Uber die quantitative Bestimmung fliichtiger Fettséuren.
(Notiz zu gleichlautender Arbeit von R. S. Caughey]j

Von
F. Edelstein und E. Weide, Berlin.

(Aus dem Kaiserin Auguste Victoria-Hause zur Bekampfung der Sduglingssterblichkeit
im Deutschen Fteiche: Dirigent I'rof. Langstein.)
(Der Itedaktion zugegangen am U. Juni 1911)

Itn letzten Heft dieser Zeitschrift hat R. S. Caughey!
die von uns*) beschriebene Methode der quantitativen Bestim
mutig flichtiger Fettsduren einer Kritik unterzogen; er hélt
dieselbe fur die quantitative Ermittlung der freien flichtigen
Fettsduren fur brauchbar, erhebt jedoch fir die Bestimmung
der gebundenen fliichtigen Fettsauren den Einwand, dal} die
in einer wasserigen Suspension im Vakuumdampf unter Zugabe
von Phosphorsaure destillierten F&eces einer die Resultate
beeintrachtigenden Hydrolyse unterliegen. Er falt seine Re-
sultate folgendermaRen zusammen: Die Vakuumdampfmethode,
wie sie zuerst von Weide fiur die quantitative Bestimmung
freier flichtiger Fettsduren angewandt wurde, ist, abgesehen
von den kleinen durch Schwankungen im Vakuum, durch die
Dampfentwicklung und durch geringe Mengen von Milchséure
bedingten Fehlern, ziemlich genau, wenn die obenerwéhnte
Korrektur fir Kohlensaure und fliichtige Phosphorsdure ange-
bracht wird. Fir die Bestimmung der Gesamtaciditat ist sie
jedoch ungenau und das Verfahren dauert viele Stunden.

Durch Darstellung eines alkoholischen Extraktes in der
obenangegebenen Weise und durch Vakuumdampfdestillation
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erlangt man schon in zwei Stunden Resultate, die fast Uber-
einstimmend genau sind. Bei der Destillation einer wésserigen
Aufschwemmung, wie Weide dies tut, unter Vakuumdampf
mit Phosphorséure von D — 1,12, ist es unmoglich, eine End-
reaktion in zwei Stunden zu erhalten, wenn man auch nur
5 g Substanz nimmt».

Wir missen demgegeniber betonen, dald wir (bei. Uber
100 Destillationen von in Wasser aufgeschwemmten. Faeces)
andere Erfahrungen gemacht haben: Im allgemeinen verbrauchte
die zweite Vorlage der Phosphorsauredestillation durchweg ! a,
sehr oft nur Vs des ersten Destillates an «/io-Natronlauge, nur
in sehr wenig Fallen, wenn die Druckverhéaltnisse ungunstig
waren (dann ist aut Augenblicke eine starkere Erhitzung nicht
zu vermeiden) haben wir im zweiten Destillat eine groRere
Menge S&uren als sonst beobachten konnen.

Allerdings mul? man streng darauf achten, dal} die Phos-
phorsdure mechanisch nicht mitgerissen wird, von der einige
wenige Tropfen das Resultat vollkommen verandern. Wir haben

deshalb sehr oft das Destillat auf Phosphorsaure gepruft.
McCaughey gibt folgendes Beispiel an: 15 g Stuhl wurde in
Wasser aufgeschwemmt, auf 1000 ccm aufgefiillt, davon wurde '/s Volumen
iin Vakuumdampf unter Zugabe von 10 ccm Phosphorsdure von 1.12 D
destilliert.
Das Destillatverbraucht  in 1Stunde5.4 n/io-NaOH

1 » 1 » 2 Stunden 3.4 » o
* .o, » » > 2.0 »
» » * » 4 » 11.7. »
g Co Iy » 5 » . 3.0 » 'V
I * » 6 » 1.3 »
SSsS 17.4 v |
Diesem Resultat stellten wir unsere aus verschiedenen Versuchen
hervorgegangene gegentber. L Vv

Versuche von Stafford McLean und von v. Csonka.')
I. 5.69 g Stuhl schwachsauer, in etwa 150 Wasser suspendiert.
A. Destillation ohne Phosphorséure.
1 2.6 ccm nfio-NaOH.
2. 0,3 » » :

1) Diese. Versuche werden demnachst an anderer Stelle publiziert
werden.
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Destillation mit 7,5 ccm Phosphorsdure von D —1,12.
1. H,35 ccm n/«o-NaOH.
2. 055 » »

II. 12,63 g Stuhl schwach saiier.

Destillation ohne Phosphorsaure.

1. 1.0 ccm n/io-NaOH.

2. —

Destillation mit 7,5 ccm Phosphorsdure von D —1,12.
1. 11,85 ccm n/io-NaOH.

2. 20 » »

I11. 20,14 g Stuhl sauer.
Destillation ohne Phosphorsaure.
1. 11,45 ccm nfio-NaOH.
2. 20 ' ».
Destillation mit 7.5 ccm Phosphorsaure von D —1,12.
1. 11.3 ccm nfik»-NaOH.

2. 1,15 » |
IV. 6,97 g Stuhl schwach sauer.

Destillation ohne Phosphorsaure.

1. 2,4 ccm n/io-NaOH.

2. 0,3 » 1 »

. Destillation mit 7.5 ccm Phosphorsaure von D —1,12.

1. 8,2 ccm n/io-NaOH.

2. 01 »

V. 2,5 g Stuhl fast neutral.
Destillation ohne Phosphorséaure.
1. 0 ccm nfio-NaOH (alkalischer Destillat!)
2. . > »
Destillation mit 7,5 ccm Phosphorsaure von D —1,12.
1 2,5 ccm nfio-NaOH.
2. 14 » \
3. 09 » »

VI. 9,7 g Stuhl sauer.
Destillation ohne Phosphorsaure.
1. 0,5 ccm n/io-NaOH.
2. — > »
Destillation mit 7.5 ccm Phosphorsaure von D —1,12.
1. 8.4 ccm «'to-NaOH..
2. 04 »

VIl. 10.25 g Stuhl sauer.
. Destillation ohne Phosphorsaure.
1. 0,3 ccm n/ip-NaOH.
2. —_ »
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B. Destillation mit 7,5 ccm Phosphorséure voni D —1,1*2.
1. 8,8 ccm n/io-NaOH. . K
2 18 » -

VIIl. 8,71 g Stuhl fast neutral.

A. Destillation ohne Phosphorsaure.
1. 0,1 ccm ri/to-NaOH.
2.
B. Destillation mit 7,5 ccm Phosphorsdure von D —1.12.
1. 10,4 ccm "Ao-NaOH.
2. 19 »

U *

IX. 47,28 g Stuhl stark sauer.

» A. Destillation ohne Phosphorséure.
2 | 9,2 ccm n/t#'NaOH.

B. Destillation mit 7,5 ccm Phosphorsaure von D —1,12.
1. 45.1 ccm n/io-NaOH.

2. 14,7 » »
3. 82 » »
4. 51 » »
527 » , »
6. 09" * o
7. 04 » »

Das Destillat jeder Stunde betrug durchschnittlich 750 ccm.

Bei groReren Mengen von Stuhl (25 g und dariiber) muf
man langer als 2 Stunden destillieren, aber auch hier kommt
man zu einem Endpunkt, wie dies der letzte Versuch deut-
lich zeigt.

DaR infolge der Empfindlichkeit der Kohlensaure  gegen-
uber Phenolphthalein ein kleiner Titrationsfehler entsteht, ist
selbstverstandlich. Wir waren uns dessen vollkommen bewuft,
muliten aber doch zu Phenolphthalein greifen, weil es, was
ja McCaughev selbst erprobt hat, sehr scharf den Farben-
umschlag zeigt, Dall wir nicht darauf hingewiesen, im spe-
ziellen nicht angegeben haben, wieviel man von der verbrauchten
Kubikmeterzahl Natronlauge als Korrektur abzuziehen hatte,
liegt daran, daR es eine allgemein bekannte, in jedem analy-
tischen Lehrbuche verzeichnte. Tatsache ist, dal} destilliertes
Wasser Kohlensaure enthélt und bei Anwendung von Phenol-
phthalein als Indikator 0,5 bis sogar 2 ccm nlio-Natronlauge
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verbraucht und weil es auBerdem von der Qualitat des destil-
lierten Wassers abhangt, wie die Korrektur ausfallt.

Aur Bestimmung der gesamtfliichtigen Fettsauren wiére es
selbstverstandlich prinzipiell besser, die Faeces (durch alko-
holische Extraktion) von den Eiweillkdrpern zu befreien; auch
wir haben diese Mdoglichkeit in Erwagung gezogen, sind aber
spater davon abgekommen, weil es fraglich war, ob durch
Extraktionen, nachtragliches Absaugen usw. nicht Verluste ent-
stehen, die quantitativ wahrscheinlich mehr in die Wagschale
fallen, als die Ubrigens auch von uns in ganz geringen Mengen
als moglich hingestellte Hydrolyse. Ob eine quantitative Ex-
traktion besonders der niederen Fettsauren 'und ihrer Salze
mit Alkohol moglich ist (speziell der Sauglingsstuhl enthéalt
sehr viel Wasser), koénnen wir vorlaulig nicht entscheiden:
dartber gibt auch die Arbeit von McCaughey keine geniigende
Aufklarung, da diesbeztigliche Kontrollversuche fehlen.



