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Flecken erkannt werden, die nach Besprithen mit Alkali griinlich oder gelblich
fluoreseieren.

1 Acta chem. scand. (Kopenhagen) 12, 1335—1336 (1958). Kungl. Tekniska
Hogskolan, Stockholm (Schweden). — 2 WIcKBERG, B.: Acta chem. scand. (Kopen-
hagen) 12, 615 (1958). D. JentzscH

1V. Spezielle analytische Methoden

1. Analyse von Lebensmitteln

Die Identifizierung von Rapsiél in Olivensl durch Harnstoffiraktionierung
beschreiben V. R. BEALERAO und J. H. Mamon?!. Sie beruht auf der Tatsache, daB
Erucasiure, die zu 35—55%, in Rapsol vorkommt, trotz ihres ungeséttigten Charak-
ters mit den gesatt. Fettsduren ausfillt, wenn man diese als Harnstoffaddukte fallt.
Eine Molekulargewichtsbestimmung der Fettsiuren gibt dann Auskunft diber die
Anwesenheit der Erucasiure und damit von Rapssl. — Arbeitsweise. 10 g Ol werden
in einem 250 ml-Erlenmeyer-Kolben mit 50 ml alkoholischer Kalilauge (50 ¢ KOH
in 1195%,igem Alkohol) 30 min auf einer Heizplatte am Steigrohr verseift. Nach
Abkiihlen verdinnt man mit 100 mi Wasser, fiigh 50 ml Salzséure (1 : 1) hinzu und
extrahiert die Fettsiuren mit 50 ml Ather in einem Scheidetrichter. Den Ather-
extrakt wischt man drei- oder viermal mit je 25 ml Wasser sdurefrei. Nach Trocknen
des Atherextraktes mit wasserfreiem Natriumsulfat (15 min) dampft man den
Extrakt in einem Becherglas auf dem Wasserbad ein und trocknet die Fettsiuren
bei 100° C 1 Std in einem Trockenschrank. 8 g dieser Fettsiuren werden in einem
250 ml-Erlenmeyer-Kolben mit einer Losung von 30 g Harnstoff in 200 ml absol.
Methanol versetzt, gemischt und nach Verschlu8 in einem Wasserbad 1 Std bei
25° C gehalten. Man filtriert die Mischung durch einen Biichnertrichter und wéscht
Kolben und Niederschlag einmal mit 25 ml Ather. Den Niederschlag gibt man
wieder in den Kolben zuriick und erhitzt nach Zugabe von 50 ml Wasser zur
Freilegung der Fettsiuren. Man zieht die Fettsauren mit 50 ml Ather aus, wischt
den Atherextrakt mit zweimal 25 ml Wasser und trocknet die Fettsauren wie
vorher. Davon werden 2 g in einem 250 ml-Kolben mit 50 ml Methanol und 7,5 g
Harnstoff auf einer Heizplatte erhitzt, bis die Losung klar ist. Man 148t dann —
wiederum verschlossen — in einem Wasserbad bei 25° C 1 Std stehen. Zur Isolierung
verfihrt man wieder wie oben beschrieben. Man wigt 0,5—0,7 g dieser Fettsiuren
genau in ein kleines 1 ml-Becherchen ein und tberfithrt in einen 250 ml-Kolben.
Nach Zugabe von 25 m! alkoholischer Kalilauge (15 g KOH in 11 dest. 959/,igem
Alkohol) erhitzt man 30 min am Riickfluf und titriert dann mit 0,1 n Salzsiure
zuriick gegen Phenolphthalein, bis die Rosafirbung eben verschwindet. 25 ml
alkoholische Kalilauge werden in gleicher Weise behandelt (Blindwert). Die Ver-
seifungszahl wird errechnet zu 5,61 mal (Blindwert — Verbrauch bei der Probe)
/Gewicht der Probe. Das Molekulargewicht der Fettsiuren betrigt dann 56,1 mal
1000/ Verseifungszahl. Das mittlere Molekulargewicht der durch diese Fraktionierung
aus Olivensl erhaltenen Fettsguren bewegte sich zwischen 269,1 und 275,6 (Mittel-
wert 272,4). Liegen die Molekulargewichte iitber 280, so wird eine Verfalschung als
erwiesen angesehen.

1 J. Assoc. off. agric. Chemists. 41, 745—749 (1958). Ford a. Drug Labs. Ottawa,
Ont. (Canada). L. AcrEr

Uber den analytisechen Nachweis syntbetischer Antioxydantien in Speisefetten
berichtet A. SeaErR'. Die Zahl der Verbindungen mit antioxydativer Wirkung ist
bereits sehr groB} und wichst standig weiter. Da in der Bundesrepublik alle Zusatz-
stoffe verboten sind, wird iber die in anderen Landern erlaubten Antioxydantien
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berichtet. Von den allgemeinen Nachweisreakiionen werden die 3 nachstehenden
beschrieben: 1. Phosphormolybdinsiurereaktion. 1 g Fett wird auf einer Tipfel-
platte mit 5 Tr. 20%,iger Phosphormelybdinsiurelosung in Athylenglykol-mono-
athylather (Methylcellosolve) 1 min verrieben. Nach Zusatz von 7 Tr. konz. Am-
moniak entsteht mit oxydierbaren Substanzen eine Blau- oder Griinfirbung.
2. Hisen(I1L1)-rhodanidreakiion. 1 g Fett wird im Reagensglas mit 2 ml absolutem
Alkohol vorsichtig bis zur Losung erhitzt und dann rasch abgekiihlt. Aus einer
Feinbiirette 1468t man eine Losung, bestehend aus 1 Teil 0,20/ iger Eisen(ILI)-
chloridlssung, 1 Teil 0,1 n Ammoniumrhodanidlésung und 2 Teilen Wasser bis zur
Rotfarbung zutropfen und bestimmt die verbrauchte Menge der Losung. Bei
reinen Fetten bleibt die durch 0,1 ml hervorgerufene Firbung lange bestehen.
Stabilisierte Fette entfirben in wenigen Minuten. 3. Twurnbulls Blou- Reaktion.
1 Tr. O1 oder alkoholischen Extrakt bringt man auf einen Filtrierpapierstreifen
und taucht ihn einige Minuten in eine Mischung aus 100 ml 0,2%iger Eisen(III)-
sulfatlésung, 100 mi 0.19/ iger Kaliumhexacyanoferrat(I1I)-16sung, 200 ml Wasser
und 2 ml konz. Schwefelsdure ein. Die Fettflecken firben sich blau bei Anwesen-
heit von Antioxydantien. Anschliefflendes Waschen in flieBendem Wasser, Ein-
tauchen in 85%,igen Alkohol und Trocknen an der Luft macht die Streifen haltbar.
Fiir die Identifizierung der Gallate, des tert. Butylhydroxyanisols, der Nordihydro-
guajaretsiure und. der Thiodther sind Arbeitsvorschriften angegeben. Fiir die
quantitative Bestimmung wird iiber die Brauchbarkeit der Titration mib
Cer(11I)-sulfatlosung und die spektrophotometrische Methode berichtet. Aus
Tierfiitterungsversuchen geht hervor, dafl im Futter anwesende Antioxydantien
in das Depotfett iibergehen konnen, teils aber nicht mehr nachweisbar sind.

1 Fette u. Seifen 60, 11441153 (1958). Dtsch. Inst. Fettforsch., Minster,
Westfalen. B. RossMany

Eine spekfrophotometrische Methode zur Bestimmung von Benzoesiure in
Margarine geben J.B.Roos und A. Versner' an., Dabei wird das Konser-
vierungsmittel durch wiBSriges Methanol isoliert und durch seine Absorption bei
272 oder 228 my bestimmt. Das verwendete Methanol mufl besonders gereinigt
werden: 21 kiufliches Methanol werden 3 Std mit 10 g KOH und 25 g Zinkpulver
unter RiickfluB} erhitzt. Beim Destillieren verwirft man die ersten 200 ml. Das
gereinigte Methanol darf gegen Wasser, in einer 1 cm-Kiivette gemessen, kein
Maximum zeigen. Zwischen den Wellenléingen 250 und 300 my soll die Extinktion
nicht mehr als 0,1 betragen. — Arbeitsweise. 5 g Margarine werden in einem 100 mi-
Becherglas mit 30 m] Methanol auf einem Wasserbad bis zum Schmelzen erwirmt.
Mit weiteren 30 m! Methano! spiilt man den Inhalt quantitativ in einen 100 mi-
MeBkolben iber, fiigt 5 ml dest. Wasser und 0,5 ml 4 n Schwefelsdure zu, erwérms
auf dem Wasserbad und schiittelt 1 min intensiv. Nach Abkiihlen wird mit Methanol
zur Marke aufgefiiilt. In Eiswasser 1t man das Fett erstarren, filtriert durch ein
Faltenfilter (Schl. & Sch. Nr. 588), verwirft die ersten 20 ml und verwendet erst
das folgende Filtrat zur Messung. Man bestimmt die Extinktion bei 228 und 272 mu
und zur Beriicksichtigung der Untergrundabsorption auch bei 220, 236, 267 und
277 my in einer Quarzkiivette solcher Linge, dafl die Extinktion zwischen 0,2 und
0,8 liegt (bei 272 my meist 0,5 cm, bei 228 0,2 em). Als Blindlosung dient ein
Gemisch aus 0,5 ml 4 n Schwefelsiure + 5 ml Wasser, aufgefiillt mit Methanol zu
100 ml. Man berechnet zundchst aus den Extinktionen (e) : d,ps = €595 — 1/5 (€309 - €a36)
und dypy = €570 — /5 (€267 + €g77). Die Konzentration ¢ der Benzoesdure in der metha-
nolischen Lésung in. Gramm/Liter berechnet sich dann zu ¢=fi,5 * dopg/l * Bpps und
€ = fong * Qpog/l * Bops (I = Kiivettenlinge in Zentimetern, By = spezifische Extink-
tion der Benzoesiure in Methanol bei 228 my (92,30) und F,q, bei 272 my (7,52),

g*



