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Sposéb oznaczania wody, tluszczu, biatka i soli, zwlaszcza w miesie, oraz
urzadzenie do wykonywania tego sposobu
Udzielono patentu z moca od dnia 26. wrzesnia 1953 r.

Przedmiotem wynalazku jest spos6b réwno-
czesnego oznaczania wody, tluszczu, biatka
i soli w substancjach zlozonych, np. miesie.

Dotychczas w celu dokonanja tych oznaczen
konieczne bylo dokonywanie co najmniej czte-
rech odrebnych skomplikowanych oznaczeh
przy poslugiwaniu sie¢ rozmaitymi. urzadzenia-
mi, jak suszarkami, aparatami Soxhlet’a, kolbami
Kjeldahla oraz aparaturami do oznaczania amo-
niaku, przy odwazaniu zawsze oddzielnej prébki.

Znany jest wprawdzie spos6b jednoczesnego
oznaczania wody i oleju mineralnego np. przy
analizie z16z ropono$nych jednak sposéb wediug
wynalazku pozwala na dokonanie oznaczenia
réwniez i soli zasadniczo ré6wnoczesnie przy uzy-
ciu tylko jednokrotnie odwazonej prébki i jed-
nego tylko aparatu, stanowiacego réwniez przed-
miot wynalazku. Szybko$§¢é i dokladno$é ozna-
—— )

*) Wlasciciel patentu o§wiadczyl, ze twoércami wy-
todzimierz

nalazku sg inz. J6zef Charzyhski i mgr Wk

Krajewski.

czef sa zaletami tego sposobu, osiagalnymi dzie-
ki zastosowaniu aparatu o odpowiedniej kon-
strukcji.

Sposéb wedlug wynalazku postuguje sie zna-
ng metoda ksylenowa do oznaczania wilgotno-
Sci takich materialéw jak wegla kamiennego,
drewna itd. przy czym ksylen stuzy réwnocze$-
nie do ekstrakecji tluszczéw. Stata pozostatos§é
po ekstrakcji ksylenem zawiera sole oraz bial-
ko. ‘Sole oznacza si¢ znang metodg Mohr‘a, za$
pozostato$é stanowiacg bialtko mozna wyliczyé
lub odwazyé po ekstrakecji wodnej, przy czym
ewentualng obecno$é azotynéw i azotanéw ozna-
czyé mozna znanymi metodami réwnocze$nie
W przesgczu, zawierajgcym sole.

Do przeprowadzenia sposobu wedlug wyna-
lazku stosuje sie przyrzad uwidoczniony ma za-
Iaczonym rysunku.

Fig. 1 przedstawia przyrzad w przekroju
w widoku z boku, za$ fig. 2 i 3 — koszyczéek



ekstrakcyjny, stuzgcy do umieszezenia prébki,
w widaku z boku i z gory.

Pazyrrad do przeprdwadzamda sposobu- we-
dtug wynalazku sklada sie z kolbki ekstrakcyj-
nej 1, w ktérej umieszcza sie¢ nasycony wodg
ksylen. Kolbka 1 posiada szyjke 2, w ktéra za-
chodzi szlif 3 przewodu 4 odprowadzajacego pa~
ry ksylenu, przechodzace poprzez nasade 5 z szyje
ka zaopatrzong w szlif 6 do chlodnicy zwrotne}
7. Pary ksylenu z porwang para wodna skra-
plaja si¢ w chiodnicy swroinej 7 i ksylen oraz
woda Sciekajg do rurki miarowej 8, pqlaczonej
z zasadg 5, gdzie nastepuje warstwowy rozdziat
wody i ksylenu, przy czym ciezsza. woda zbie-
ra sie na dole rurki miarowej 8 z kranem 9,
podczas gdy nadmiar ksylenu wypiywa -przele-
wem 10 i Scieka na prébke wylotem 10°, w ko=
szyczku ekstrakcyjnym 11, zawieszonym w szyj-
ce 2 kolby 1, najkorzystniej na odpowiednich
wystepach 12, wykonanych od wewnatrz szlifu
3, na ktére zachodzg obrzeza 13 koszyczka 11,
zaopatrzone w otwory nasadowe 14.

Koszyczek ekstrakcyjny 11 posiada dno 15,
zaopatrzone w liczne otwory 16 dowolnego
ksztaltu, najkorzystniej dosyé duze w celu umo-
tliwienia latwego przeptywu par ksylenu. Na
dno koszyczka uklada sie malefiki krazek pa-
pieru filtrowego. Koszyczek 11 zamiast posia-
dag obrzeza, moze byé ewentualnie wyposaZo-
ny w dowolne inne urzgdzenia utrzymujace go
w stanie zawieszonym w szyjce Kolby ekstrak-
cyjnej 1. Na przyklad zamiast obrzezy, - przy
wykonaniu koszyczka ze szkla, zaopatrzyé go
mozna np. w trzy wyboje szklane, opierajgce
sie¢ o stozkowa powierzchnie szyjki 2.

Koszyczek wedlug innej odmiany konstruk-
cyjnej nie wymagajacej rysunkowego zilustro-
wania, moze byé tak wykonany, Ze umieszcza
si¢ go zasadniczo na szlif 3 i ciernie do szlifu
wewnetrznego szyjki 2 kolbki 1. 'W tym celu
koszyczek wykonany w postaci znanych szkla-
nych tygielkéw piankowych posiadaé moze gér-
ny wewnetrzny szlif zachodzacy na szlif 3 oraz
dolny szlif zewnetrzny wchodzacy do szyjki 2
i opierajgcy si¢ o jej szlif wewnetrzny. Tak
wykonany koszyczek moze stuzyé do dokony-
wania kilku rozmaitych selektywnych ekstrak-

cji, rozmaitymi rozpuszczalnikami znajdujacymi

sie w réznych kolbkach 1 kolejno podigczanych.

Aparatura najkorzystniej wykonana jest ze
szkla, jednakze moze ona byé tez wykonana
w metalu lub nawet czeSciowo w porcelanie.
Koszyczek ekstrakcyjny jest wykonany mnajko-
rzystniej z porcelany lub tez ze szkla, przy czym
dno koszyczka moze byé réwniez wykonane
w postacl dna piankowego o szerokich porach

“kéw..

przepuszczajgcych pary rozpuszczalnika, przez
co moze odpa$§é konieczno$é stosowania sgcz-
Réwniez wskazane moze byé w celu
uproszezenia postepowania wykonaé glowice
szliféw 3 i 6 o jednakowej &rednicy.

$poséb oznaczania wody, tluszczu, biatka i so-

' wedlug wynalazku mozna przeprowadzié przy

stosowaniu wymienionego aparatu jak naste-
puje:

Przyklad I Dobrze przemielong 1 prze-
mieszang masg migsng odwaza si¢ w ilofci 10
graméw z dokladnoéciy do 0,01 grama w uprze-
dnio starowanym i wysuszonym koszyczku 11,
zawierajacym na dnie 15 odpowiedni krgZek
z bibudy filtracyjnej. Koszyczek zawiesza sie
nastepnie na wystepach 12 ‘szlifu 3 przez prze-
tkniecie tych wystepéw poprzez otwory 14
obrzeza 13 i pokrecenie go o péiéwierci obrotu
w szlifie 3 tak, by obrzeze 13 zakryly wystepy
12, patrzac z gory.

Do kolbki 1 dodaje sie ksylenu odpowiednio
nasyconego wodg, po czym szyjke 2 nasadza
sie ma szlif 3, nastepnie ogrzewa kolbke, np.
przez umieszczenie na }aZni piaskowej i usku-
tecznia destylacje ksylenu przez czasokres oko-
to 2 godzin az do zaprzestania gromadzenia sig
wody, ktéra porywana zbiera sie w rurce mia-
rowej 8 nasady chlodnicowej 5, przy czym nad-
miar ksylenu kraZzy, wracajac odnogg 10 i po-
przez wylot 10°, zraszajac prébke zawarta w ko-

. sgyczku ekstmhuje tym samym zawarty w préb-

ce ttuszez do kolbki 1.

Po ukoficzeniu - destylacji prosty odczyt ma
skali menzurki podaje zawarto$¢ wody. Po tej
czynnoS$ci prébke wraz z koszyczkiem zdejmuje
sie z zawieszenia 1 suszy w temperaturze 145°C
przez 15 minut.. Po wysuszeniu i ochtodzeniu
w eksykatorze, koszyczek z prébka wazy sie,
przy czym ubytek wagi daje ubytek tluszczu
i wody. Odliczajac odczytang ilo§é wody, otrzy-
muje sie zawarto$é ttuszczu.

Koszyczek wraz z prébkg umieszcza sie na-
stepnie w zlewce tak, by poziom wody, destylo-
wanej siegal prawie do brzegéw koszyczka
i ogrzewajac uskutecznia sie ekstrakcje soli. Po
wyekstrahowaniu, zawarto$é przeplukuje sie je-
szcze wodg .1 optukuje $cianki koszyczka do
zlewki a nastepnie przelewa sie zawarto$é zlew-
ki do kolbki miarowej, sptukujgc do miej prze-
sgcz strumieniami wody destylowanej az do
miarki. Zawarto$¢ soli oznacza si¢ znang meto-
da Mohr‘a. Pozostato§¢ stanowi surowe biatko,
ktére obliczyé moina wagowo DO wysuszeniu
lub tez prosfym rachunkiem z réznicy wag préb-
ki, od ktéreJ odjeto wage wody, tluszczu i soli,
W przypadku stwierdzenia obecnos$ci azotanéw
i azotymu, mozna je oznaczyé z przesaczu wod-



nego (pozostalofci w - kolbie n'nhrowej) znanymi
og6lnie metodami.

W celu sprawdzenia mozna tez oddestylowaé
ksylen i wagowo oznaczyé thuszcz, za§ w suchej
pozostalo§ci oznaczyé azot metoda Kjeldahla,
czym sprawdzi¢ mozna doktadnos$é sposobu. Jak
sie okazalo wyniki uzyskane tg metodg lezy
w granicach dopuszczalnego praktycznie biedu.

Przyktad II. Sposéb przeprowadza sie
przy uzyciu odmiany konstrukcyjnej aparatury,
posiadajgcej koszyczek wykonany w postaci na-
sady o dwéch szlifach, w ktérej gérny otwér
koszyczka zachodzi na szlif 3, za§ dolny szlif ze-
wnetrzny koszyczka wchodzi w szlif wewnetrz-
ny szyjki 2 kolbki 1. Stosujac t¢ odmiane apa-
ratury, prébke traktowang ksylenem poddaje
sie przeplukaniu drobna ilociag eteru w celu
usuniecia ksylenu, po czym podklada sie druga
kolbke destylacyjng 1, zawierajacg §cifle odwa-
zona lub odmierzong ilo$¢ wody i osadzajac ko-
szyczek wraz z kolbka bezposrednio pod chtod-
nicg 7, powoduje si¢ ekstrakcje soli, ktére ozna-
czyé mozna jak w przykladzie I metodg Mohr'a.
Nastepnie koszyczek zdejmuje sie i suszgc wsu-
- szarce oznaczyé mozna wagowo pozostaloéé bial-
kowsg.

Sposéb - wedtug wynalazku pozwala zatem na
nadzwyczaj szybkie i dokladne przeprowadzanie
takich analiz, co ma szaegél.ne znaczenie przy
masowym naplywie préb, przy czym oznaczanie

niniejsza metoda w poréwnaniu do. znanych.

sposobéw pozwala na zaoszczedzenie 5/8 czasu
potrzebnego do oznaczania tych skladnikéw .da-
wnymi sposobami oraz znacznych iloSei drogich
odczynnikéw i innych aparatur.,Sposéb ten sto-
sowaé mozna oczywiScie bez wykraczania poza
ramy wynalazku w innych jeszcze modytika-
cjach i do réwnoczesnego oznaczania tych sklad-
nikéw w dowolnych substancjach technicznych
innych anizeli mieso. '

‘ Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb oznaczania wody, tluszczu, solii biat-
ka, zwlaszcza w migsie, znamienny tym, ze
stosujac ksylen jako rozpuszczalnik odde-
stylowuje si¢ znanym sposobem wode, do-
konujac jednocze$nie ekstrakcji tluszczu, po
czym wylugowang substancje - poddaje sie
ekstrakcji wodnej w celu usunigcia { ozna-
czenia soli, po czym reszte. po lugowaniu
oznacza sie wagowo lub z prostego rachun-
ku jako biatko.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ekstrakcje soli wodg uskutecznia sie pozo-
stawiajac prébke w urzadzeniu, w ktérym
przeprowadzono ekstrakcje ttuszczu i ozna-
czenie wody, ponad wrzaca woda, najlepiej
w §ciSle obliczonej ilofci i wylugowuje. sole

za pomocy powracajgcej w postaci skroplin
pary, ‘a nastepnie oznacza sole w uzyska-
nym ekstrakcié wodnym .w .znany - sposéb,
np. sposobem wedlug Mohr'a po czym su-
.szac pozostalo$é oznacza sie jg wagowo ja-
ko pozostalo§é biatkows, przy czym w prze-
sgczu oznacza sig ewentualnie réwniez azo-
tyny i azotany znanymi metodami.

. Urzadzenie do przeprowadzania sposobu we-
dlug zastrz. 1 i 2, znamienne tym, Ze skiada
sie z kolbki ekstrakcyjnej (1), zawierajace)
rozpuszczalnik, nasady (5), zblerajgcej wode
z rurki miarowej (8), przy czym nasada po-
siada odprowadzenie (4) dla’ par rozpusz-
czalnika i wody oraz ewentualnie odprowa-
dzenia (10) dla skroplin rozpuszczalnika,

zwracajace rozpuszczalnik wylotem (10°), na
badang prébke tak, by dobrze oplukiwal
prébke w celu wylugowywania tluszezu,
przy czym w szyjce ponad poziomem roz-
puszczalnika osadzona jest w dowolnym na-
czyniu, np. koszyczku (11), odwazona bada-
na prgbka.

4, Urzadzenie wedlug zastrz. 3, znamientie tym,

ze naczynie na badang prébke jest wyko-
nane w postaci koszyczka (11) np. ze szkla
lub porcelany, zaopatrzonego w dno (15)
z dowolnymi otworami (16), przy czym
obrzeze (13) koszyczka posiada koinierz prze-
rywany otworami (14) dla zaczepienia go
o wystepy dokonane, np. wewngtrz zakoh-
czenia szlifu (3). .

. Odmiana urzgdzenia wediug zastrz 4, -
mienna tym, ze porcelanowy lub szklany
koszyczek posiada kilka  wybojéw, opiera-
jacych sie o stozkowy wylot szyjki (2) kolb-
ki destylacyjnej (I), stuzacych do utrzyma-
nia koszyczka w zawieszeniu ponad pozio-
mem wrzacego rozpuszczalnika.

‘Odmiana urzadzenia wedlug zastrz. 4, zna-

mienna tym, Ze koszyczek (11) posiada gér-

ny wewnetrzny szlif, zachodzgcy na szlif -

(3) oraz dolny szlif zewnetrzny, zachodzacy

w wewnetrzny szlif szyjki (2) kolbki (1).

. Odmiana urzadzenia wedlug zastrz. 3—8,
Znamienna tym, Ze posiada koszyczek (11),
zaopatrzony w dno porowate o mozliwie
szerokich porach, przepuszczajgcych pary
rozpuszczalnika., - -

. Odmiana urzadzenia wedlug zastrz. 3—7,

. znamienna tym, Zze wylot szyjki kolbki de-
stylacyjnej (1) i wylot szyjki nasady (5) po-
siadajg réwne Srednice.
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