
130 Bericht: Spezielle analytische Methoden 

Flecken erkannt werden, die nach Besprfihen mit Alkali grfinlieh oder gelblich 
fluorescieren. 

Acta chem. scand. (Kopenhagen) 12, 1335--1336 (1958). Kungl. Tekniska 
HSgskolan, Stockholm (Schweden). --  2 WIC~:]3~G, ]~. : Acta chem. scand. (Kopen- 
hagen) 12, 615 (1958). D. JE~CTZSC~ 

IV.  Speziel le  ana ly t i sch6  M e t h o d e n  

1. A n a l y s e  y o n  L e b e n s m i t t e l n  

Die Identifizierung yon Rapsiil in 01iveniil dutch Itarnstoff~raktionierung 
beschreiben V. t~. B~.~LE~AO und J .  ~ .  M.~o~  1. Sie beruht auf der Tatsache, dal~ 
Erucas/~ure, die zu 35--550/0 in RapsS1 vorkommt, trotz ihres unges~ttigten Charak- 
ters mit  den ges~tt. Fetts~uren ausfallt, wenn man diese als Harnstoffaddukte f/~llt. 
Eine Molekulargewiehtsbestimmung der Fetts~uren gibt dann Auskunft fiber die 
Anwesenheit der Erucas/iure und damit yon RapsSl. --  Arbeitsweise. 10 g 01 werden 
in einem 250 ml-Erlenmeyer-Kolben mit 50 ml alkoholischer Kalilauge (50 g KOff  
in i 1 95~ Alkohol) 30 rain auf einer Heizplatte am Steigrohr verseift. ~Naeh 
Abkfihlen verdfinnt man mit 100 ml Wasser, ffigt 50 ml Salzs/~ure (1 : 1) hinzu und 
extrahiert die Fetts~uren mit  50 ml _~ther in einem Scheidetrichter. Den J~ther- 
extrakt  w/~scht man drei- oder viermal mit je 25 ml Wasser s~urefrei. Nach Troeknen 
des Atherextraktes mit  wasserfreiem :Natriumsulfat (15 rain) dampft man den 
Extrakt  in einem Beehergtas auf dem Wasserbad ein and trocknet dis Fetts~uren 
bei 100 ~ C 1 Std in einem Trockensehrank. 8 g dieser Fetts/~uren werden in einem 
250 ml-Er]enmeyer-Ko]ben mit  einer L5sung yon 30 g Harnstoff in 200 ml absol. 
Methanol versetzt, gemiseht and nach VerschluB in einem Wasserbad 1 Std bei 
25 ~ C gehalten. Man filtriert die Misehung dutch einen Bfichnertrichter und ws 
Kolben und R'iederschlag einmal mit  25 ml ~_ther. Den Niederschlag gibt man 
wieder in den Xolben zurfick und erhitzt nach Zugabe yon 50 ml Wasser zur 
Freilegung der Fettsi~uren. Man zieht die Fetts/~uren mit  50 ml ~ther  aus, w~scht 
den J~therextrakt mit  zweimal 25 ml Wasser und troeknet die Fettsi~uren 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 LSsung klar ist. Man ] i~t  dann -- 
wiederum verschlossen - -  in einem Wasserbad bei 25 ~ C 1 Std stehen. Zur Isolierung 
verf~hrt man wieder wie oben besehrieben. Man wiigt 0,5--0,7 g dieser Fetts/~uren 
genau in ein k]eines 1 ml-Beeherchen ein und iiberffihrt in einen 250 ml-Kolben. 
Nach Zugabe yon 25 ml alkoholiseher Kalilauge (15 g KOI-I in 1 1 dest. 95~ 
Alkohol) erhitzt man 30 rain am l~fickflul~ and titriert dann mit  0,I n Salzs~nre 
zurfiek gegen Phenolphthalein, his die ~osafarbung eben verschwindet. 25 ml 
alkoholische Kalilauge werden in gleicher Weise behandelt (Blindwert). Die Ver- 
seifungszahl wird errechnet zu 5,61 real (Blindwert --  Verbrauch bei der Probe) 
/Gewicht der Probe. Das Molekulargewicht der Fetts/~uren betrggt dann 56,1 real 
1000/Verseifungszahl. Das mittlere Molekulargewicht der dureh diese Fraktionierung 
aus Oliven51 erhaltenen Fetts~uren bewegte sich zwischen 269,1 und 275,6 (Mittel- 
weft 272,4). Liegen die Molekulargewichte fiber 280, so wird eine Verfi~lschung als 
erwiesen angesehen. 

1 j .  Assoc. off. agrie. Chemists, 41, 745--749 (1958). Ford a. Drug Labs. Ottawa, 
Ont. (Canada). L. ACKEI~ 

[Jber den analytischen Nachweis synthetischer Antioxydantien in Speisefetten 
beriehtet A. S]~HE~ ~. Die Zahl der Verbindungen mit antioxyd~tiver Wirknng ist 
bereits sehr groI~ und w/~chst st~ndig welter. Da in der Bundesrepublik alle Zusatz- 
stoffe verboten sind, wird fiber die in anderen L/~ndern erlaubten Antioxydantien 
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berichtet. Von den allgemeinen Nachweisreaktionen werden die 3 nachstehenden 
besehrieben: 1. Phosphormolybdiinsiiurereaktion. 1 g Fet t  wird auf einer Tfips 
platte mit  5 Tr. 20~ l)hosphormolybd~nsi~urel6sung in J~thylenglykol-mono- 
~thyl~ther (Methyleellosolve) 1 rain verrieben. Naeh Zusatz yon 7 Tr. konz. Am- 
moniak entsteht mit oxydierbaren Substanzen eine Blau- oder Grfinf~rbung. 
2. Eisen(I I IJ-rhodanidreakt ion .  1 g Fet t  w~rd im Reagensglas mit  2 ml absolutem 
Alkoho] vorsiehtig bis zur L6sung erhitzt und dann raseh abgekfiMt. Ans einer 
Feinbfirette ls man eine L6sung, bestehend aus 1 Tefl 0,2~ Eisen(III)- 
ehloridl6sung, 1 Tell 0,1 n Ammoniumrhodanidl6sung und 2 Teilen Wasser bis zur 
Rotf~rbung zutrops und bestimmt die verbrauehte Menge der L6sung. Bei 
reinen Fet ten bleibt die durch 0,1 ml hervorgerufene F~rbung lange bestehen. 
Stabflisierte Fette  entf~rben in wenigen Minuten. 3. Turnbul l s  J~lau-Reaktlon. 
1 Tr. O1 oder alkoholischen Ex~rakt bringt man auf  einen Filtrierpapierstreffen 
und taueht ihn einige Minuten in eine Misehung aus 10O ml 0,2~ Eisen(III)- 
sulfatl6sung, 100 ml 0.10/oiger Kaliumhexacyanoferrat(III)-16sung, 200 ml Wasser 
und 2 ml konz. Schwefelsi~ure ein, Die Fettflecken f~irben sich blau bei Anwesen- 
heir yon Antioxydantien. Anschliel~endes Wasehen in flie~endem Wasser, Ein- 
tauchen in 85~ Alkohol nnd Troeknen an der Luft  macht die Streffen haltbar. 
Ffir die Ident i f i z ierung der Gallate, des tert. ~u ty lhydroxyaniso l s ,  der ~Vordlhydro- 
guajaretgiure und der Thiogither sind Arbeitsvorschriften angegeben. Ffir die 
quantitative Bestimmung wird fiber die Brauehbarkeit der Titration mi~ 
Cer(III)-sulfatl6sang und die spektrophotometrisehe Methode berichtet, Aus 
Tierffitterungsversuchen geht hervor, da]] im Futter  anwesende Antioxydantien 
in des Depotfett  fibergehen k61men, tells aber nicht mehr naehweisbar sind. 

Fette  u. Seifen 60, 1144--1153 (1958). Dtseh. Inst. Fe%forseh., Mfinster, 
Westfalen. B. l ~ o s s ~  

Eine spektrophotometrische Methode zur Bestimmung yon Benzoes~ure in 
Margarine geben J.  ]3. ~oos  und A. V ~ n s ~ L  ~ an. Dabei wird des Konser- 
vierungsmittel dureh w~Ll3riges Methanol isoliert lind dutch seine Absorption bei 
272 oder 228 rote bestimmt. Des verwendete Methanol mul3 besonders gereinigt 
werden: 2 1 kaufliches Methanol werden 3 Std mit 10 g KOt t  and 25 g Zinkpulver 
unter Rfiekfluit erhitzt. Beim Destillieren verwirft man die ersten 200 mL Das 
gereinigte Methanol darf gegen Wasser, in einer 1 em-Kfivette gemessen, kein 
Maximum zeigen. Zwischen den Wellenlangen 250 and 300 m# soil die Extinktion 
nicht mehr als 0,1 betragen. - -  Arbeitsweise. 5 g Margarine werden in einem 100 ml- 
Becherglas mi~ 30 ml Methanol auf  einem Wasserbad bis zum Sehmelzen erw~rmt. 
Mit weiteren 30 ml Methanol spirit man den Inhalt  quantitativ in einen 100 ml- 
Mel]kolben fiber, ffigt 5 ml dest. Wasser und 0,5 ml 4 n Schwefels~iure zu, erw~rmt 
anf dem Wasserbad and schfittelt 1 rain intensiv. Naeh Abkfihlen wird mit  Methanol 
zur Marke aufgeffi~lt. In  Eiswasser lal~t man das Fet t  erstarren, filtriert durch ein 
Faltenfilter (Schl. & Sch. Nr. 588), verwirft die ersten 20 ml und verwendet erst 
das s Fil trat  zur Messung. Man bestimmt die Extinktion bei 228 und 272 m# 
und zur Berficksiehtigung der Untergrundabsorption auch bei 220, 236, 267 und 
277 m/, in einer Qnarzkfivette soleher Lange, dat3 die Extinktion zwischen 0,2 and 
0,8 liegt (bei 272 m/~ meist 0,5 era, bei 228 0,2 era). Als ]31indI6sung dient ein 
Gemisch aus 0,5 m] 4 n Schwefelsiture + 5 ml Wasser, aufges mit Methanol zu 
100 ml. Man berechnet zuni~chst aus den Extinktionen (e) : d2~ s : -  e22 s - -  ~/z (e2e0 ~- e236) 
und d ~  = e2v ~ --  1/2 (e267 -~ e27:). Die Konzentration c der Benzoesiiure in der metha- 
nolisehen L6sung in Gramm/Liter berechnet sieh dann zu c ~-f22s " d22s/1 " Ez2s und 
e ~ fete" de2s/] " E~_7~ (1 ~ Kfivetten]~nge in Zentimetern~/~2~s ~- spezifisehe Extink- 
~ion der Benzoes~ture in Methanol bei 228 rote (92,30) und E27 ~ bei 272 m# (7,52), 

9* 


