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I  N T R 0 D U G T I 0 N

T he  p u r p o s e  o f  t h e  v /o rk  r e p o r t e d  i n  t h i s  t h e s i s  h a s  

b e e n  t h e  e x t r a c t i o n  a n d  s e p a r a t i o n  o f  t h e  d i f f e r e n t  c o m p o u n d s  

w h i c h  m i g h t  b e  f o u n d  i n  t h e  r o o t  o f  t h e  p l a n t  kn o w n  a s  L e p t o t a e n i a  

L l u l t i f i d a  I T u t t a l l .

D e s c r i p t i o n  o f  p l a n t .  L e p t o t a e n i a  I . I u l t i f i d a - N u t t a l l .

7 a m i l y  ; lm m ia c e a e  ( C a r r o t  T a r a i l y )  R r u i t  strongly f l a t t e n e d  d o r s a l l y ,  

w i t h  t h e  l a t e r a l  w i n g s  m o r e  o r  l e s s  p r o m i n e n t l y  w i n g e d -  o t y l o p o d i u m  

7 / a n t i n g ,  p l a n t  a c a u l e s c e n t  o r  n e a r l y  s o .  L a t e r a l  w i n g s  o f  t h e  f r u i t

t h i c k ,  d o r s a l  w i n g s  f i l i f o r m .  T a l l  a n d  s t o u t  p l a n t s  7 / i t h  t h r e e  o r
( 1)

f o u r  t i m e s  c o m p o u n d  l e a v e s  a n d  i n v o l c u l e s  o f  s m a l l  b r a c t l e t s .

T h i s  p l a n t  h a s  many f e a t u r e s  w h i c h  w o u l d  l e a d  o n e  t o  e x ­

p e c t  t h a t  t h e r e  m i g h t  b e  som e s u b s t a n c e s  o f  i m p o r t a n c e  a m o n g  i t s  

c o n s t i t u e n t s .  I t  h a s  b e e n  r e p o r t e d  a s  t h e  c a u s e  o f ' d e a t h  t o  

c a t t l e  i n  m an y  i n s t a n c e s ,  a l t h o u g h  t h e r e  h a s  b e e n  no p r o o f  o f  t h e  

p l a n t  h o l d i n g  a n y  p o i s o n o u s  c o m p o u n d .  I t  b e l o n g s  t o  a  g r o u p  o f  

p l a n t s  ( U m b e l l i f e r a e ) w h i c h  a s  a  w h o l e  a r e  c o n s i d e r e d  t o  h a v e  s t r o n g  

p h y s i o l o g - i c a l  a c t i o n .

Among t h e  p l a n t s  o f  t h e  U m b e l l i f e r a e  f a m i l y  w h i c h  a r e
( 2 )

r e c o g n i s e d  a s  i m p o r t a n t  i n  p h a r m a c y  a r e  t h e  f o l l o w i n g :

1 .  T h o s e  7 / i t h  e s s e n t i a l  o i l s .

P l a n t  O i l

C arum  c a r u i  O i l  o f  C a r a w a y

G o r i a n d r u m  s a t i v u m  O i l  o f  C o r i a n d e r

A n e t h u m  g r a v e o l e n s  O i l  o f  D i l l

P o e n i c u l u m  V u l g a r e  O i l  o f  P e n n e l
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Guminiim Gymimim 

A p iu m  G r ^ . v e o l e n s  

j ’e r u l a  : T a r th e %  

f e r u l a  s c o r o d o s m a  

P e r i l  l a  s u m b u l

Guinin O i l  

O i l  o f  C e l e r y

O i l  o f  A s a f o e t i d a

S u m b u l  o r  l . : u 8 k - r o o t  O i l -

S e v e r a l  c a s e s  o±‘ t h e  d e a t h  o f  o a t t l e  b e i n g  a s c r i b e d  t o  

t h i s  p l a n t  a  s e a r c h  o f  c h e m i c a l  a n d  p h a r m a c e u t i c a l  l i t e r a t u r e  w a s  

m ade  b u t  n o  r e c o r d  o f  a n y  a n a l y t i c a l  w o r k  h a v i n g  b e e n  d o n e  o n  t h e  

L e p t o t a e n i a  l l u l t i f i d a  c o u l d  b e  f o u n d ,  V/ork w a s  t h e n  t a k e n  u p  t o  

f i n d  so m e  o f  t h e  c h i e f  c o n s t i t u e n t s  o f  t h e  p l a n t  t h r o u g h  l a b o r a t o r y  

i n v e s t i g a t i o n .
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P r o c e d u r e .

A q u a n t i t y  o f  t h e  r o o t  v / h i c h  w a s  g a t h e r e d  t h e  p r e v i o u s  

f a l l  a f t e r  a  r a t h e r  d r y  s u m m e r  a n d  s t o r e d  i n  a  d r y  p l a c e  d u r i n g  t h e  

' . 7 i n t e r ,  w a s  g r o u n d  u p  b y  m e a n s  o f  a  f o o d  g r i n d e r .  T h i s  o r o k e  u p  t h e  

s t r u c t u r e  o f  t h e  r o o t  m a k i n g  i t  q u i t e  s a t i s f a c t o r y  f o r  t h e  s u c c e e d i n g  

p r o c e d u r e s .

I / o i s t u r e  :

T h r e e  s a m p l e s  w e r e  t a k e n  f o r  d e t e r m i n a t i o n  o f  m o i s t u r e  

p l a c e d  i n  a  c r u c i b l e  w e i g h e d  a n d  t h e n  w a r m e d  i n  a n  o v e n  t h e  i n i t i a l  

t e m p e r a t u r e  o f  w h i c h  v /as  9 5 °  <J. T h i s  t e m p e r a t u r e  ’.vas g r a d u a l l y  i n ­

c r e a s e d  u n t i l  a t  t h e  e n d  o f  a n  h o u r  i t  w a s  1 0 0 °  w h i c h  t e m p e r a t u r e  

’.vas h e l d  f o r  a n  a d d i t i o n a l  h o u r  a n d  a  h a l f .  T h e  c r u c i b l e s  w e r e  a g a i n  

' . v e i g h e d  a n d  t h e  d i f f e r e n c e  o r  l o s s  i n  w e i g h t  n o t e d .  L o s s  o f  w e i g h t  

d i v i d e d  b y  w e i g h t  o f  s a m p l e  g a v e  p e r c e n t a g e  o f  m o i s t u r e  o r  v ; h a t  m i g h t  

m o r e  a c c u r a t e l y  b e  t e r m e d  1 0 0 °  v o l a t i l .

T h e  f o l l o w i n g  a r e  t h e  f i g u r e s  r e s u l t i n g ;  ( w e i g h t s  i n  g r a m s )
I II III

( h e i g h t  c r u c i b l e  e m p t y  9 . 6 8 7 1  1 0 . 6 5 2 3  9 . 1 9 4 0
B e f o r e  ( . / e i g h t  c r u c i b l e  &
H e a t i n g  0 s a m p l e  1 1 . 9 6 1 5  1 2 . 5 4 2 7  1 1 . 2 9 6 0

( ’. V e i g h t  s a m u l e 2 . 2 7 4 4 1 . 8 9 0 4 2 . 1 0 2 0

A f t e r  ( . / e i g h t  c r u c i b l e  &
H e a t i n g  ( s a m p l e  1 1 . 8 0 6 5  1 2 . 4 0 8 4  1 1 . 1 4 8 3

L o s s  o f  w e i g h t  d u e  t o
H o i s t u r e  e t c .  . 1 5 5 0  . 1 3 4 3  . 1 4 7 7

P e r c e n t a g e  o f  H o i s t u r e :  
A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s :

A s h :

6 . 8 2 7 . 1 0 7 . 0 3
7 . 0 7 / û

T h e  d r i e d  s a m p l e s  i n  t h e  c r u c i b l e s  w e r e  t h e n  i g n i t e d  v / i t h  

c a r e - g e n t l y  a t  f i r s t  a n d  l a t e r  t o  d u l l  r e d  h e a t  v / i t h  t h e  b u r n e r  a n d
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t h e  r e s i d u e  w h e n  f r e e  f r o m  c a r b o n  w e i g h e d  a s  a s h .

The w e i g h t s  a n d  v a l u e s  w e r e :

/ e i g h t  o f  c r u c i b l e  e m p t y  
! 7/ e i g h t  o f  c r u c i b l e  & A sh  
I ’. / e i g h t  o f  A s h  
I / / e i g h t  o f  s a m p l e

P e r c e n t  o f  A s h
A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s

I  N i t r o g e n :

I
9 . 6 8 7 1
9 . 7 8 0 0

. 0 9 2 9
2 . 2 7 4 4

4 . 0 8 5

II
9 . 1 9 4 0
9 . 2 8 0 0

. 0 8 6 0
2 . 1 0 2 0

4 . 0 9 1
4 .0885$

( 3 )N i t r o g e n  w a s  d e t e r m i n e d  b y  t h e  I ' j e l d a h l  m e t h o d ' i n  

v ;h ic h  t h e  n i t r o g e n  p r e s e n t  i s  c o n v e r t e d  i n t o  a r i in o n ia  w h i c h  i s  d i s t i l l e d  

o v e r  a n d  d e t e r m i n e d  a s  s u c h  b y  a b s o r b i n g  t h e  am m o n ia  i n  a  h n o w n  a m o u n t  

o f  s t a n d a r d  a c i d  a n d  t h e n  t i t r a t i n g  t o  d e t e r m i n e  t h e  a m o u n t  o f  am m o n ia  

d i s t i l l e d  o v e r .

The f o l l o w i n g  a r e  t h e  f i g u r e s  o n  t h e  n i t r o g e n  d e t e r m i n a t i o n :

N o r m a l i t y  o f  h y d r o c h l o r i c  a o i d  . 0 9 9 9 4
N o r m a l i t y  o f  s o d i u m  h y d r o z i d e  s o l ’ n .  . 1 1 1 1 5  R a t i o :  N o f  NaOH -  1 . 1 1 2 2

N o f  ËC1

1 . 0 0 0 7

1 0 0  c c

8 1 . 8 0  c c

9 . 0 2 6  CO 
1 .27 65 5 $

' . / e i g h t  o f  S a m p l e  o f  r o o t  1 . 0 0 0 7
A m ount  o f  a c i d  i n  R e c e i v i n g

f l a s k  1 0 0  Gc
A m ount  o f  s o d i u m  h y d r o x i d e  
r e q u i r e d  t o  n e u t r a l i z e  8 1 . 7 0  ç c
A m o u n t  o f  a c i d  n e u t r a l i z e d  
b y  f r o m  s a m p l e  9 . 1 3 2  c c
N i t r o g e n  i n  s a m p l e  1 . 2 6 1 7 / $
A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s

P r o t e i n  p r e s e n t  e q u a l s  5 . 3 7  x  1 . 2 6 9  o r  8 . 0 8 4  %

E x t r a c t i o n s  :

S a m p l e s  o f  t h e  g r o u n d  u p  r o o t  w e r e  t h e n  t a k e n ,  p l a c e d  i n  a  

S o x h l s t  e x t r a c t o r  a n d  t r e a t e d  w i t h  p e t r o l e u m  e t h e r .

1 . 2  6 95$
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T h e  f o l l o w i n g  f i g u r e s  a p p l y ;  
i I II
\ W e i g h t  f l a s h  2 5 . 7 6 3 5  2 9 . 3 6 0 6  ^ 2 . 2 8 7 7
) W e i g h t  f l a s h  S: r e s i d u e  2 6 . 2 0 0 2  2 9 . 7 7 5 5  2 2 . 6 7 1 1

W e i g h t  e x t r a c t  . 4 3 6 7  , 4 1 4 9  * ^ « 0 0
Î ,/ e i g h t  s a m p l e  2 . 0 0 1 9  2 . 0 0 0 1  1 , 9 9 8 8

O i v i n g  j o o f  e x t r a c t  2 1 . 8 2  _ 2 0 . 7 8  1 9 . 6 4

V a l u e s  # 1  a n d  # 2  w e r e  a c c e p t e d - I T u m b e r  t h r e e  w a s  c o n s i d e r e d  u n r e l i a b l e  

d u e  t o  a  l e a h y  c o r h .

A v e r a g e  p e r c e n t  o f  r o o t  s o l u b l e  i n  p e t r o l e u m  e t h e r  2 1 . 3 4

1 T h e  i n s o l u b l e  p o r t i o n  o f  t h e  a b o v e  s a m p l e s  o f  r o o t  w a s  t h e n

I  e x h a u s t e d  w i t h  w a t e r  f r e e  e t h y l  e t h e r  b y  m e a n s  o f  t h e  s a m e  e x t r a c t o r s .
I I II III

W e i g h t  f l a s h  6 6 . 2 3 5 6  4 4 . 1 7 9 3  6 1 . 0 3 5 4
W e i g h t  f l a s h  & e x t r a c t  6 6 . 3 0 6 8  4 4 . 2 3 6 3  6 1 . 0 9 6 8
W e i g h t  e x t r a c t  . 0 7 1 2  . 0 5 7 1  , 0 6 1 4
W e i g h t  s a m p l e s  2 . 0 0 1 9  2 . 0 0 0 1  1 . 9 9 8 8
G i v i n g  yj o f  e x t r a c t  1 . 4 6  1 . 3 5

V a l u e s  o n e  a n d  t w o  w e r e  a c c e p t e d  a s  t h e  m o r e  r e l i a b l e ,

p a r t i c l e s  o f  c o r k  b e i n g  e v i d e n t  i n  n u m b e r  t h r e e  f l a s h .

A v e r a g e  p e r c e n t a g e s  f o r  e t h y l  e t h e r  s o l u b l e  1 . 4 1

T h e  e x t r a c t i o n  p r o c e s s  w a s  r e p e a t e d  u s i n g  t h e  r o o t  r e s i d u e

f r o m  t h e  e t h y l  e t h e r  e x t r a c t i o n .  A b s o l u t e  e t h y l  a l c o h o l  w a s  u s e d  a s

t h e  s o l v e n t .

'W e i g h t  o f  f l a s h  5 6 . 3 1 1 2  6 3 . 4 5 6 5  6 3 . 4 4 4 6
W e i g h t  o f  f l a s k  & e x t r a c t  5 6 . 9 6 0 0  6 3 . 8 6 5 8  6 4 . 0 8 5 3
W e i g h t  o f  e x t r a c t  . 6 4 8 8 ,  . 4 0 9 3  . 6 4 0 7

A l l  t h r e e  c a r a m e l i z e d  s l i g h t l y  u p o n  d r y i n g , # 1  e s p e c i a l l y  so
i t

a n d / h a d  t o  b e  d i s c a r d e d .  T h e  p e r c e n t a g e s  o f  r o o t  s o l u b l e  i n  e t h y l  

a l c o h o l  a f t e r  e x h a u s t i o n  w i t h  t h e  p r e v i o u s  s o l v e n t s  w e r e  # 2  1 4 . 8 8  a n d  

# 3  1 5 . 1 6 .

A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v i l u e s  l5 .0 2 /«

T h e  n e x t  s o l v e n t  u s e d  i n  t h i s  s e r i e s  o f  e x t r a c t i o n s  w a s  c a r b o n  

t e t r a c h l o r i d e  b u t  n o  s o l v e n t  a c t i o n  w a s  e v i d e n t .
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E x t r a c t i o n  w a s  t h e n  m a d e  w i t h  w a t e r  a s  t h e  s o l v e n t .  T h e  

f o l l o w i n g  r e s u l t s  w e r e  o b t a i n e d :
I II III

V / e i g h t  o f  f l a s k  6 3 . 4 4 4 0  6 1 . 0 3 5 4  4 4 , 1 7 9 6
’. " e i g h t  o f  f l a s k  a n d  r e s i d u e  6 5 , 3 4 2 6  6 1 , 5 o 9 0  4 5 , 0 3 2 8
. . ' e i g h t  o f  e x t r a c t  , 9 6 5 2  . 5 2 3 6  . 8 5 3 2
P e r c e n t  o f  s a m p l e  1 9 , 8 3  # #  2 0 , 1 8

A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s  20 .01$^

T h i s  e n d e d  t h e  s e r i e s  o f  e x t r a c t s  r u n  o n  t h e  s m a l l  s a m p l e .  

C r u d e  F i b e r :

A l a r g e r  s a m p l e  w a s  t a k e n  a n d  t h e  a m o u n t  o f  c r u d e  f i b r e  

d e t e r m i n e d  b y  t h e  H e n n e b e r g e  m e t h o d .  T h i s  m e t h o d  c o n s i s t s  m a i n l y  i n  

t h e  e x t r a c t i o n  v / i t h  d i l u t e  s u l f u r i c  a c i d  a n d  t h e n  v / a s h i n g  v / i t h  w a t e r  t h e  

r e s i d u e  u n d i s s o l v e d  b e i n g  a c t e d  u p o n  b y  d i l u t e  s o d i u m  h y d r o x i d e .  The  

f i b e r  i s  t h e n  w a s h e d  d r i e d  a n d  w e i g h e d ,  w e i g h t  o f  t h e  r e s i d u e  d i v i d e d  

b y  t h e  w e i g h t  o f  s a m p l e  x  1 0 0  b e i n g  t h e  p r e c e n t  o f  c r u d e  f i b e r .  The 

a v e r a g e  o f  t h e  a c c e p t e d  v a l u e s  f o r  c r u d e  f i b e r  w a s  1 3 . 4 6 ^ .

A s a m p l e  o f  r o o t  v/as  t h e n  p r e p a r e d  w h i c h  w e i g h e d  4 7 0 . 0 5  g r a m s .  

I t  w a s  p l a c e d  i n  a n  e x t r a c t i o n  c y l i n d e r ,  m ade  o f  t i n n e d  c o p p e r  w i t h  a  

c o n d e n s e r  c a p  f o r  r e  f l u x i n g  t h e  s o l v e n t .  E x t r a c t s  w e r e  t h e n  m ade  w i t h  

t h e  s a m e  k i n d  o f  s o l v e n t s  a s  w e r e  u s e d  i n  t h e  p r e l i m i n a r y  q u a n t i t a t i v e  

r u n  i n  t h e  o o x h l e t  e x t r a c t o r s  e x c e p t  t h a t  t h e  c a r b o n  t e t r a c h l o r i d e  w as  

o m m i t t e d .

A f t e r  t h e  w a t e r  e x t r a c t  w a s  f i n i s h e d  o n  t h e  l a r g e  s a m p l e  t h e  

r o o t  r e s i d u e  w a s  p l a c e d  i n  a  l a r g e  f l a s k  a n d  t r e a t e d  w i t h  î î / 4 0  s o d i u m  

h y d r o x i d e ,  F o l l o w i n g  t h i s  e x t r a c t i o n  t h e  r o o t  r e s i d u e  w a s  a g h i n  w a s h e d  

w i t h  w a t e r  a n d  e x t r a c t i o n  m a d e  w i t h  1 ^  h y d r o c h l o r i c  a c i d .

T h e s e  e x t r a c t s  w e r e  t h e n  e x a m i n e d  t o  s e e  t o  v /h a t  e x t e n t  t h e y  

c o u l d  b e  s e p a r a t e d  i n t o  t h e i r  s e v e r a l  c o m p o n e n t s .
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P e t r o l e t i i n  E t h e r  E x t r a c t :

T h e . f i r s t  o n e  a t t a c k e d  w as  t h e  p e t r o l e i u n  e t h e r  e x t r a c t .  T h i s  

vas a n  o i l y  a p p e a r i n g ,  a m h e r  c o l o r e d  s u b s t a n c e  w i t h  a n  o d o r  s l i g h t l y -  

r e s e m b l i n g  t h a t  o f  c e l e r y .  I t s  s p e c i f i c  g r a v i t y  w a s  t a k e n .  T h e  two 

r a l u s s  f o u n d  w e r e  a s  f o l l o w s :
I II

f e i g h t  o f  b o t t l e  a n d  e x t r a c t  a t  £ 0 0  1 , 5 9 1 9  1 , 4 9 6 8
f e i g h t  o f  b o t t l e  a l o n e  1 , 2 6 0 4  1 , 1 6 6 5
/ e i g h t  o f  b o t t l e  f u l l  o f  w a t e r  1 , 5 9 1 2  1 , 4 9 6 5
/ e i g h t  o f  w a t e r  , 3 3 0 8  , 3 2 8 1
J p e c i f i c  g r a v i t y  2 0 °  /  2 0 °  1 , 0 0 6 7  1 . 0 0 4 4

L v e ra g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s  1 , 0 0 5 6
(41The  e x t r a c t  w a s  t e s t e d  f o r  g l y c e r i n e  a n d  g a v e  a  s l i g h t  t r a c e ,  ' 

On a t t e m p t i n g  t o  m ake  a  f r a c t i o n a l  d i s t i l l a t i o n  t h e  s u b s t a n c e  

f r o t h e d ,  f o a m i n g  u p  u n t i l  i t  f i l l e d  t h e  v e s s e l  b u t  g a v e  n o  s i g n  o f  

r e a k i n g  u p .  A t t e m p t s  a t  d i s t i l l a t i o n  w e r e  t h e n  m ade  u n d e r  p e d u c e d  

i r e 8 s u r e  b u t  t h e  f o a m i n g  was  a s  p r o n o u n c e d  a s  e v e r .  T r e a t m e n t  w i t h  

i f f e r e n t  s o l v e n t s  g a v e  s l i g h t  e n c o u r a g e m e n t  b u t  no  c o m p l e t e  s e p a r a t i o n ,  

e a r  t h e  e n d  o f  t h e  r e s e a r c h  a f t e r  m u c h  w o r k  o n  t h e  s a p o n i f i c a t i o n  o f  

h e  o i l  i t  w a s  f o u n d  t h a t  t h i s  e x t r a c t  u p o n  h y d o l y s i s  w i t h  s o d i u m  

y d r o x i d e  s o l u t i o n  b r o k e  u p  g i v i n g  a  m i x t u r e  o f  v o l a t i l  a n d  n o n  v o l a t i l  

, c i d s  a n d  a l c o h o l s .  T im e d i d  n o t  p e r m i t  o f  f u r t h e r  i n v e s t i g a t i o n  a l o n g  

; h i s  l i n e .

T a b u l a t e d  r e v i e w  o f  t h e  s o l v e n t s  u s e d  i n  s e a r c h i n g  f o r  a  

l e t h o d  o f  s e p a r a t i n g  t h e  p e t r o l e u m  e t h e r  e x t r a c t  i n t o  i t s  c o n s t i t u e n t s .

T he  e x t r a c t  w as  f o u n d  t o  b e  i n s o l u b l e  i n  w a t e r , a l m o s t  

l o m p l e t e l y  s o l u b l e  i n  a b s o l u t e  a l c o h o l ,  c o m p l e t e l y  s o l u b l e  i n  c a r b o n  

i e t r a c h l o r i d e .  A c e t o n e  g a v e  a n  e m u l s i o n  v h . i c h  d i d  n o t  b r e a k  dow n i n s i d e  

f  t h r e e  w e e k s ,  a l t h o  i t  s e e m e d  t h a t  t h e r e  w a s  a  p a r t i a l  s e p a r a t i o n  

l e r e  i t  w a s  i m p o s s i b l e  t o  p r o v e  c o n c l u s i v e l y .  A b s o l u t e  a l c o h o l  s o l u t i o n
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i f  t h e  e z t r s c t  when d i l u t e d  7 .1th  w a t e r  g a v e  a  w h i t e  e m u l s i o n - l i k e  

) r e c i p i t a t e  w h i c h  c o a l e s c e d  t o  fo rm  a  s u b s t a n c e  s e e m i n g l y  i d e n t i c a l  w i t h  

jthe o r i g i n a l  e s t r a c t .

I T h e n  a  m e th o d  s s  recom m ended  by  D r a g e n d o r f f ^ ^ ^  was f o l l o w e d *

D r i e d  D s t r a c t  

T r e a t e d  w i t h  A b s o l u t e  a l c o h o l

S o l u t i o n
t e s t e d  v / i t h  p o t a s s i u m  i o d i d e  p l u s  i o d i n e  
r e a g e n t  g a v e  no t e s t  f o r  a l k a l o i d s .  T h i s  
s o l u t i o n  was t h e n  t r e a t e d  w i t h  a s m a l l  a m o u n t  
of  m a g n e s i u m  a c e t a t e  w h i c h  c a u s e d  a  p r e c i p i t a t e  
to f o r m .  T h i s  was  f i l t e r e d  o f f  a nd  more  
n a g n e s iu m  a c e t a t e  s o l u t i o n  a d d e d .  T h i s  p r o ­
c e d u re  g a v e  r e p e a t e d  p r e c i p i t a t e s  w h i c h  w e re  
composed o f  t h e  m a g n e s iu m  s a l t s  o f  t h e  f a t t y  
i c i d s  p r e s e n t .  T h o s e  o f  t h e  h i g h e s t  nu m b er  o f  
; a r b o n  a t o m s  i n  t h e  c h a i n  com ing  down f i r s t .
Lll t h e  r e c o v e r e d  a c i d s  w e re  o f  a  b ro w n  c o l o r  
ir.d t h e r e  was n o t  e n o u g h  o f  a n y  t o  a l l o w  o f  
p u r i f i c a t i o n  a n d  b o i l i n g  p o i n t  d e t e r m i n a t i o n .

I n s o l u b l e  
S m a l l  am ou n t  o f  d r i e d  
c r u m b ly  s u b s t a n c e  w h io h  
a p p e a r s - ,  t o  be  s o l u b l e  
i n  a l c o h o l  b u t  much more  
s l o w  i n  g o i n g  i n t o  
s o l u t i o n  t h a n  t h e  o t h e r  
p o r t i o n .  T h i s  r e s i d u e  
t w i c e  t r e a t e d  w i t h  v / a t e r  
i n  w h ic h  a s m a l l  a m o u n t  
o f  so d iu m  h y d r o x i d e  h a d  
b e e n  d i s s o l v e d .

S o l u t i o n
L c i d i f i e d  w i t h  s u l f u r i c  a c i d  g a v e  y e l l o v /  o i l y  
Lcid v / i t h  a  s p . g .  o f  l e s s  t h a n  o n e .  T i l t r a t e  
Trom i h e  m i x t u r e  was t r e a t e d  b a r iu m  h y d r o x i d e  
i rm o n iu n  h y d r o x i d e  g a v e  w h i t e  p r e c i p i t a t e  
o l u b / l e  i n  e t h y l  a l c o h o l - v o l a t i l .

I n s o l u b l e  
3rov/n p l a s t i c  m ass  s o l u b l e  
i n  c h l o r o f o r m  a n d  i n  

a n d )  d i e t h y l  e t h e r .  A 
c h l o r o f o r m  s o l u t i o n  was 
made and  a n  a q u e o u s  s o l u ­
t i o n  o f  so d iu m  c h l o r i d e  
a d d e d .  T h i s  g a v e  two 
l a y e r s  a n d  a  p r e c i p i t a t e .

So lub le  i n  c h l o r o f o r m .  S o l u b l e  i n  s a l t  I n s o l u b l e ,
h i s  was  f u r t h e r  t r e a t e d  s o l u t i o n .  D i s s o l v e d  i n  e t h e r
y l th  s o d i u m  h y d r o x i d e  S o l u t i o n  e v a p o r a t e d  l e a v i n g  t h e  s a l t
S o l u t i o n ,  t h e  s o l u t i o n  b e i n g  t o  d r y n e s s  g a v e  a  b e h i n d .  S o l u t i o n  on
S e p a r a t e d  f r o m  t h e  c h l o r o f o r m w h i t e  v o l a t i l  p r o d u c t  e v a p o r a t i n g  l e f t  
ind a c i d i f i e d  g a v e  a  b r o w n  a n d  a  r e s i d u e  so d iu m  o i l y  s u b s t a n c e  w i t h  
' o l a t i l  p r o d u c t  t o o  s m a l l  c h l o r i d e .  p u n g e n t  s i c k e n i n g
n a m o u n t  f o r  i d e n t i f i c a t i o n .  o d o r ,

H h y l  T t h e r  E x t r a c t :

On t h e  f i r s t  l a r g e  s a m p l e  a n  e x t r a c t i o n  was made w i t h  d i e t h y l  

i t h e r  a n d  t h e  e x t r a c t  d r i e d .  The e x t r a c t  was t r e a t e d  w i t h  d i s t i l l e d

P a t e r  .  t  g a v e  a n  a c i d  r e a c t i o n ,  t a s t e  b i t t e r .
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S o l u t i o n  

a v e  no  t e s t  f o r  a l L a l o i d s .  

( h l o r o f o m  e x t r a c t i o n  o f  a a u a o u s  

i o l u t i o n  g a v e  a  r e s i n  w i th ,  b i t t e r  

t a s t e .  A q u e o n s  s o l u t i o n  t e s t e d  

•or t a n n i n  g r o u p  a c i d s  g a v e  n e g a t i v e  

■ e a c t i o n s .  A q u e o u s  s o l u t i o n  w h e n  

, r s a t e d  wi t h  e t h e r  g a v e  a n  e x t r a c t  

-n e v a p o r a t i o n  w h i c h  w as  o i l y ,  

o l o r l e s s  w i t h  a n  o d o r  r e s e m b l i n g  

h a t  o f  g r e e n  p e a s .  A m ount  o f  

x t r a c t  t o o  s m a l l  f o r  s e c u r i n g  a n  

m o u n t  o f  a n y  o f  t h e s e  c o n s t i t u e n t s  

n l a r g e  e n o u g h  a m o u n t s  f o r  

d e n t i f i c a t i o n .

Lie o h o  1 E x t r a c t :

h e s i d u e  

C o m p l e t e l y  s o l u b l e  i n  

a b s o l u t e  s l c o h o l  s h o w i n g  

p r o b a b l e  a b s e n c e  o f  a b i d  

r e s i n .

T h e  a l c o h o l  e x t r a c t  w as  n e x t  t a k e n  a n d  t h e  a l c o h o l  r e m o v e d  

i t  4 0 °  u n d e r  r e d u c e d  p r e s s u r e  u n t i l  t h e  r e s i d u e  b e c a m e  s y r u p y .  T h i s  

Lyrup w as  t r a n s f e r r e d  t o  a  s m a l l  f l a s k  a n d  t h e  f l a s k  p l a c e d  i n  a  

. e c s i c a t o r  w i t h  a  t o p  f i t t e d  f o r  a  r u b b e r  s t o p p e r  a n d  t h e  r e s t  o f  t h e  

i l c o h o l  r e m o v e d  a t  r o o m  t e m p e r a t u r e  b y  m e a n s  o f  r e d u c e d  p r e s s u r e .

T he  p u r e  e x t r a c t  w a s  f o u n d  t o  b e  s l i g h t l y  b r o w n  i n  c o l o r  a n d  

)owd9 r y  i n s o l u b l e  i n  d i e t h y l  e t h e r ,  i n s o l u b l e  i n  c h l o r o f o r m *  a n d  

c o m p l e t e l y  s o l u b l e  i n  w a t e r .

) e t e c t i o n  a n d  E s t i m a t i o n  o f  T a n n i n :

9 . 7 1 0 8  g r a m s  o f  t h e  e x t r a c t  w e r e  d i s s o l v e d  i n  e x a c t l y  cOO c c , 

i f  d i s t i l l e d  w a t e r .  E a c h  c c  o f  t h i s  s o l u t i o n  t h e n  r e p r e s e n t e d  . 0 4 8 5 5 4
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gtc-® ^  ^  - J L •irno'unt o f  t i l l s  s o l u t i o n  wr.,3 t e s t e d  f o r

^oTini— oy 1 1 8  u s e  Ox - o l u ’,i.,riu fji' f e r r o u s  nnd  f e r r i c  s ' l l t s  a n d  a

gtro-X. i - . - i c . _  u i o n  Ox t o n n l ^  r o l u i t e d .  T h r e e  s a m p l e s ,  e a c h  25 c c .  o f

the ^ e l a t i o n ,  .vere x_.xOi ,.in e n c e s s  o f  l e a d  a c e t a t e  ’.vas a d d e d .

The - e o i u i  u _ t  t ^ a n e  t , ;  l/nea f i l t e r e d  o f f  on  w e i g h e d  f i l t e r

papeT o , d r i x d  . nd  - e i  h o d ,  Yho d r i e d  p r e c i p i t a t e s  w e re  t h e n  i n c i n e r a t e d

and -•ir.ounu Ox l e a d  i r e i m n k  In  t h e  p r e c i p i t a t e  d e t e r m i n e d .  3y

su'otr  . c t i n ^  t h e  account  <j f  I 'ind om ide  r e p r e s e n t e d  f rom  t h e  w e i g h t  o f  

the p r e c i p i t a t e  v i e  ;vei; i t  o r  kn.nnin p r e s e n t  i n  t h e  s a m p le  v/as d e ­

t e r m in e d  a  _d L.ne e r c e n L 'p  n .--il j e l a t e d .

The I  o i l  ow ing  vv.ii f t , -  a n d  v a l u e s  a p p l y  t o  t h e  t a n n i n

i e t e r m i n a t i o n :

ffeight o f  p a p e r s  
(two t o  a s a m p l e )
Total  w e i g h t  o f  p a p e r s  
J e i g h t  o f  p a p e r  a n d  t a n r s :  
ï e i g h t  o f  t a n n a t e  
Teight  o f  c r u c i b l e  
Veight o f  c r u c i b l e  & l e '.d 
he igh t  o f  l e a d  o n i d e  
Teight o f  t a n n i n  
P e r c e n ta g e  o f  t a n n i n

Lverame o f  a c c e n t e d  v a l u e s

I I I I I I
. 5 5 9 0 .5 4 7 2 .5 4 8 7
.5 0 2 5 . 5 6 6 9 .6 0 7 5

1.141Ô 1 . 1 1 4 1 1 . 1 1 5 2
2 . 8 1 3 8 2 . 8 3 0 2 D i s c a r d e d
1 . 6 7 2 3 1 . 7 1 6 1
8 . 2 6 1 3 5 0 . 4 3 5 5
8 . 0 7 3 0 5 1 . 2 8 6 0

. 3 1 1 7 . 8 5 0 5

. 8 6 0 6 ,8 6 5 6
5 . 8 3 5 . 8 6

l o o h o l o k i t r a c t  :

5 ,8 4 5 '^

2 7 . 2 8 5  g r a m s  o f  :'-,e d r y  e z t r a c t  w e re  t a k e n  a n d  d i s s o l v e d  i n

i r a c t l y  500  c c  o f  ,va t e r .  f  f o e  o f  t h i s  s o l u t i o n  w e re  t a k e n ,  t h e  t a n n i n

T e c i p i t a t e d  b y  m e a n s  o f  l o a d  i c e t a t e  and t h e  f i l t r a t e  t r e a t e d  v / i t h
( 6 )

u l f a r i c  a c i d ,  u n t i l  t h e  1 e u d a s  c o m p l e t e l y  p r e c i p i t a t e d .  The

l l t r a t e  was  t h e n  d i l u t e d  -o  f O c c  a n d  2 5 oc o f  t h i s  t r e a t e d  w i t h  a n  

ZC988 o f  T e h l i n g s  s o l u f i o " .  f.-.a p r e c i p i t a t e d  c u p r o u s  o x i d e  f i l t e r e d  

f f ,  c o n v e r t e d  o v e r  t o  a n y  r  \  r  o x i d e  a n d  w e i g h e d .  P r o m ^ t h i s  d a t a  t h e
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j e r c e n t a g e  o f  s u g a r  p r e s e n t  i n  t h e  s a r i p l e  ’.vas d e t e r m i n e d .
( V )

r . o u n t  o f  e x t r a c t  p r e s e n t  i n  i 5  c c  o f  s o l u t i o n  
(T /e igh t  o f  c r u c i b l e  
f / e i g h t  o f  c r u c i b l e  a n d  o x i d e  
i f / e ig h t  o f  c u p r i c  o x i d e
P e r c e n t  o f  g l u c o s e  i n  r o o t  s o l u b l e  i n  s l c o h o l

1 . 1 3 6 9  gm. 
Y . 9 7 6 9
8 . £ 0 2 1  

. 2 2 5 2  
1 .20

A s i i n i l e r  r u n  w a s  mode o n  a n o t h e r  s o l u t i o n  o f  t h e  e x t r a c t  

[ e x c e p t  t h a t  j u s t  b e f o r e  t h e  u s e  o f  t h e  - j^ e h l in g  s o l u t i o n  t h e  s u g a r  

[ s o l u t i o n  w as  b o i l e d  w i t h  2 p e r c e n t  o f  a c i d  u n d e r  a  r e f l u x  c o n d e n s e r  

[ f o r  h a l f  a n  h o u r .  T h e  s u g a r  w a s  t h e n  d e t e r m i n e d  o.s b e f o r e .  I f  a n y  

) o l y s a c c h a r i d e s  h a d  b e e n  p r e s e n t  t h i s  s e c o n d  d e t e r m i n a t i o n  w o u l d  h a v e  

>een c o r r e s p o n d i n g l y  h i g h e r  t h a n  t h e  f i r s t .  T h e  a m o u n t  o f  e x t r a c t e d  

[ a c t e d  u p o n  i n  t h i s  c a s e  w a s  1 . 3 5 4 3  gm. T h e  a m o u n t  o f  c u p r i c  o x i d e  

[ f o r m e d  w a s  . 2 5 9 3 .  P e r c e n t  o f  s u g a r s ,  s o l u b l e  i n  a l c o h o l ,  p r e s e n t  i n  

[ th e  r o o t  1 . 1 7 .  I t  vas  t h e r e f o r e  e v i d e n t  t h a t  t h e r e  ’/vas no  

[ p o l y s a c c h a r i d e  p r e s e n t .

[ A v e r a g e  o f  t h e  g l u c o s e  d e t e r m i n a t i o n s  1.185;^^

[Sodium  h y d r o x i d e  h x t r a c t :

The  s o d i u m  h y d r o x i d e  e x t r a c t  w as  m ad e  b o t h  o n  t h e  l a r g e r  

[ s a m p l e s  a n d  a l s o  o n  t h e  s m a l l e r  o n e s .  The  i n c o n v e n i e n c e  o f  h a n d l i n g  

[ l a r g e  s a m p l e s  i n  a n  a c c u r a t e  q u a n t i t a t i v e  vfay l e d  t o  t h e  r e m o v a l  o f  

a d e f i n i t e  v / e i g h t  o f  t h e  d r i e d  w a t e r  e x h a u s t e d  r e s i d u e  a n d  a  q u a n t i t a t i v e  

e x t r a c t i o n  m ade  o n  t h i s  b y  a l l o . v i n g  N / 4 0  s o d i u m  h y d r o x i d e  t o  a c t  o n  

j i t  f o r  s e v e r a l  d a y s ,  f i l t e r i n g  o f f  t h e  e x t r a c t  a n d  w a s h i n g  t h e  r e s i d u e  

[vTitli d i s t i l l e d  w a t e r  t o  r e m o v e  t h e  l a s t  t r a c e  o f  a l k a l i . T h e  r o o t  

( r e s i d u e  w as  t h e n  d r i e d  a t  lO O ^ C .  a n d  w e i g h e d .  T h e  l o s s  i n  w e i g h t  

( r e p r e s e n t e d  t h e  a m o u n t  r e m o v e d  b y  t h e  s o l v e n t ,  y r o m  t h e s e  f i g u r e s  t h e  

p e r c e n t a g e  o f  s o d i u m  h y d r o x i d e  s o l u b l e  c o u l d  b e  c a l c u l a t e d .  The
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irerage f o r  t h e  f i r s t  e x t r a c t ,  v a i c b  was n a d e  t h e  summer o f  1922  was 

,8855. Two s a m p l e s  w e re  r u n  on  a  d i f f e r e n t  g a t h e r i n g  o f  r o o t  i n  1924 

i v i n g  a n  a v e r a g e  o f  5 .85)5 .

v e ra g e  o f  a l l  d e t e r m i n a t i o n s  o f  so d iu m  h y d r o x i d e  s o l u b l e  5 ,

a c i l a g - e s  and  A lb u m in :

. . . u o i l a g e s  a n d  a l b u m i n s  v/ere p r e c i p i t a t e d  by  a c i d i f y i n g  t h e  

s t r e e t  e n d  a d d i n g  t h r e e  v o lu m e s  o f  90)5 e t l i y l  a l c o h o l .  The m i x t u r e  

as a l l o w e d  t o  s t a n d  f o r  24 h o u r s  a n d  t h e  p r e c i p i t a t e  was f i l t e r e d  o f f .  

ne s a m p le  was r u n  t h r o u g h  i n  t h e  summer ' o f  1923  t o  f i n d  t h e  am ount  o f  

Ibumin a n d  m u c i l a g e  p r e c i p i t a t e .  Owing t o  t h e  t r o u b l e  e x p e r i e n c e d  

n t h e  d r y i n g  o f  t h e  p r e c i p i t a t e  t h e  r e t u r n  on o n l y  one  o f  t h e  

r e c i p i t a t e s  w a s  c o n s i d e r e d  r e l i a b l e .  The v a l u e  o b t a i n e d  v/as 3 . 7 3 2 $  

n c l u d i n g  a s h  a n d  3 ,641)5 a s h  d e d u c t e d .  To c h e c k  t h i s  two s a m p l e s  o f  

he e x t r a c t  w e r e  a c i d i f i e d  and  t h e  a l b u m i n  a n d  m u c i l a g e  p r e c i p i t a t e d  

s b e f o r e  b u t  t o  a v o i d  t h e  t r o u b l e  e x p e r i e n c e d  i n  t h e  d r y i n g  o f  t h e  

■ r e c i p i t a t e  t h e  f i l t r a t e  was d r i e d ,  w e ig h e d ,  t h e  am ount  o f  so d iu m  

e s t a t e  f o r m e d  i n  n e u t r a l i z i n g  c a l c u l a t e d , d e d u c t e d  a n d  by  s u c t r a c t i n g  

he p r e c e n t a g e  t h i s  r e m a i n d e r  r e p r e s e n t e d  f ro m  5,80)5 t h e  p e r c e n t a g e  

f  a l b u m i n  a n d  m u c i l a g e  was a r r i v e d  a t .

The  f i g u r e s  a n d  w e i g h t s  a r e :

■mount o f  e x t r a c t  t a k e n  a s  s a m p le  
e i g h t  o f  e v a p o r a t i n g  d i s h  
e i g h t  o f  d i s h  p l u s  r e s i d u e  
e i g h t  o f  r e s i d u e  
mount o f  s o d i u m  a c e t a t e  p r e s e n t  
e i g h t  o f  e x t r a c t  r e s i d u e
ample o f  o r i g i n a l  r o o t  r e p r e s e n t e d  b y  3 0 c c  

e x t r a c t  was  
e r c e n t  o f  r o o t  i n  so d iu m  h y d r o x i d e  e x t r a c t  

^ o t  p r e c i p i t a t e d  by  a l c o h o l

I I I
30cc 30c c

4 8 . 2 5 1 3 4 7 . 5 4 2 2
4 8 . 3 2 5 5 4 7 . 6 1 8 0

.0 74 2 ,0 7 5 8

.0 49 5 . 0 4 9 5

.0247 . 0 2 6 3

7 .0 2 1 2 7 .0 2 1 2

1 . 8 5 1 . 9 7
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A v e r a g e  1 .91^4  5 . 8 6 ^  -  1 . 9 1 %  . e q u a l s  3 . 95$&

A v e r a g e  o f  a l l  d e t e r m i n a t i o n s  o f  a l b u m i n  a n d  m u c i l a g e  3 , 8 4 ^
T V a l u e  i n c l u d e s  a s h )

A q u e o u s  . E x t r a c t :

T h e  a q u e o u s  e x t r a c t  w a s  f o u n d  t o  h a v e  a  v o l u m e  o f  4 0 8 3  c c .

A l b u m i n  a n d  m u c i l a g e  c o m b i n e d  w e r e  d e t e r m i n e d  o n  t h i s  e x t r a c t  b y

t a k i n g  t h r e e  s a m p l e s ,  two o f  7 5 c c  a n d  o n e  o f  5 0 c c ,  a c i d i f y i n g  w i t h

a c e t i c  a c i d  a n d  a d d i n g  tw o  v o l u m e s  o f  a b s o l u t e  a l c o h o l .  T h e  m i x t u r e

•was a l l o w e d  t o  s t a n d  o v e r  n i g h t  a n d  t h e ' p r e c i p i t a t e  t h e n  f i l t e r e d

o f f  o n t o  w e i g h e d  f i l t e r  n a p e r s .  T h e s e  w e r e  t h e n  d r i e d  a t  1 0 0 °  t o  1 1 0 °
( 8 )

i n  t h e  d r y i n g  o v e n  a n d  t h e n  w e i g h e d .

T he  f i g u r e s  a r e  ; I  I I
Amount  o f  s a m p l e  r e p r e s e n t e d  1 0 , 9 4  gm 1 0 , 9 4  gm D i s c a r d e d
J e i g h t  o f  f i l t e r  p a p e r  1 , 2 9 3 5  1 , 3 2 7 5  d u e  t o
/ e i g h t  o f  p a p e r  a n d  p r e c i p i t a t e  1 . 5 2 2 0  1 , 5 5 4 5  p o o r

A / e i g h t  o f  p r e c i p i t a t e  * 2 2 9 5  . 2 2 7 0  f i l t r a t i c n
P e r c e n t  o f  a l b u m i n  cc m u c i l a g e  2 , 0 8 6  2 , 0 7 0

A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s  ' 2.078$6

D e t e r m i n a t i o n  o f  D e x t r i n  e t c .  i n  A q u e o u s  i ü x t r a c t :

Two s a m p l e s  o f  t h e  w a t e r  e x t r a c t  w e r e  t a k e n ,  t h e  v o l u m e  

o f  e a c h  b e i n g  2 5 c c .  T he  a l b u m i n s  a n d  m u c i l a g e s  w e r e  p r e c i p i t a t e d  w i t h  

t?70 v o l u m e s  o f  a l c o h o l  a n d  f i l t e r e d  o f f .  T h e  f i l t r a t e s  w e r e  e v a p o r a t e d  

t o  a  s m a l l  v o l u m e  a n d  t h e  c a r b o h y d r a t e s  p r e c i p i t a t e d  b y  t h e  a d d i t i o n  

o f  f o u r  v o l u m e s  o f  a b s o l u t e  a l c o h o l .  I n  t h i s  p r e d i p i t a t i o n  a n y  

d e x t r i n ,  l e v u l i n  o r  s i m i l a r  c a r b o h y d r a t e s  a r e  t h r o w n  d o w n .  T h e s e  

w e r e  f i l t e r e d  o f f  o n  w e i g h e d  f i l t e r  p a p e r s  a n d  d r i e d  a t  a b o u t  6 0 ° ,

T h e  f o l l o r n . n g  f i g u r e s  a p p l y ;

A m o u n t  o f  r o o t  r e p r e s e n t e d  i n  s a m p l e  3 , 6 5  g m ,  3 , 6 5  gm ,
. / e i g h t  o f  f i l t e r  p a p e r s  , 5 6 5 2  , 5 5 9 3
. / e i g h t  o f  p a p e r  a n d  c a r b o h y d r a t e s  , 6 1 6 4  , 6 0 2 4
. / e i g h t  o f  c a r b o h y d r a t e s  , 0 5 1 2  , 0 4 3 1
P e r c e n t  o f  c a r b o h y d r a t e s  1 , 4 0  1 , 1 8
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xiie  i i l t r r . t e  f r o m  t h e  p r e c i p i t a t i o n  o f  t h e  s u g a r s  i n  t h e

a q u e o u s  e x t r a c t  ^^ave a  h e a v y  p r e c i p i t a t e  \7 i t h  b a r i u m  h y d r o x i d e

i n d o - c a t i n g  t n e  p r e s e n c e  o f  s a p o n i n  w h i c h  was a c c o r d i n g l y  e s t i m a t e d .

S a p o n i n ,  a l b h o u , ^ h  p r e s e n t  i n  t h e  w a t e r  s o l u t i o n  i n  t h i s  e x t r a c t i o n

may n o t  b e  e s t i m a t e d  m ere  a s  t h e  t o t a l  o f  t h e  s a o o n i n  may n o t  b e  
( 9 a )

p r e s e n t .  Iv/o s a m p l e s  o f  t h e  o r i g i n a l  r o o t  s u b s t a n c e  w ere  t a k e n

and D o i l e d  ' .Tith d i s t i l l e d  w a t e r  u t  t h e  o i l  p r e s e n t  made i t  i m p o s s i b l e  

to  0 0  s u r e  o f  tm e  c o m p l e t e  r e m o v a l  o f  t h e  s a p o n i n -  i n  f a c t  i t  was 

fo u n d  t h a t  t h e  o i l  l a t e r  p r e v e n t e d  t h e  c o m p l e t e  p r e c i p i t a t i o n  o f  t h e  

s a p o n i n  w i t h  j a i l u m  h y d r o x i d e .  I n  t h e  n e x t  s a m p l e s  t h e  o i l  was f i r s t  

rem o v e d  b y  u s e  o f  p e t r o l e u m  e t h e r  a nd  t h e  d r i e d  r o o t  r e s i d u e  d i g e s t e d  

by b o i l i n g  v / a t e r .  The d e c o c t i o n  was f i l t e r e d  a n d  t h e  s o l u t i o n  

e v a p o r a t e d  t o  i b o u t  t e n  c c .  v o l u m e ,  d i l u t e d  g r a d u a l l y  w i t h  w a t e r  

u n t i l  a l l  was i n  s o l u t i o n .  The a l b u m i n s  and  m u c i l a g e s  w e r e  p r e ­

c i p i t a t e d  w i t h  a l c o h o l  a n d  f i l t e r e d  o f f .  The p r e c i p i t a t e  was  t r e a t e d  

w i t h  b o i l i n g  85;6 a l c o h o l  a n d  f i l t e r e d ,  t h e  f i l t r a t e  b e i n g  a d d e d  t o  

t h a t  f r o m  t h e  f i r s t  a l c o h o l  p r e c i p i t a t i o n .  The c o m b in e d  f i l t r a t e s  

were p l a c e d  o n  t h e  s t e a m  b a t h  u n t i l  f r e e  f r o m  a l c o h o l ,  d i s s o l v e d  i n  

a s m a l l  mriount o f  w t e r  a nd  t h e  s a p o n i n  p r e c i u i t a t e d  oy t h e  a d d i t i o n  

o f  h o t  s a t u r a t e d  b u i i u i u  h y d r o x i d e  s o w u t i o n .  The p r e c i p i  u a t e s  \<ere

f i l t e r e d  o f f ,  w a s h e d  w i t h  c o n c e n t r a t e d  b a r i u m  . l y d r o x i d e  s o l u t i o n  u n t i l  

f r e e  f r o m  t a n n i n ,  d r i e d ,  w e i g h e d  a n d  i , _ n i t e d .  The b a r i u m  o x i d e  

u r e s e n t  i n  t h e  p r e c i p i t a t e ) ^ c a l  c u l a t e d  a n d  s u b t r a c t e d  f ro m  t h e  w e i g h t  

Qf. s a p o n i n  p r e o i T ' i t a t e . ? ro m  t h i s  t h e  p e r c e n t  o f  s a p o n i n  i n  t h e

s a m p l e  was  c a l c u l a t e d .
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A m ou n t  o f  s a m p l e
'.Vel<zht o f  f i l t e r  p p p e r
' . / e i g h t  o f  p a p e r  a n d  p r e c i p i t a t e
. / e i g h t  o f  p r e c i p i t a t e
' / / e i g h t  o f  a s h
'.’/ e i g h t  o f  s a p o n i n
P e r c e n t a g e  o f  s a p o n i n

A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s

6 . 7 9 2  gm. 
. 6 8 4 0  
, 9 0 8 0  
. 2 2 4 0  
. 1 5 8 8  
. 1 5 5 0  

1 . 9 8 7 6

I I
6 . 7 8 2  gm, 

. 6 4 0 6  

. 8 8 5 0  

. 2 4 4 4  

. 1 8 5 6  

. 1 4 0 4  
3 . 0 7 0 2

2 . 0 3 8 9

The p r e s e n c e  o f  s a p o n i n  væls c o n f i r m e d  i n  t h e  f i l t r a t e  f r o m

t h e  s u g a r  u r e c i p i t a t i o n .  T h i s  w as  d o n e  "by e x t r a c t i n g  m t h  c h l o r o f o r m
( I C a )

.and e v a p o r a t i n g  t h e  s o l v e n t ,  A p o r t i o n  o f  t h e  r e s i d u e  w h e n

s h a k e n  w i t h  w a t e r  g a v e  f o r t h  a  d e c i d e d '  f r o t h .  A n o t h e r  p o r t i o n  w i t h  

c o n c e n t r a t e d  s u l f u r i c  a c i d  g a v e  a  r e d  c o l o r .  A t h i r d  p o r t i o n  w a s  

t r e a t e d  w i t h  c o n c e n t r a t e d  s u l f u r i c  a c i d  a n d  a  b l u i s h  g r e e n  f l u o r e s c e n c e  

r e s u l t e d ,

H y d r o c h l o r i c  l c i d  f x t r a c t ;

T he  d r i e d  r o o t  r e s i d u e  f r o m  t h e  s o d i ' u n  h y d r o x i d e  e x t r a c t i o n  

w as  t r e a t e d  w i t h  1,1 h y d r o c h l o r i c  a c i d .  The  m i x t u r e  w as  a l l o w e d  t o  s t a n d  

f o r  tw o  d a y s  a n d  t h e  e x t r a c t  f i l t e r e d  o f f .  T h e  f i l t r a t e  w a s  m e a s u r e d  

a n d  a  p o r t i o n  o f  t h e  e x t r a c t  'was n e u t r a l i z e d  w i t h  h y d r o c h l o r i c  . a c i d ,  

e v . a p o r a t e d  t o  d i y n e s s  i n  a  w e i g h e d  c o n t a i n e r  a n d  w e i g h e d  a g a i n ,  i n  

t h i s  m a n n e r  s u f f i c i e n t  d a t a  v/as s e c u r e d  t o  d e t e r m i n e  t h e  p e r c e n t  o f  

a c i d  s o l u b l e .

A m o u n t  o f  r e s i d u e  a f t e r  e x t r a c t i o n  
V o l u m e  o f  e x t r a c t
A m oun t  o f  e x t r a c t  t a k e n  t o  n e u t r a l i z e
' . ' /eig-ht o f  b e a k e r
■/ /e ight  o f  b e a k e r  a n d  r e s i d u e
7 / e i g h t  o f  r e s i d u e
7 / e i g h t  o f  s o d i u m  c h l o r i d e
/ / e i g h t  o f  d r i e d  e x t r a c t

78  gm, 
1 5 1 0  c c  

25  c c  
2 0 . 3 8 8 8  
2 0 . 3 5 6 4  

. 4 6 7 6  

. 3 4 3 0  

. 1 2 4 6

II

2 5 . 0 8 9 1
2 5 . 5 6 6 5

. 4 7 7 5
, 3 4 3 0
. 1 3 4 5

T he  w e i g h t  o f  s u b s t a n c e  r e m o v e d  f r o m  t h e  l a r g e  s a m p l e  v/as  

c a l c u l a t e d  a n d  a d d e d  t o  t h e  78 gm v a l u e  o f  r e s i d u e  g i v i n g  t h e  v / e i g h t  o f

R eproduced  with perm ission of the copyright owner. Further reproduction prohibited without perm ission.



- 1 5 -

' t h e  s u b s t a n c e  s t a r t e d  v / i t h  a t  t h e  b e g i n n i n g  o f  t h e  a c i d  e x t r a c t i o n .

2he 'am ount  o f  r o o t  s u b s t a n c e  a t  t h e  b e g i n n i n g  o f  a c i d  e x t r a c t i o n  v/as 

fo u n d  t o  b e  8 5 . 8 8  gm b y  d e t e r m i n a t i o n  f  I  a n d  8 6 . 1 2  gm. by y I I .

U s in g  t h e s e  f i g u r e s  t h e  am o un t  o f  o r i g i n a l  r o o t  s u b s t a n c e  was f o u n d  

and  t h e  p f ï c e n t  o f  a o i d  s o l u b l e  c a l c u l a t e d  i n  t e r m s  o f  o r i g i n a l  r o o t  

s u b s t a n c e .  The two d e t e r m i n a t i o n s  g a v e  319 a n d  9 . 4 3 0  a c i d  s o l u b l e .

The a v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s  f o r  a c i d  s o l u b l e  9 . 3 1 ^

D e t e r m i n a t i o n  o f  S t a r c h ;

Two h u n d r e d  a n d  f i f t y  c u b i c  c e n t i m e t e r s  o f  t h e  a c i d  m ash  

were  t a k e n ,  n e u t r a l i z e d  w i t h  s o d iu m  h y d r o x i d e  a n d  t r e a t e d ,  a f t e r  b o i l i n g  

and  c o o l i n g ,  -.vith a b o u t  . 0 5  mg o f  d i a s t a s e .  The m i x t u r e  v/as s e t  i n  a  

warm p l a c e  a n d  t h e  d i a s t a s e  a l l o v / e d  t o  a c t  f o r  f o u r  d a y s .  The d i a s t a s e  

e x t r a c t  was  t h e n  f i l t e r e d  o f f  a nd  s t e r i l e  w a t e r  a nd  more  d i a s t a s e  a d d e d  

and  t h a t  a l l o w e d  t o  a c t  o n  t h e  s a m p l e .  T h i s  s e c o n d  d i a s t a s e  e x t r a c t  was 

f i l t e r e d  o u t  a n d  a d d e d  t o  t h e  f i r s t ,  t h e  t o t a l  v o lu m e  o f  t h e  e x t r a c t  

and w a s h i n g s  was 582 c c .

T he  r e s i d u e  f r o m  t h e  e x t r a c t i o n  w a s  d r i e d  a n d  w e i g h e d ,  t h e  

w e i g h t  b e i n g  6 . 4 1 6 4  g r a m s .  S a m p le s  o f  t h e  d i a s t a s e  e x t r a c t  w e r e  t a k e n  

and  e v a p o r a t e d  t o  d i ^ ^ n e s s .  T h i s  w e i g h t  l e s s  t h e  w e i g h t  o f  t h e  s o d iu m  

c h l o r i d e  f o r m e d  i n  t h e  n e u t r a l i z i n g  o f  t h e  a c i d  g a v e  t h e  w e i g h t  o f  

d i s s o l v e d  s u b s t a n c e .  5’rom t h e s e  f i g u r e s t h e  w e i g h t  o f  t h e  o r i g i n a l  r o o t  

s u b s t a n c e  c o u l d  b e  d e t e r m i n e d .

’. ' . 'e ight  o f  t h e  r e s i d u e  f r o m  d i a s t a s e  e x t r a c t i o n  6 . 4 1 6 4
( A v e r a g e  o f  two  d e t e r m i n a t i o n s  ) s o l u b l e  l e s s  KaCl 1 . 8 9 2
■ /e ig h t  o f  t h e  s a m p l e  t a k e n  8 . 3 8 8
S a m p le  r e p r e s e n t e d  2 3 . 1 0 7  gm o f  t h e  o r i g i n a l  r o o t  s u b s t a n c e .

Tv/o s a m p l e s  o f  75 c c  o f  t h e  d i a s t a s e  e x t r a c t  were  t a k e n  a n d
( 11 )

7 . 5  c c  o f  6 n o r m a l  h y d r o c h l o r i c  a c i d  a d d e d .  The s a m p l e s  were
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t h e n  b e l l e d  u n d e r  a  r e f l u x  c o n d e n s e r  f o r  tw o  a n d  a  h a l f  h o u r s .  The

s a m p l e s  w e r e  t h e n  c o o l e d  a n d  t h e i r  v o l u m e  m e a s u r e d .  3 a m p l e  w a s

1 1 6 . 8  c c .  S a m p le  # 1 1  was  1 0 8 . 3  c c .  P i f t y  c u b i c  c e n t i m e t e r s  o f  e a c h

s o l u t i o n  w e r e  t a k e n  a n d  p l a c e d  i n  F e h l i n g s  s o l u t i o n .  T he  c u p r o u s  o x i d e  
' ^  ^

r/as -r o l u c e d t o  c u p r i c  a n d  t h e  a m o u n t  o f  s t a r c h  r e p r e s e n t e d  c a l c u l a t e d :
I II

I'l’e i g h t  o f  c r u c i b l e  7 . 7 2 2 2  8 . 6 1 9 6
h e i g h t  o f  c r u c i b l e  a n d  c u p r i c  o x i d e  7 . 7 7 4 3  8 . 6 7 4 0
h e i g h t  o f  c u p r i c  o x i d e  . 0 5 2 1  . 0 5 4 4
S t a r c h  r e p r e s e n t e d  b y  GuO 2 0 . 7  mg 2 1 . 4 2  mg.
P e r c e n t  o f  s t a r c h  4 , 8 9  5 . 0 5

A v e r a g e  o f  a c c e p t e d  v a l u e s  . 4 . 9 7 ^

Summary:

The f o l l o v v â n g  d e t e r m i n a t i o n s  w e r e  m a d e ,  t h e  p e r c e n t a g e  b e i n g

b a s e d  o n  t h e  a i r  d r i e d  r o o t .

l o i s t u r e  
- r u d e  f i b e r  
i s h
K : j e l d a h l  n i t r o g e n  
P e t r o l e u m  e t h e r  e x t r a c t

S t h y l  e t h e r  e x t r a c t  
A b s o l u t e  a l c o h o l  e x t r a c t

I q u e o u y  e x t r a c t

Sodium h y d r o x i d e  e x t r a c t  
î y d r o c h l o r i c  a c i d  e x t r a c t  
S a p o n i n  d e t e r m i n a t i o n  
S t a r c h

7.07?â
1 3 . 4 6 ^

4 . 0 8 8 ^
1.269';^o r e p r e s e n t i n g  8 .L 8 4 /0  p r o t e i n  

2 1 .3 4 %  C o n s i s t i n g  o f  v o l a t i l  f a t t y  a c i d s  
a n d  a l c o h o l s .  3pG o f  e x t r a c t  
a t  200 1 . 0 0 5 6

i . 4 i ;5
1 5 .0 2 %  Tannins 5 .8 4 5 %  G l u c o s e  1 . 1 8 5 %

2To p o l y s a c c h a r i d e s ,
2 0 .0 1 %  l l b u m i n - m u c i l a g e  p r e c i p i t a t e  

2 .0 7 8 %  D e x t r i n  e t c . ,  1 . 2 9 %
5 .8 6 %  A l b u r n i n - m u c i l a g e  p r e c i p i t a t e  3 .  
9 .3 1 %

.92%
4 .9 7 %  D e t e r m i n e d  b y  d i a s t a s e  m e t h o d .
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