Om rafedtbestemmelse.
Af Holger Hansen.

Under foraedlingsarbejdet med olieplanter bliver man stillet
overfor den opgave at bestemme indholdet af rafedt i et stort antal
prover., Den analysemetode man velger hertil, ma blandt andet
opfylde folgende krav:

Den skal vaere enkel og ikke fordre urimeligt dyre reagentier
eller specialapparatur.

Arbejdet skal kunne gennemfores indenfor kort tid og ikke
kreeve storre indsigt eller rutine.

Den ngdvendige meengde materiale skal veere mindst mulig.

Uoverensstemmelser mellem fzllesproverne skal vazre lille,
og resultatet skal kunne reproduceres nogenlunde sikkert.

Almindeligvis udvinder man rafedtet i freene ved ekstraktion
efter metoder, der kan deles i to grupper:

Enten udirsekkes fedtet med et passende flygtigt ekstraktions-
middel, der til slut dampes bort, hvorefter man wvejer det ud-
vundne fedt, eller

det anvendte ekstrakiionsmiddel besidder specifikke, fysiske
egenskaber, der sendres af det ekstraherede fedt, hivis mangde be-
regnes pa grundlag af sendringens storrelse,

Blandt metoder af den forste art er den mest anvendte Soxh-
let, der i korte traek udferes sdledes: En kendt mangde substans
overfores i en patron af fedtiri cellulosemasse og anbringes i en
Soxhlets-ckstraktionscylinder, der foroven lukkes med en vand-
kelet svaler og forneden bearer en prop, hvormed cylinderen for-
bindes til en tareret kolbe, hvori der er fyldt et passende kvantum
seter. Kolben opvarmes iil steren fordamper gennem et stigror,
dampenc fortettes pa svaleren og drypper ned gennem patronen
og udvasker rifedtet. Nar seterstanden nar en vis hgjde, treeder en
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haevert i funktion, og den fedtholdige ter lgber tilbage i kolben,
hvorfra eteren atter fordamper. Nir kredslsbet er gennemfert et
tilstreekkeligt antal gange, findes alt fedtet i kolben. Ateren dam-
pes bort og efter torring vejes kolben atter og vegiforagelsen er =
rafedt. ’

Fremgangsmaden ved den anden gruppe af metoder er som
regel den, at en kendt msengde substans blandes med en afmalt
mengde af et tungt flygtigt ekstraktionsmiddel, hvis lysbrydende
evne er givet. Efter henstand filtreres suspensionen, og i filtratet
maéles den lysbrydende evne atter. PA grundlag af forskellen i det
rene og det fedtholdige ekstraktionsmiddel beregnes fedtindholdet.

Soxhlets metode er ngjagtig, men kraever lang tid. Der kan
bades herpa ved at arbejde med flere cylindre ad gangen. Men
ret hurtigt ndr man det antal, hvor nogle cylindre mé veere ude af
drift, mens man arbejder med de andre. Endvidere kan renge-
ring af kolber vare temmelig besveerligt.

Man har segt at sge Soxhletmetodens kapacitet (dlois Tavcar:
»Der Ziichter« 1941, 13. arg., hefte 7). Den ®ndrede metodik be-
star i, at flere prever, indpakket i filtrerpapir, anbringes i samme
cylinder. Efter endt ekstraktion bestemmer man provernes tab.
Metodens sterste ulempe er, at filtrerpapiret, hvis vaegt udger en
meget stor del af den samlede bruttovegt, kan svinge betydeligt i
vandindhold. Ved prover med nettovaegt pa ca. 1 g bliver usikker-
heden meget stor.

Hvis man anvender metoder, hvor man maler brydningsfor-
holdet, vil man veere tvunget til at anskaffe dyrt apparatur, f. eks.
refraktometer, og de nedvendige kemikalier er temmelig kostbare.
Dertil kommer, at man ved aflizsningen ikke kan lade det per-
sonlige skon helt ude af betraglning. Endelig er mélingerne pé-
virket af temperaturforholdene,.

P& statens forsegsstation ved Aarslev er der i de sidste ar
anvendt en fremgangsmade, hvis princip er baseret pi den af
Alois Tavcar beskrevne modifikation af Soxhlet. Det har veret
ngdvendigt at konstruere seerligt apparatur, hvis fremstillings-
pris dog er meget beskeden.

Ekstraktionsapparatet, hvis indretning fremgar af figuren, er
fremstillet af en klar emballageflaske ca. 18 cm i diameter og hvis
bund er fjernet. Gennem flaskens hals er fort et stigrer til eter-
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dampene. Stigreret er fikseret ved hjzlp af en korkprop, og ind-
foringen er tetnet med selvergled blandet med glycerin. Inden i
stigroret findes en hevert til udtemning af seter. Foroven lukkes
ekstraktionsapparatet af en svaler, der er udfert i fortinnet jern-
blik. Indsatsen, der besrer proverne under ekstraktionen, bestir
af en gennembhullet plade, der i periferien er forsynet med en
2—3 em hej kant af messingblik. Hullet til stigroret afskermes af
et kort stykke ror med krave, der tjener som handtag. Ekstrak-
tionscylindrene er korte glasror ca, 1.5 X 3.5 cm og beregnet til
at tage ca. 1 g fre. Snitfladerne er afrundet s& kraftigt over en
gasflamime, at der fremkommer en lille »krave« i hver ende. Ud-
vendig er wtset en flade, hvorpd cylindrene kan mserkes med
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blyant. Cylindrene forsynes med en »hund« af affedtet bomuld,
der stades lempeligt sammen mod. et fedtfrit underlag, iukkes med
en vattot, meerkes og vejes efter torring ved 100° C i termostat og
er herefter klar til brug.

Néar der skal foretages radfedtbestemmmelse, fyvldes en preve,
ca. 1 g, af det findelte fre i cylindren og vattoiterne trykkes godt
fast, dog ikke mere, end wmteren med lethed kan lebe igennem.
De fyldte cylindre vejes og swttes i lodret stilling pa indsatsen.
Denne anbringes i ekstraktionsapparatet, som lukkes med svale-
Iell.

Pa stigrorets nederste del anbringes ved hjelp af en teef kork-
prop en 3 liter kogekolbe med ca. 24 lifer weter og lidt pimpsten i
bunden. Opvarmningen sker bedst ad elektrisk vej.

Nir ekstraktionen er fuldfert efter ca. 24—36 timer, loftes
indsatsen ud og den vedhzngende ster dampes bort, lettest over
en radiator el. lign. Derefier torres cylindrene til konstant vaegt ved
100° C og vejes. Vagttabet er da = rafedt 4+ vand. Hvis man
ensker resultatet opgivet i pet. af torstof, ma der foretages vand-
bestemmelse i den foreliggende prove. Ved praver af fro fra kors-
blomstrede kan man dog terre preven i cylindren inden vejnin-
gen, siledes at nettoveegten bliver lig indvejet msengde terstof.

Derimod er denne genvejsmetode ikke tilrddelig ved prever
af valmue- og oliehorfre, da den kvantitative ekstraktion bliver -
overordentlig vanskelig og usikker.

Ovennvnte modifikation og den »gamle« Soxhlet-metode er
sammenlignet ved rafedtbestemmelse i frg af opiat-valmue, og
resultaterne er anfert i nedenstiende tabel. Samtidig er anfort
resultaterne fra refraktometrisk méling. Denne er udfert pi et
andet parti fre for flere ar tilbage. Da apparatet var lant fra en
anden institution, har det ikke veeret muligt at gennemfere maé-
linger p4 samme parti, som anvendtes il ekstraktionsmetoderne.
Resultaterne kan derfor ikke sammenlignes direkte, men er kun
rent orienterende.

Der er til afprovelsen valgt valmuefre, der erfaringsmessigt
giver de starste uoverensstemmelser mellem fellesproverne. Ar-
sagen m4i sikkert sgges deri, at det er vanskeligt at findele frpene
ad mekanisk vej. Der er anvendt en almindelig kaffemelle og for
at hindre, at frgene gar hele igennem, ma kvaernen l:gges taet
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sammen. Derved udszttes malegodset for en wmltning og frem-
treeder pa grund af det heje fedtindhold som en marcipanagtig
masse. I modssetning hertil praesenterer fre af f. eks. oliehor,
sennep og raps sig efter formalingen som et fint grynet produkt,
hvoraf der let kan udtages ensartede prover.

tro Antal Indhold | piddelat-
g prover ggs.. vigelse
Soxhlet............... 5 4 48.7a 0.a0
&)ﬂiﬁk&ﬁ(ﬂl ........... 1 ] 30 48.11 1.64
Refraktometri,......... 2 \ 21 ~ 44.5 l 2.8

Som det fremgar af tabellen, er den almindelige Soxhlet-
metode langt den sikreste og ber anvendes til analyser, hvor der
kraeves storre nejagtished. Men ved masscanalyser er den modi-
ficerede metode de refraktometriske mélinger overlegen,

Kapaciteten pr. time er ens ved de to sidste fremgangsmader.
Refraktometrien har den fordel, at man kan fi resultatet meget
hurtigt. Ved ekstraktion ma der regnes med 3 X 8 timer fra ana-
lysen forberedes, til resultatet foreligger. Men hvis der skal fore-
tages et storre antal analyser vil det vaere naturligt at tilberede et
nyt hold, mens det foregiende ekstraheres. Dertil kommer, at
savel apparat som kemikalier er langt billigere.




