Untersuchung der Eier von Acanthias vulgaris, Risso.

* Von

Dr. Emil Zdarek.

Au- 'I'in | m\.r>italsl;il.oralortnni fir :iNnwvvaulfn molii'ims.liv Chomit m Win,
iN'T am April i«MU.>

Jas /JI dieser rnlersiichung verwendete Material, nieio
I’'tci-iiseicr. stamml.* aus der Adria. Di* Eier wurden an On
und Stell.* aus d.*n Kihiillen ausgequetscht, zur Konservierung
mit Alkohol V(*rsetzL dann sofort versandt, so.lall sie schon
am midisten Tage ins Lahoratorium gelangten. So behandelt
bildeten sie eine dickliche, schmierige, weihe Masse mit einem
Stich ins («!l.graue und lochen, wenn man sie an der Luft
Stehen lieh, intensiv nach Ammoniak: feuchtes rotes Lakmus-
papicr dartber gehalten, wurde in kurzer Zeit blau, Piige-
filhr die Halfte der Masse bestand aus Pett: eine Probe des-
selben. im Silberliege] unter Zusatz von reinem Atznatron und

etwas Salpeter verascht, gab nach dem Losen der Schmelz.*
im W asser schwache Phosphorsaurereaktion.

Ihe allgemeine | nler.siichung ergab far 100 g:
Tmrkom iii kslaml ibri 110° getrocknet! g
Asdic wasserl6slich tiir 100 g Trorkonrtickstamh 2.071 »
0.332, ==150.*%,
0.2fs» - 11.H0j

1V b 1.136» — (50,35«,
11,0 entsprechend dem Uberschissigen I'/ A 0.017 » — 2.25°1
Asche aus d«*n Analysen berechnet 2.063 " -=00.3(5°»

wasserunléslich dir 1.Mtg Truckenrickstand i 0.11(5»
Ihe wasserunlosliche Asche bestand aus Phosphorséure,

Pal. ium und Magnesium: sowohl diese als di.* wasserlosliche
A>die war beim Lrliitzen glasartig ziisainmcngesehinolzen.
Zur quantitativen I»estimmiing von (ililor und Schwefel wurde
eine neue Probe mit reinem Atznatron und etwas Salpeter
unter den ndétigen Vorsichtsmaldregeln verascht, in dieser Probe
wurden Dir too g Irockeuriickstand gefunden:
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Um die Kilv<'ilxk<>ifK* zu isolieren, wurde die Masse zu-
nachst mit Ather erschopft, wobei sie aiil'quoll: nach dem Ab-
dunslen des anhaftenden Alliers war der trockene Ihicksland
leieht zerreiblieh, er wurde durch ein Sieh geprellt. Kin Tell
wurde noch mit Alkohol in der Kalte ausgezogen, der alko-
holische Auszug wurde eingedampfl. der lliekstand neuerdings
mit Warmem Alkohol aufgenommen und naeh dem Kiltritiren
im Kiskasten stehen gelassen. Ks fiel eine geringe' Menge eines
leinen, weilen Pulvers heraus, das sehr reich an Phosphor
war, und aulx idem his zu 2 mm langel Krislallnadelu, die in
Chloroform unléslich, in Wasser l6slich und frei vmi Phosphor
waren. Die Menge dieser Substanzen war jedoch viel zu gering,
um sie naher charakterisieren zu kénnen. Die llnuplmenge des
entfetteten Cntersuehungsmaleriales wurde mil Wasser, dem bei
den spéateren Portionen ein wenig Kochsalzldsung hinzugeflgt
wurde, solange ausgezogen, als noch etwas in L6sung ging,
'es wurde koliert und abgeprellt, die Pliissigkei! lillrierl. das etwas
opalisierende gelblich gelarbtc Kiltral wurde mit Kssigsaure im
geringen Kberseluili gefallt. Die Fallung am nachsten Tage nitriert
und mit Wasser, dem ein paar Tropfen verdinnte Kssigsaure
hinzugefligt wurden, dann mit Alkohol und Ather gewaschen:
sie erwies sich nach dem Veraschen und Schmelzen mit Salpeter
als phosphorsaurehaltig. Die Ausbeute war jedoch sehr gering,
sie betrug nicht einmal ein halbes Prozent des angewendeten
Materials: sie reichte nicht aus, um weilergehendc rnlersuchungen
damit zu machen. Die angeslellten Versuche lehrten, dal3-es sieh
hier nicht um Kossels Protamine handle.

Pie Klementaraualyse ergab fur die bei | |OH getrocknete
Substanz in Prozenten:

| Il Mitlcl

C 0.22 10.07 \)Su
7.11 7.10 7.12

X £.21) U.1S [1:n7
S 1).)7 0..-)7
1 »2 1.12

o 2tpj;)
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Ks wurde der Kohleustoirgehall von der 2. Analy.-o liii
dJ,s -enummen. da bei der 1. Analyse trotz heftigen Gliihens

im Sauersloilslrom dor Ruckstand im Yerbrennungssohinehon
noch etwas Kohle enthielt.

Kino I'rohe dieses Niederschlages mit 2° <»iger Sehwelel-
-Uure. einige .Stunden im Wasserhade erwarmt, neutralisiert
1111 ,nit K(*h lingseher Ldsung <repriHt, gab eine minimal.'
" "H M>h'roxydul. mit Ammoniak neutralisiert nur eine hochst
unbedeutende Fallung mit ammoniakaliseher Silberlésung.

Im Il iltrat vom Kssigsaureniederschlag wurde in die eine
IVol«' Magncsiumsulfat bis zur Sattigung eingetragen, von dem
Niederschlage ahliltrierl. mit gesattigter Magnesiumsullallisung
ausgewaschen, ins Kiltrat Ammoniumsulfat bis zur Sattigung
eingetragen, yen dein iij. lil hedeulenden Niederschlag abfilti-ierL
wieder gewaschen und in diesem Kiltrat dann noch nach Devot.»
:ml" Deplone geprift; es ergab- sieh eine geringe Menge Nieder-
schlages, der fur Albumosen zu nehmen ware, der einen ganz
eigeutimliehen. an Schierling erinnernden (ierueh besah. Das
Killrat gab noch die Kiuretreaktion. In samtlichen Kailungon
sowie auch im letzten Kiltrat wurde nach dem Veraschen und
S. hmelzeii mit Salpeter I‘hosphorsaure nachgewiesen. Kine
\vcilere Drohe des Killrates vom Kssigsaureniederschlag wurde
eiiigcdamplt, mit Alkohol iiusgezogen und auf HarnstolT mit
negativem Krfolge-gepruft. Der alkoholische Auszug gab Ubrigens
noch die Biiirolrenktion. Der RuUckstand, noch mit Wasser
ausgezogen, enthielt keine Amidosaturen.

Die llauptmeiige des Kiilrales wurde nun im Kohlcnséaure-
strom koaguliert, die Kalluug machte so ziemlich den gréhten
DU der in Loésung gegangenen KiweiKkoérpor aus. Das Kiltrat
davon gab mit Kerroeyaiikalium nur eine leichte Opaleszenz,
deutlich die Riurei, Milionsehe- und Molischsche Reaktion:
tml Alkohol gab sie eine reichliehe Kihlung. Das Kiltrat wurde
in zwei Hiullten geteilt, die eine Halfte mit der dreifachen
Menge Alkohol versetzt, Uber Nacht stehen gelassen, Afiltriert,
der Niederschlag mit Alkohol gut ausgewaschen: man erhielt

111 ul™  w<'il»'s Diilver. welches der Klcmcenlaranaivse
unterzogen wurde. Diese crrab:
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| | " Millet
0 m14.00° « U7t 1 1.0.M0 0
Il (J.71« Q.US"w 0.70"V
X 10.21°,, to.:nr> 10.20° |
S Luz®u [.0:10.
> 2.71" « 2.710 0 -
0 20.2f°

andere Halfte des Filtrates wurd(» unter verniindertem
IMuck Dbei iin<r<l;ihi* 00" nul ein kleines Volumen i*iilanipll
Inrraiil mit Schwefelsdure versetzt in der Mon*ro. wir.si<' von
Kossel mid Kill seller Inm' ihren ausfihrlichen rntersuehuugou
mangewendel wurde, und damit zerkocht: ehenso die im Koldeu-
samestroiii  koagulierten LiwciKkorper, sowie die. welche? in
\\ asser. resp. sehr verdinnter Kochsalzlésung unfoslieh geblieben
waren (ca. <S0a 0 des Ausoangsmaterials). Da es mir hauptsich-
lich ddmm zu tun war, die? llexonhaseu Kossels nachznweisen,
so wurde der Hang d(?r Fnlersuehung, wie» e in ¢ li<»ilr&r zur
Kenntnis der Fiweihkorpcr , von A. Kossel und F. Kutsche»!-1)
gefuhrt wird. eingehallen. Die I'ntersnehung wurde ziemlich
quantitativ ausgefihrt, doch wurde von ele>n vielen StickslolV-
bestiminungcu Abstand genommen: wo sie angefihrt siiul. sind
os 'Mittelwerte aus Doppelbeslimmungon.

N dM 1. [ ortion (Spaltung doi* durch Koagulation <
wonnenen Fiwcilikérpen wurden (aus der Menge des liesnmt-
stickstoijes berechnetf N =1,030 g. ca. »M g Kiwrili verarbeitet'..
Die Menge des Aiiuik miak.-t ickstolTs Ixt rue> X =, 17,56~ = |(i. 1T,
de_s Gesamt Stickstoffs. Nach Hntfernungdes Alzharyls, d.h.wor der
gemeinsamen kéallung des Histidins und Arginins blieben (i.Tod g
X —T71.1*1«;,) des ursprunglichen. Histidin wurde nicht gefunden.
Als Argininnilrat wurden schlielllion ungefédhr 0.1 g gewogen,
eiii( ndhen? Charakterisierung wurde nicht vorgenommen.
Lysinpikrat wurde 0,17s.") g gewogen. eine Ziffer, die nach
Anbringung der enlsprccliendcn Korrektur sich auf ungefahr
0,2 . erhdhen wirde: es war in schonen Nadeln kristallisiert,
schlichlieh wurde aus demselben noch das freie Lysin dargeslellt.

Die 2. ForlioniFeplono) gab nach Fnllernung der Sehwcfel-
siliirejind des Baryts 0.(131 g HcsamlstieksfolT. Ili,lidu. wurde

1 nux- Zcilsctiiin. IM. XXXI, S. ICj



>2X Kuril Zda ick.

jilich liier nicht gefunden. Argininnitrat wurde gewogen: da>
(icwicht betrug 0,1» X7 g: aus dem Drehungsvermdgen winde
'mich die .Menge zu 0.1J7.g berechnen. Il)ie Menge des sauren
Argininnitrafs entsprach (leii Menge des zuerst gewogenen Ar-
gininnilrats.

| de Menge, des Lysinpikrals betrug unit Korrektur: ca. 0.2 -

Iser der  Portion (wasserunltsliche Kiweibkdrpen wurde
eine grollen* Menge zerkocht : nach Kntfernung des grébten Teiles

der Schwefelsaure betrug der (Gesamtstickstolf lo.66b g=")i;g
Kiweili. I»io Menge ties Ammoniaks betrug 2.2IM g= 1.S60 ¢

Stieksloll = 17,0.")) i des (iesamtstiekstoffs.

Heim wversuchten Nachweis des Histidins kristallisierten
aus der salzsauren LOsung farblose, zarte Nadeln heraus, die
nach dem Trocknen schwach gelblich gefarbt waren und last
vollstandig bis auf eine Spur rotgelbe Asche verbrannten. Auf-
lallend war, dall entsprechend dem Silberniederschlag eine
bedeutend grobere Mengt* hatte gewonnen werden miussen.
Ihe Substanz war jedoch auberordentlich empfindlich gegen
alkalische resp. ammoniakalisehe Silberlésung* sodaP der grobte
Teil derselben unter Hediiziening dt*r Silberlésung bei der Dar-
stellung verloren ging. Was Vorgelegen war. lieb sich bei dei
geringen Menge (gewogen wurden 0,0091 g) nicht naher er-
mitteln.

Argininnilrat wurde gewogen 191 g (ohne Korrekturi;
das Ih'ehungsvermdgen entsprach der gewogenen Menge. 0,2 I
Substanz lieferten genau | mg Asche. Kine Sticksfotfbestimmung
nach Dumas ergab fir das saure Nitrat 29,titi°/o N. (Die Formel
verlangt 00.0\'Vo.) Hcmerken will ich noch, dal» sieh im Arginin-
nilrat die Mengt! der Salpetersdure sehr gut durch Titrieren mit
Indigo bestimmen liibt. bei gréberen Mengen Substanz mul» man
allerdings daraut achten, dal» die Schwefelsdaure nicht zu ver-
dunnt winl.es ist notwendig, entsprechend der Verdinnung durch
die Indigolosung konzentrierte Schwefelsdure zuzugeben. Lysin-
pikial wurde nach nochmaligem | Anfallen mit Fhosphorwolfram-
suure sehlieblien ganz rein 0.5721 g gewogen (ohne Korrektur
Lei der Darstellung war etwas verloren gegangen.

Leim Zerkochen der hiweibkdrper blieb regelmébig ein
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mit etwas MI gemengter bin ksland: dieser wurde abliltriert.
Das mit Alkohol ausgezogene Kelt wurde mit alkoholischer
Lunge verseift. der Alkohol abgedunstet und die Seifenlésumr
mit Atlier ausgeschiiltelt. Der Atherriickstand gab dir Lieber-

mann.sehe (.holestolreakl ion und (*i*\vn's sich mit kohlcnsaurem
Natron verascht und mit Salpetergeschimilzenphosphi»rs&urohaltig.

Der in Alkohol unlosliche Toil bildete ein liehtbraimes

I4liver: es wurde hei IlU" getrocknet und gab bei der Klo-
liientaranalyso folgende Werte in ITozenten:

I Il Milt**!

C » 6oa ). 7! HS
(i.1i/ o'l 1> K

N 1. 147 LUT lg.ui;
g.ui;

w12 <117

-hi/

Die llaiiptmonge der Zersetzungsprndukle bestand ans
Leucin: eiiie Slickstoflbestiinmiing nach Dumas ergab 10.71
berechnet 10.70°/«). niillerdem wurde noch (ilvkokolj nach-
gewiesen. Aul die Aulfindung noch anderer Xerselzimgsprodukle
konnte ich wegen Mangels an Material nicht mehr eingehen.

hs war also moglich, in diesem Kalle von den llexon-
hason Arginiii und Lysin, wenn auch in geringer Menge lea.
L so doch sicher naehzuweiseu und zu charakterisieren
im dGbrigen ist der relativ hohe Dhosphorgehalt dieser Kier
bemerkenswert, der so groll ist, dal! die Asche «'inen Lber-
sohu!» freier Metaphosphorsdure enthéalt. woraus sich auch das
I'*hhin von (llilor uu<l Schwefelsaure in der Asche erklart.



