Bidrag til Fodermiddelanalysens Metodik.

Ved J. Find Poulsen.
229, Beretning fra Statens Forsegsvirksomhed i Plantekultur.

I Haandbgger til Brug ved kemiske Analyser finder man #
Almindelighed angivet forskellige Metoder til Bestemmelse af de
paagzldende Stoffer eller Stofgrupper; det er imidlertid ofte vanske-
ligt at afgere paa Forhaand, hvilken Metode der er mest formaals-
tjenlig under de givne Omsteendigheder, idet der jo baade maa tages
Hensyn til Metodens Ngjagtighed, Arbejdets Omstandelighed og Kost-
barheden af de Apparater og Kemikalier, der udkraeves. Sammen-
lignende Undersagelser over forskellige Metoder eller Enkeltheder ved
disse er forholdsvis sjeldne i Litteraturen, skent saadanne er af stor
Vaerdi for det praktiske Arbejde i Laboratorierne. I naervarende
Beretning foreleegges nogie Undersegelser angaaende Bestemmelse af
Stivelse og Raafedt i Kornsorter og Totalkveelstofbestemmelse i Run-
kelroer. Undersogelserne blev iverksatte af Hensyn til det praktiske
Arbejde paa Statens Planteavls-Laboratorium men vil formentlig
ogsaa kunne vzre til Nytte for andre. De er udferte paa Labora-
toriets agrikulturkemiske Afdeling af Assistent J. Find Poulsen, der
ogsaa har udarbejdet Beretningen.

Forsogslederne ved Statens Forsegsvirksomhed i Plantekultur,

1. Om Bestemmelse af Stivelse i Kornsorter.

I vore Kornsorter udger Stivelsen Hovedbestanddelen af den
store Stofgruppe, de kvealstoffrie Ekstraktstoffer, som man ved
den almindelige Foderstofanalyse faar frem som Differens efter
direkte Bestemmelse af kvelstofholdige Stoffer, Raafedt, Tree-
stof, Aske og Vand. En Bestemmelse af Stivelse alene er imid-
lertid ofte paakravet saavel af fodringsmessige som industrielle
Hensyn, idet den kan bidrage il neermere at karakterisere
Fodermidlet og f. Eks. for Bygsorternes Vedkommende til at
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karakterisere deres Verdi som Maltningsvare. 1 sidstnaevnte
Henseende har et stort Indhold af Stivelse og Forholdet mel-
lem denne og de kvaelstofholdige Stoffer Betydning.

En Bestemmelse af det kvantitative Indhold af Stivelse 1
et eller andet Produkt er imidlertid vanskelig, idet ledsagende
Stoffer paavirker Analyseresultatet. Dette har medfort, at der
er bragt seerdeles mange Metoder i Forslag til Stivelseanalyser,
og at man mere maa betragte de ved denne eller hin Metode
fremkomne Verdier for Stivelse som relative Vzerdier end
som Udtryk for det virkelige Indhold. '

Af de mange Metoder har herhjemme navnlig Diastase-
metoden og i de senere Aar ogsaa E. Ewers’ Metode fundet
Anvendelse til Bestemmelse af Stivelse i Fodermidler. Da
disse Metoder er meget forskellige i analytisk Henseende, har
vi ment, at en Sammenligning af Resultaterne ikke vil vere
uden Interesse.

Ved Diastasemetoden forklistres forst Stivelsen, hvoretter
den med Malt-Diastase omdannes til en Oplesning af Maltose
og Dextrin. Denne Oplesning hydroliseres til Druesukker ved
Kogning med fortyndet Saltsyre, hvorpaa Reduktionsevnen
over for Fehlings Vaedske bestemmes.

Til Bestemmelse af Stivelse efter denne Metode er der
angivet flere Fremgangsmaader, der navnlig adskiller sig i
Maaden, hvorpaa Stivelsen senderdeles og bringes i Oplesning,
og i Behandlingen af det ved Reduktionsprocessen udskilte
Kobberforilte. H. Jessen-Hansen (2)') anvender 45 cm® Vand
til 5 g af det finmalede Korn, som forud er befriet for Kul-
hydrater, der er opleselige i FEter, fortyndet Vinaand og Vand,
og forklistrer Stivelsen ved Kogning i 10 Minutter paa Traad-
net over aaben Ild. Under Kogningen omreres stadig for at
hindre Paabrending. Der afkeles til 62° C. og tilswttes ca.
50 mg Raa-Diastase, hvorpaa Blandingen stilles i et Vandbad
paa 62° i en Time. Denne Behandling gentages, om fornedent
3 Gange, til Vadsken eller iszer det uopleste ikke giver Reak-
tion for Stivelse med Jod. Efter V. Storch (6) forklistres 2 g af
det finpulveriserede Foderstof i 100 cm® Vand ved Opvarmning
i lukket Flaske enten mindst 2 Timer til 100° eller /s Time
i Autoklave til 110 & 120°. Efter Afkeling til ca. 60° tilszettes

) Tallene i Parentes henviser til Litteraturfortegnelsen Side 581.
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2—5 mg Diastase og Blandingen stilles i Termostatrum ved
ca. 63° hvor den forbliver, indtil Stivelsen er omdannet, hvilket
angives i Reglen at vere Tilfeldet efter nogle Timers Forleb.
C. Rafn Dahm og K. Rerdam (1) forklistrer i en Kolbe 22 3 g
Stof i 100 em® Vand ved svag Kogning (paa Traadnet) i /e
Time. Under Kogningen er Kolben forsynet med en Tilbage-
lebskeler. Blandingen afkeles til 60—65° og der tilszttes
5—10 mg Diastase, hvorpaa den henstaar i Termostatrum ved
63° i 2 Timer under jevnlig Omrystning. Der koges paany
/e Time, afkeles og tilsmttes yderligere 5-—10 mg Diastase.
Blandingen stilles atter hen i neevnte Termostat /2 Time, hvor-
efter den opvarmes til Kogning og straks efter afkeles til
Stuetemperatur. Konig (b) angiver om Diastasemetoden, at
den hejest egner sig for Bestemmelse af Stivelse i Kartofler,
men betegner Metoden som usikker til Stivelseanalyser i
Kornarter. :

Der er, som nwevnt, ogsaa Forskel i Behandlingen af Kob-
berforiltet, som udskilles ved Sukkeroplgsningens reducerende
Indvirkning paa Fehlings Vaedske. 1 Stedet for den af Kjel-
dahl, H. Jessen-Hansen, V. Storch o. fl. benyttede Fremgangs-
maade, hvor Kobberforiltet reduceres til metallisk Kobber med
Brint, foretreekker Kénig, H. Wiessmann (8) og Dahm og Ror-
dam en lltning af Kobberforiltet til Kobbertveilte og en Om-
regning efter Atomtallene til metallisk Kobber. R. K. Kristensen (3)
betegner denne Metode som besveerlig og anferer, at man ved
tilstreekkelig rene Oplesninger kan undgaa Reduktionen med
Brint og direkte omregne det vejede Kobberforilte til metallisk
Kobber.

Det har imidlertid ikke her veret Formaalet at gennem-
prove disse forskellige Fremgangsmaader, men derimod paa
Grundlag heraf at udlede en brugbar Arbejdsforskrift tii Be-
stemmelse af Stivelse i Kornsorter efter Diastasemetoden og
sammenligne de herved fundne Resultater med de Resultater,
man faar frem ved Ewers’ Polarisationsmetode, som er meget
enkel og tidsbesparende.

Vi har for Diastasemetoden fundet felgende Fremgangs-
maade szerdeles egnet:

2.5 g af det finmalede Korn overfores i en almindelig Kjeldahl-
Destruktionskolbe paa 200 cm?® og omrystes med 100 cm® dest. Vand.
Kolben anbringes paa Traadnet over en Bunsenlampe og omrysies
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hyppigt, indtil Kogning er indtraadt; derpaa vedligeholdes en svag
Kogning i % Time. For at hindre Opkvaldning af Stoffet og en for
steerk Fordampning af Vandet forsynes Kolben med en Tilbagelebs-
koler, der let kan indrettes ved Hj=lp af et Reagensglas, som s®nkes
ned i Kolbehalsen til 1 cm over Vsdskeoverfladen, og med Tillabs-
og Aflebsrogr for en stadig Strem af Ledningsvand. Efter Kogning
afskylles Reagensglasset og Blandingen afkeles til ca. 63° hvorpaa
der tilsettes ca. 20 mg Diastase, som ved Omrystning blandes godt
med Indholdet. Kolben henstilles i Termostat ved 63° i 2 Timer under
hyppig Omrystning, koges atter !'/» Time, og efter yderligere Tilszet-
ning af ca. 20 mg Diastase og Henstand i Termostat 2 Timer opvar-
mes paany til Kogning, hvorved fortsat Indvirkning af Diastasen
forhindres. Stivelsen er nu i Almindelighed fuldstzendig omdannet,
hvad man i ovrigt maa sikre sig ved Jodproven. Kolbens Indhold
fores kvantitativt over i en Maalekolbe paa 200 cm? og efter Afkeling
til 20° fyldes op til Market med dest. Vand, omrystes og filtreres.
Den ferste Del af Filtratet benyttes ikke. Af Filiratet overfares 100
cm? i en Y.+ Liters Kogeflaske. Der tilsettes 12 cm® 25 pCt.-holdig
Saltsyre, og Kolben anbringes til Hydrolisering af Stivelsens Omdan-
nelsesprodukter i kogende Vandhbad 1%/: Time. Det er ved denne
Proces hensigtsmeaessigt at anbringe en Glaskugle med Stilk i Kolbe-
halsen. Efter Afkoling neutraliseres med Natronlud af samme Styrke
som Saltsyren, hvorpaa Indholdet fares kvantitatlivt over i en Maale-
kolbe paa 250 cm?; der fyldes op til Maerket med dest. Vand, om-
rystes og filtreres. Heller ikke her benyttes den ferste Del af
Filtratet.

Til en Maalekolbe paa 100 cm® overferes 50 cm® Fehlings Veedske
og derpaa 50 cm?® af den fremstillede Sukkeroplesning. Efter Omryst-
ning foretages Reduktionen, idet Kolben nedssenkes til Meerket i
kogende Vand, hvor den forbliver ngjagtig 20 Minuiter. Filtreringen
sker umiddelbart derefter med Benyttelse af Vakuum gennem Porcel-
leensfiltrerdigler, Rumindhold 10—15 cin® hvortil det udskilte Kobber-
forilte kvantitativt overferes og udvaskes med ca. 300 cm® varmt Vand,
80—85°% og til Slut 5 4 6 Gange med smaa Portioner ren Acetone.
Digel med Indhold anbringes i Vakuum-Ekssikkator, hvor den ved Stue-
temperatur og ca. 100 mm Kviksglviryk i Lebet af */» Time er torret
til konstant Veegt. Efter Vejning bestemmes Diglens Taraveaegt, naar
den over Sugeflasken er rengjort med fortyndet Salpetersyre, varmt
Vand og lidt Acetone og paany terret i Vakuum-Ekssikkator. En Tare-
ring af Diglen for Filtreringen er ikke tilstreekkelig og for saa vidt
unadvendig, idet den alkaliske Oplesning angriber den ganske let og
hevirker et lille Vaegttab. Syrebehandlingen ved Rengeringen af Diglen
er derimod uden Indflydelse paa dens Vagt.

Af den oprindelige Stofmaengde paa 25 g er der til Reduktionen
anvendt 025 g. Det vejede Kobberforilte er omregnet til Kobber med
Benyttelse af Faktoren 0O.sss2 og den hertil svarende Glukosemzengde
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fundet i Kjeldahls Tabeller. Ved Omregning fra Glukose til Stivelse
er anvendt Faktoren 0.,

Da de herved fundne Resultater var for hgje i Sammen-
ligning med dem, der fremkom efter Ewers’ Metode, blev der
udfert Blindbestemmelser med og uden Tilseetning af Diastase.
Blindbestemmelserne er udferte efter foranstaaende Analyse-
metodik, kun med Udeladelse af Analysestoffet.

Resultater af Blindbestemmelserne.
Vejet Kobberforilte i g. )
Med Diastase  Uden Diastase

O 0.0098 0.0056
2 e e 0.0097 0.0054
s 2 0.0098 0.0055
. S 0.0096 0.0055

Middel ......... 0.0097 0.0035

Forskellen, 0.0042 g, er trukket fra det vejede Kobber-
forilte ved de Resultater efter Diastasemetoden, som i Tabel 1
er sammenlignede med Resultaterne efter Ewers’ Metode.

Tabel 1. Resultater af Stivelse-Bestemmelser
efter Diastasemetoden og Ewers’ Polarisationsmetode.

pCt. Stivelse.

Diastase- |Ewers’ Metode,
Prove met?den ukorrigeret stoeIi-
Enkel |Middel| Enkel [Middel
Blanding af forskellige Bygprover fra 1927 | 52% | 625 | 817 | 6120 || < 0.2
do. 637 | 620 || B30 b1 || -0
do. 055 eta || 12| 61 | -0
Blanding af forskellige Bygprover fra 1928 gg:ﬁ 6330 | o3| g3 | < 016
do. a0l 6ama | G2 gog |+ 0
.do. gg:gz 62.98 ggi‘; 63.15 It 4+ 0.17
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Resultaterne efter Ewers’ Metode er fundne ved folgende
Fremgangsmaade:

42 g Stof (den halve Normalvzegt) overfares i Maalekolbe paa
100 cm?; der tilssetles 25 cm® 1.124 pCt.-holdig Saltsyre og omrystes og
dernzest yderligere 25 cm® af den neevnte Saltsyre. Kolbea med Ind-
hold anbringes i kogende Vandbad, hvor den under hyppig Omrystning,
navnlig i Begyndelsen, forbliver nejagtig 15 Minutter. Herefter tilszttes
koldt dest. Vand til omtrent 90 cm?® og afkeles til 20° derpaa 10 cm?®
4 pCt.-holdig Fosforwolframsyre og Opfyldning til Merket. Efter
Omrystning filtreres og polariseres ved 20° i 200 mm Rer. Ved Polari-
seringen er anvendt et Schmidt og Haensch-Apparat med Sukkerskala.
Der er aflast med !/10® Ngjagtighed, og de i Tabellen anfarte Resul-
tater for Stivelse er de dobbelte Middeltal, omregnet paa Tarstof, af
S5 Indstillinger med tilsvarende Afleesninger. Det afleeste Antal Grader
multipliceret med 2 er altsaa her Udtryk for pCt. Stivelse i forelig-
gende Stof, idet der saavel ved Ewers’ Metode som ved Diastasemeto-
den er set bort fra de i det folgende omtalte Korrektioner for led-
sagende Stoffer.

De Stivelsen ledsagende Stoffer, som ved Diastasemetoden
og Ewers’ Polarisationsmetode, paavirker Analyseresultatet, kan
i Hovedsagen henregnes til vandopleselige Kulhydrater, der
dels direkte eller efter Hydrolyse med Syre reducerer Fehlings
Vaxdske eller er optisk aktive, samt Pentosaner, resp. Pentoser,
som ved Indvirkning af Diastase og Syre delvis bringes i Op-
losning og har samme Virkning. V. Storch (6) anferer, at Sti-
velsebestemmelser efter Diastasemetoden vil omfatte foruden
Stivelsen i det undersogte Foderstof ogsaa dettes Indhold af
Sukker samt noget af dets Pentosanindhold. For Kornsorternes
Vedkommende og ud fra et fodringsmeessigt Synspunkt anser
han det imidlertid ikke for nedvendigt at korrigere herfor, idet
Sukkerindholdet er ringe og veesentlig bestaar af Rersukker,
ligesom Indholdet af Pentosaner ikke er stort i Sammenligning
med Stivelsemzengden. H. Jessen-Hansen (2) tager ved Stivelse-
analyser efter Diastasemetoden Hensyn til oplaselige Kulhydra-
ter, idet han forud udvasker den til Analyse bestemte Stof-
maengde med /Eter, fortyndet Alkohol og Vand. Til Opnaaelse
af mere ngjagtige Verdier for Stivelse i Kornsorter, bestemt
ved Ewers’ Polarisationsmetode, anbefaler H. Wiessmann (8), at
korrigere for opleselige Kulhydrater. Han anvender hertil 10 g
Stof og 100 cm® 1.124 pCt.-holdig Saltsyre. Blandingen hen-
staar 24 Timer ved almindelig Stuetemperatur under hyppig
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Omrystning, derpaa filtreres og 50 cm® af Filtratet be-
handles efter den for Metoden anforte Metodik. Den herved
fundne Drejning af Polarisationsplanet treekkes fra Totaldrej-
ningen. Ogsaa C. von Schéele og G. Svensson (7) korrigerer ved
Ewers’ Metode for vandopleselige Kulhydrater. De overforer af
Byg 23.70 g (= 5 Gange den halve Normalvaegt) til en Maale-
kolbe paa 250 cm?® og fylder op med Vand til -ca. 200 cm?
Blandingen henstaar ved Stuetemperatur i 1 Time og omrystes
herunder hyppig; derpaa fyldes op til Mzrket, omrystes
og filtreres. 50 cm?® af Filtratet, modsvarende den halve Nor-
malveegt, overfores til en Maalekolbe paa 100 cm® og behandles
med 2.1 cm? 1.12¢ pCt.-holdig Saltsyre efter Forskriften. Den
fundne Drejning af Polarisationsplanet, som ved Undersogelse
af 20 forskellige Bygprever udgjorde fra 0.5—0.45° Ventzke,
treekkes fra Totaldrejningen'). Forskellen i Korrektionsveer-
dierne kan ifalge H. Jessen-Hansen (2) aritagelig fores tilbage
til en forskellig Modningsgrad af Kornet.

Medens en Korrektion for vandopleselige Kulhydrater ret
let og sikkert lader sig udfere, er det modsatte Tilfeeldet for
Pentosanernes Vedkommende. Kun en lille Del af Kornets
Pentosanindhold er vandopleselig og inkluderes i fernevnte
Korrektion, medens Hovedparten gaar i Oplesning ved Ind-
virkning af Syre og sandsynligvis af Diastase efter henholds-
vis Ewers’ Metode og Diastasemetoden. Da Indftydelsen heraf
paa Resultatet af Stivelseanalysen ikke direkte lader sig be-
stemme, maa man indirekte spge Oplysning om, i hvilken
Retning Resultatet paavirkes, og om Sterrelsen af den herved
foranledigede Afvigelse. Dette er gjort af C. von Schéele og G.
Svensson ved de ovennaevnte Undersegelser i Byg. De anvender
hertil Mask fra Bryggerierne, som de ved Behandling med
Diastase og paafelgende Udvaskning befrier for den sidste Rest
af Stivelse. Med dette Materiale som Udgangspunkt kommer
de til det Resultat, at ved polarimetrisk Bestemmelse af Sti-
velse i Korn efter Ewers’ Metode gaar Hovedparten af Pento-
sanindholdet over i Oplesningen, hvorved praktisk talt et kon-
stant Forhold opstaar mellem Totalindholdet og den Mzngde,
der gaar i Oplesning. De opleste Pentosaner hydroliseres
delvis ved Syrebehandlingen; herved fremkommer en Blanding
af venstredrejende Pentosaner og hgjredrejende Pentoser med

1) Jvf. Referat i nzrv. Binds Slutning.
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et ligeledes konstant Forhold mellem disse. Blandingen er
svagt hpojredrejende, og Veerdien af Drejningen, som med Be-
nyttelse af 4.14 g Stof udger ca. 4 0.4° Ventzke, er paa Grund
af de nmevnte Forhold og den ringe Variation i Kornets Pento-
sanindhold ret konstant. Det virkelige Indhold af Stivelse i
Korn, bestemt efter Ewers’ Polarisationsmetode, kan da udtryk-
kes ved Formlen, 2(a—0.4) pCt., naar a er lig Drejningsvinklen
i ° Ventzke efter Korrektion for vandopleselige Kulhydrater,
og naar der til Bestemmelse er anvendt 4.74+ g Stof (= den
halve Normalvagt).

Som det fremgaar af de her refererede Undersegelser, er
Korrektionsveerdierne for opleselige Kulhydrater og Pentosaner
i Reglen ret smaa, men kan, navnlig for de forstes Vedkom-
mende, variere en Del. Korrektionen for opleselige Kulhydra-
ter kan derfor vaere mere nedvendig ved visse Underssgelser
end Korrigering for Pentosaner,

Den Korrektion, der i Henhold til Blindbestemmelserne
er regnet med ved Diastasemetoden, maa ved de i Tabel 1
anforte Resultater anses for paakrezevet, idet Forskellen i det
vejede Kobberforilte fra Blindbestemmelserne kun kan vere
foranlediget af den benyttede Diastase. Der er da Grund til
at tro, at Diastasen ogsaa i Analyserne har bevirket en til-
svarende Reduktion. Den »Egenreduktion« af 50 ¢m® Fehlings
Vaedske, som er fundet ved Blindbestemmelsen uden Diastase,
svarer til ca. 4. mg Kobber og er saaledes i ret god Overens-
sternmelse med den, der er fundet af Kjeldahl (4), som for
Fehlings Vaedske af samme Rumfang og samme Kogningstid
udger 5.9 mg Kobber.

Som det ses af Tabel 1, hvor de anferte Enkeltbestem-
melser for hegge Metoder helt igennem er szerskilte, ligger
Resultaterne efter Ewers’ Metode med en enkelt Undtagelse
lidt lavere end de Resultater, der er fundne ved Diastase-
metoden. Overensstemmelsen mellem Resultaterne fra de to
saa forskellige Metoder maa dog betegnes som god, i Szrdeles-
hed ved Bygpreven fra 1928. Begge Metoder er derfor i og
for sig lige anvendelige til almindelige Stivelsebestemmelser i
Kornsorter, men da Analysemetodikken ved Ewers’ Polarisa-
tionsmetode i Modsatning til Diastasemetoden er langt simp-
lere og tager betydelig mindre Tid, er denne Metode at fore-
traekke.
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2. Om Raafedtbestemmelse i Kornsorter.

Som bekendt omfatter den almindelige Foderstofanalyse
en direkte Bestemmelse af kvaistofholdige Stoffer, Raafedt,
Trastof, Aske og Vand, medens den resterende store Naerings-
stofgruppe, de kvzlstoffrie Ekstrakistoffer, bestemmes som
Differens. Derved bliver sidstnavnte Gruppe behsftet med de
opsummerede Analysefejl ved de direkte Bestemmelser og saa-
ledes afhangig af den Nejagtighed, hvormed disse er udferte.
Enhver Forbedring af Fremgangsmaaden ved de direkte Ana-
lyser vil da ogsaa bevirke en Forbedring af Ekstraktstoffernes
Bestemmelse. '

Ved Bestemmelse af Raafedt i Fodermidler er der navnlig
to Forhold at tage i Betragining, nemlig Stoffets Behandling
for Analysen og /Mterens Kvalitet, idet smaa Andringer heri,
som det senere skal vises, kan influere ret betydeligt paa
Resullaterne. '

Kornsorterne indsendes saedvanligvis til Laboratoriet i
luftter Tilstand og i en ved Indbjergningen bestemt afvejet
Meengde. Det kan da veere hensigtsmessigt og arbejdsbespa-
rende at terre Proven i hel Tilstand til Terstofbestemmelse,
hvorved man samtidig opnaar at faa Preoven i en Tilstand,
hvori den let lader sig male til den Finhedsgrad, som even-
iuelle kemiske Undersogelser maatle nedvendiggore.

For at undersage, om denne Fremgangsmaade skulde paa-
virke Fedtbesiemmelsens Resultat, blev en Prove af Havre
undersegt paa forskellig Maade. Praven blev delt i to Dele,
a og b, af hvilke a-Proven straks blev finmalet uden Forter-
ring og forblev i luftter Tilstand, medens b-Preven blev torret
til Terstofbestemmelse fpr Finmalingen. En Uge senere, da b-
Proven atter havde optaget Fugtighed fra Luften og meget
nzr havde samme Fugtighedsgrad som a-Preven, blev der ud-
fort Raafedtbestemmelse i begge Prover, hvilke Bestemnelser
derefter blev gentaget paa de i Tabellen anferte Tidspunkter.
Analyserne er udforte efter den sadvanlige Forskrift, idet en
passende Stofmeengde blev overfort til Ekstraktionsfiltrene og
i disse torret i Termostat i 3 Timer ved 95—98°, for Filtrene
blev indsatle i Ekstraklionsapparatet. Resultaterne, der er
beregnede paa Teorstof, er anforte i Tabel 2.
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Tabel 2.
Bestemmelse af Raafedt i to ensartede Havreprever, a og b.
Begge Prover torrede umiddelbart fer Analysen i Termostat
i 3 Timer ved 95—98°.

pCt. Raafedt.

a-Preven. b-Preven.
Uden Torring Teorret til Torstofvaegt
Analyserne udferte fer Finmaling for Finmaling Forskel
Enkel Middel Enkel Middel
N ) 5.93 5.85 v
19. Marts 5.05 5.94 5.61 5.58 0.36
) 5.9 5.61
22, Marts 6.00 5.9 5.65 5.63 0.33
6.03 5.60
25. Marts 5.93 5.98 5.61 5.61 0.37
y 6.02 5.1
27. Marts 6.03 6.03 5.5 5.70 0.33
. 5.98 5.58
3. April 5.95 6.03 5.61 5.70 0.33

Det fremgaar af Tabellen, at en saa langvarig Terring af
hele Proven fer Formalingen, som er nedvendig til Opnaaelse
af Teorstofveegten, har en betydelig Indflydelse paa Resultatet
atf Raafedtbestemmelsen. Torringen af Proven har indvirket
saaledes paa dens Fedtstoffer, at Resultaterne ligger fra 0.3
til 0.37 pCt.” under de Resultater, der er fundne ved den for-
skriftsmaessigt behandlede Prove, eller i pCt. af sidstnzevnte
Resultater fra ca. 5'/2 til 6 pCt. under disse. Det ses endvidere,
at en lengere Henliggen af Proven mellem Teorringsprocessen
og Analysens Udferelse, hvorved dens Vandindhold atter vil
nerme sig det normale for lufttert Stof, ikke formindsker den
ved Terringen skete Paavirkning af Fedtstofferne.

De lavere Resultater maa antagelig tilskrives en ved den
lange Terring foranledigel Iltning og muligvis anden AEndring
af Fedtstofferne, hvorved disse er gjort tungere oplgselige i
Aiter. Her er da aabenbart et ret vigligt Punkt ved Stoffets
Forbehandling til Raafedtbestemmelse, idet det paa den ene
Side er af Betydning at bortskaffe Vandet for Ekstraktionen,
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hvilket nsermere er belyst i det felgende Afsnit om /Eterens
Beskaffenhed, medens paa den anden Side den hertil nedven-
dige Tid ikke maa overskrides vaesentlig.

Det andet Forhold er, som naevnt, Kvaliteten af den Ater,
hvormed Stoffet ekstraheres. Er denne forringet ved et vaesent-
ligt Indhold af fremmede Bestanddele, som Vand, Alkohol,
Syrer m. m., vil man under Ekstraktionen faa oplest Stoffer,

-der. ikke horer til i Aterekstrakten og bidrager til for heje
Resultater.

Nogen absolut Garanti for den til Raafedtbestemmelse i
Fodermidier anvendte Ater har man ikke, idet man i Almin-
delighed hertil ikke anvender ren Ater (dest. over Natrium),
men Ater, hvor enkelte fremmede Bestanddele ikke er helt
fjzernede, men dog indskrzenkede til et vist Minimum. For saa
vidt dette er Tilfeeldet, kan en saadan Ater fuldt ud gere Fyl-
dest, og den er betydelig billigere end den rene Alter. :

Af uheldige fremmede Bestanddele i AEter er det navnlig
Indholdet af Vand, som kommer i Betragtning. Et for stort
Indhold kan influere ret betydeligt paa Raafedtbestemmelsen,
hvad folgende Sammenligning viser, selv om Vandet ganske
vist her paa anden Maade er indbragt i Analysen. Af en Byg-
prove blev Analysestoffet i det ene Tilfeelde terret paa seed-
vanlig Maade i Ekstraktionsfiltret i 3 Timer ved 95—98° for
Ekstraktionen, medens Stoffet i det andet Tilfelde blev eks-
traheret i luftter Tilstand. Da Bygpraven indeholdt ca. 10 pCt.
Vand, var der altsaa i de 5 g lufttert Analysestof ca. 058
Vand eller ca. /2 cm® Til Raafedtbestemmelsen blev i begge
Tilfelde anvendt ren Ater (dest. over Natrium):

For-torret Stof Lufttert Stof

2.05 pCt. Raafedt . 2.3 pCt. Raafedt
204 > » 2381 > »
Middel 2.05s pCt. Raafedt 2.31 pCt. Raafedt

Der er altsaa i den luftterre Preve fundet 12.7 pCt. Raa-
fedt mere end i den Preve, der er for-terret paa forskrifts-
meessig Maade.

Forskellen i Resultatet er antagelig i Hovedsagen for-
anlediget af Stoffets Vandindhold. Da dette absolut set er ringe,
var der paa Ferhaand Grund til at iro, at et vaesentligt Ind-
hold af Vand i ZEter vilde fore til Resultater, der gik i samme
Retning og altsaa var for heje.
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Ved de folgende Fedtbestemmelser i Byg blev After Nr. 2
sammenlignet med ren ASter (dest. over Natrium). I Under-
sogelsen inddrog vi paa lignende Maade en anden billig Ater,
Ph. dan.}).

Tabel 3. Fedtbestemmelseri Byg, Zter Nr.2 og Ater Ph. dan.
sammenlignet med ren Eter.

pCt. Raafedt.

Ren Ater- Ren Kter
Prave ZEter Nr. 2 For- Prave Ater |(|Ph. dan.|| por-
mrkt. skel mrkt. - skel
En- |Mid-| En- Mid- En- [Mid-| En- [Mid-
kel | del || kel | del kel | del || kel | del
Svalef 1.99 2.07 Abed 2.1 2.1

Guld-Byg 900|200 | 9, | 208 -+ 0.06 Nr. 27 9 | 21| 5 g | 200 |- 0.00

Abed 1o1 2.00 Abed 1o 1.9

Binder-Byg | 1. Los || 500 | 2.0 -+ 0.08! Nr. 32 Lo | 197 || 1gg| 198 —+-0.01
2.07 2.18 Archer- 1.76 1.4 .

Opal-Byg 20s | 208 || g g | 215 |-0.07 Byg Lo | 11811700 1 =002

Abed 1.78 1.1 1.76 1.28 |[4-0.01

Nr. 39 1.7 1.79

Som det fremgaar af Tabellen, ligger Resultaterne af Raa-
fedtbestemmelsen med A ter Nr. 2 ca. 3 pCt. over de Resul-
tater, der er fundne ved Anvendelse af ren Hter. AHter Nr. 2
er derfor, som den har foreligget ved disse Undersogelser,
uegnet til Fedtbestemmelse. Derimod viser Underssgelsen, at
Forskellen i Resultaterne fra Fedtbestemmelserne med ren
ZEter og Ater Ph. dan. ubetinget ligger inden for Fejlgreensen
ved disse Analyser. Resultaterne er praktisk talt ens. ZEter Ph.
dan., som paa neerverende Tidspunkt er billigere end Ater
Nr. 2, kan i Henhold til disse Undersegelser fuldt ud gare
fyldest ved Raafedtbestemmelse i Byg og sandsynligvis ogsaa
i andre Fodermidler.

Denne Del af Underspgelsen viser, at man ved Raafedt-
bestemmelse i Fodermidiler, hvor man almindeligvis anvender
den billigere HFter, forud maa kontrollere Kvaliteten enten
direkte ved Preover for Renhed eller ved sammenlignende Be-
stemmelser med ren ZAter.

) Fra Fabrikant Pefri, Vanlose.
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3. Totalkvelstofbestemmelse i Runkelroer.

Ved Totalkvelstofbestemmelse i Fodermidler, Gednings-
midler eller andre Stoffer, som kun indeholder Kvealstof 1
organisk bunden Form, anvendes som bekendt Kjeldahls Me-
tode. Metodens Anvendelighed er dog begraenset og bl. a. kan
den ikke anvendes over for Stoffer, der indeholder Nitriter eller
Nitrater, idet disse senderdeles af den koncentrerede Svovlsyre
under Kogningen, hvorved Kvzlstof undviger i luftformig Til-
stand som Kvelstofilte. Dette Forhold spiller en Rolle ved
Analysen af Runkelroer. Tab af Kvzlstof fra Nitraterne kan
imidlertid undgaas ved Tilsetning af Fenol (Karbolsyre) eller
Salicylsyre, saaledes som foreslaaet af M. Jodlbauer.

Ved Jodlbauers Metode frigeres Salpetersyren med Svovl-
syre:

y 2 NaNO; + H,SO, = 2 HNO, + Na,SO,.

Den dannede Salpetersyre omdannes med Fenol (C, H, OH)

til Nitrofenol (C,H,(OH)NO,):

C¢H;0H 4 HNO,; = C;H,(OH)NO, 4+ H,O0,
hvorefter der ved Tilssetning af Zink reduceres til Ammofenol
(C,H (OH)NH,):

C,H,(OH)NO, + 3 H, = C,H,(OH)NH, + 2 H,0.

Nitratkvelstoffet er ved denne Proces overfert til Amino-
kvealstof og kan som saadant med det gvrige organisk bundne
Kvelstof bestemmes efter Kjeldahl.

Ved O. Foersters Metode, der ikke adskiller sig veesentligt
fra Jodlbauers, reduceres med Natriumtiosulfat (Na,SO,) i
Stedet for Zink.

Disse Metoder er dog ikke ved Statens Planteavls-Labora-
torium bragt i Anvendelse til Bestemmelse af Totalkveelstof i
Runkelroer, af hvilke Laboratoriet hvert Efteraar har en Del
Analyser fra Gedningsforseg med stigende Kvzlstofmzengder.
Nogle orienterende Underssgelser udpegede nemlig K. Ulschs
Metode som mindre omstendelig og swerdeles brugbar til dette
Formaal. Ved denne Metode reduceres Nitratkvelstoffet i svovl-
sur Vaedske til Ammoniak med Jsernpulver (Ferrum hydrogenio
reductum). Reduktionsprocessen foregaar efter felgende Skema:

8 Fe + 8 H,SO, = 8 FeSO, + 8 H,
2 NaNO; 4+ 2 H,S0, 4+ 8 H, = (NH,),50, -+ Na,SO, 4+ 6 H,0;
sammenfatles begge Ligninger faar man:
8Fe+2NaNO; + 10H,S0, = (NH,), SO, +8FeSO, + Na,S0,+6H,0.
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Tilseetningen af Jaernpulver til den svovlsure Vadske for-
anlediger en kraftig Brintudvikling og hermed en hurtig og
vedvarende Opbrusning af de organiske, opkvzldede Bestand-
dele; denne Opbrusning kan dog let forhindres ved for Til-
setning af Jern at tilszette nogle faa Draaber Oktylalkohol.

Vi har i nogle Roeprover fra Forseg med stigende Kveel-
stofmengder sammenlignet den almindelige Kjeldahlbestem-
melse med Ulschs Metode, idet man undertiden kan mede den
Opfattelse, at Kjeldahls Metode skulde veaere fyldestgorende ved
Totalkveelstofbestemmelse i Runkelroer, idet den i Forhold til
Nitratmeengden meget store Mzngde organisk Stof skulde
kunne reducere de tilstedeveerende Nitrater. Men navnlig ved
Roer med starre Indhold af Nitrater er Reduktionen ikke fuld-
steendig, saaledes at der her kan forekomme et Kvalstoftab.

Dette Forhold fremgaar med stor Tydelighed af Tabel 4,
hvor Resultaterne af Totalkvzelstofbestemmelserne efter Ulschs
Metode og den almindelige Kjeldahlbestemmelse samt Forskellen
mellem disse er anforte,

Proverne stammer fra to Gedningsforseg med Tilskud af
henholdsvis 0, 30, 60 og 90, samt 0, 30 og 60 kg Kvelstof
pr. ha.

1 Tabellen er endvidere anfert pCt. Nitratkveelstof, bestemt
efter Devarda. Disse Bestemmelser er dog ikke udferte paa
samme Tidspunkt som Totalkvelstofbestemmelserne, der ud-
fortes i Pulpprover, som i nogen Tid havde henstaaet med
Kloroformtilseetning, medens Nitratbestemmelserne er udferte
paa tilsvarende friske Pulpprever. En absolut Sammenligning
er derfor ikke mulig, men Sammenligningen vil dog kunne
bidrage til Belysning af Tallene.

Det ses saaledes, at ved de 4 forste Prover, hvor der er
et stigende Indhold af Nitratkvzlstof, bliver Forskellen mellem
Ulschs Metode og Kjeldahls Metode stadig sterre. Der er dog
i alle Prever reduceret en Del Nitratkvaelstof (¥/s eller mere)
ved Kjeldahls Metode, og i Preven med 0 kg Kvalstof pr. ha
er Resultaterne praktisk taget ens for begge Metoder. Sidst-
nzevnte Tilfelde falder altsaa sammen med den tidligere nsevnte
Opfattelse, hvorefter der ved Totalkvalstofbestemmelse i Run-
kelroer ikke skulde vere nogen Forskel mellem Kjeldahls
Metode og en forud foretagen Reduktion af Nitratkveelstof ved
Ulschs eller andre Metoder.
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Tabel 4. Totalkvelstofbestemmelse
i Runkelroer efter Ulschs Metode og efter Kjeldahls Metode.

pCt. Kveelstof (N).

Ulschs Metode Kjeldahls Metode R
. Nitrat-
Prave mrkt. Forskel
kveaelstof
Enkel Middel Enkel Middel
0Okg N 118, 1.4 1.120 1.120 0.004 0.133
S : 120 : 1.120 : : :
30kg N L.az 1 353 1284 1.280 0.043 0.136
1.318 e 1.276 ' ' ’
1.540 "
60 kg N 1519 1.545 1.470 1.470 0.075 0.253
90 kg N Laso 1.559 Lo 1.484 0.125 0.376
8 1.559 : 1.438 . ' "
O0kg N L.162 1.162 - Las 1.104 0.058 0.250
1.162 ’ 1.099 !
30kg N 1338 1.353 1302 1.208 0.055 0.306
1.248 ’ 1.203 : : :
60 kg N Lan 1.470 L.aor 1.397 0.073 0.267
) 1.465 ! 1.397 : ' ’

Ved de tre sidste Praover er der ingen steorre Forskel i det
procentiske Indhold af Nitratkvaelstof, men Indholdet, navnlig
ved 0 og 30 kg Kvelstof, ligger betydeligt over det tilsvarende.
i forste Serie. Der er da ogsaa her en ret stor Forskel mellem
Ulschs og Kjeldahls Metode. k

Alt i ait viser disse Undersogelser, at man ved Total-
kveelstofbestemmelser i Runkelroer ber anvende Ulschs eller
andre Metoder, der bevirker en effekliv Reduktion af Nitrat-
kvelstof, saafremt man vil vere absolut sikker paa Total-
kveelstofbestemmelsen. Kun i Runkelroer, der vides at have
et absolut set ringe Indhold af Nitratkvelstof, kan en alminde-
lig Kjeldahlbestemmelse give rigtige Resultater.
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