EREDETI DOLGOZATOK - BESZAMOLOK

0sszehasonlitd vizsgalatok Stoldt W. sésavas-éteres
és Grossfeld J. trikléretilén-s6savas zsirmeghatarozasi
eljarasaval

SARUDI IMRE ES MIHALIK DEZzSO
Szeged VAarosi Mindségvizsgalé Intézet, Szeged

Erkezett : 1955. okt6ber 28.

Kozleményunk célja a Weinbull—Stoldt(l)-féle s6savas-
éteres, valamint a Grossfeld(2)-féle trikléretilén-sosavas zsir-
meghatarozasi eljards ismertetése; melynek el6nyeit sajat
tapasztalataink alapjan is igazolni tudjuk.

Mindkét gravimetrikus eljaras nagy pontossagu és semmiféle
kilonleges berendezést nem igényel. A két eljarassal nyert
eredményeket egymashoz viszonyitva ellendriztik olyképpen,
hogy a vizsgalati anyagok zsirtartalmat a nevezett ketféle mod-
szlerlrﬁl hlftaroztuk meg. Eredményeink kdzleményink végén
talalhatok.

A) Stoldt W. eljarasa

Stoldt W. Weinbull kisérletein elindulva egyszer(l és igen
pontos zsirmeghatarozasi eljarast dolgozott ki és szamos esetben
alkalmazott U%yszélvén minden fontosabb élelmiszernél. Maod-
szerének legfébb elényei : 1 Nagy pontossag. 2. A Kivitel
egyszerlisége, mert a Soxhlet-féle késziilékt6l eltekintve mas
készilék-berendezést nem igényel. Kivitele annyira egyszerd,
hogy laboratériumi segédmunkaerdvel elvégeztethetd. 3. Nag?/
mennyiségek dolgozhatdk fel, ami a pontossag javara szolgal.
4. Nag?/ mennyiségek kilonithetdk el a zsir kdzelebbi vizsgalata
céljabol, a zsir megvaltozasa nélkal. (Pl, Reichert—Meissl,
vagy vajsavszam meghatarozasa.)
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A modszer leirdsa a kovetkezd:

5—10 g megdaralt anyagot (hUskészitmeny, hus, tejtermek
stb.) 600 ml-es poharba mérink, 100 ml vizet és utoljara
60 ml sosavat (1,19 fs) adunk hozza A keveréket 20 percig for-
rasban lev6é vizfirddn tar'%J idénkénti atkeverés mellett,
majd azbesztlapon y2 6raig orraljuk (Oraiiveggel fedett pohar)
Ezutan elére megnedvesitett Schleicher—Schull-féle 588. sz.
szlir6papiroson szdrjik és forrd vizzel jol kimossuk. A sz(r6t
azutan porcellancsészébe téve kb. 105—110 Ccon 4 6ra hosszat
szaritjuk és Soxhlet-készilékben (papirhively alkalmazasa
nélkal) 3 oran at éterrel Kivonjuk. Az éterkivonat maradékat
sulyallanddsagig 105—110 C°-on szaritjuk. (Sulyallandosag ren-
desen 3—5 orai szaritds utan bedll.) Ha a szlir6 szaritasa kozben
zsir szivarogna at a csészébe, tobb zsirt kis vattacsomdval
torolunk ki és az utébbit a sz(ir6be tessziuk, a csészét pedig
kevés éterrel utana 6blitve az étert a Soxhlet-lombikba ontjik.
Kevés atszivargoit zsirt egyszerlen éterrel oblitlink at a Soxhlet-
lombikba.

Megjegyzések. 1 Az anyagmennyiséget ugy valasztjuk
meg, hogy a meghatarozott zsirmennyiség ne haladja meg a
3,5—4 g-ot. Az anyagot annyi vizzel keverjuk el, hogy a tér-
fogat kb. 100 ml és a viz-sosav térfogat aranya 100 :60 ml
legyen.*

2. A forrd, hig sosav hatdsara a fehérjék és szénhidratok
részleges lebontasa kovetkezik be, minek kovetkeztében a zsir
teljesen elkilondl és a folyadék felszinén gytlik dssze. Szlréskor
pedig a nedves szlir6papiroson marad vissza, tobb-kevesebb
barnasfekete elszenesedett atalakulasi termékkel egydutt.

3. Nagy gondot kell forditani a sz(ir6 tokeletes kiszaritasara,
hogy az éter tokéletesen atjarhassa. Ezért minden esetben 4 orai
szaritasi id6t ajanlunk.

4. A higitashoz és kimosashoz vizvezetéki vizet is hasznal-
hatunk.

B) Grossfeld J. tiikldretilén-sdsavas eljarasa

Ennél az eljarasnal a sosavval roncsolt anyagbdl felszaba-
dult zsirt trikloretilénnel vonjuk ki. A so6savas-vizes rétegen
feltl gydlik Ossze a zsir ; a vizes réteg alatt pedig atrikloretilén
helyezkedik el magas fajstulyanal (1,47 fs) fogva. A visszacsepeg6

*Folyékony anyagokbol a térfogatot kb. 100 ml-re egészitjik ki.
Pl. 50 g tej + 50 ml viz + 60 ml sosav.
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h(t6 alatt forrdsban tartott olddszer gbzei a vizes rétegen
athatolnak és a zsirt kioldjak. A zsirkioldashoz pontosan 100 ml
trikldretilént hasznalunk és a zsiroldatbdl (100 ml oldészer +
+ zsirtérfogat) kivett 25 ml bepéarldsi maradékat mérjuk.
A bepérlasi maradék mennyisége és a meghatarozott zsir faj-
sulya alapjan a kiindulasi anyag-mennyiségben levé zsir mennyi-
sége a kes6bb ismertetett modon kiszamithatd, ill. tAblazatbél
kereshetd ki. A 25 ml zsiroldat beparlasi maradékat ugyanis
nem lehet egyszer(ien 4-gyel szorozva a bemért anyagmennyi-
ségre vonatkoztatni, mert a 100 ml oldoszer térfogata a kioldott
zsir térfogataval novekedett me?. A modszer kivitelénél modo-
sitasképpen az eredeti Grossfeld-féle zsiroldat-lesz(ir6berende-
zést elhagytuk és helyette valasztotdlcsért és gombtolcsert alkal-
maztunk az oldészeres réteg elkilénitésére, illetleg az oldat
sz(irésére. Az eredeti zart szlr6berendezés az olddészer parol-
gasanak elkeruilésére szolgal, de felesleges e nehézkesen kezel-
het6 késziilék alkalmazédsa, mivel az altalunk hasznalt egy-
szer(ibb eszkdzoknél sincs szdmottevd parolgas.

A modszer elénye a nagy pontossag és az eléggé egyszerd
kivitel. Egyes meghatarozas 4 oran belll eredmenyt szolgaltat,
Parhuzamosan vegzett, ill. az egymast kozvetlenul kovetd
részletmiiveletek mellett 8 6rai munkaid6 esetén 5—7 meg-
hatarozast el lehet végezni ; legfeljebb egyes zsirmennyiségek
Kiszaritdisa marad a kovetkezd napra. A trikloretilén el6nye,
hogy Kit(ind zsiroldészer, nem gyulékony és hogy aranylag
magas forrpontja (86 C°) miatt a zsiroldat parolgas okozta tér-
fogatvaltozésa elhan%/ac?olhatéan csekély értékd. A trikloretilé-
nes eljards sok szénhidratot tartalmazd anyagoknal nem alkal-
mazhatd, mivel a lebontasi termékek sOsavas-vizes rétege és az
oldészeres réteg nem kilénilnek el, hanem egy fel nem dolgoz-
hat6, sotétbarna, s(rdi, viszkézus folyadéktomeget képeznek.

A mobdszer kivitele a kovetkezd:

5—10 g anyagot (megdarélt hus, hiskészitmény, tejtermék,
stb.) 300 ml-es lombikba mériink és 20 ml so6savval (1,19 fs)
ontlink le. A lombikot kis lang felett allandé mozgatas kozben
hevitjik a teljes feloldddasig. (Néhany perc.) Ezutdn a lombikot
szobahéfokra h(tjik le és mér6lombikbol 100 ml trikléretilént
mériink a sosavas folyadékhoz. A kKiritett lombikot 3 percig
szajaval lefelé tartjuk, a vizsgaland6 anyagot tartalmazo
lombik szaja felett és a még fuggd folyadékot ugy vesszik le,
hogy a mer6lombik nyakperemet a lombik nyakan huzzuk
végig. A folyadékot ezutan azbeszt drdthald alkalmazéasaval



visszacsepegl huté (golyoscsovi jo hiit6 legyen) alatt 10 percig
gyengén forral{'(uk, majd a lombikot hideg vizbe allitva szoba-
héfokra hitjuk le. (Ek®6zben természetesen a visszacsepegd
hitést nem szakitjuk meg.) A szobah6foku folyadékrétegeket
valasztotolcsérben kulonitjuk el és a trikldretilénes réteget
tvegdugos Uvegben fogjuk fel. A vizt6l zavaros zsiroldatot
lr(1éhanylg kovafolddel razzuk Ossze, mire az nehany perc alatt
itisztul.

A zsiroidat parolgdsmentes szlirésére egy gombtdlcsér szol-
gal, melynek gémbje 60—70 ml térfogatd, szara pedig kb. 20 cm
hosszlsagl. A szar vegéhez rovid gumicsddarab kozvetitésével
vékonyra kihtzott ivegcsddarab illeszkedik, a gumics6darabot
pedig Mohr-csap szoritja 6ssze. A gombtdlcsérbe kis reddssz(ir6t
teszlink és a zsiroldatot a gémbtolcsér szardba helyezett kis
tolcséren at ontjuk a szlir6re. Az egyes feltdltogetések utan a
tolcsérkét odralveggel fedjik le. A sziredék 25 ml-ét mér6-
lombikkal mérjik le és lemért 50 ml-es lombikba visszlk ét,
olyképpen, hogy a kiuresitett mér6lombikot kevés trikloretilén-
nel haromszor utanadblitjik. A triloretilént egyszerd h(it6n &t
vizflrddn ledesztilldljuk (a lombik teljesen a vizbe merlljon,
a lombiknyak és a vizfurd6nyilds kozti hézag fedve legyen)
s a zsirt a fekv® helyzet(i lombikban 2 6raig 110 C°-on szarit-
juk, majd exszikkatorban lehdlés utan mérjuk.

Gyorsabban érink célt, ha vizfiirdé helyett egyszer(i lég-
furd6t alkalmazunk gy, hogy azbesztdrdthalora helyezett kis

orcellan-vizfurdékarikara allitjuk a lombikot és az azbeszt-
apot kis langgal hevitjik. A zsir megégésének elkeriilése végett
az oldoszer utolso nehany tized ml-ét 110 C°-os szaritdszekreny-
ben (izzuk el. A szaritasi id6 ilyenkor 10—15 perccel haladja
meg a szok&sos 2 Orat.

Tejnél ugy jarunk el, hogy 50 g tejhez 4—500 ml-es allo-
lombikban 100 ml tomény sosavat és a szobah6fokra leh(tott
elegyhez 100 ml trikldretilént adunk. Kozvetlenll utana vissza-
csepegd hiité alatt 5—10 percig forralunk, a tovabbi m(ivelete-
ket pedig fentiek szerint vegezzik el.

Az eredmény kiszamitasanal figyelembe kell venniink, hogy a
100 ml trikloretilén felhasznalasaval késziilt zsiroldat térfogata :
100 + zsirtérfogat. Ha a bemért anyagmennyiségben levé
zsir mennyisége x g és ennek térfogata x/d, ahol d a zsiraddk
fajsulya.

A trikloretilénes oldat térfogata tehat: 100 + x/d.

Hasonloképpen a 25 ml zsiroldat beparlasi maradékanak
(@) térfogata : a/d.

6



Es igy

(100+_T); o5 =X .2
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A szamitas elkerlilése végett x értékét Grossfeld-féle tab-
lazatbdl kozvetlenil keressuk ki. (Grossfeld : Anleitung zur
Unters, der Lebensmittel. 332. old.).

Példa: Bemért anyag: 10,13 g; 25 ml-ben talalt zsir:
0,7818 g. A 0,91 zsirfajsulyhoz tartozé oszlop szerint ez meg-
felel 3,240 g zsirnak (10,13 g anyagban).

Zsir = 100 = 31,73%.
10,13

Az eredmény az elkeriilhetetlen oldoszerveszteségek miatt
még némileg mddosul. (I. Megjegyzések 1. alatt.)

Megjegyzések. 1. Mivel a mér6lombik nem kifolyasra van
kalibralva, a visszamaradt, azaz 100 ml-b&l hianyzo olddszer
mennyiségét szamitasba kell venni. A mér6lombikot Ugy
kalibraljuk, hogy a 100 ml olddszer kiontése utan a lom-
bikban levé oldoszert 3 percig kicsepegni hagyjuk és az
igy Kilresitett lombikot Uvegdug6javal zarva Gjra megmér-
{'Uk. A kifolyds utadn talalt lombiksulybdl levonva az ures
ombik sulyat, a visszamaradt oldészer sulyat kapjuk meg. Ezt
a sllyt a trikloretilén fajsalyaval (1,47 fs) osztva megkapjuk a
100 ml-b6l hidnyz6 térfogatot. A visszacsepegd hitd alatti
forralasnél némi olddszerveszteseg all el6, amit szintén kilon
kisérlettel allapitunk meg. 100 ml trikloretilént lombikba
mérink és az egészet Kkitardzzuk. Az oldoszert ezutan a
zsirmeghatarozasokhoz hasznalt visszacsepegé hité alatt 10
percig forraljuk és leh(tés utdn a lombikot Ujra mérjuk.
A meérések kiilonbsége az oldoszer vesztesége. Ezt a sulyt
ugyancsak 1,47-tel osztva az elveszett olddszer térfogatat kap-
juk meg. E kétféle oldoszerveszteség Osszegét az eredmeény
iszamitasanal szamitasba wvesszik. Pl 100 ml triklor-
etilén lemérésénél a mér6lombikban visszamaradt olddszer
térfogata : 0,08 ml és a visszacsepegd hiit6 alatt elvesztett
olddszeré pedig 0,20 ml ; akkor az 0ssz-veszteség : 0,28 ml.
100 ml trikloretilén helyett tehat 10 —0,28 = 99,72 ml triklor-
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etilénnel végeztik a meghatarozast. Az elézéek alapjan Kisza-
mitott zsirmennyiséget tehat 0,9972-vel szorozzuk, hogy helyes
eredmeényt kapjunk. El6z6 peldank esetében a zsirmennyiség
javitott ertéke : 31,73 « 0,9972 = 31, 64%]lesz.

2. Fontos, hogy az olddszer és a zsiroldat hOmérsék-
lete az uralkod6 szobah6mérsékletnek megfelel6 legyen,
mert a trikloretilén h6okozta Kkiterjedése igen szamotteve.
A tériogatmérésre hasznalt 100 ml-es mér6lombikot, valamint a
zsiroldat leméresére hasznalt 25 ml-es mér6lombikot nyakanal,
nem pedig széles végénél fogva tartjuk a térfogatok lemérésekor,
nehogy a kéz melege Kiterjedést okozzon. A mérélombikok
térfogatai pontosan 4 : 1 aranyban alljanak egymaéashoz: leg-
jobb hitelesitett eszkdzoket hasznalni.

3. A fenti kiszamitasban szerepl6 zsirfajsulyokat két tizede-
sig vesszik sz&mitasba. Grossfeld fent idézett munkéajaban
(21. old.) a tekintetbe johetd ertékek tablazatban Osszefoglalva
talalhatok meg. Azonban nem megy a gyakorlati pontossag
rovasara, ha a kozepes 0,92 fajsulyértékkel szamolunk. (Ezt
tehetjik pl. zsirkeverék esetében).

4, A trikloretilén visszanyerése. A meghatarozas soran le-
desztillalt oldoszert kozvetlenll Gjra felhasznalhatjuk. Az egyes
meghatarozasok zsiroldatanak fel nem hasznalt részét Ossze-
gyljtve, az olddszert vizfurdén desztillaljuk le egy lombikbdl.
A pérlat az atdesztillalt vizt6l er6sen zavaros és a trikldretilén
bomlasabol kifolydlag sosavat is tartalmaz. Ezért nagyobb razo-
tolcsérben kevés natronliggal rdazzuk ossze és néhany orai allas
utdn az alul elhelyezkedett oldoszerréteget szaraz (vegdugos
Uvegbe engedjik le. A kevés viz megkotese végett a folyadé-
kot kovafolddel jol 6sszerdzzuk, mire vizmentes lesz és azonnal
Kitisztul. Az old6szert red6s szlr6n szlirjuk. A technikai
tisztasdgu trikloretilénbél fény hatadsara sdésav hasad le, mely
az oldoszerben csak igen kevessé oldodik, és igy nagyreszt
eltavozik. A kevés oldott allapotban levd sdsav a zsirmeghataro-
zasokat nem befolyasolja. Az oldoszer bomlasat nagymeértékben
elkeriilhetjuk, ha uvegdugés barna Uvegben sotét hlvds helyen
tartjuk el.

A két modszer Osszehasonlitdsi eredményeit az alabbi
tablazat tartalmazza. Adataink szerint a Stoldt-féle és a Gross-
feld-féle eljarassal elért eredmények jol megegyeznek, ami a két
modszer megbizhatdsaganak igazolasa. A 15, 16. és 17. sz
huskészitményeknél a kissé nagyobb eltérések a mintdk rend-
kivil nehéz egyneml(sithet6segével magyardzhatok. A két
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Zsirtartalomszazalék az alabbi mddszerek szeriiil meghatarozva

— Stoldt Grossfeld Kilonbség Acidobutiro-
Vizsgalt anyag szerint szerint % metriasan
1 5,50 5,53 0,03 5,4
2. 5,47 5,60 0,13 55
3. 5,93 5,94 0,01 59
4. 5,50 5,53 0,03 54
5. 2,31 2,31 0,00 2,2
6. 7,48 7,54 0,06 74
7. Anyatej ... 3,01 3,06 0,05 31
8. Tejfél oo 20,45 20,20 0,25 21,0
9. Gomolyataré ... 14,96 15,03 0,07 15,5 (van
Gulik)
10. Tejszin .. 37,10 37,12 0,02 37,0
11. Huspastétom .. 19,02 19,12 0,10 —
12. Huspastétom .. 16,40 16,37 0,03 —
13. Szaldmi.....cu..... 44,59 44,58 0,01 —
14. Szalami . ............ 45,06 45,10 0,04 —
15. Kolbasz ............. 29,73 29,12 0,61 —
16. Huskonzerv .... 22,42 22,79 0,37 —
17. Parizsi felvagott. 14,59 15,01 0,42 —
18. Tepertf.......... 16,22 16,14 0,08 —
19. Savkazein.......... 2,34 2,30 0,04 —
20. MaK..ooooeeirnnne 38,58 38,38 0,20 —

modszert pontossdg' tekintetében egyenlé értéklinek mindsit-
hetjuk. Egyszer(isegénél fogva elGnyosebb a Stoldt-féle modszer,
kilonosen akkor, ha megfelel6 szamla Soxhlet-késziilékkel
rendelkezunk, Ugyhogy egyszerre tobb meghatarozas keszulhet.
A Grossfeld médszerét fékeppen akkor alkalmazhatjuk elénnyel,
ha kevés szdmu mintdnal néhany 6&ran belll eredményt kell
szolgaltatni.

OSSZEFOGLALAS

Szerz6k a Weinbull —Stoldt és a Grossfeld-féle zsirmeghatarozasi
eljarast ismertették, melyek sajat tapasztalataik szerint is mint pontos
és egyszer@ien kivihet6 mdédszerek a gyakorlat szaméra, nagyon ajanl-
hatok. A moédszerek megbizhatésdgat kulonféle anyagokon végzett
6sszehasonlitd meghatarozasokkal igazoljak.



Wapydu . n Muxanuk A.

CONOCTABJNEHWNE METOAOB ONPEAENEHWA XWPOB B.
CTONAT-A-CONAHAA KWCNOTA-O®UNP-, TPOCOEND N W,-
A-CONAHAA KUNCNOTA-TPUKNOP3ITUNTEH

ABTOpbl coobuwialT MeToAbl OnpefeneHws >Xupos BelHbyn-CTongr-a
n Tpocdeng-a. MeToabl NO ONbiTaM aBTOPOB TOYHblE, NIETKO BbIMONHAEMbIE
N NO3TOMY PEKOMeHAYKTCA ANA MNpakTUKW. TOYHOCTb MeTOoAa MPOBEPUNYU
CONoCTaBAALWMUMN WCCNELOBAHNAMMN PasHbIX MaTepuanos.

Sarudi |. und Mihalik D .: Vergleichende Untersuchungen mit
dem Fettbestimmungsverfahren vermittels Salzsdure-Aether von W.
Stoldt und demjenigen vermittels Trichlordthylen-Salzsédure von |I.
Grossfeld.

In der vorliegenden Arbeit wurden zwei Fettbestimmungsver-
fahren : das Salzsdure-Aether-Verfahren von Weinbull-Stoldt und
das Salzséure-Trichlordthylen-Verfahren von 1 Grossfeld ausfuhrlich
beschrieben und fur die Praxis empfohlen. Die Verldsslichkeit der
Methoden wurde bei mehreren Substanzen durch vergleichende Versuche
gezeigt.
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