Uber die quantitative Trennung von Cholin und Betain. )

Von
Vladimir Stanék.

(Aus dem Laboratorium der Versuchsstation fir Zuckerindustrie in Prag.)
(Der Redaktion zugegangen am 1s. Januar 190«.)

Seinerzeit hdbe ich im Kaliumtrijodid ein sehr geeignetes
Flllungsmittel fir Cholin2) und Betain3) gefunden und habe
konstatiert, dall sich beide Basen aus ihren sauren Ldsungen
quantitativ als krystallinische Perjodide féllen und so von einer
Leihe anderer Stoffe trennen lassen.

Betain und Cholin werden sehr oft nebeneinander in
Pflanzen, angetroffen: so wurden sie von Schulze in Wicken-
samen gefunden, von B6hm!) im Baumvvollsamen, von Jahnsb)
un Wurmsamen usw. Auch in der Ribe findet sich das Betain
neben Lecithin, der Muttersubstanz des Cholins, vor. Bis jetzt
wurde zur Irennung beider Stoffe die geringe Loslichkeit des
Betainchlorhydrates im absoluten Alkohol, in welchem das
Chlorhydrat des Cholins ziemlich leicht 16slich ist, ausgenitzt
(Schulze, Jahns). Die Trennung, die auch Schulze«) in seiner
Vorschrift fir die Isolation von Basen aus Pflanzen beschreibt,
wird in folgender Weise ausgefiihrt.

Das getrocknete Cemisch der Chlorhydrate wird wieder-
holt mit absolutem Alkohol ausgelaugt und die Lo6sung zur
Trockne abgedampft.

‘) Vorgelegt der béhmischen Akademie 22. .Jum 1900.
B) Diese Zeitschrift, 1905, S. 281.

*) Listy cukrovarnické, 1905, S. 193.

4 Journ. f. prakt. Chem. 2), Bd. XXX. S. 37.

6) Ber. d. Deutsch, chem. Ges., Md. XXVI, S. 1494,
) Landw. Versuchsst., 1901, S. 341.
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Ich habe nun versucht, eine geeignetere Methode auf Grund
de-r Fallung der Basen durch Kaljumperjodid auszuarbeiten.

In meiner Arbeit Uber die Abscheidung des Betainper-
jodides wurde erwéahnt, dal3 das freie Betain mit dem erwéhnten
Beagens keinen Niederschlag gibt; das Betainperjodid bildet
sich nur in sauren Losungen. Demgegeniber fand ich bei
Cholin, daRR es auch in neutralen und sogar in schwach durch
Soda alkalisch gemachten Ldsungen sich als Perjodid abscheidet.
Diese Frscheinung, welche zurlickzuftihren ist auf die groRere
Basizitiit des Cholins, welches mit Sduren neutral reagierende,
bestandige Salze liefert, wahrend Betain,selbst neutral reagierend,
Salze mit saurer Reaktion bildet, aus denen es schon durch
Carbonate und Bicarbonate wieder abgeschieden werden kann,
versuchte ich zur Trennung beider genannten Salze auszunitzen.

1.

Ange* Ge- :
élsungjgﬁgl?h V.0-n,sol fcuhno(:ﬁ? Drg:; fuﬁgen; Geféllt aus der Losung
ccm mg ccm mg mg »l. . '

25 2115 171 2109 — 0,0 99,7 10°/0 KHCQj

25 2115 173 2090 - 19 991 5V NaHCOj
25 2115 171 2109 — 00 997! 570 NaBi0-

25 2518 20.5 2181 — 31 98.0 1 5°% Na,CO,

25 501 M 197 — 7. 980 5> KHCO,

\
U201 105 1995 — 19 993k e mit 20 cem K

U) 1007 8,1 982 — 25 975 idreifache Menge) aus
20 2011 ica 1995 — 19 993 1 -°/°iger KHCOj-Losunf

200 2518 19.2 2320 — 192 92.3 | Gefallt mit 15 ccm KJS aus
300 2115 16,7 1833 — 282 800 ) 1° «iger NallCO,-Losung

30 2115 171 2109 — 06 997 BeiGegenwart5°/o NaHGO-
| -f- 20ulu Zucker

25 2518 195 2303 93.7  Bei Gegenwart 5 °/o KHCt )t
-f- 00°/9 Zucker

25 2518 197 2397 - 121 91,7 Bei Gegenwart 5°0 KIU't)i
.® -f- ‘U)°lo Zucker

30 281K 201 2130 — 82 90,7 Bei Gegenwart 5°/0 KHC<>}
G ! 5°u Laktat, 5°/o Oxalat.
5°/o Acetat des Kaliums.
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ssnde- G Diffe-  Ge
Losung Wend. p/to-H2s04 funden - - )
gCholin Cholin renz funden Geféllt aus
ccm - mg ccm mg mg oL

50  423,0 34,3 4157 — 7.3 »S,3 5iif/o Lésung KHCO;j.

. , 2 g Betain
25 2115 17,5 2121 -fo.fi 1002 10°U L6sung Xa,B407,
| g Betain
(4) 2115 17.3 2006 — 10 991 3o Losung NaCOs.
2 g Betain
so  302,1 w47 2093 —28 002 0% Lésung K11CO,,
| 1 g Metain
25 2518 201 243fi _KO 061 50 |gsung NaHCO,,
. & 0.5 g Betain.

Vorerst mulite gepruft werden, oh sich Cholin, aus al-
kalisehen LOsungen ebenso quantitativ abseheiden lalit wie aus
Séauren. Zu diesem Zwecke wurden verschiedene Mengen von
Uiolinchlorh”diat durch Kaliumtrijodid*) in Gegenwart von
Soda, Alkalibicarbonaten oder Borax gefallt und der EinfluR
der Verdiinnung, eines Uberschusses des Eallungsmittels und
anderer eventuell, zugeflgter Stoffe erforscht. Der Niederschlag
d“s Cholinperjodids wurde nach <istdndigem Stehen durch einen
(Inoch’sehen Tiegel mit Papiereinlage (iltriert, finfmal mit je
occm kaltem Wasser gewaschen und nach Kjeldah! verbrannt.

Die erzielten Resultate sind in den obenstehenden Tabellen
| und Il zusammengestellt.

Aus der Tabelle | ist ersichtlich, daR sich das Cholin
aus alkalischen Losungen mittels Kaliumtrijodid quantitativ fallen
laRt, aus der Tabelle II, dal Retain keinen Einfluk auf das
Resultat auslbt.

SchlieBlich wurde die Methode zur Resttonung von Re-
tain und Cholin nebeneinander ausgearbeitet. Die Trennung
erfolgt auf folgende Weise:

Zu 25—40 ccm der Lo6sung2) des Gemisches beider Chlor-
hydrate wurden 5°/0 Kalium- oder Natriumbiearbonat zugeftgt

") 158 g Jod. 100 g Kaliumjodid, 200 g Wasser.
*) Hochstens Sfeigen.
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und mit Kaliumtrijodid geféllt, das abgeschiedene Cholinperjodid
ahliltriert, gewaschen und der Stickstoff in oben bemerkter
Weise bestimmt. Das Filtrat wurde auf etwa 25 ccm konzen-
triert, dann ungefahr 10°0 Schwefelsaure zugesetzt, die Flis-
sigkeit mit Chlornatrium gesattigt und solange Kaliumtrijodid
zugesetzt, als noch ein Niederschlag entstand. Nach 3 Stunden
wurde in einen Goochschen Tigel filtriert, finfmal mit 5 ccm
gesattigter Kochsalzlosung gewaschen und der Stickstoff nach
Kjeldahl bestimmt.

Die erzielten Resultate sind aus der Tabelle ersichtlich.

Angew. mg Gefunden mg Differenz mg Gefunden -.o
Gefallt aus
Cholin Retain Cholin Retain Cholin Retain Cholin Retain

S,
84« 5130 860 5055 + 1.4-13,5 1014 97,4
16«,2 4152 1636 4041 —56 —11,1 36,6 97,4
2538 311,4 2472 3000 —66j—114 971 965
338,4 207,6 3383 2027 —01 — 43 993 976
4230 1038 4163 1000 -6.1- 3,8 386 96,1

4230 2535 4207 097 —23.— 68 333 974 5°oiger Losung
i : von Na2C(>3

2155 2535 2143 2541 —0.0jf 54 99.7 97,9 2°/oiger Losung
von NallCO..

5°/oiger LOsung
von KHCOs

1 0

Diese Zahlen beweisen, dal3 nach der beschriebenen Me-
thode Cholin und Retain ziemlich genau nebeneinander bestimmt
werden konnen.

Ich habe diese Methode auch der quantitativen Bestimmung
beider Rasen in Pflanzen angepaldt und beschaftige mich so-
eben mit der Bestimmung derselben in verschiedenen landwirt-
schaftlichen Produkten.

Weiter erschien es mir interessant, zu erfahren, wie sich
andere Stickstoffoasen, welche mit Jodjodkalium in saurem
Medium einen Niederschlag liefern, in alkalischen Ldsungen
verhalten.

Zu diesem Zwecke wurden folgende Versuche ausgefiihrt,
soweit mir eben Material zu Gebote stand:
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Etwa O,I°/oige Ldsungen der Substanz wurden mit einer
mit Jod gesattigten 10°/oigen Jodkaliumlésung gefalit.

Gelost in 5Q,0iger Ldsung von

MOUUIu

Soda

i schwarzer
Chlorammonium  Niederschlag

von JodstickstolT

Mono- brauner Nieder-
schlag, heim

methylamin Stehen schwarz

Dimethyl- orangegelber

amin Niederschlag

Trimethyl- gelbflockiger
| Niederschlag

amin
rotbrauner
R Niederschlag,
Neurin dann grune
Krystalle
Chlor- ’
Cholin
hydrate Betain
Kreatinin Entfarbte
von Jodlésung
flockig, brauner,
- gruner, dann
Adenin indigoblauer
Niederschlag
Pepton _
e | dunkelbrauner
Pyrldln | Niederschlag

Picolin tu)

Lutidin
Tetramethylium- ' Prauner. dann
- . graugruner
deId | Niederschlag
Trimethyl- gelber
brommethylium- . .
bromid Niederscidag

Kalium-
Borax )
bicarbonat
brauner
Niederschlag
dunkel- dunkelbrauner
Niederschlag,
brauner

sich langsam
abscheidend

Niederschlag

gelbbrauner brauner

brauner
Nieder>chlag.
dann Krystalle

dasselbe

aus 2.5" nigerJod-

lilsung brauner
Niederschlag

ebenso

flockiger,
indigoblauer
Niederschlag

ebenso

_ Niederschlag,
Nlederschlag sich schwarzend

Chlorwasser-
stoff

[

]

dasselbe
i

brauner Nieder-
schlag, dann
| grune Krystalle

ebenso

brauner, dann
olivgruner

Niederschlag
schmieriger,

brauner
Niederschlag

grune Krystalle

schwarzes Ol

brauner Nieder-
schlag, dann
griine Krystalle

i . rote, heim
I"'berschuU an
Reagens grune

Krystalle

Diese Reaktionen der Stickstoflbasen in alkalischer Lésung

sollen noch weiter verfolgt

werden.



