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Térklise kvantitatiiveel mi&ramisel porkame kokku suurte raskustega, sest
viga tiilikas on térklist eraldada teistest hemitselluloosidest. Meil on tarvitada
kaootiline hulk mitmesuguseid médramisviise, ent enamus neist kas pole kiillalt
tipsad, ehk on liialt komplitseeritud, mille tottu neid paljudel juhtudel pole voi-
malik késitada.

Koige sagemini tarvitatakse térklise laboratoorsel méiramisel n. n. ,linnase-
viisi“, Reinke, Méarckeri, Lintneri, Chrzaszczi ja teiste jarele. Nende
viiside jdrele saab téirklis enne suhkrustatud ning siis juba suhkruna mé&édratud,
keemiliselt ehk polarimeetriliselt. Teatavasti on aga nende midramisviiside suu-
remaks puuduseks, et tdrklisega koos ka mitmed teised pentosaanid ja heksosaa-
nid suhkrustuvad, mis l6ppresultaate suuresti kdigutavad. Neist vigadest pole iile
saadud ka nimetatud lisandite eraldi arvutamise korral, neid pérast tirklisehulgast
maha arvates.

Sellepédrast on viimasel ajal oma tépsuse ja lihtsuse tottu enam poolehoidu
leidnud n. n. ,joodiviis“ milline on arendatud ja tdiendatud paljude tuntud
analiiiitikute poolt: Mayrhofer (1901), Witte (1904), (Kaiser (1902), eriti
aga Th. v. Fellenberg (1916, 1917).

Viimastest on Fellenberg’i joodiviis kahtlematult kdige lihtsam ja
tipsam. Selle jirele tdrklist mé#drates lahustatakse kuivaine kloorkaltsiumi lahu-
ses, kurnatakse saadud vedelik ldbi G o oc h-tiigli ning sadestatakse térklis
kurnatisest joodi abil. Sademest torjutakse jood alkoholi ja eetri abil vilja ning
kaalutakse péile vaakumis kuivatamist.

Von Fellenberg’i meetodit voib iildiselt kolblikuks ning selle lihtsuse
tottu kergesti késitletavaks lugeda. Selle meetodi pédétidhtsus aga, mille tottu seda
teistest eelistama peab, on tdrklise lahustamine kloorkaltsiumi ja
sadestamine joodi abil. Puuduseks on aegandudev joodi véljatdrjumine
alkoholi ia eetriga, sest jood on sel kujul nimetatud vahendite abil raskesti eral-
datav. Viimast puudust piitiab G. Ranko ff (1927) korvaldada, tarvitades joodi
viljatorjumiseks vid#dvelhapet ning tédrklise kaalulise médramise asemel selle oksii-
deerimist kaaliumpermanganaadiga.

Rankoffi jirele voetakse 0,3—1,0 g peeneks hoorutud ainet 200—250 sm? Erlenmeyeri kolvi,
lisatakse juure 100 sm® destilleeritud vett, seda seni loksutades, kuni tiirklise-piim tekib. Siis tihen-
datakse kolb 1 m pikkuse klaastoruga (aurude jahutamiseks) ning keedetakse 20 min. kloorkaltsiumi
vannis (mille keemispunkt on 120—1309) 110-115° juures. Piéle seda jahutatakse, tdiendatakse veega
kuni 250 sm® ning filtreeritakse.

50 ehk 100 sm3 filtraadist asetatakse 500 sm® mahulisse peekerklaasi, lisatakse juure 60 sm3
kiilmalt kiillastatud naatriumsulfaadi-lahust ning samapalju joodilahust (5 g jooti, 10 g kaaliumjo-
diiti 1 liitri destill. vee kohta). Saadud segule lisatakse 400 sm® kuuma vett juure, segatakse tub-
listi {imber ja jietakse seisma 10—15 min. kuni joodtirklis peekri pohja setib. Selle jidrele filtree-
ritakse liibi Gooch-tiigli, mis on tdidetud asbestkihtidega, pohjas tihedamad, p#il someramad, tirklise
paremaks filtreerimiseks. Sade pestakse 5 korda joodiveega (100 sm3 kiillastatud naatriumsulfaadi
lahust, 5 sm? joodilahust, 1 liiter dest. vett) ning asetatakse iihes tiigliga 250 sm® mahulisse, laia-
kaelalisse Erlenmeyeri kolvi. Lisatakse juure 20 sm® viiiivelhapet (1:3) ning kuumutatakse kloor-
kaltsiumi vannis 110—115° C juures seni, kuni kdik jood #raaurab (30—40 min.). Selle jirele iihen-
datakse kolb eriliselt konstrueeritud oksiideerimisaparaadiga, mis koosneb Peligot torudest tdidetud
kloorkaltsiumi ja naatriumlubjaga ning oksiideeritakse 2—2} tundi 100 sm® kaaliumpermanganaa-
diga. Térklis arvestatakse oksiideerimisel tekkinud CO, jérele, mida 0,61393-ga kasvatatakse.

Rankoffi meetod on korrektse tootamise juures kindlasti juba Oige téppis.
Puuduseks on, et tirklise lahustamiseks uuesti on vee juure tagasi mindud. Olgugi,
et seda korge temperatuuri juures toimetatakse, muutub siiski osa térklist kliist-
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riks, mis raskesti kurnatav. Samuti on ka tiirklise oksiideerimine Ranko f fi
jérele tiilikas operatsioon. Seetdttu peab praktikas siiski lihtsamat Fellenberg’i
meetodit eelistama.

Puuduseks Fellenbergi meetodi juures on tirklise raske sadestumine
mdningate korvalmojutiste korral, millistega juba Fellenber g ise kokku porkab.
Tema poolt hiljem viljatostatud tdiendus (1917) tirklise paremaks sadestamiseks
teeb aga lihtsa meetodi keeruliseks.

Joodi viis on annud alati hdid tagajérgi, kui tdrklis esineb enam-vihem puh-
tal kujul, néit. kartulimugulais. Raskusi tekitavad aga mitmesugused  kdrvalmdju-
tused, kui seda on kaitsekolloidid, millised tirklise sadestumist takistavad (niit.
nisutéirklis). Samad raskused esinevad jirjekindlalt ka tirklise méiiramisel pato-
geensete riketega ainete juures, niit. poolmidanud kartuleis.

Neid raskusi kartulimidaniku biokeemia juures lihemalt selgitades tuli ilm-
siks (Lepik, 1929), et need korvalmdgjutused (kaitsekolloidid) soltuvad suuresti
temperatuurist ja sadestamisel tarvitatava elektroliiiidi kontsentratsioonist.

Ligioleval joonisel on toodud temperatuuri ja kloorkaltsiumi moju mitmel vii-
sil iileslahustatud tdrklise sadestamise p#dle. Nagu sellest n#éha, toimub enam-
-vihem puhta, 105° juures lahustatud tirklise sadestumine koige paremini korgete
temperatuuride juures, 60—80° C, mille juures elektroliiiidi (kloorkaltsium) kontsent-
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Kloorkaltsiumi piirikontsentratsioonid mitmesuguste temperatuuride juures,
milliste juures joot-tdrklise sadestumine veel sagelt toime tuleb.

ratsioon ainult Gige viike pruugib olla (0,02 moli). Sellejuures p#isevad aga kor-
valmdjud kergemini just kdrgete temperatuuride juures mdjule. Need ained, mis
tarklise sadestamist takistavad, saavad ndhtavasti kdorgete temperatuuride juures
enam aktiveeritud, kui madalate temperatuuride juures. Sellest jirgneb, et t i r k-
lise sadestamisel isesugustel juhustel isesugused tempe-
ratuurid peame valima.

Sama téhelepanemisviirt on asjaolu, et juba téirklise lahustamise juures tar-
vitatud temperatuur ja aeg parastisele tirklise sadestamisele suurt mdju avaldab.
Ligiolevalt jooniselt nieme selgesti, et 140° juures lahustatud kartulitirklise sades-
tumine juba vordlemisi korget elektroliiiidi kontsentratsiooni nduab, ning korgete
temperatuuride juures iildse véimalik pole.

Viimase asjaolu selgitamine on térklise mi#ramisel eriti tdhtis, sest sellel
pOhjeneb Gieti kogu joodiviisi pohimdte. Esiteks peab tdrklis lahus-
tatud saama, et seda vOoimalik oleks m#idratavast ainest
kurnamise teel eraldada; teiseks peab ta kurnatisest uuesti
sadestatud saama, et kaalumise abil selle kvantumi kind-
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laks teha. Toorestirklise keemiselt vordlemisi suured osakesed peame kurna-
tavateks kolloidjaokesteks lahutama, mida kuumutamise teel saavutame. Selle-
juures ei tohi aga kuumutamine mitte liialt kaugele minna, sest mida viihemad on
tirklise kolloidosakesed, seda raskem on neid p#rast suurteks kompleksideks ta-
gasi viia, s. o. sadestada. Nii nfieme ka ligiolevalt jooniselt selgesti, et 140° juu-
res lahustatud tirklise sadestamiseks on hoopis viiksem areaal (15—35° juures),
kui 105° juures lahustatud tirklisel (10—90°), Madalama temperatuuri
juures lahustatud tédrklis sadestub paremini kdrgema tempe-
ratuuri juures; koOorgema temperatuuri juures lahustatud
tirklis sadestub paremini madalama temperatuuri juures.

Teistest kdrvalmojudest voivad kiisimuse alla tulla need ained, mis tarklisega
koos joodjoodkaaliumiga vélja sadestuvad. Sarnastest ainetest on aga teada ainult
tirklisele viiga sarnane gliik o g e e n, mis joodjoodkaaliumiga intensiivse reaktsiooni
annab. Nagu aga katsed niitasid (Lepik, 1930), langeb ka see juhus ira, sest
molemate ainete reaktsioonid on pohilahksed ning gliikogeen ei sadestu iildse neis
tingimustes.

Seega on neid raskusi vdimalik korvaldada, toimetades tirklise lahustamist
korge temperatuuri juures (105—110° C), kloorkaltsiumi vannis, (mille keemispunkt
on 114 —120°), térklise sadestamist aga korge temperatuuri juures mdonesuguse
elektroliiiidi juuresolekul. Filtreerimine toimub paremini, kui asbesti Gooch-tiiglis
katame veel 4 —5 mm paksuse pdletatud, peeneks hddrutud ning veega uhatud kobe-
kivi (pimstein) kihiga. Selle jirele miiratakse tirklis jirgmiselt:

1. 03—1 g kuiva ainet (kartulite juures 0,2—0,3 g kartuli jahu) hoorutakse ahaat- (ehk ha-
rilikus portselaan-) uhmris peeneks tolmuks. Oli sisaldavad ained tulevad enne 3 korda 85—90%
alkoholiga ning 2 korda eetriga Olist vabastamiseks ekstraheerida. Aine asetatakse 100 sm3 Erlen-
meyer’i kolvi ning niisutatakse mone tilga veega.

2. Lisatakse juure 30 sm® kloorkaltsiumi vesilahust (1:1), kuumutatakse 1/2 tundi 105—1100C
juures, kloorkaltsiumi vannis, mille keemispunkt 115—120°C ning selle jirele veel tulel, 5 min.
norgalt keetes. Keetmise juures tuleb ainet klaaspulgaga vahete-vahel iimber segada.

3. Piile jahutamist kuni 16°C valatakse tirklisesegu 100 sm® moodukolvi, pestakse Erlen-
meyer’i kolvi veega jirele ning tididetakse moddukolb veega kuni kriipsuni.

4. Saadud lahus kurnatakse ldbi asbestiga tdidetud ning kuivatatud Gooch-tiigli. Kurnatis
on opalistseeriv, kuid téitsa selge ja ldbipaistev, vastasel korral tuleb veel kord kurnata.

5. 50sm?® eelnimetatud lahust asetatakse 500 sm® mahulisse peekerklaasi ning lisatakse juure
30 sm? eelpool tarvitatud kloorkaltsiumi lahust (1:1), 30 sm? joodilahust (5 g jooti, 10 g kaalium-
jodiiti {tihes liitris destilleeritud vees lahustatud) ning 16puks 300 sm® keeva vett. Piiile klaaspul-
gaga limbersegamist jédetakse saadud segu seisma kuni tekkinud jooditiirklis klaasi pohija settub, mis
umbes poole tunni jdrele toime tuleb. Sadet voib ka iile 66 alal hoida, kui kohe edasi tootada ei
soovita.

6. Eelsaadud lahus kurnatakse lébi kuivatatud ja kaalutud G oo ch -tiigli, mis on tiidetud
asbesti ja pimsteiniga*), tarvitades imemispumpa.

7. Tiiglis saadud sade pestakse 50 sm?® joodiveega (100 sm3 eelpool tarvitatud kloorkaltsiumi,
5sm® eelnimetatud joodlahust iihe liitri vee kohta) ning torjutakse selle jirele jood alkoholi ja
eetriga sademest viilja. Selleks tiidetakse tiigel 60%0 alkoholiga, segatakse sade klaaspulgaga kordu-
valt timber ning lastakse alkohol 5—10 min. mdjuda. Selle jirele imetakse alkohol ira ning toi-
metatakse samuti, esiteks 85%0 alkoholiga, siis keeva 96%0 alkoholiga, kuni sade tiiglis tiitsa viirvi-
tuks muutub. Selle jirele pestakse sade veel kaks korda 96%0 kiilma alkoholiga ning kolm korda
eetriga iile ning asetatakse otsekohe vaakumiga kuivatuskappi, kus 1 tund 100° juures kuivatatakse.
Piiile eksikaatoris jahutamist kaalutakse tiigel uuesti, kusjuures kaaluline vahe annab puhta tirk-
lise hulga antud aines, mida omakorda kuivolluse péile timber voib arvata.

Viimane meetod on oma lihtsuse tottu kergesti ja kiiresti késitletav ning
teistest senistest tiipsam. Moninga vilumuse jérele edeneb t66 kiiresti (paevas kuni
6 proovi analiitisida), nii et seda ka seeriakatsete korral eduga tarvitada voib.

*) Pimstein valmistatakse jirgmiselt ette: Gaasileegil orgaaniliste sisaldiste korvaldamiseks
poletatud pimstein tambitakse uhmris peeneks ning sdelutakse libi 1 mm soela. Nii saadud pim-
steini pulber loksutatakse peeker-klaasis veega tugevasti libi, lastakse viihe seista, kuni pimsteini
suuremad terad klaasi pdhja settuvad ning valatakse peenike suspensioon pealt iira. Selle toimingu
mitmekordse kordamise jirele jédb vesi pdhja settunud pimsteini pé#il selgeks ja libipaistvaks.
Peenteralise pimsteini settele klaasi pohjas segatakse asbesti juure ning kaetakse selle seguga umbes
5 mm paksuselt Gooch-tiiglis olev asbest.
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Koige tiilikam toiming selle mé##ramisviisi juures on igatahes joodi eralda-
mine joodtédrklisest alkoholi ja eetriga ning koige suurem vigade vdimalus on
just siin. Sellepdrast on monel juhul soovitav térklise ulka joodtirklises titrimeet-
riliselt médrata Fellenberg’i (1928) viisi jarele.

Bestimmung der Stiirke nach dem Jodverfahren.

Beim Bestimmen der Stirke nach dem Jodverfahren wird diese durch Erwérmen in einen
Dispersionszustand iibergefiihrt. Die Grosse der Stérketeilchen ist in diesem Zustand von der Erwiir-
mungstemperatur, der Erwdrmungsdauer und vom Dampfdruck abhiingig. Die Ausflockung der Jod-
stirke ist umsoschwerer, je kleiner die Stérketeilchen sind.

Bei erhohter Temperatur wird die Ausflockung der Jodstirke beschleunigt, nicht immer aber
begiinstigt. Bei reiner Stirke wirken die hoheren Temperaturen begiinstigend, bei der Anwesenheit
von manchen stérenden Stoffen verhindern sie dagegen die Ausflockung der Jodstirke. Ebenso
wird die Ausfillung der bei héherem Dampfdruck (iiber 3 Atmosphéren) entstandenen Stirkelosung
von den héheren Temperaturen stark verhindert.

Die Intensitit der Stirkereaktion ist von der Temperatur abhingig und unterscheidet sich
von der Glykogenreaktion.

Es wird nachdem die Stirke bestimmt wie folgt.

Je nach dem erwarteten Stidrkegehalt werden 0,1—1 g von einer in einem Achatmorser fein
zerriebenen Substanz in Arbeit genommen. Dieses Quantum wird mit einem Pinsel restlos in einen
100 em? fassenden Erlen meyer’'schen Kolben gebracht und mit etwa 5 cm3 destilliertem Wasser
benetzt. Danach wird 30 cm® Chlorkalziumlésung (1:1) in den Kolben gebracht, mit einem Glas-
stab durchgemischt und in einem Chlorkalziumbade (mit Siedepunkt etwa bei 1159 bei 1050 4 Stunde
lang erhitzt. Nachher wird der Kolbeninhalt noch auf der Flamme aufgekocht und 5 Minuten lan
bei schwachem Sieden gehalten. Nach dem Abkiihlen bis auf 16° wird die Losung in einen 100 cm
fassenden Masskolben gebracht, mit destilliertem Wasser bis zur Marke aufgefiillt und durch einen
trockenen Gooch tie§el filtriert. 50 cm® des Filtrates werden in ein 500 cm® fassendes Becherglas
gebracht, dann 30 cm® Chlorkalzium (1:1), 30 cm® Jodlosung (5 g Jod + 10 g Kaliumjodid in 11
destilliertem Wasser gelost) und 300 cm® warmes Wasser nachgegossen. Falls aber die Ausfillungs-
schwierigkeiten der Stérke eintreten, nimmt man kaltes Wasser. Nach dem Umriihren mit einem
Glasstab wird die Losung iiber Nacht stehen lassen. (Nach einer i Stunde setzt sich der flockige
Niederschlag auf den Boden des Becherglases). Nachher wird der Becherglasinhalt durch einen vor-
her getrockneten und gewogenen Goochtiegel unter Anwendung der Saugpumpe durch Asbest
und Bimstein durchfiltriert. Der zuriickbleibende Niederschlag wird im G oo ch tiegel mit 50 em?
verdiinntem Gemisch, bestehend aus Chlorkalzium und Jodlgsung (100 cm? Chlorkalzium 1:1, 5 cm3
der vorher verwendeten Jodlosung auf 1 1 destilliertes Wasser) nachgewaschen. Darauf wird durch
allmihliche Einwirkung von Alkohol und Aether das Jod aus der Jodstéirke verjagt. Der Tiegel
wird zuerst mit 60%o-igem Alkohol gefiillt, der Niederschlag mit einem Glasstab umgeriihrt und
5—10 Minuten der Wirkung des Alkohols ausgesetzt. Dann wird der Alkohol Abgesaugt, in gleicher
Weise mit 85% kaltem Alkohol und dann mit siedendem Alkohol behandelt, bis der Tiegelinhalt
vollstindig farblos geworden ist. Zum Schluss wird zweimal mit kaltem 96%-igen Alkohol und
dreimal mit Aether gewaschen, der Tiegel sofort in einen Trockenschrank unter Vakuum gebracht
und bis zur Gewichtskonstanz (1 Stunde) getrocknet. Der zuriickbleibende Niederschlag wird abge-
kiihlt und als reine Stirke gewogen. ,

Anstatt die Stidrke zu wiigen, kann man das miihsame Verjagen des Jods aus der Jodstérke
weglassen und die Stirke aus der Jodstirke titrimetrisch bestimmen, wie das vonv. Fellenberg
(1928) bei der Stdrkebestimmung in Kindermehl angewendet wird.
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