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Aus der Klasse der pflanzlichen HeserveciweiBslotle sind be-
kanntlich mehrere in krystallinischem Zustande erhalten worden.
Sie sind friher mit verschiedenen Namen belegt worden, sie
luhrcn jetzt jedoch wohl allgemein, soweit es sich um diejenigen
| roteine handelt, die aus entfetteten Samen mit einer 5—KfV»igen
Kochsalzlosung ausgezogen werden, den Namen Kdestin. Diese
Bezeichnung ist dem friher Ublichen Namen Vitellin vorzu-
zii'hen, weil unter diesem zum Teil Proteine zusanmmngefaHt
weiden, welche Phosphor in organischer Hindung .enthalten
sollen. Das zu der vorliegenden Untersuchung verwendete Ma-
,(lial war von G. Grublerl) dargestelll worden. Von ihm
stammt auch die erste ausfiihrliche Beschreibung und Untcr-
suG.m.g des aus Kirbissamen darstellbaren krystallihischcn
laweilles. Grubler gibt als vorteilhafteste Darstellung dieses
| i'oteins folgende an. Die Kirbissamen werden durch Schalen
vn" i,r(T &uBta-en, harten Hille befreit. dann zermahlen und
ans dem Mehl durch Sehlemmen mit Ol und Petrolather die
| roteinkorner isoliert. Diese setzen sich bald zu Hoden und
G.unen durch wiederholtes Ausziehen mit Petrolather vom Ol
*Givil werden. Den letzten Best fettiger Substanzen entfernt
L,an (i,,r(h Aus‘ithern im Drechselsehen Kxtraktionsapparat.
):ts erhaltono weihe Pulver wird in Wasser suspendiert und

beorg Grubler. | her’ein kiyslalliniscli. s Kiwci3 der Kirbis-
u"en' Journal |. prakt. Chemie, Ikl. XXIII, s. »7. |ss].



Hi Kmil Aluierh.l Iden und Oscar Hcrghausen.

unt<*r Krwéarmen auf etwa 10" allméhlich soviel Kochsalz zu-
jresH/t,  bis alles Kiweill geltst ist. Nun filtriert man durch
ciiK'li Warmwassertiichler und liilit das Filtrat sich langsam
abkihlen. Allméahlich scheiden sich dann mikroskopisch kleine
regnl.ile Oktaeder ah. Die Krystalle lassen sich wiederum auf-
I(>s(n 11"l wieder zur Abseheidimg bringen. Fs fragt sieb, oh
wir berechtigt sind, aus dem (’instand, dal) dieses Frotcin
krystallisiert, den SchluR zu ziehen, dal) es einheitlich ist. Wir
besitzen nach dieser {debiting keine beweise, Mit unseren jetzigen
Kenntnissen koénnen wir diese Frage nicht beantworten, .ledeu-
falls ist das Krystallisatinnsvermiigen eine sehr wertvolle Kijjen-
scliatf. ein bestimmtes Fmtein oder vielleicht ein bestimmtes
(femeuge von Proteiiisubstanzen von anderen Fiweillkorpern
abzutrennen. Die ganze Arl der Kryslallisation und die Art und
Weise, wK* das | mkrystallisiercu aiisgelihrt wird, bietet uns
keine Garantie flr ein wirklich einheitliches Praparat. Wir
betonen diesen | instand deshalb, um die ganze Frage nach
der Finheitlichkoil der bis jetzt dargcstelilen.Proteine nach allen
Dichtungen ollen zu behalten.

bei der Hydrolyse dieses Proteins aus Kdirbissamen mit
verdinnter Schwefelsdure erhielten wir folgende auf 100 ¢

aschclreie. bei too" getrocknete Substanz berechnete Ausbeuten
an Aminosauren.

OI\ kukoll 0.0S =
Alanin vorhanden
Aminovalcrianhamc 0.7 g
|.euciii | €

Prolin tt »
Olulamiiisaure LI{
Asparnginsauro {a
Plirnylalamn "W
Tvrosin 1A

Xu der vorliegenden | iitersuchung verwendeten wir <S0 g
Eiweil. Fs enthielt H.2PWasser und FOiM/o Asche. Die
Hydrolyse wurde durch Instdndiges Kochen mit 2 | S-VVoiger
Schwefelsdure herbeigeluhrt. Nach dem Abkihlen der braun
gefarbten Flissigkeit wurde sie nitriert.  Auf dem Filter ver-
blieben © g einer schwarz gefarbten Masse. Im Filtrat fallten
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wir lic Schwefelsdaure <|uantitativ mil einer ItarytlGsuiijj und
kochten, wie « lion wiederholt besehriehen, den Haryumsulfal-
niederschlag so lauge aus. bis eine Probe des Wasehwassers
keine Rotfarbung mit Mil lons Reagens mehr gab. Die vereinigten
Waschwasser wurden dann mil dem itrspriingliehen- Filtrate
Jder liaryumsulfatlallung eingeengt, bis sieh bereits in der Warme
eine Krystalllmut bildete. Reim Abkiil.len vermehrte sieh die
Ausscheidung. Die Flussigkeit wurde nun filtriert und das Filtrat
so lange weiter eingeengt, bis das Filtrat der entstandenen
krystalhsation keine Reaktion mit Milions Reagens mehr gab.
Das so gewonnene Rohtyrosin krystallisierten wir aus heillem
Wasser um. Seine Menge betrug im analvsenreiuen Zustand
ml.20 g.

0,I""" « Substanz gal.™ 1U200 g CO un.l 0,10(10 g || (
berechnet fur C,HIN(IL (iefumlen:
00,(.«»/» C unit 0,07»« II. >S5« (0 ouni| (t]g«,, ||

Die tyrosinlreie Mutterlauge des umkryslallisicrten Tyrosins
wurde zur ersten Tyrosinmutterlauge hinzugefiigt und nun die
gesamte Flussigkeit unter vermindertem Druck bis zum Sirup
eingeengt. Nun verratenen wir, wie gewohnt, dreimal mit Al-
kohol und gasformiger, trockener Salzsiure. Reim Auflésen der
ksterehlorhydrate in Alkohol hinterblieb naeb der ersten Ver-
esterung ein unloslicber Rickstand. Fr wurde abfiltriert und
envies »ich als aus anorganischen Salzen (Kochsalz und etwas
< ilorammon) bestehend. Fin Versuch, aus der stark eingeengten
alkoholischen LOsung der Esterchlorhydrate nach dem Impfen
( mes vrystallehens vonGlykokollesterchlorhydruttlykokolluach-
znweiseh, war ohne Frfolg. Sc hlieBlich setzten' wir in der
tiblichcn Weise mit Natronlauge und Kaliumearbonal die Fster

"i Freiheit. Sie wurden in Ather aufgefangen.
Die fraktionierte Destillation der Fster ergab folgendes

Kosultat :

., Kraktion: bis ,i0° <e« Wass.Ml.ades und 12 mm Druck .= 2« .
* o 10<S T * 112 o e 17.0 ;

100- ) 0> 2
lv e 220» . Olbades . 05 . . =45
I,Islillatjonskolb™ verblieb ein dunkelbraun gefarbter Rickstand.
Er wog 83,5 g.
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Di(" Verarbeitung der Fraktionen erfolgte in genau der-
selben Weise, wie es fruher oft beschrieben worden ist. Es
seien hier nur die wesentlichsten Funkte angefihrt. l)ie drei
ersten Fraktionen kochten wir mit dem finllachen Volumen
Wasser so lange am Rduckllulikihler. bis die alkalische Reaktion
der Flussigkeit verschwunden war. Alle drei Fraktionen wurden
sodann tiir sich unter vermindertem Druck vollig zur Trockene
verdampft und mit absolutem Alkohol ausgekocht. Wir gewannen
so da- Frolin. Im es von Beimengungen zu befreien, dampften
wir die aus allen drei Fraktionen vereinigten alkoholischen
Losungen zur Trockene ein und l6sten den Rickstand noch-
mals in absolutem Alkohol. Hierbei blich ein Kkleiner Rickstand
Er erwies sich als Leucin (0,70 gi. Schliclllich stellten wir
das Kupfersalz des Frolins dar und trennten das racemische
Frolinkiipfcr vom aktiven durch Auskocheu des Vcrdampfungs-
rickstandes der wasserigen LoOsung des Froliukupfers mit ab-
solutem Alkohol.

Das racemiscbe Frolin ergab folgende Analysenzalilen :

U.guTi g lufttrockene Substanz verloren bei 122° 0.04a0 g H O

Berechnet fur Fll,Itl,.\y)/;ue-211,0: Gefunden:
Jo.imc , N/). n.o;c'o 11,0.
0,2011 g bei 120" getrocknete Substanz gaben 0.0720 g CuO
0.00T6 g Cu
Berechnet fir CluHIttO4X1Cti : Gefunden:
-1-71 °u Cu. 21.70°.) Cu.

Pie gesamte Ausbeute an Prolin betrug {H g.

Die in Alkohol unldslichen Anteile der einzelnen Fraktionen
wurden in der Utblichen Weise durch Auflésen in Wasser und
fraktionierte Kristallisation getrennt.

Fraktion |. Sit' enthielt nur geringel Mengen von Amino-
sauren 1! g) und wurde zur ITifung auf Glykokoll verwendet. Es
gelang, nur geringe Mengen von (Tlykokollesterelilorhydrat zur Ab-
schcidung zu bringen. Die Mutterlauge des (iiykokoilesterchlor-
hvdrates vereinigtem wir mit der entsprechenden aus Fraktion ||

Fraktion 11, Sie enthielt 0,20 g Glvkokoll, das als Glv-
kokoliesterchlorhydrat gewonnen wurde. Das isolierte (ilvkokoll-
estcrchlorhydrat schmolz gegen UF “korr.i. Die Analyse gab
einen etwas zu geringen Kohlenstotfgehalt.
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U.1S13 g Substanz gaben 0.2250 g CO, und 0.1170* ||.()-
Hercchnet fir C4HIUN'Oi « CI . ' Gefunden: *
MAI*» ¢ und 7.17°u H. C und 7.17-, \i
Durch fraktionierte Krystallisaiion erhielten wir ferner: 1g
Leucin, | g Atninovaleriansiiure und etwas Alanin. Letzteres
gewannen wir auf folgende Weist* aus der Mutterlauge des
isolierten (ilykokollesterchlorhydrates. Diese wurde mit der ent-
sprechenden Mutterlauge aus Fraktion | vereinigt und dann aus
de, Ksterchlorhydraten mit Natronlauge und Kaliumearhonat
die Kster in Freiheit gesetzt. Sie wurden in Ather aufgenommen,
und dieser nach dem Trocknen mit Natriumsulfat abdestilliert
Der ziemlich geringe Rickstand wurde in Wasser aulgenommen
und durch Kochen verseilt. Durch Findampien der LOsung ge-
wir nach wiederholtem Finkrystallisicvn eine Substanz,
deren Kupiersalz Aimlysenzahlen gab, dit* mil den fir Alamn-
kupb r berechneten ziemlich gut Ubereinstimmten.
Die Aminovaleriansaure gab folgende Zahlen:

0.IMI g Substanz gaben i>.:iH7 g co, ,,nd 0.1*8t » u 0O
Itererlmel far iz, IIIIX(C: Gefunden
>[2.S", ¢ mul n.bOo 1L bl.-H-0 C ,m,i .
Fraktion HI. Sie enthielt S.2 g Leucin, das sich "e”en

20;>—205° 1 ktirr.j zersetzte.
°Ir,>l - Substanz gaben (CtiOO g CO, und 0.1 ff,Hg ||,0.
Berechnet fur C,.I1,,NO;,: * Gefunden:
OLim;00 ¢ und n.02% 1L od.ufi o, c ,,I1
Da* vierte Fraktion wurde in genau derselben Weise
uLli, h wversirbeitol, 1. 1. es wurde der Pl«nylalauinester
alydivimt und dinn versciflon wir di« dlirijr«n Aminosiiur«-

«-Irr mil liarylwasser. Isoliert wurden li g IVVuvlalauiu, 10,:, ,
A-pumj-insiinr« und Is.() g (llutaminsdaure. Letzt«,-« wurde als

salzsaures Salz abgeschieden.

Fitenylalanin:
0.1017 g Substanz gaben <GWdS g CO, und 0.0U20 ¢ HO
»erert.net fur ryiuNOt, * Gefunden: "
l6.itlo C und U.71% 11,0. GV>1>% C und 0.77 " U
O>daruginsaure:
" KioO g Substanz gaben 0.21HO g Co, und OOKIUg || O
Berechnet fir C4U.\O4: " (i,.fun™n:
" C uiul 1VIR* | H, Mill»., C und 6.di:°, H.

0*
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Gl uta minsaurechlorhydrat :
O.16dH g Substanz gaben 0.1K67 g CO, und 0.07<in g H,0.

Berechnet fiir C5HINQ4+ HCI . Gefunden .
di,70°0 C und 5,15 H. 32.17°/0 C und 5.30°0 H.

Endlich haben wir auch hier den bei der Destillation der
Ester verbleibenden Rickstand in der gewohnten Weise ver-
arbeitet. Wir gewannen | g Leucin und 12,5 g Glutaminsaure.
Serin konnten wir mit Sicherheit weder aus Fraktion IV noch
aus dem Rickstand gewinnen.



