.)

Bei Anlass von Untersuchungen iiber die Backfihigkeit von Mehlent)
war es mir seinerzeit aufgefallen, dass im Roggenmehl ein Kohlenhydrat
von hoher Viskositit, starkem Wasserbindungsvermogen und von schleimi-
ger Beschaffenheit vorhanden ist. Als dann T%llmans?) das Trifruktosan
im Roggenmehl entdeckte, vermutete ich zuerst, dass dieses Polysaccharid
mit jedem Kohlenhydrat identisch sei. Eine genauere Priifung zeigte hin-
gegen, dass dies nicht der Fall ist, dass neben dem Trifruktosan ein Gummi
~ im Roggenkorn enthalten ist, welches frei von Fruktoseresten, auch frei von
Dextrose und ebenfalls von Galactose und irgendwelchen andern Schleim-
sdure bildenden Bestandteilen ist, wohl aber starke Pentosereaktion gibt
und leicht zu einem reduzierenden Zucker, vermutlich Arabinose, hydroly-
siert werden kann.

1) Mitt., 10, 229, 1919.
?) 7.U. L., 56, 191, 1929.
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Die Gewinnung des Roggengummis kann gleichzeitig mit der Isolierung
des Trifruktosans vorgenommen werden. Ich hielt mich dabei teilweise an die
Vorschrift von Tillmans (1. c.) zur Gewinnung des letzteren Kohlenhydrats.

200 g Roggenschrot werden mit 600 ecm? Wasser angeknetet, durch ein
Tuch gedriickt und der Riickstand nochmals mit 200 cm? Wasser ausgekne-
tet. Die Fliissigkeit wird teils durch Filtrierpapier, teils durch Kieselguhr
filtriert, wobei 500 e¢m? Filtrat erhalten werden. Man kocht dieses auf, um
die Eiweisstoffe zu fillen und filtriert durch Seidengaze, dann durch Kiesel-
guhr. Das Filtrat, 425 c¢m?, wird mit 1170 cm? 950sigem Alkohol versetzt,
um den Alkoholgehalt auf 7090 zu bringen, wobei eine starke Tritbung und
bald darauf Flocken entstehen, Man stellt die Fliissigkeit iiber Nacht in den
Eisschrank, wobei sich eine zusammenhiingende Masse von Roggengummi ab-
setzt. Man filtriert durch ein Faltenfilter, wischt den Niederschlag einmal
mit 700pigem Alkohol aus und erhilt so 7,6 g einer zihen, elastischen Masse
von rohem Roggengummi. Dieses wird in wenig Wasser geldst, durch Kiese!-
guhr klar filtriert und mit absolutem Alkohol gefillt. Nach weiterem Um-
fallen wird das Produkt mit Aether entwissert und im Trockenschrank bei
105 getrocknet. Es stellt ein in Wasser leicht 16sliches Pulver dar.

Das triibe alkoholische Filtrat des Gummis enthilt das Trifruktosan.
Unm dieses zu gewinnen, filtriert man klar durch Kieselguhr und entfernt so
den Rest des Gummis. Nun setzt man 4,45 cm® 500pige Natronlauge —
3,1 g NaOH zu, was einem Gehalt von 5 e¢m?® n-NaOH auf 100 ecm? Flissig-
keit entspricht und stellt die triibe Losung bis am lbernichsten Tag in
den Eisschrank. Es scheiden sich zu Biischeln vereinigte Kristalle des
Natriumsalzes des Trifruktosans aus. Die Loésung ist noch sehr triib. Sie
wird deshalb durch Kieselguhr filtriert, um das suspendierte Trifruktosan-
Natrium ebenfalls zu gewinnen. Dag Filter wird mit Wasser ausgezogen,
das zuerst ausgefallene Natriumsalz darin gelost und die Lésung mit Alko-
hol wieder auf 7090 gebracht. Nach nochmaliger analoger Umfillung wird
der Niederschlag mit Essigsiure angesiuert, mit dem 5-fachen Volumen
absolutem Alkohol gefillt und das ausfallende Trifruktosan mit Alkohol
und Aether gewaschen und bei 105¢ getrocknet.

Die beiden Korper unterscheiden sich dadurch, dass das Gummi mit
Phloroglucin-Salzsdure eine préchtige Pentosenreaktion, aber mit Resorcin-
Salzsiure keine Fruktose-Reaktion gibt, wihrend das Trifruktosan sich wie
erwartet umgekehrt verhdlt. Das Gummi reagiert neutral und gibt mit Jod
keine Farbung.

Priifung des Gummis auf schleimsaurebildende Gruppen.

Die Priifung erfolgte durch Eindampfen von 0,4 g Gummi mit 10 cm?
4 n-HNO, auf dem Wasserbad bis auf ein Drittel, Verrithren mit 1,7 c¢m?
Wasser und Stehenlassen bis am niichsten Tag. Wéhrend 0,05 g Milchzucker,
entsprechend ungefihr 0,025 g Galactose unter diesen Bedingungen bereits
eine deutliche Féllung von Schleimsiure gibt, erhielt ich bei dem Roggen-
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gummi keine solche. Auch nach Animpfen und Stehenlassen wihrend mehre-
ren Tagen blieb die Losung klar. Das Gummi kann somit als frei von schleim-
sdurebildenden Gruppen betrachtet werden.

Hydrolyse des Gummis und Untersuchung des Hydrolysats.

Das Gummi reduziert Fehling’sche Losung nicht direkt.

88 mg Gummi werden in 10 cm? Wasser geldost. Je 1 e¢m? der Lisung
wird mit 0,1 cm? konzentrierte Salzsiure im Wasserbad verschieden lang
erhitzt, nach dem Abkiihlen mit 0,25 cm?® 100piger Natronlauge neutrali-
siert und in der Loésung der entstandene Zucker titrimetrisch?) in folgen-
der Weise bestimmt.

Man setzt 5 cm?® Fehling’scher Losung zu, erhitzt 5 Minuten im sieden-
den Wasserbad, 10st das entstandene Kupferoxydul in einigen em? salzsidure-
haltiger Kochsalzlosung, fligt Natriumbicarbonat im Ueberschuss hinzu und
titriert mit 0,1 n-Jodlosung.

Ein blinder Versuch mit Fehling’scher Losung allein verbrauchte
0,05 em? Jod. 87 mg Arabinose ergaben 2,42 c¢m?® oder nach Abzug des
Blindversuchs 2,37 cm? Jodlosung. Mit Hilfe dieses Wertes liess sich der

bei der Hydrolyse entstandene Zucker berechnen. Man fand:

Erhitzungszeit in Minuten D 15 30 45
em3 0,1 n-Jodlosung . . 1,93 2,20 2,35 2,20
abziiglich blinder Versuch 1,88 2,15 2,30 2,15
mg Arabinose. . . . . 6,9 7,89 8,44 7,89
0o Arabinose . . . . 78 90 96 90

Die maximale Ausbeute von 960/ ist nach 30 Minuten erreicht; in wei-
teren 15 Minuten hat sie bereits wieder um 696 abgenommen. Das lisst den
Schluss zu, dass auch schon in den ersten 30 Minuten eine gewisse Zer-
setzung eingetreten ist, so dass in Wirklichkeit wahrscheinlich iiber 1000
reduzierbarer Zucker, berechnet als Arabinose, entstanden sind.

Priifung auf Traubenzucker.

Ich priifte nun noch auf eine allfillige Anwesenheit von Traubenzucker
nach Awerbach und Bodldinder3) in einer Probe, welche 30 Minuten lang
hydrolysiert worden war. Der Jodverbrauch entsprach genau dem Leerver-
such, so dass auf die Abwesenheit von Traubenzucker geschlossen wer-
den kann.

Furfurolausbeute.

Auch hier musste wie bei der Arabinose eine Mikromethode ad hoc an-
gewendet werden.

1 cm? unserer Gummilésung, entsprechend 8,8 mg Trockenriickstand
wird mit 12 em?® HCl 1-}-2 iiber kleiner Flamme destilliert, bis 10 e¢m3
tibergegangen sind. Die Destillationsdauer betrigt 9 Minuten. In gleicher

3) Vergl. Th. v. Fellenbery, Mitt., 17, 148, 1920.
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Weise wird eine Loésung von 9,8 mg Arabinose behandelt. Es ist dies die
Arabinosemenge, welche aus 88 mg Araban entstehen miisste. Man fillte
sowohl in den Destillaten, als auch in den Riickstinden das gebildete Fur-
furol mit Phloroglucin, zentrifugierte das Phloroglucid nach einigen Stun-
den in kleinen Messrohrchen (Mellimeter von J. Thoni) aus und mass die
Niederschlige. Man fand im Gummi zusammen 47 Teilstriche, in der Ara-
binose 40.

Eine allzugrosse Genauigkeit kann hier nicht erwartet werden, da
kleine Unterschiede in der Korngrosse die Schichthohe in den engen Rohr-
chen leicht verschieden beeinflussen konnen und solche Unterschiede sind
leicht moglich, da die zugesetzte Phloroglucinmenge leider nicht genau ge-
messen worden war.

Immerhin spricht auch diese Bestimmung dafiir, dass unser Gummi ein
reines Pentosan ist. Zu gelegener Zeit soll die Untersuchung weiter aus-
gedehnt werden.

Zusammenfassend lisst sich sagen, dass das Roggengummi neutral
reagiert, dass es Fehling’sche Losung direkt nicht reduziert, dass es frei
1st von Glucose, Fruktose, Galactose und dass es Furfurol in dhnlicher
Menge bildet, wie Arabinose, dass es somit ein reines Pentosan ist.

Zum Nachweis von Rogeenmehl in Weizenmehl.
Von Dr. Th. von FELLENBERG.

(Aus dem Laboratorium des Eidg. Gesundheitsamtes, Vorstand: Prof. Dr. J. Werder.)

1. Versuche, die sich auf den Nachweis von Trifruktosan griinden.

Fiir das Schweizerische Lebensmittelbuch ist eine Vorschrift zum Nach-
wels von Roggenmehl in Weizenmehl vorgesehen. Vor allem wurde dabel
an die Reaktion von Tillmans') gedacht, welche auf der Fillung von Tri-
fruktosan-Natrium in 7T00¢oigem Alkohol beruht.

Eine Nachpriifung der Reaktion mi# einer Anzahl Mehle, welche uns
durch die Eidgenossische Getreideverwaltung geliefert wurden, brachte nun
aber eine gewisse Enttiuschung, indem einzelne Weizenmehle Reaktionen
gaben, als ob sie mit bis 3090 Roggenmehl versetzt worden wiren, wihrend
einzelne Roggenmehle gegeniiber den trifruktosanreichsten auf einen Zu-
satz von ca. 3000 Weizen schliessen liessen.

In dem wissrigen Auszug eines solchen Weizenmehls, welches einen
Zusatz von 3000 Roggen vortduschte, liess sich im Gegensatz zu anderem
Weizenmehl durch die Jodreaktion Dextrin nachweisen. Andrerseits wurde
festgestellt, dass kiufliches Dextrin ebenso wie Trifruktosan in 70906 alko-
holischer Losung mit Natronlauge eine Triibung gibt. Somit wird die T%ll-
man’sche Reaktion u. U. durch einen Dextringehalt, wie er etwa in Mehl
aus ausgewachsenem Weizen vorkommen kann, vorgetiuscht.

1) Z.U. L., 56, 26, 1928.
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