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Fir die gewichtsanalytische Bestimmung des Fettgehaltes in Nahrungsmitteln,
im besondern in Fleisch, Milch, Butter, Kédse, Mehlen, Backwaren, Schokolade, Kakao
usw. sowie in Seifen stehen uns verschiedene Wege zur Verfigung. Der eine, meist-
begangene, besteht darin, daB wir die zu untersuchende in Pulverform tibergefiihrie,
nétigenfalls getrocknete Substanz mit einem leichtfliichtigen Fettlosungsmittel, vor-
sugsweise mit Ather, erschopfend ausziehen und dann den Auszug nach Verdampfung
des Losungsmittels wiigen. Das bekannteste Verfahren dieser Art ist das von
Soxhlet, der zu diesem Zwecke seinen sinnreichen, allgemein bekannten Extrak-
tionsapparat ersonnen hat, der spiter von anderer Seite verschiedene Abénderungen
erfabren hat, die sich teils gut, teils auch weniger gut bewahrt haben. Schon daraus,
dafl man versucht hat, das Soxhlet’sche Verfahren abzuindern, zu verbessern, geht
hervor, daf dasselbe verschiedene Nachteile besitat.

Einige dieser Nachteile sind: Lange Dauer der Extraktion, nicht unerheblicher
Atherverbrauch und Feuersgefahr, abgesehen von den heute nicht geringen An-
schaffungskosten fiir eine solche KExtraktionseinrichtung einscblieBlich der Heizvor-
richtungen. Als besonderer im Wesen des Verfahrens liegender Fehler mag hervor-
gehoben sein, daB der Ather bei vielen Stoffen nicht nur das Fett sondern auch
andere Bestandteile 16st. Selbst wenn diese in Ather schwerléslich sind, gelangen
sie durch die immer wiederkehrende Beriihrung mit dem frischen Ather doch in
wigbaren Mengen in den Extrakt, wo sie sich bisweilen durch Trilbungen und Aus-
scheidungen zu erkennen geben. Besonders erheblich konnen diese Fehler werden,
wenn der Ather wihrend der Extraktion oder bereits vorher Gelegenheit hatte
Wasser aufzunehmen, wovon er bekanntlich erhebliche Mengen in Lésung halten
kann. Manche Stoffe, wie z. B. stérkereiche Backwaren oder mehlhaltige Wurst-
waren geben im Gegensatz hierzu beim Soxhlet’schen Extraktionsverfahren ihr
ganzes Fett an den Ather nicht ab, sodaB die Bestimmung zu niedrig ausfillt. Auf
diese Umstinde wird auch bei der richtigen Auswertung der Analysenergebnisse in-
sofern Riicksicht genommen als man, besonders bei pflanzlichen Stoffen, die Ergebnisse
nicht als ,,Fett“ sondern als ,,Atherextrakt® bezeichnet.

Von den Versuchen zur Verbesserung des Soxhlet’schen Verfahrens mégen
solche erwihnt sein, die die Extraktionsdauer abkiirzen wollen. Dies kann erreicht
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werden durch besondere Einrichtung der Extraktionshiilsen, die eine raschere Durch-
dringung der Substanz mit Ather gestaiten, z. B. durch Einteilung der Hiilse in ver-
schiedene Kammern nach meinem Vorschlage?®), oder dadurch, daB man den Ather
bei Siedetemperatur einwirken 1aBt. Man hat auch vorgeschlagen, den Ather durch
andere Losungswmittel, so durch Tetrachlorkohlenstoff, zu ersetzen. Tetrachlorkohlen-
stoff hat gegeniiber dem Ather sicher den Vorzug, daf er Wasser nur in Spuren 16st
und nicht brennbar ist; dabei ist sein Preis bedeutend niedriger als der von Ather. Sein
Hauptnachteil ist aber der bedeutend hohere Siedepunkt, sodaB er sich in den tiblichen
fiir Ather eingerichteten Extraktionsvorrichtungen nicht verwenden 1iBt; unangenehm
ist ferner die Eigenschaft seiner Dimpfe, auch in groBer Verdinnung Metallteile an-
zugreifen, worunter die in den Laboratorien vorhandenen sonstigen Apparate erheblichen
Schaden erleiden kdénnen. Daneben vermeidet der einfache Ersatz des Athers
durch Tetrachlorkohlenstoff oder durch ein anderes Fettlosungsmittel nicht die Grund-
fehler des Soxhlet’schen Verfahrens, daf sich durch das wiederholte Einwirken
der frischen Fliissigkeit schlieBlich auch andere, nichtfettartige Stoffe dem Fett bei-
mischen. Selbst bei Vergleichung der Gesamtmengen, einerseits durch Atherextraktion,
andererseits durch Extraktion mit Tetrachlorkohlenstoff hat man nicht unerhebliche
Unterschiede gefunden.

Fette und Ole losen sich in den iblichen Fettlésungsmitteln spielend leicht;
es ist daher das Soxhlet’sche Verfahren, wenn man es als Fettbestimmungsverfahren
ansieht, insofern grundsétzlich unrichtig, daB das Fettlosungsmittel immer von neuem
wieder mit der bereits extrahierten Substanz in Berithrung gebracht wird; die Folge
ist lediglich, daB, wie erwihnt, die nichtfettartigen Begleitstoffe des Fettes mehr oder
weniger mit in Losung gehen.

Einen Fortschritt in der Fettbestimmung bedeuten demgegeniiber die Verfahren,
die eine einfache Ausschiittelung des Fettes meist aus einer wisserigen Suspension,
durchweg mittels eines Gemisches von Ather und Petrolither zur Grundlage haben.
Bei diesen Verfahren wird nach der Ausschilticlung zunéichst das (Gesamtvolumen
der Fettldsung durch Ablesung der Grenzlinie in einem besonderen Glasgefife er-
mittelt, dann ein bestimmter Teil der Fettlosung verdampft und aus dem Ver-
dampfungsriickstande die Gesamifettmenge hergeleitet. Die hierhergehrigen Ver-
fahren von Gottlieb-Rése bei Mileh, von Bondzynski-Ratzlaff bei Kdse und
andere sind bekannt.

Eine Hauptschwierigkeit dieser Verfahren besteht aber darin, daf infolge von
Emulsionsbildungen die Grenzlinie zwischen wiisseriger Flissigkeit und Fettlosung
hiufig nur schwierlg und ungenau abgelesen werden kann; damit entfilit dann die
genaue Ermittelung der gesamten Fettlosung and somit auch der Fettmenge selbst.

Neuerdings habe ich nun verschiedene Versuche angestellt, die zunichst nur
einen Ersatz des infolge der Steuergesetzgebung sehr teuer gewordenen Athers be-
zwecken sollten. Im Laufe dieser Versuche gelangte ich aber, indem ich die Grund-
lagen dés Soxhlet’schen Verfahrens verlieB und einen andern Weg einschlug, zu
einer auBerordentlichen Vereinfachung des ganzen Fettbestimmungsverfahrens mit
wesentlichen Ersparnissen an Zeit, Arbeitsaufwand, Fettlosungsmitteln und Apparaten,
wie im folgenden ndher beschrieben sein mag.

1) Diese Zeitschrift 1918, 36, 168.
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A. Theoretische Ableitungen.

Bringt man ein Gemisch, bestehend aus einer beliebigen, unbekannten Menge
Fett, einer helichigen Menge Wasser oder auf Fett nicht einwirkender wisseriger
Flissigkeit, gegebenenfalls bei Gegenwart von festen, nicht fettartigen Stoffen mit
einem genau bestimmten Volumen eines in Wasser unldslichen Fettlosungsmittels in
innige Mischung, so geht das Fett, und nur dieses, vollstindig in das Losungsmittel
iiber, worin es sich geldst und daher gleichmiBig verteilt befindet. Gelingt es nun,
von der entstandenen Fettlosung, deren Gesamtvolumen nicht festgestellt zu werden
braucht, einen meBbaren Teil von den ibrigen Begleitstoffen zu trennen und zu ge-
winnen, ohne daB durch teilweise Verdunstung des Fettlosungsmittels eine Volum-
dnderung eintritt, so ist es mdglich, aus den Eigenschaften dieses Teiles der Fettldsung
auf die genaue Menge des urspriinglich vorhandenen Fettes zu schlieBen. Als solche
Eigenschaften kommen vorziiglich der Abdampfriickstand eines bestimmten Raumteiles,
das spezifische Gewicht und das Brechungsvermégen in Frage. Das Brechungsver-
mogen diirfte mit einem geeigneten Refraktometer am einfachsten zu bestimmen sein;
leider war mir ein passendes Refraktometer aber nicht zur Hand, sodaB ich Unter-
suchungen dieser Art nicht vornehmen konnte; wahrscheinlich wird hierbei aber auch
das verschiedene Brechungsvermogen der verschiedenen Feite von Bedeutung sein, was
gegebenenfalls rechnerisch zu berticksichtigen wire. Die Bestimmung der Dichte ist
wohl etwas umstéindlicher, wahrend auch der Abdampfriickstand einfach zu ermitteln
ist. Ich beschrinke mich daher zunichst darauf, aus der Menge des Abdampfriick-
standes den Fettgehalt herzuleiten.

Es sei x die gesuchte Gesamtfettmenge in Gramm, m die Gewichtsmenge des ver-
wendeten Ldsungsmittels, dann betrigt die Menge der Fetilosung: x4 m Gramm.
Nehme ich hiervon einen bestimmten Teil, nimlich t Gramm, den ich zur Trockne

verdampfe, so verhalt sich das Gesamtfett x zum Abdampfriickstande a gemaf folgender
Gleichung:

x:a=(X-fm):t )
am
P (2)

Sind 100 g Fettlosungsmittel verwendet und von der entstandenen Fetilésung
25 g zur Trockne verdampft worden, so nimmt die Gleichung folgende Gestalt an:

100 a
T 9% —a (3)

oder X ==

X

Nun ziehen wir es allgemein vor, das Losungsmittel nicht nach Gewicht, sondern
nach Volumen zu verwenden, wobel wir uns ebenso wie bel der Eninahme des be-
stimmteu Teiles der Fettlosung der Pipetten als AbmeBvorrichtung bedienen. Hierbei
mache ich nun die Voraussetzung, daB beim Mischen von Fett und Lésungsmittel
das entstehende Volumen der Summe beider Volumen gleich ist. Diese Annahme
trifft insofern zu, als Abweichungen jedenfalls so gering sind, daB sie fiir den vor-
liegenden Zweck keine Bedeutung haben.

Es sei nun x, die gesuchte Fettmenge in cem, v das Volumen des verwendeten
Lésungsmittels, p die abpipettierte Menge Fettlosung, a, die bestimmte Fettmenge
in cem, daun ist analog der Gleichung 1

13%
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X 8 = (% V):p )
__ 8.V
Xl_p-al (5)

Nun ist aber das Volumen des Fettes gleich dem Gewicht, dividiert durch das
spezifische Gewicht (d), also

X
=9 (6)
a
4y = E - (7)
Setzt man diese Werte in die Gleichung 5 ein, so ergibt sich:
a
x d
a-— a ©
Py
oder ausgerechnet:
o BV
o a ©)
P—q

Betrigt die Menge des verwendeten Losungsmittels 100 cem, die der abpipet-
tierten Fettlosung 25 cem, so ist:

< — 100 a
—25 a (10)
d

In dieser Formel ist x also eine Funktion des Abdampfrickstandes a, der
jedesmal durch Wagung bestimmt wird, und des spezifischen Gewichtes d des Fettes.
Da nun die jedesmalige Feststellung des spezifischen Gewichtes des Fettes umstind-
lich erscheint, ist eine Untersuchung dariiber angebracht, wie groB der Einfluf der
Fettdichte auf das Ergebnis ist. Es kann hierbei vorausgeschickt werden, daB bei
Zimmertemperatur die Dichten der in Frage kommenden Fette und Ole simtlich
zwischen den Werten 0,90—1,00 liegen. Nur diese Spanne braucht also beriick-
sichtigt zu werden.

Nehmen wir nun einmal an, es sefen 10 g eines reinen 100°%o-igen Fettes in
Arbeit genommen, Dann ist also in der letzten Gleichung x = 10. Durch Auflésung
der Gleichung fiir die Dichten d zwischen 0,90—1,00 ergeben sich die hochst mog-
lichen Abdampfriickstinde a, wie folgt:

d=09 091 092 093 094 09 096 097 098 099 1,00
a = 2,260 2,253 2,256 2,258 2,260 2,262 2,264 2,266 2,269 2,271 2,273

Die hdchstmogliche Differenz betriigh also nur 0,022 g, oder fiir eine Abweichung
der Dichte um 0,01:0,002 g. Driickt man den Fettgehalt in Prozenten aus, so
lassen sich auf Grund der verschiedenen Dichten desselben bei Wégung eines gleichen
Abdampfriickstandes folgende Abweichungen herleiten:
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Fettgehalt in %, bestimmt in 10 g urspriinglicher Substanz, 100 ccm Fett-
lésungsmittel, 25 ccm abgemessener Fettlosung:

Abdampt-
rsg‘(p Spezifisches Gewicht des Fettes

tand

S 17090 ] 091 | 092 | 093 | 094 | 0,95 | 0,96 | 0,97 | 098 | 099 | 1,00

2,25 100,00 | 99,88 | 99,77 | 99,65 | 99,54 | 99,43 | 99,32 | 99,21 | 99,12 | 99,01 | 98,90
2,00 | 87,80 | 87,72 | 87,60 | 87,53 | 87,45 | 87,34 | 87,26 | 87,18 | 87,10 | 87,03 | 86,96
1,50 | 67,17 | 67,11 | 67,50 | 66,99 | 66,96 | 66,90 | 66,85 | 66,81 | 66,76 | 66,72 | 66,67
1,00 | 41,86 | 41,84 | 41,82 | 41,80 | 41,77 | 41,75 | 41,74 | 41,72 | 41,70 | 41,68 | 41,67
050 | 20,46 | 20,45 | 20,44 | 20,44 | 2043 | 2043 | 20,42 | 20,42 | 20,42 | 20,41 | 20,41
0,10 402 | 402 402 402 402 402 402 | 402 | 402 | 402 | 402

|

Diese Tabelle zeigt, daf nur bei sehr hohen Fettgehalten durch unrichtige Ein-
setzung der Fettdichte ein Fehler verursacht werden kann, der aber im Hdchstfalle
nur 1,1%0, bei Fettgehalten unter 42°/o weniger als 0,19°%0 betrigt und bei Fett-
gehalten unter 2090 véllig vernachlissigt werden kann. Die Abnahme der héchst-
méglichen Abweichung infolge der verschiedenen Dichte der TFeite ergibt sich an-
schaulich auch aus folgender Zusammenstellung der den Abdampiriickstinden 2,2
bis 0,2 entsprechenden Fettprozente. s zeigt sich deutlich, daB der EinfluB des
spezifischen Glewichtes des Fettes mit dem Fettgehalt der Substanz sehr rasch abfille:

= — — === : ——
Abdampf-| Fett in % Unter. jsbdampt- Fett in %/ Unter. | Abdampf Fett in % Unter-

:ltl::;l bei den Dichten schied z:::{; bei den Dichten schied ::,]fé bei den Dichten schied
g 0,90 | 1,00 %0 g 0,90 | 1,00 | % g 0,9 | 1,00 %

2,2 1975219649 | 1,03 | 15 |6430 633 047 | 08 |83,18] 8306 0,12
2,1 19263 ]91,70] 093 § 1,4 |5973 59321 041 ( 07 2890 2881 0,09
20 |[87,80]86.96| 0,84 | 1,3 |5518|5485( 033 | 06 | 2466 | 24,59 | 0,07
1,9 |[8300]8225| 075 § 12 |5070 | 5042 028 | 05 |1999 | 1994 0,05
12 | 7826 | 77,59 | 067 | 1,1 [4626 14602 024 | 04 |1629 | 1626 | 0,08
1,7 7356|7296 060 { 1,0 |4186 4167|019 03 [1216|1215] 0,01
16 [6891 6838|053 ¢ 09 |387,50 | 387.84] 016 ) 02 | 807 807 0

Hiermit ist also bewiesen, daB die durch abweichende Dichten ver-
schiedener Fette sich ergebenden Abweichungen im Endergebnis so
gering sind, daB sich eine jedesmalige Dichtebestimmung des be-
treffenden Fettes erttbrigt. Hierdurch wird das Verfahren auBerordentlich
vereinfacht. KEs gentigt dann also, da8 man bel hoheren Fettgehalten, wenn der
Fettgehalt etwa mehr als 200%0 betriigt, einfach die fiir das betreffende Fett bei 150
geltenden Dichten einsetzt. Bei niederen Fettgehalten kann man die Dichte ohne
merklichen Fehler — 1 setzen, wodurch die Gleichung 10 die folgende vereinfachte
Form erh&lt:

__100a
= 25 —a

Bei hoheren Fettgehalten konnen fiir d eingesetzt werden bei: Rindsfett 0,95,

Schweinefett 0,93, Pferdefett 0,92, Butterfett 0,94, Tran 0,93, Margarine 0,93, Palm-
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fett 0,94, Palmkernfett 0,95, Cocosfett 0,93, Kakaofett 0,96, Oliven-, Erdnuf- und
Sesamél 0,92, Riibsl 0,91, Leindl 0,93, Schmierseife (Olsiiure) 0,90, feste Seife
(Stearinséiure) 0,93 usw.

B. Praktische Versuche.

Fiir die Verwirklichung des vorstehend ausgefiihrten Gedankens handelte es
sich nun in der Hauptsache darum ein geeignetes Losungsmittel zu finden. An ein
solches sind vor allem folgende Anforderungen zu stellen:

1. Es muB Fette und Ole gut Iésen, darf aber in Wasser praktisch nicht
loslich sein.

2. E¢ darf nicht so flichtig sein, daB sich wibrend der Bestimmung sein Vo-
lumen durch Verdampfung vermindert.

3. Zur Herstellung des Abdampfriickstandes muf es bei miBiger Hitze hin-
reichend fliichtig sein; sein Siedepunkt soll daher nicht itber 100° liegen. — Wiirde
man das Fett auf Grund des spezifischen Gewichtes oder der Refraktion ermitteln,
so konnte das Losungsmittel auch noch schwerer fliichtig sein.

4. Erwiinscht sind weiterhin Nichtbrennbarkeit, hohes spezifisches Gewicht und
niedriger Kaufpreis des Losungsmittels.

Nebensichlich ist etwa die Neigung, beim Schiitteln mit Wasser Emulsionen
zu bilden, weil sich diese auf unten beschriebene Weise durch Anwendung von Warme
leicht unschédlich machen lassen.

Zunschst ist Ather vollig unbrauchbar; er ist in Wasser betrdichtlich loslich,
viel zu fliichtig, brennbar und sehr teuer. Brauchbar ist vielleicht Tetrachlor-
kohlenstoff, der die obigen Bedingungen im wesentlichen erfillt; doch haben seine
Dimpfe auch in starker Verdiinnung die unangenehme Eigenschaft, Metallteile an-
zugreifen, wodurch die im Laboratorium vorhandenen Metallgerite erheblich beschadigt
werden konnen. Dazu siedet der Tetrachlorkohlenstoff bereits bei 77° wihrend fiir
die vorliegenden Versuche eine noch hoher siedende Flissigkeit erwiinschst erscheint.
Diesen weiteren Bedingungen entspricht das Trichlorithylen, das hente in sehr
groBen Mengen zur technischen Fettextraktion verwendet wird. Es siedet bei 889,
also nur 12° niedriger als Wasser, wihrend es sich infolge seiner geringen Ver-
dampfungswirme von nur 58 Cal. fir 1 kg auf dem Wasserbade sehr leicht, er-
heblich leichter als Wasser, restlos verdampfen lafit. Es 14Bt sich aus Riickstinden
auch sehr leicht durch einfache Destillation mit Wasserdampf fast ohne Verluste
suriickgewinnen. Es geniigt hierzu schon ein einfaches Destillieren unter Zusatz
von Wasser. Das entstehende, anfangs tritbe Destillat sondert sich bald in zwei
Schichten, die sich nach einigem Stehen klaren und dann im Scheidetrichter getrennt
werden konnen. Die untere Schicht, das Trichloriithylen von der Dichte 1,47 kann
ohne weitere Behandlung wieder gebraucht werden.

Das Trichlorithylen 18st Fette jedev Art sehr gut, ist aber in Wasser praktisch
vollig unloslich. Bei einem Versuche losten sich in 100 ccm Wasser nur 0,08 g=
0,056 ccm, hergeleitet aus der ErhShung des spezifischen Gewichtes des Wassers —
cin Betrag, der im vorliegenden Falle vernachlissigt werden kann. — Von den
Trichlorithylensorten des Handels ist das technische dem absolut reinen wegen des
niederen Preises vorzuziehen, doch mufBl es bei einer Probe unter 1006° vollsténdig
fliichtig sein.
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Ich stellte nun Versuche dariiber an, auf welche Weise es am einfachsten und
sichersten gelingt, die oben geforderte innige Mischung von Ldsungsmitte]l mit dem
zu bestimmenden, sich in wisseriger Aufschwemmung befindlichen Fett und die nach-
folgende Abtrennung der Fettlosung herbeizufithren. Es ist bekannt, daf die sonst
vielfach tibliche Ausschiittelung im Schiittelirichter in der Kélte leicht zu unbequemen
Emulsionen fithrt. Von der verschiedentlich gemachten Beobachtung ausgehend, daB
Emulsionen besonders in der Warme viel weniger leicht eintreten bezw. schneller ver-
schwinden als in der Kilte, wahrend das Fett viel leichter als in der Kélte in Losung
geht, gelangte ich dazu, die fetthaltige Substanz am RiickfluBkiihler einige Zeit hin-
durch zu kochen. Erhitzt man nimlich ein Gemisch von Wasser mit Fett unter
Zusatz mit Trichlorithylen allméahlich zum Sieden, so kann man folgende Erscheipung
beobachten: Dureh das Erwirmen schmilzt zunéichst das an der Oberfliche schwimmende
Fett; sobald sich nun Démpfe von Trichlordthylen bilden, werden diese von dem
auf dem Wassger schwimmenden Fett unter VergroBerung des Volumens und der
Dichte aufgenommen. Das Gemisch von Fett -~ Trichlorithylen wird schwerer und
schwerer, bis einzelne Tropfen untersinken uud sich unter mit der Hauptmenge des
Trichlordthylens vereinigen. Bereits nach ganz kurzer Zeit, sicher in 5 Minuten nach
Beginn des Siedens, ist das Fett in dem unten befindlichen Trichloriithylen geldst.

Nun wird man einwenden, daf beim Kochen am RiickfluBkiihler ein Teil des
Lisungsmittels verdampft, das Volumen somit geindert und die Bestimmung fehler-
haft wird. — Da hiervon selbstverstindlich die Brauchbarkeit des neuen Verfahrens
wesentlich abhéingt, habe ich diesen Punkt niher gepriift. Zunichst muf vorausge-
schickt werden, daf der in Frage kommende Fehler um so geringer ausfillt, je grofer
die Gesamtmenge des verwendeten Losungsmittels ist. Ich verwendete nun stets
100 cem Trichlordthylen. Bewirkte ich die Verbindung des Kolbchens mit dem
RiickfluBkiihler mittels eines durchbohrten Korkstopfens, so gingen bei 5 Minuten
Jangem Kochen etwa 0,5 g, entsprechend 0,3 cem Trichlorithylen, festgestellt durch
Wigung vor und nach dem Kochen, verloren; das Volumen hatte sich mithin von
100 auf 99,7 cem vermindert. Besonders vorteilbaft erwies sich in der Folge bei
diesen Versuchen der von A. Bémer ersonnene RickfluBkiihler?), die Vereinigung
eines Kugelkiihlers mit einem Schlangenkiihler. Bei Anwendung eines solechen Kiihlers
war an der oberen Offnung beim Kochen selbst durch die feine Geruchsprobe keine
Spur Trichlorathylen wahrzunehmen; hieraus war zu entnehmen, daf der beobachtete
geringe Verlust also durch eine Undichtigkeit des Stopfens verursacht worden war.
Ich ersetzte daber die Korkdichtung durch einen Gummistopfen — anfangs nicht
ohne Befiirchtung, dal dieser vielleicht von dem Trichlordthylen zu stark angegriffen
werden kénne; doch erwies sich diese Befiirchtung als unbegriindet; es tritt lediglich
bei den in Frage kommenden Zeiten eine geringe Quellung des Stopfens ein, deren
EinfluB nur gering ist. Mit einem solchen Verschluf betrug der Verlust an Ldsungs-
mittel in 30 Minuten 0,68 g == 0,46 ccm, mithin in 5 Minuten nur 0,11 g = 0,08 ccm.
Also verminderte sich das Volumen bei einer 5 Minuten dauernden Kochung von
100 cem auf 99,92 cem, was praktisch auf das Endergebnis ohne Einfluf ist. —
In der geschilderten Weise kann nun jeder RiickfluBkiithler daraufhin gepriift werden,
ob er fir das vorliegende Verfahren geeignet ist: 100 ccm Trichlorithylen sollen
bei 5 Minuten langem Kochen jedenfalls nicht mehr als 0,5 g Gewichisverlust erleiden.

) Hergestellt von Franz Hugershoff in Leipzig.
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Nun kam es darauf an, das zu untersuchende Nahrungsmittel in eine Form
tiberzufithren, in der das Fett, sei es auch in Gegenwart einer wisserigen Fliissigkeit,
freiliegt und beim Kochen herausgeholt werden kann. Dies gelingt bei Stoffen
tierischer Herkunft am einfachsten durch Kochen mit rauchender Salzsiiure dhnlich
wie bei dem bei der Fettbestimmung in Kése gebriuchlichen Verfahren von Bond-
zynski-Ratzlaff Besonders Mileh, Fleisch, Wurst und Kise lassen sich so leicht
verarbeiten. Die entstehende salzsaure Flissigkeit mit darauf schwimmendem Fett
wird dann anschlieBend sofort mit Trichlorithylen gekocht. Die anzuwendende Sub-
stanzmenge kann dabei, je nach dem zu erwartenden Fettgehalte beliebig groB gewihls
werden. Butter und Margarine kann man direkt der Kochung mit Trichlordthylen unter-
zichen. Seifen werden in etwas Wasser gelost, mit Salzsdure zerlegt und dann gekocht.

Bei rohfaserreichen Stoffen pflanzlicher Herkunft ergab sich die merkwiirdige
Erscheinung, daf beim Kochen in Gegenwart einer gréBeren Wassermenge. der Fett-
gehalt stets zu niedrig gefunden wurde. Durch ldngeres Kochen wurde der Verlust
zwar etwas vermindert, ohne daB aber der richtige Wert erreicht wurde; so ergab sich
z. B. bei einer mit Salzsdure aufgeschlossenen Backware:

Bei Gegenwart von Wasser Nach Filtration und
mit Trichlordthylen gekocht Trocknung gekocht
Kochdauer: 5 Minuten 30 Minuten 5 Minuten
Fett. . . 10,2 10,6 12,3%

Die gleichzeitige Geegenwart von Wasser und unldslichen Stoffen vermindert
also die Fettausbeute erheblich. Ob dies dhnlich wie beim direkten Ausschiitteln der
Milch mit Ather damit zusammenhangt, daB ein Teil des Fettes sich in Form sehr
feiner Tropfchen zwischen den festen Teilchen suspendiert befindet, die nicht hin-
reichend Gelegenheit haben mit dem Fettlésungsmittel sich zu vereinigen oder ob
dieselben von den unléslichen Teilchen adsorbiert werden, mdchte ich zunfchst dahin-
gestellt sein lassen. Praktisch liBt sich die Schwierigkeit leicht dadurch umgehen, daf
man eben das Wasser fortliBt und die trocken e Substanz mit Trichlordthylen behandelt.

Zu den einzelnen Untersuchungsgegenstinden ist im {ibrigen noch folgendes
zu bemerken:

a) Fleisch und Fleischwaren. Bel ungekochtem Fleisch tritt beim Zu-
sammentreffen des Fleisches mit der konc. Salzsfiure eine Gerinnung des Albumins
ein, wodurch das Eindringen der S#ure in das Innere der Klimpchen und damit die
Aufldsung erschwert wird. Bei weiterem Kochen gelingt es aber doch, die Fleisch-
masse zu losen. Die Fettbestimmung im Fleisch hat besondere Bedeutung zur Be-
urteilung, ob Fleisch einen Zusatz von Wasser erfahren hat oder nicht, wenn man nach
dem Verfahren von E. Feder!) arbeitet. Feder verfibrt in der Weise, daB er den
von der Wasserbestimmung herriihrenden Trockenriickstand 14—16 Stunden im
Soxhlet’schen Extraktionsapparate mit Ather auszieht. Fr. Bodinus?) hat versucht,
die Fettbestimmung analog der Fettbestimmung in Kakao pach der Ministerialver-
fiigung M. 6581 vom 10. August 1916 vorzunehmen und dabel recht gute Uberein-
stimmung mit den nach Feder erhaltenen Werten beobachtet, obwohl das Verfahren
sehr viel schneller ausfilbrbar ist. Ahnlich kann man nun auch nach dem vorliegen-
den Verfahren den Trockenriickstand nach Feder, statt in eine Extraktionshiilse,
direkt in ein Glaskolbchen geben, genau 100 cem Trichlordthylen zufiigen und etwa

1) Diese Zeitschrift 1913, 25, 577—588,
?) Diese Zeitschrift 1917, 38, 489,
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15 Minuten am RiickfluBkiihler kochen. Nach dem Krkalten und Filtrieren durch
ein trocknes Filter erhilt man leicht 25 cem Filtrat, in dem man den Trockenriickstand
bestimmt. Die Ergebnisse sind praktisch die gleichen, wie nach dem Feder’schen
Verfahren oder auch nach dem AufschluBverfahren mit Salzsiiure. Ich persénlich
ziehe jedoch das AufschluBverfahren im allgemeinen vor, weil es die vorherige Trock-
nung nicht voraussetzt und daher rascher den Fettgehalt angibt. Notwendig ist der
Aufschlufl mit Salzsiiure bei mehlhaltigen Fleischwaren. Das Mehl schlieBt nimlich
beim Trocknen Fettmengen ein, die sich durch einfache Extraktion mit Ather nicht
in Losung bringen lassen. So ergab die Fettbestimmung in einer mehlhaltigen Leber-
wurst nach Feder durch Extraktion mit Ather 12,35% und nach dem neuen
Verfahren nach AufschluB mit Salzsiure 13,66 %/o.

b) Kdse und Milch. Besondere Schwierigkeiten wurden nicht beobachtet.
Die Dichte des Feites wird zweckmiBig zu 0,94, wie bei Butter, eingesetzt.

c) Seife. Das spezifische Gewicht der Seifenfettsiuren kann zu 0,90 bei
Schmierseife, bei andern Seifen zu 0,93 eingesetzt werden; erhebliche Abweichungen
werden hierdurch, wie oben ausgefiihrt ist, nicht verursacht.

d) Kakao und Schokolade. Kakao wird direkt, Schokolade in geraspelter
Form mit Trichlorithylen 5—10 Minuten am RiickfluBkiihler gekocht und das Ge-
misch alsdann durch ein trockenes Filter filtriert, — Erinnert sei hier an das Ver-
fahren von P. Welmans!), das von einem #hnlichen Gedanken ausgeht, wie das
oben beschriebene Verfahren. Welmans benutzt aber wassergesittigten Ather, der
fir die Fettbestimmung viel weniger geeignet ist als Trichlorithylen, wie oben des
niheren ausgefithrt worden ist,

e) Brot und Backwaren. DBrot und Backwaren miissen fiir die Fettbestim-
mung zundchst mit Siure aufgeschlossen werden, da die vorbandene Stirke sonst
Fett einhiillen wiirde. Die durch Kochen mit Salzsiure erhaltene Flissigkeit kann
nun aber njcht direkt mit Trichlordthylen gekocht werden, sondern wird zweckmaBig
wie frither von mir beschrieben?) abfiltriert und getrocknet. Der erhaltene Trocken-
riickstand kann algdann mit 100 cem Trichloriithylen versetzt und am RiickfluBkiihler
ausgekocht werden.

C. Ausfiihrungsbeispiele.

1. 20 g Fleisch, Wurst oder Kise werden mit 20 cem rauchender Salzsiure
in einem Rundkélbchen, wie es zur Bestimmung der Reichert-Meif1’schen Zahl
dient, so lange gekocht, bis die Masse zergangen ist und das Fett sich abgeschieden
hat. Man laBt etwas erkalten (etwa auf 40—50°), fiigt genau 100 cem Trichlor-
dthylen von Zimmertemperatur hinzu und kocht unter Zusatz von etwas Bimstein-
pulver lebhaft 5—10 Minuten lang an einem dicht angeschlossenen RiickfluBkiihler
nach Bomer; alsdann 148t man auf etwa 300 erkalten, fiillt die Kochfliissigkeit in
einen Schiitteltrichter, 1aBt ganz auf Zimmertemperatur (die Temperatur des oben ver-
wendeten Trichlordthylens) erkalten. Hierauf filtriert man einen Teil der unten ab-
geschiedenen Fettlosung durch ein trockenes Filter, bringt vom Filtrat 25 cem in
einem gewogenen Glasschilchen auf dem Wasserbade zur Trockne und wigt nach
einstiindigem Trocknen im Trockenschrank bei 100°% Betriigt der Abdampfriickstand
a g, so ergibt sich der Fettgehalt (x) in %o unter Einsetzung des spezifischen Ge-
wichtes des Fettes von 0,95 fiir Rindsfett, wie folgt:

1) Diese Zeitschrift 1908, 16, 627.
?) Diese Zeitschrift 1917, 34, 490.
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2. 20 g geraspelte Schokolade werden in einem Rundkélbchen mit genan
100 cem Trichloriithylen versetzt und das Gemisch 5—10 Minuten am RilckfluBkihler
gekocht. Alsdann 148t man erkalien, bis das Gemisch die Temperatur des ver-
wendeten Trichlorithylens angenommen hat, filtriert durch ein trockenes Filter und
bestimmt den Abdampfriickstand in 25 cem des Filtrates. Fir die Dichte des
Schokoladenfettes ist der Wert 0,96 bei der Berechnung einzusetzen.

3. 20 g Margarine (Butter) werden in einem Kélbchen mit 100 cem Trichlor-
dthylen am RiickfluBkithler 5 Minuten gekocht und das entstehende Gemisch durch
ein trockenes Filter filtriert und 25 cecm des Filtrates in beschriebener Weise zur
Trockne gebracht.

D. Vergleichende Versuche gegeniiber anderen Verfahren.
Eine Anzahl Fettbestimmungen wurden einerseits nach dem beschriebenen Ver-
fahren, andererseits nach den bisherigen Verfahren vorgenommen und dabei eine
praktisch binreichende Ubereinstimmung gefunden, wie folgende Ergebnisse anzeigen:

An- Gewicht .
gzz::' i:sg:;_ des Ab- | Spez. | Feti- Vergleichsverfahren
Nr. Gegenstand Menge | noFetp.| S0P (Gewicht| gehalt Tott-
Sub- | J5sung riick- | des in ;‘]'v "
stanz standes | Fettes %y Art des Verfabrens | geaa
e cem o . in 0/0
1 | Reines Butterfett . . .]10,017| 10 |0,9045| 0,94 | 99,9 — —
2 | Hackfleisch . . . . .]20,0 25 10,3585 ] 0,95 72| Soxhlet-Feder 7,0
3 | Fleischwurst I . . . .{200 10 [0,1065| 095 | 5,4 » » 5,4
4 ” Im. . . .{200 25 10,3290| 0,95 | 6,7 ” ' 6,8
5 a) mit Salzsdure
aunfgesehlossen | 20,0 25 10,2890| 0,95 5,8 » » 58
g | Leber- b) durch Austrock- ‘
wurst ] nang des Trok-
kenriickstandes | 20,0 25 10,2865 0,95 5,8 . » 5,8
7 a) mit Salzsiiure
aufgeschlossen | 20,0 25 10,8490 0,95 | 176 » » 17,5
8 Leber- b) durch Austrock-
wurst 11 pung des Trok-
kenrtickstandes | 20,0 25 10,8610, 0,95 17,9 » » 17,5
91 Mileh I . . . . . .]2268 25 10,1670 0,94 3,0 Gerber 3,0
10 » I . . . . . .]22,66 25 10,1890 0,94 2,5 » 24
11 , I . . . . . .]12266 25 |0,1715| 0,94 3,1 » 3,1
12 | Weichkdse . . . . .| 9,559| 25 |0,3575| 0,94 | 15,2 » 15,2
13 | Hollinderkiise . . . .|15208| 25 {1,1420| 0,94 | 316 » 81,7
14 | Margarine. . . . . .| 5070] 256 {1,0875| 093 | 90,0 Soxhlet 90,6
15 | Schokolade T . . . .]20,0 25 |1,4770| 0,96 | 31,56 » 31,2
16 » m ... .1200 25 |1,4385 1 0,96 | 30,6 » 80,1
Soxhlet-
17 | Spritzgebdck. . . . .}20,0 25 10,5665 | 0,93 | 23,2 Grofifeld 22,9
nach Abscheidung)
18] Seife . . . . . . .} 62 25 10,9995| 0,93 | 67,3 des Fettes mit }| 66,9

{ Atherauszng
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E. Abscheidung und Gewinnung von grifieren Kettmengen fiir
die Untersuchung.

Nicht nur zur quantitativen Bestimmung des Fettes sondern auch zur Abscheidung
einer groferen Fettmenge aus beliebigen Mengen Untersuchungsmaterial kann Trichlor-
dthylen mit Vorteil verwendet werden. Man verfihrt dabei zweckmiBig, wie folgt:

Eine beliebige Menge Substanz wird in analoger Weise wie bei der Fettbe-
stimmung mit so viel Trichlorithylen ausgezogen, daB eine klar abirennbare Fettlosung
entsteht. Diese wird so vollstindig wie moglich.abgetrennt, filtriert und in einen Kolben,
etwa einen Kjeldahl- Kolben tibergeftithrt, Hierauf fiigt man etwa die gleiche Volum-
menge Wasser hinzu und destilliert nach Zusatz von DBimssteinpulver. Wiahrend der
Destillation geht zunichst in der Hauptsache das Trichlordthylen iiber, wibrend die
Fettlosung im Kolben immer konzentrierter wird. SchlieBlich wird die Konzentration
des Fettes so erheblich, daf das Losungsmittel nicht mehr hinreicht die Fettlosung
unter Wasser zu halten: Das Fett steigt allméhlich hoch und schwimmt an der Ober-
fliche. Bei weiterem Kochen dringen die Wasserddmpfe stetig durch die Fettschicht
und nehmen auch die letzten Spuren des Trichlorfithylens bereits nach wenigen Minuten
mit sich fort. GieBt man jetzt das Gemisch von Wasser und Fett in ein Becher-
glas und laBt erkalten, so kann man das reine Fett nach dem Erstarren abnehmen
und etwa nach dem Schmelzen und Filtrieren durch ein trockenes Filter zur Unter-
suchung verwenden. — Zu beachten ist, daf} die Beseitigung des Ldsungsmittels im
Wasserdampfstrome unter Ausschluf der Luft und bei genau 100° vor sich geht,
wodurch eine Verfinderung des Fettes infolge von Oxydation ausgeschlossen wird.

Zusammenfassung.

1. Es wird ein neues vereinfachtes Verfahren zur Fettbestimmung in Nahrungs-
mitteln und Seife beschrieben, das darin besteht, daB man die zu untersuchende Sub-
stanz, notigenfalls nach Freilegung des Fettes, mit einem bestimmten Volumen eines
in Wasser unl6slichen Fettlosungsmiitels am RiickfluBkithler auskocht und aus den
Eigenschaften der entstehenden Fettlosung, beispielsweise durch Bestimmung des Ver-
dampfungsriickstandes eines bestimmten Teiles derselben den Fettgehalt ermittelt.

2. Die Verwendung von Trichlorathylen fiir diesen Zweck erwies sich als be-
sonders geeignet. Ferner zeigte sich, daB bei Verwendung von 10 g Substanz und
100 cem des Lidsungsmittels der durch das verschiedene spezifische Gewicht der Fette
bedingte Einflu auf das Endergebnis nur gering ist.

3. Die Ergebnisse nach dem vorliegendem Verfahren weichen von den nach den
bisherigen Verfahren erhaltenen nur unwesentlich ab.

4. Auch die Abscheidung groferer Fettmenge fiir Untersuchungszwecke geschicht
vorteithaft mit Trichlorathylen nach einem nidher beschriebenen Arbeitsgange.



