Lompe: Versuche zur Olbestimmung in Leinsuat nach der Refraktometermethode von Leithe

Ausbeute z. B. bei Oospora (,Milchschimmel*) 3—5 kg
Fett je 1000 1 Molke (4a) oder nach anderen Versuchen
14,35 g Rohfett je 100 g Zucker (3a). Unter den sapro-
phytisch lebenden Bakterien sind gute Fettbildner, z. B.
Bacillus mycoides und Megatherium (6, 15).

AuBerordentliche Hohe konnen die Fettablagerungen
in den Olhyphen mancher Krustenflechten erreichen, ob
allerdings Gehalte von 809, der Flechten-Trockensubstanz
vorkommen, bedarf noch der Nachpriifung.

Wie wichtig die Erginzung des mikroskopischen Be-
fundes durch eine genaue chemische Analyse ist, geht z. B.
aus den Untersuchungen von Kordes (8) an dem Hutpilz
Daedalia quercina hervor, der neben Fett groe Mengen
von harzartigen Xorpern bildet oder aus den Ermittlungen
iiber das ,,Neutralfett’“ der Tuberkelbakterien, das nach
Anderson kein Glycerid, sondern ein komplexer Ester von
Fettsduren mit Trehalose sein soll (9).

Was schliefllich das Problem einer technischen
Fettsynthese durch Mikroorganismen zu wirtschaftlich
tragbaren Bedingungen anbetrifft, so hingt dessen Losung
wesentlich von einer befriedigenden Klirung folgender
Teilfragen ab: Vor allem kommt es auf die Wahl eines
geeigneten , Fettbildners” an, der bei experimenteller
Beherrschung der Zusammenhidnge zwischen Kulturbedin-
gungen und Fettsynthese eine hohe, reproduzierbare
Ausbeute ergibt. Was sich hier erreichen 1iBt, zeigt auf
einem anderen Gebiet die Steigerung der Citronensiure-
ausbeute durch Aspergillus niger von etwa 45 auf 709,.
Bei mycelbildenden Pilzen, die den Hefepilzen an Leistungs-
fahigkeit iiberlegen sein diirften, konnte auch die Erzielung
eines giinstigen Verhiltnisses zwischen Oberfliche und
Volumen im GroBversuch eine wesentliche Bedeutung
erlangen.

Ferner scheint der Gehalt der Nihriésung an Kataly-
satoren EinfluB auf die Fettsynthese zu haben. Schliefilich
bleibt noch als wichtigster Punkt die Frage nach der
chemischen Zusammensetzung des Nihrsubstrates, be-
sonders nach dem Ausgangsmaterial fiir die Fettsynthese.

Hier wire ein groBer Fortschritt erzielt, wenn es geldnge,
den Bereich der fiir Pilze und Bakterien im aligemeinen

Analytisch-technische Untersuchungen

geeigneten Ausgangsmaterialien, wie Stirke, Zucker, Melasse,
grundsitzlich zu erweitern, indem man pektin- oder
cellulosehaltige Pflanzenreste oder Holzabfille der direkten
mikrobiologischen Verwertung zuginglich macht.

Der Weg, der zu einer im technischen Mafstab anwend-
baren mikrobiologischen Fettsynthese fiihrt, 1it sich in
seinen wichtigsten Abschnitten einigermafllen iiberblicken.
Es ist nur eine Frage der Zeit und der Ausdauer, wann wir
das Ziel erreichen. [A. 33.]
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Versuche zur Olbestimmung in Leinsaat nach der Refraktometermethode von Leithe

Von Dr-Img. LUDWIG LOMPE
Deutsches Forschungsinstilut fiir Bastfasern, Sorau

Eingeg. 4. Januar 1937

n dieser Zeitschrift!) beschrieb W. Leithe eine refrakto-

metrische Schnellmethode zur Fettbestimmung in Ol-
samen, die mit erheblich kleinerer Saatmenge auszukommen
gestattet als das Extraktionsverfahren. Nach seiner An-
gabe wird die Probe mit Benzin vom Siedepunkt
90—100° 2 min lang geschiittelt, zentrifugiert und aus
der Zunahme der Lichtbrechung der Fettlosung im Zeiss-
schen Eintauchrefraktometer, Prisma III, der Fett-
gehalt berechnet.

Die Anwendung des Verfahrens auf die Untersuchung
von Leinsamen erscheint aus verschiedenen Griinden mit
Schwierigkeiten verkniipft; denn die Grundlage der refrakto-
metrischen Analyse, der Brechungsindex, ist fiir Leindle

1) Leithe, ,,Uber eine refraktometrische Makro- und Mikro-
schnellmethode zur Fettbestimmung in Olsamen,”’ diese Ztschr. 47,

734 {1934]; vgl. auch Leithe u. Miiller, ,,Die refraktometr. Fett-
bestimmung in deutscher Soja,”* ebenda 48, 414 [1935].
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von Flachs verschiedener Herkunft keineswegs gleich-
Zudem bestehen zwischen den Samen von Faserleinen
und Olleinen hinsichtlich der Menge und der Kennzahlen
des Oles Unterschiede.

Zur Kliarung der Yrage, ob die Leithesche Refrakto-
metermethode auch fiir eine Olbestimmung von I.einsamen
die Extinktionsmethode ersetzen kann, wurden daher vor
lingerer Zeit (z. T. gemeinsam mit Dipl.-Ing. Miiller)
Versuche durchgefiihrt, von denen einige Ergebnisse mit-
geteilt seien. Fiir die Untersuchungen stand ein Eintauch-
refraktometer der Firma Carl Zeiss, Jena, zur Verfiigung,
woflir an dieser Stelle gedankt sei.

Die Temperaturabhingigkeit der Grenzlinie der Total-
reflexion fiir Benzin (Siedeintervall 90—-100°, np!%s
= 1,3967) und eine Leinollésung, hergestellt mit frischem
kduflichem Leingl, ist in Tab. 1 angegeben; weiter sind
die Differenzen aus den Refraktometeranzeigen der Leingl-
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losung und des Benzins bei der jeweiligen Melltemperatur
verzeichnet:

Tabelle 1.
Temperaturgang der Refraktometeranzeigen filr Benzin- und Leindlldsung.
(1,000 g Leinol + 10 cm® Benzin).

Tem‘pemlur Skalenteile Differenz

Grad 1) Benzin 1y Leinollosung b—a
0,0 35,3 €£8,2

D0 26,1 08,4

10,0 16,8 40,5

15,0 74 39.7

15,5 6,5 38.7

16,0 5,6 37,7

16,5 4,7 36,7

17,0 3,9 35,9

17,5 2,9 34,8

18,0 2,1 34,0

18,5 1,1 33,1

1940 0,2 32,1

19,5 —0,7 31,1

20,0 —1,7 30,0 31,7

Die Temperaturkurve des Benzins stellt praktisch
eine Gerade dar; die Temperaturkurve der Leinollssung
kann innerhalb kleiner Intervalle auch als praktisch gerad-
linig gelten.

Wurden die Beobachtungen mehrere Minuten fort-
gesetzt, so war ein Anwachsen der angezeigten Skalenteile
bei der Leinollosung erkennbar; dies hat seinen Grund
darin, dal bei der Messung in offenen Gefiflen etwas
Losungsmittel verdampft. Es wurdendeshalbgeschlossene
Gefdafle verwendet — Glasrohren mit eingeschliffenen
Glasstopfen — die sich gut bewihrt haben. Nach dem
Einbringen von Reibegut {Saat, Seesand und Natrium-
sulfat) und Benzin werden sie verschlossen, in verschlossenem
Zustande geschiittelt, zentrifugiert und temperiert und erst
kurz vor der Messung zum Umschiitten der Lésung in das
MeBgefall geoffnet. Auf diese Weise lassen sich die durch
Verdunsten von Losungsmittel entstehenden Fehler aus-
schalten.

Die Differenz der Werte fiir reines Benzin und fiir die
Losung einer bestimmten Menge von Ol in Benzin kann
nach Tab.1 in einem kleinen Temperaturintervall als
praktisch konstant angesehen werden. Demnach ist nicht
die genaue Einhaltung einer bestimmten MefBtemperatur,
z. B. 17,59 ausschlaggebend, sondern méglichste Aus-
schaltung von Temperaturdifferenzen zwischen I6sung,
Refraktometerprisma und Arbeitsraum. Die Benutzung
eines TemperiergefiBes kann nicht umgangen werden,
erfordert allerdings Sorgfalt und Ubung.

Die bei lingeren Melreihen hiufig beobachteten
stetigen Temperaturschwankungen, die leicht zu unrichtigen
Brechungswerten fiihren, falls die Werte fiir reines Benzin
nur zu Beginn und Ende einer solchen Reilie bestimmt
werden,  konnen vermieden werden, wenn zwischen zwei
Losungen stets eine Benzinprobe mit beobachtet wird.
Dieses Verfahren ist zwar etwas umstindlich und zeit-
raubend, erhght aber die Zuverlissigkeit der Differenz-
bestimmungen Rrssung—Rpensin. (Eine besonders zuver-
lissige Feststellung dieser Differenzwerte war fiir die Unter-
suchungen notig, da zum Extrahieren der nach Vorschrift
benutzten Einwaage von 2 g zerriebener Samen an Stelle
der vorgeschriebenen Menge von 5 cm® Benzin aus techni-
schien Griinden 10 cm® verwendet werden muBten.)

Versuche beziiglich des Einflusses der Reibedauer,
also des Vermahlungsgrades, und der Schiittelzeit gaben
eine Bestitigung der von Leithe gemachten Beobachtungen,
daB je etwa 5 min hierzu ausreichend sind. Selbst ein-
stiindige Reibedauer, verbunden mit einstiindigem
Schiitteln, bewirkte keine Erhshung der Differenzwerte.

Die Versuche erstreckten sich zunfchst auf die Be-
stimmung der Differenzwerte irp Refraktometer in Ab-
hingigkeit vom prozentualen Olgehalt] und zwar bei
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Faserleinen, Olleinen und Kreuzungstypen. Samt-
liche in dieser Versuchsreihe verwendeten Saatproben
stammten von dem gleichen Anbauort in Schlesien und
waren im gleichen Jahre geerntet worden. Nach einer
Lagerzeit von mehreren Monaten wiesen sie nur noch
geringe Schwankungen im Feuchtigkeitsgehalt auf. Die
Saaten wurden von fremden Samen, Schmutzteilen und
Bruchkornern befreit. Die so vorbereiteten Proben der
gereinigten Saaten, die von Dbestimmten Zuchtstimmen
gewonnen waren, gaben bei der refraktometrischen Unter-
suchung in zwei MefBreihen die in Tab. 2 aufgefiilirten
Differenzwerte; gleichzeitig ist der zugehorige Feuchtigkeits-
gehalt, das Tausendkorngewicht und der Durchschnitts-
wert des auf die Trockensubstanz bezogenen Olgehaltes
nach dem Extraktionsverfahren angegeben. Die Bestimmung
von Feuchtigkeit und Olgehalt geschah jeweils in ein und
derselben Probe nach dem Verfahren von Neumann. 5¢g
Samen wurden fein gemahlen, 4 h mit Trichlordthylen
extrahiert und die Feuchtigkeit durch Messung des mit-
gerissenen Wassers, der Olgehalt aus der Gewichtsabnahme
der Saat nach der Extraktion ermittelt. Die Olprozent-
zahlen fallen bei diesem Verfahren etwas hoch aus, sind
jedoch untereinander gut vergleichbar. In der Tabelle
bedeutet F Faserlein, K Kreuzungslein, O Ollein.

Tabelle 2,
Olgehalt und Differenzwerte im Refraktometor
1000-Korn- ‘Prozent Ol Ry icono- R
Leinart Ig;:e. Gewicht }‘zgsz:;xrt I durch Losung Benzin
: in Gramm | Extraktion, I. 1II. Mittel
bel 14 Leinstimmen eines Anbaus in Schlesien
¥ 1 4, 50 37,28 20,3 20,4 20,4
F 2 4,22 5,0 37,73 20,8 20,4 20,6
¥ 3 4,55 4,8 47,98 20,7 20,7 20,7
¥ 4 4,82 5,2 28,05 20,7 20,9 20,8
¥ 3 4,35 5,3 | ,07 20,7 20,7 20,7
F [ 4,60 4,7 38,30 21,6 21,2 21,4
¥ 7 4,57 50 |, 3835 20,8 21,0 20,9
F 8 4,20 4,8 . 38,75 21,4 21,6 215
¥ 9 4,42 53 ' 38,97 21,3 21,3 21,3
¥ 10 4,95 5,2 39,35 21,7 21,6 21,6
K 11 4,52 4,9 40,50 22,2 22,4 22,3
6] 12 8,95 4,4 ' 40,88 23,0 22,8 22,9
(') 13 750 4.8 I 41,05 23,6 23,1 23,4
§] 14 9,76 3,5 43,70 24,0 23,6 23,8
bel Leinsaaten aus der Kurmark
F 1 4,65 5,2 I 37,10 21,0 20,6 20,8
F 2 4,50 5,3 38,15 20,9 20,7 20,8
K 3 5,20 5,1 41,70 23,1 23,0 23,1
X 4 5,25 5,0 41,78 23,4 23,0 23,2
(4] 5 11,90 5.3 42,23 - 23,2 22,8 23,0
[§) [§] 10,25 5,3 44,15 24,0 23,8 23,9
bei 9 LelnstAmmen eines Anbaus In OstpreuBen
F 1 4,70 46 |* 389 | 217 | 218 21,8
¥ 2 515 50 39,18 21,6 21,8 21,7
¥ 3 4,95 5,2 39,45 21,7 22,0 21,9
P 4 4,80 5,1 40,07 22,1 22,4 22,2
¥ 5 5,10 5,0 40,12 22,5 22,3 224
K 6 5,67 4,9 42,49 23,6 23,9 23,8
[¢) W7 9,15 5,4 41,94 23,4 23,6 23,56
4] 8 7% 5,5 42,05 23,2 23,4 23,3
5] 9 12,15 53 43,87 23,9 24,1 24,0
Aus der Tabelle ergibt sich, dal ein Anwachsen des

Olgehaltes der Trockensubstanz um 1%, die Differenzwerte
um 0,55 Skalenteile erhéhte, dies entspricht einer Zunahme
des Brechungsindex der Untersuchungslésung von 0,00015.
GroBter Unterschied zweier Einzelbestimmungen 0,5 Skalen-
teile oder 0,99%,; diese Abweichungen im Prozentgehalt
erscheinen verhiltnismaBig grof3, werden aber bei Be-
nutzung vou 5 ci® Benzin fiir 2 g Saat wesentlich giinstiger
liegen.

Samtliche Differenzwerte in Abhingigkeit vom Prozent-
gehalt an Ol (bezogen auf Trockensubstanz) sind in einer
graphischen Darstellung vereinigt. Betrachtet man die
Ergebnisse der einzelnen MeBreihen untereinander, so 148t
sich fiir die Saatproben aus Schlesien und aus Ostpreullen,
die jeweils von dem gleichen Anbauort stammen, eine gute
Ubereinstimmung der im Refraktometer ermittelten
Differenzwerte und dem durch Extraktion bestimmten
Olgehalt fiir die Faserleine feststellen, wihrend die Olleine
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groBere Abweichungen zeigen. Die von verschiedenen
Anbaustellen genommenen Proben der MeBreihe Kurmark
ergaben ein uneinheitliches Bild. Die Erscheinung, da
die Olleine bei der Analyse nicht so gut iibereinstimmende
Ergebnisse liefern wie die Faserleine, 148t sich auch bei
Anwendung des Extraktionsverfahrens beobachten. Ob
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diese an Hunderten von Proben gemachte Beobachtung

allgemein giiltig ist und worauf sie gegebenenfalls zurtick-
zufithren ist, dariiber fehlen Angaben in der Literatur.

Innerhalb der MeBreihe Schlesien, nach deren Ergeb-

nissen die in der graphischen Darstellung ausgezogene

Gerade entwickelt ist, zeigen die Nummern 6, 12 und 13

die groBten Abweichungen, namlich (0,75, 0,80 und 0,60 %,.

Ganz unverkennbar ist auch ein gewisser Einflul des

Feuchtigkeitsgehaltes. Da dieser von 4--99, schwanken
kann, ist eine lingere Lagerung der Proben bei einiger-
maBen gleich bleibenden Feuchtigkeitsverhiltnissen oder
eine leichte Vortrocknung bei moglichst niedrigen Tem-
peraturen unerliBliche Vorbedingung fiir die Anwendung
des Refraktometerverfahrens.

Die Differenzwerte der MefBreihe Ostpreullen liegen
in den meisten Fillen um 0,20—0,45 Skalenteile iiber den
betreffenden Werten der Kurve. Diese Abweichungen
scheinen ebenso wie die Unstimmigkeit in der MeBreihe
Kurmark ihre Ursache in einem durch den Anbauort
bedingten Unterschied des Brechungsvermégens der Leinéle
zu haben. Der gleiche Grund mag auch fiir die niedrigen
Werte der hochprozentigen Olleine vorliegen. DaBl das
kidufliche Leinsl noch weit mehr im Brechungsvermégen
abweicht und zur Herstellung einer Eichkurve nicht dienen
kann, ist deutlich aus der Lage der gestrichelten Geraden
zu erkennen, die sich bei einer MeBreihe mit frischem
kiuflichen Leindl ergab. Die Verinderung im Brechungs-
vermégen des handelsiiblichen Oles ist auf die Art seiner
Gewinnung und die Lagerung zuriickzufiihren.

Zusammenfassung.

Bei Untersuchungen von Saatproben des gleichen
Anbauortes werden Ergebnisse mit ausreichender Genauig-
keit fiir Ziichtungszwecke erhalten, dagegen konnen Proben
von Anbaustellen stark verschiedener geographischer Breite
nicht vergleichbare Zahlen liefern. Um eine allgemeine
Anwendung des Refraktometerverfahrens zu ermdéglichen,
ist die Bestimmung des Brechungswertes der Ole in jeden:

Falle oder wenigstens fiir jeden Anbauort zu empfehlen.
[A. 22]

Die Sieb~ und Chloroformprobe beil der mikroskopischen Untersuchung der Mischfutter

Von Dy. FRITZ BARTSCHAT
Mitteilung aus der Futtermiltelableilung

der Landwirtschaftlichen Versuchsstalion Miinster i. W.

RBingeg. 17. Februar 1937

Die schon frither bei der mikroskopischen Untersuchung
von fiir die Viehfiitterung verwendeten Miillerei-
erzeugnissen angewendete Sieb- und Chloroformprobe!) hat
sich auch bei der mikroskopischen Untersuchung der Misch-
futter gut bewihrt. Auch hier ist es kaum moglich, ohne
ein -Trennungsverfahren der groberen von den feineren und
der mineralischen von den organischen Anteilen alle ein-
zelnen Gemengeteile nachweisen zu koénnen. Der iibliche
Saure-Laugen-Aufschlufl gibt auch hier keinerlei Anhalt
dafiir, ob es sich z. B. bei den Getreidearten um Schrot,
Kleie oder Futtermehl oder nur um Schalen usw. handelt.
Dieser AufschluB wird lediglich zur Kontrolle des makro-
skopischen Befundes mikroskopiert und in Zweifelsfillen,
um insbes. SteinnuBabfille, Kaffeeschalen u. a. noch nach-
zuweisen, die bei der makroskopischen Priifung nicht immer
gefunden werden.

Das Verfahren wird wie folgt ausgefiihrt: Iitwa §—10 g der
gut gemischten Handelsprobe werden, wie frither beschrieben, mit
Hilfe des Doppelsiebes in 3 Fraktionen geteilt, von welchen der
grobe Siebanteil fiir die Folge mit I, der mittelfeine Anteil mit I
und der feinste Siebanteil mit 111 bezeichnet werden mdogen.

Bei den auf 3 Petrischalen gebrachten Anteilen erfolgt nun bei
1 die makroskopische Durchmusterung mit der binokularen Lupe
bei 10facher VergroBerung. In Sonderfillen kann auch eine 20- bis
30fache VergroBerung erforderlich sein. Hier ist vor allem zu er-
kennen, ob es sich um Getreideschrote, oder nur um Kleie oder
Puttermehl, oder insbes. beim Hafer nur um Haferschrot, Hafer-
abfille oder um Haferspelzen allein handelt. Weiterhin sind hier

1) Diese Ztschr. 48, 549 [1935].
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Kartoffelflocken, Bohnenschrot, Weizenkleie, Garnelenbestandteile,
Maisschrot, Trockenriibenbestandteile, Malzkeime, Olkuchenbréck-
chen, Stengel- und grébere Blatteile von Heumehl, Holzkohle,
Knochenschrot, Muschelschalenschrot, Dorsch- und Heringsgriten,
oftmals auch Schollen von Trockenhefe und Caseinstiickchen, ohne
groBe Miihe zu erkennen. Da Haferabfille und Haferspelzen zurzeit
in grofer Menge zur Verfidlschung insbes. von Schweinemastmisch-
futtern an Stelle von Haferschrot Verwendung finden, kann man sich
gerade bei dieser Verfilschung durch Herstellen der Fraktion I aus
einem indifferenten Mischfutter, dem man 5, 10 und 15%, von auf
der Laboratoriumsmiihle gemahlenem Ganzhafer zugesetzt hat,
gute Vergleichsmischungen verschaffen, die man dann, gut bezeichnet,
auch spiter immer wieder gebrauchen kann. Die Erkennung der
Kartoffelflocken bereitet keine Schwierigkeiten. Fs sind dies
groBe graue Schollen, deren mikroskopische groBe runde Zellen
vollkommen mit Inhalt angefiillt sind, und welche sich mit Jod-
16sung durch die ganze Zelle hindurch schon blau fiarben. Getrocknete
Kartoffelpiilpe dagegen bildet unregelmi8ig graue Stiickchen, die
im Wasserpriparat mikroskopiert nur sehr vereinzelt vollstdndig
gefiillte Zellen, zumeist aber zerrissenes Zellgewebe, daneben aber
noch in den meisten Fillen gar nicht oder nur wenig gequollene
Kartoffelstirke erkennen lassen. Bemerkt sei noch, daB auf be-
sonders helle Zuckerschnitzel, weiles Knochenschrot und auf aus-
lindische Leguminosensamen zu achten ist; erstere sind vielfach
stark geschwefelt, letztere enthalten vielfach nicht unbetridchtliche
Mengen Blausdure. Beides konnten wir mehrfach in Mischfuttern
feststellen, die deshalb zur Untersuchung eingesandt waren, weil
sie entweder von den Tieren nicht aufgenommen wurden, oder aber,
weil Krankheitserscheinungen aufgetreten waren. Beachtlich ist,
daB Zucker im Bodensatz vom Chloroform erscheint, und dadurch
die Méoglichkeit gegeben ist, Saccharose in Mischfuttermitteln
quantitativ zu bestimmen.

Nach der Durchmusterung wird nun der ganze Anteil von I
in ein 100 cm® Jenaer Becherglas gegeben, mit Chloroform be-
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