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b29. H. Kil iani:  Verarbeitung von Digitalinurn germanioum 
auf eiSmmtliohe e. Zt. verwerthbare Beetandtheile. 

@€itthedung aus der medicinischen Abtheilung des Universi~tslaboratoriums 
Freiburg i. B.] 

(Eingegangen am 15. October 1901.) 

I n  riaheren Abbandlungen babe ich angegeben, in welcber Weiee 
aue dem Digitalinurn germauicum einerseite das  Digitonin I), anderer- 
aeits das Digitdinum veruma) gewoonen werden kann. Neuerdings 
hat eich mir nachstehendes Verfahren ziir g l e i c h z e i  t i g e n  Gewinnnng 
beider Glykoside bestene bewahrt. 

I n  einem Kolben von 5 L Inhalt werden 250 g Digitalinam ger- 
manicum mittele 1 kg  95-procentigen Alkohole durcb schwachee Er- 
wiirmeir und Umschwenken geloet. Nach dem Erkalten fiigt man 
a l J m a h l i c h  unter Umscbiitteln 1 kg Aether (0.72) hiozu, und liiset 
die  Miscbung, geechiitzt vor Verdunstung, 24 Stdn. eteheo. Dann lbst 
aich die L B s u n g A  von dem N i e d e r e c h l a g  B durch einfaches Ab- 
gieeeen glatt trennen. 

Die L o s u n g  A wird bei Verarbeitung gr6seerer Meogen von 
Rohrnaterial zuerst durch Destillation im Vacuums), echliesslich durch 
Verdampfen in einer tarirten Schale auf dem Wasserbade concentrirt 
bis zum Syrup (Rildung einer Haut); bei kleineren Mengen verdampft 
man natiirlich direct. Der  Syrup wird gewogen, mit der anderthalb- 
fachen Menge Waeeer in eine Flaeche von pamender Grosee gespiilt, 
dieee b i e  z u m  S t o p f e n  mit Aether (0.72) gefiillt, verschlossen und 
kurze Zeit umgeechwenkt*), worauf man einige Tage ruhig stehen 
liiest. D e r  Aether nimmt harzige Verunminigungen weg; e r  wird ab- 
geblasen, durch neuen creetzt u. a. w., bie Letzterer farblos bleibt. 
In der wiisarigen LBeung hat  eich inzwischen dae D i g i t a l i n u r n  
v e r u r n  i n  Form einer dicken Qallerte abgeschieden. Man b r i n e  
diese auf eine Nutsche von relativ grosser Oberfigche, liiset gehorig 
abtropfen und wtiecht allmablich aue, mit jeweils kleinen Mengen von 
Wasser, welchem 5 pCt. Alkohol zugesetzt wurden; dies beansprucht 
eine groeeere Anzahl von Tagen; erst ganz am Scblusee eaugt man 
den Niederechlag zueammen und trocknet ihn auf Thon. J e  sorg- 
faltiger und geduldiger dieees Auswascben durchgefihrt wird, desto 
leichter gelingt das  nachherige BUmkryetallieirenc des Digitaline a u ~  
95-procentigem Alkohol 5, und deeto weniger Verlust an dem kost- 

Diese Berichte 24, 339 [ISSl]. a) Arch. d. Pbarm. 233, 309. 
3, Apparat yon S o x h l e t ,  Chem.-Ztg. 18, 721 [1S94]. 
*) KrDftiges Schiittcln, sowie unvollstiindige Fiillung der Flasche ver- 

anlaast hbchst unangenehme Emulsion. 
3 Arch. d. Pharm. 230, 25'2. 
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baren Glykoside erleidet man dabei. Das F i l t r a t  von dem rohen 
Digitaliaum verum enthiElt das  D i g i t  a l e i n ' ) .  

Zu dem eingangs erwlibnten N i e d e r s o h l a g  B (aus 250 g Digi- 
talinum germanicum) giebt man 500 g 85-procentigen Alkohol und 
erwarmt so f o r t  auf dem Wasserbade unterUmschwenken bis zu erfolgter 
Liisung, welche dann ohne Riickeicht auf etwaige schwacbe Triibung 
eofort in eine Schale gegossen' wird und unter Schutz vor Verdunstung 
48 Stdn. stehen bleibt, wobei das  D i g i t o n i n  in so reichlicher Menge 
auskrystallisirt, dass die Entleerung der erstarrten Masse aus einem 
Stehkolben rnit Schwierigkeiten verbunden ware. Das Digitonin wird 
auf der Nutsche abgesaugt, rnit dem Minimum YOU 85-procentigem 
Alkohal gewaschen und endlich auf Thontellern l o c k e r  ausgebreitet 
behnfs Trocknung (Ausbeute 45-50 pCt.). Das  Rohproduct eignet 
sicb direct zur Spaltung mittels Salzaaure *); fir etwaiges Umkrystalli- 
siren gilt die friihere Vorschrifta). Die Mutterlauge des rohen Digi- 
tonins siittigt man vorsichtig rnit Aether; sie liefert dann beim Steheu 
im bedeckten Gefhsse innerhalb cu. 8 Tagen in der Regel noch eine 
Kruste von krystallisirtem Digitonin, welches auf dieee Weise nabezlm 
vollstandig aus dern Rohmaterial gewonnen werden ksnn. 

630. H. Ril iani  und B. Merk: Ueber Digitogenin und 
Digitogeneaure.  

[Mittheilung aus der medicinischen Abtheilung des Universi~tslabolntoriums 
Freiburg i. B.]. 

(Eingegangen am 15. October 1901). 

Behufs weiterer Erforschung der oben genannten Stoffe haben 
wir neuerdings deren Darstellungemethoden verbeeeert. Wir  haben 
eodann das Digitogenin der Einwirkuog von Eisessig und Zinkstaub 
(bei Gegenwart von Schwefelshure) unterworfen , in der Hoffnung, 
dadurch wenigstens einen Theil des Sauerstoffes beseitigen zu k h n e n ,  
und ferner wurde mit der Digitogeneliure eine Reihe von Versuchen 
durchgefiihrt, iiber welche im Folgenden berichtet werden soll. 

D a r s t e l l u n g  v o n  D i g i t o g e n i n .  
Die friiher ') gegebene Vorschrift wird zweckm&ssig durch d i e  

folgende ersetzt: 

*) Kil ian i  und W i n d a u s ,  Arch. d. Pharm. 835, 456. 
?) S. die Abhandlung von K i l i a n i  und Merk. 
3, Arcb. d. Pharm. 231, 460. 
') Arch. d. Pharm. 230, 261. 




