CeSKOSLOVENSKA
SOCIALISTICKA
REPUBLIKA

(18)

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

204155

(11) (B1})

(21) (PV 4387-77)

ORAD PRO VYNALEZY

(22} PrihlaSeno 01 07 77

(40) ZveFejnsno 31 07 80

(51) Int. C1.3
G 01 N 5/00
G 01 N 31/16

(75)
Autor vynélezu

MASEK JOSEF ing., LIBEREC a SCHWARZ MILOS ing., PRAHA

(54) Zpiisob analytického stanoveni tuku a &isla kyselosti tuku v krmivech

1

Vynédlez se tgkd zpisobu analytického
stanoveni tuku a &isla kyselosti tuku v kr-
mivech extrakci extrakénimi dinidly, roz-
bousténim vyextrahovaného tuku vV roz-
poustédle s nasledujici extrakei.

Dosavadni zplisoby stanoveni tuku a &fs-
la kyselosti tuku v krmivech a biologickém
materidlu se provadsji extrakénimi Ginidly
dietyléterem, petroléterem nebo hexanem.
Vzhledem k tomu, Ze tato extrakéni &inidla
jsou nebezpednymi ho¥lavinami nebo do-
konce zvlast nebezpe&nymi hoflavinami,
musi byt prostory, v nich# sa extrakce pro-
vadi, oddéleny lod cstatnich laboratornich
nebo vyrobnich prostor a vybaveny speciél-
nim zafizenim pro vybusné prostreds, tedy
zvlaStnimi rozvody elektrické energie a vy-
tapécim zafizenim pro vybusné prostredi s
Ginnou nucenou ventilaci, I v takto zafi-
zenych mistnostech je pfipustné mnoZstvi
etyléteru omezeno na 5 I, coZ pFi spiotiebs
0,4 1 na 1 stanoveni umoZiiuje soutasnou ex-
trakci maximéalng 12 vzorki. JelikoZ extrak-
Ce éterem je provdddna 7 hodin, limituje
toto mnoZstvi z4roveii denni kapacitu, kte-
Td je velmi nizkd. Tato nezbytnd opatfeni
e jpak projevuji ve znadnych pofiziovacich
nakladech, v nedokonalém piedehfivani
Prisdvaného vzduchu a obtiZich pfi kon-
strukci topngch zarizeni pro vybusné pro-
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stfedl. V n&kterych p¥ipadech neni moZné
provadét ani ekonomicky prosp&3nou rege-
neraci uvedenych extrakénich &inidel. P¥i
stanoveni ¢isla kyselosti tuku se rozpousts-
ni vyextrahovaného tuku provddi zpravidla
dietyléteranclovou sm&si, kters je rovn#i
nebezpetnd hoflavina, nate¥ néasleduje tit-
race odmérnym roztokem hydroxidu drasel-
ného. Tuto prdci je nutno provadét alespoii
v dobfe vétrané mistnosti bez piftomnosti
otevieného ohné&. Pokusy s ndhradou t&ch-
to nebezpefngch hoflavin extrakénimi &i-
nidly neho¥lavymi dospsly k extrak&nim &i-
nidlim toxickym, jako dichlormetanu, tet-
rachloretylénu a dichloretanu a tato ndhra-
da pFindsi jiné nebezpedi, jako toxicitu ne-
bo ctravu p¥imicu nebo chemickou. Mimoto
nebylo moZno stanovit ve vyextrahovaném
tuku &islo jeho kyselosti.

Uvedené nedostatky odstraiiuje podle vy-
ndlezu zptisob analytického stanoveni tuku
a Cisla kyselosti tuku v krmivech extrakef
extrakénimi €&inidly, rozpou$tsnim vyextra-
hovaného tuku v rozpoustsdle s nasledujfci
titraci. Jeho podstata spotivd v tom, Ze se
jako extrak@ni &inidlo pouZije trichlortri-
fluoretan nebo trichlormonofluormetan a
jako rozpoustédlo trichlortriflucretan nebo
trichlormonofluormetan ve smési s etano-
lem v mnoZstvi od 40 % do 60 % hmot.
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74kladni vyhoda zpdisobu podle vynélezu
spotivd v eliminaci nebezpefnych hoflavin.
Mimoto je moZno provadét opakovateln& a
bezpetnd regeneraci t¥chto inidel bez ne-
bezpedi zmsny jejich vlastnosti a v provozu
nahrazovat jen vzniklé dbytky. Vlastni ex-
trakce je déle podstatn¥ rychlejsi za poufi-
ti pritokového extraktoru a dosdhne se te-
dy i urychleného stanoveni tuku. Odpadaji
tedy viechria omezeni maximélng pfipust-
ného mnoZstvi a kapacita provdd&ni tohioto
analytického stanoveni miZe byt jen s ohle-
dem na prostor neomezend zv&tSena, jelikoZ
méZe byt provddéna v jakékoliv mistnosti.

Zpiisob podle vynélezu je déale bliZe po-
psén na nékolika p¥ikladech konkrétnihio
provedeni.

Piiklad 1

Bylo odvaZeno 5,000 g vzorku krmiva ob-
sahujictho 0,252 g tuku a vioXeno do ex-
trakéni tuby, které bylo uzavieno vatovou
zétkou. Po vysudeni p¥i 95°C po dvou ho-
‘dingch byla tuba vloZena do extrak&ni Cés-
ti extraktoru a tato nasazena mezi pfedem
vysu¥enou a zvaZenou extrakéni baitku do
které bylo p¥iddno 50 ml extrak&nfho &inid-
la, tvoreného trichlortrifluoretanem, a
chladitovy néstavec. Celé zafizeni bylo u-
misténo na topné t&leso, pu¥tdna chladict
voda a otevien kohout pod chladitem. Od
okamZiku, kdy zatal kondenzovat prvni po-
‘dfl par extrak&niho ¢inidla, se extrahovalo
1 hodinu. Pak byl kohout uzavien, &inidlo
7 extrak&ni bailky bylo odpafeno a soufas-
nd regenerovdno, Extrakéni baiika byla se-
jmuta a vysu$ena pii 97 °C po dobu 1 hodi-
ny a po ochlazeni v exikdtoru zvéZena. Vy-
vé¥ka extrahovaného tuku byla 0,2509 g.

Obsah tuku byl stanoven podle vzorce

0= a.ioo ,

kde
a je vyvdZka vyextrahovaného tuku v g,
n je navédZka vzorku v g

0,2509 . 100

0y =—
Yo 5,000

== 5,018 =5 %

Déle bylo stanoveno &islo kyselosti tuku.
Tuk v baiice byl rozput¥n mirnym zahiéa-
tim v 25 ml pFedem zneutralizované smési
trichlortrifiuoretanu s etanolem v pomsru
1:1. Roztok byl titrovan odmdrnym rozto-
kem hydroxidu sodného 0,1 mol/l do vzni-
ku slabé fialového zabarveni, Cislo kyse-
losti v mg KOH/1 g tuku byl vypodten po-
dle vzorce

b.t
a
kde

b je spotfeba 0,1 mol/l odm¥&rného rozto-
ku v ml,

t je mnoZstvi hydroxidu draselného v jed-
nom mil,
~a je vyvéZzka vyextrahovaného tuku v g,

1,45.5,611 924

0,2509 "

Ziskané vysledky byly totoZné s vysledky

ziskanymi dosud pouZivanymi rozpoudtddly.

coZ se rovné

Priklad 2

Byla pouZita stejna ldtka ve stejném
mno#stvi jako v prikladg 1, jako rozpous-
t8dlo byl pouZit monofluortrichlormetan.
Vyextrahovaného tuku bylo ziskano 0,2511,
co? odpovidd obsahu tuku 5.% hmot. Cis-
1o kyselosti bylo zjiSt&no stejné.

PREDMET VYNALEZU

Zpiisob analytického stanoveni tuku a Cis-
la kyselosti tuku v krmivech extrakci ex-
trak&nimi &inidly, rozpoudt&énim vyextraho-
vaného tuku v rozpousdtddle s nésledujici
titract, vyznafeny tim, %e se jakio extrakéni

tinidlo pouZije trichlortrifluoretan nebo
trichlormonofluormetan a jako rozpoust&d-
1o trichlortrifluoretan nebo trichlormono-
fluormetan ve smési s etanolem v mnoZstvi
od 40 do 60 % hmot.
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