
(Aus der Chemischon Abteilung des Pathologischen Institutes der Universitgt, 
Charit6, Berlin.) 

i~ber die neue Fetts~iuren-Bestimmungsmethode nach 
W. It. Bloor I und fiber die Jodzahlbestimmung yon 

Organfetten. 

Von 

Ernst Mislowitzer. 

(Eingegangen am 31. September 1929.) 

A. Die Bestimmung der Fetts~iuren yon Plasma bzw. Serum. 

Bei Unte r suchungen  fiber die Ver~nderungen des Fe t tgeha l t e s  des 

Plasmas bzw. Serums benutz te  ich die neue Bloorsche ~r der 

Bangschen  Methode. I m  Gegensatz zu den vie len MH3erfolgen der ur- 

sprfingliehen Bangschen  Methodik  erh~lt  man  mi t  der Bloorschen Modi- 

f ika t ion  zufr iedenstel lende Resul ta te .  

Die Methodik  war folgende:  

Extraktion der Fette und gleichzeitige Enteiwei/3ung. 
3 ecru Serum wurden unter dauernder Bewegung in etwa 40 ccm einer Alkohol- 

~ther-Mischung (3 Teile 95proz. Alkohol und 1 Tell Ather) getropft, die sich in 
einem Mel3kolben yon 50 ccm befand. Das KSlbchen wurde dann unter fort- 
w~hrendem Schaukeln in siedendes Wasser getaucht, bis die Fliissigkoit gerade 
einige Sekunden kochte, dann wurde abgekiihlt, auf 50 ccm mit der AlkohoI- 
mischung aufgefiillt und dutch ein trockenes fettfroies Filter filtriert. 

Versei/ung der Fette. 
20 ecru des Filtrates wurden in einem Erlonmeyer-Kolben (100 ccm) mit 2 cem 

etwa n/1-Natrium~thylatl6sung anf einem Wasserbad bis zum Verschwinden des 
A]koholgeruches erhitzt. (Die letzten Alkoholspuren werden dureh Luftstrom 
boseitigt.) 

Extraktion der Fette. 
Der Riiekstand im K61bchen wurde mit 1 ecru verdiinnter H2SO t (1 Teil 

konzentrierto S~ure und 3 Teile Wasser) angesi~uert. Dann wurde 1 Minute 

1 W. R. Bloor, B. C, ~ ,  53 (I928) - -  Praktikum der Physiologisehen Chemie 
yon P. Rona 2. J. Springer, Berlin 1929. 
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auf dem Wasserbad erhitzt, 10 ccm Petrol~ther zugesetzt und unter Umschweaken 
2--3 Minuten im Sieden gehalten, dann wurde der Petrol~ther in ein MeBkSlbehen 
yon 25 ccm abgegossen und die Erws und Extraktion wiederholt, his das 
K01bchen fast roll war, der Petrol~ther auf Zimmertemperatur abgektihlt und 
bis zur Marke aufgeffillt. 

Oxydation der Fette. 

10 ccm der Petrol~ttherlSsung wurden in einem vorher nach Vorschrift be- 
handelten Erlenmeyer-Kolben verdampft und die letzten Spuren des Petrol- 
~thers dutch Luft abgeblasen. Zu dem zurtiekbleibenden Fett wurden 5 ccm des 
vorgeschriebenen Niclouxschen Silberreagens gegeben und 3 ecru n/1-Bichromat- 
15sung unter Umschwenken. Die Flaschen wurden lose verstopft, ffir 5 Minuten 
in den elektrischen Troekenschrank, der genau 124 ~ hatte, gesetz t, dann heraus- 
genommen, umgeschwenkt, die Stopfen lest eingesetzt und noch einmal ftir 10 bis 
15 Minuten in den Trockensehrank gestel]t, Sofort nach der Entfernung aus 
dem Ofen wurden 75 ccm H20 hinzugefiigt und dann abgekfihlt. (Bei jeder Oxyda- 
tion mul3 eine Leerbestimmung mit denselben Reagenzien angesetzt werden). 

Titration. 

Der [~berschul~ des Bichromats wurde nach der Abktihlung zuriicktitriert. 
Unmittelbar vor der Titration wurden 10 cem 10proz. KJ-L6sung zugefiigt und 
zuerst ohne Umschwenken n/10-Na2S2Oa-L6sung zugetropft. Wenn ein Tell des 
Jods gebunden war, Schwenkte man zuerst vorsichtig, dann kr~ftig um und titrierte 
his kein freies Jod mehr yon Stgrke angezeigt wurde. 

Die weiteren Einzolhei ten  der Methodik s. in dem Prakt . ikum yon 
.P. Rona 1. c. 

Berechnung. Der Ti t ra t ionsunterschied  zwischen Leerbes t immung 
u n d  F e t t b e s t i m m u n g  gibt  die Menge n/10-BichromatlSsung an, die yon  
den Gesamtfettsi~uren ( +  Cholest.) ve rbrauch t  wurden.  Als Redukt ions-  
koeffizient (d. h. die ccm 0,1 ChromatlSsung, die yon  1 mg der Sub- 
s tanz reduzier t  werden) wurde 3,61 angewand t  (als Fak to r  fiir Olein-. 

s~ure). 
Die Bes t immungen  yon  reiner  Palmitinsi~ure sind in  der Tab.  1 ~deder 

gegeben. 

Tabelle 1. Fettbestimmungen mit Palmitinsiiure. 

In  Arbeit Gefunden ]~ehler in % In  Arbei~ Gefunden ~ehler in % 
genommen genommen 

1 mg 

2 mg 

0,97 
1,02 
1,00 
0,95 

1,90 
2,00 
1,99 
1,99 

3,0 
2,0 
0,0 
5,0 

5,0 
0,0 
0,5 
0,5 

2 mg 

3 mg 

4 mg 

1,90 

3,10 
3,08 
3,10 
3,12 

3,88 
4,21 

5,0 

3,3 
2,7 
3,3 
4,0 

3,0 
5,2 
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Bes t immte  St6rungen mi t  den ersten P la smaun te r suchungen  wiesen 
auf e inen durch Na-Fluor id-Zusatz  verursach~en Fehler  bin.  Nach dem 
AusfM1 der in  Tab.  2 wiedergegebenen Kont ro l lun te r suchungen  yon  
PMmitinsi~ure un te r  Zusatz yon  N a F  warden  die weiteren Unter -  
suchungen  nur  noch am Serum angestellt .  

Tabelle 2. Fettbestimmungen in Palmitinsiiure mit ~VaF-Zusatz. 

Angewandt wurde yon der 1:4 verdiinnten ges~ttigten NaF-L6sung 0,1 ccm. 

In Arbei~ 
genommen Gefunden ~ehter in % | In Arbeit 

I 
genommen 

9 2 mg 

~ 43 3 mg 

1 mg 

2 mg 

0,91 
0,94 

1,14 

Gefunden 

1,19 

1,75 
1,72 

Fehler in % 

41 

40 
43 

Die Tab. 3 gibt  die Serumfet twer te  von  4 normalen  K a n i n c h e n  
wieder. Die jeweiligen Kont ro l len  s t immen  zufriedenstel lend iiberein, 
wie auch aus der Tab.  3 a heryorgeht.  

Tabelle 3. Fettbestimmungen im Serum. 

A. Fettbestimmungen bei Norm~ltieren: 

Tier Titrationswel~e Leerwert Differenz mg Fett mg Fett in 1 ccm Serum 

32,8 
32,6 

28,5 
28,8 

30,7 
30,9 

32,7 
33,0 

36,0 

36,1 

36,1 

36,3 

3,2 
3 , 4  

7,6 
7,3 

5,4 
5,2 

3,6 
3,3 

0,89 
0,94 

! 2,11 
2,02 

1,50 
1,44: 

1,00 
0,91 

1,85 
1,95 

4,36 
4,20 

3,12 
3,00 

2,08 
1,89 

Tabelle 3a. Fettbestimmungen im Serum. 
A. Bei Normaltieren. 

Abweiehtmg in % ~ Abweichung in ~ 
Tier :Nittelwert gegeniiber d. Mitten | T i e r  3littelwerg gegeniiber 4. '3~i~el- 

weft (hSehster Weft) .| wert (hSehster Wert) 

1 1,90 3 ! 3,06 2,0 

2 4,28 1,8 | 4 1,99 4,6 

Unte r suehungen  an  9 weiteren Tieren naeh  einer li~ngeren oder kt~r- 
zeren Hungerper iode Sind in  der Tab.  4 wiedergegeben. Aueh hier zeigen 
die jeweiligen Kont ro l len  un te re inande r  gute t~bere ins t immung (s. aueh 
hierzu Tab.  4a). 
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Tabelle 4. Fettbestimmungen im Serum. 
B. Fettbestimmungen bei Hunger~ieren. 

863 

Tier Titrationswert Lee rwer t  Differenz mg :Fett mg Fett in 1 ecru 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

33,8 
33,9 

28,0 
28,1 

30,6 
30,4 

34,4 
34,2 

32,7 
32,4 

29,3 
29,4 

33,5 
33,5 

30,7 
30,9 

32,1 
32,4 

35,9 

37,8 

35,7 

36,3 

36,9 

36,8 

36,0 

36,3 

36,4 

2,10 
2,00 

9,80 
9,70 

5,10 
5,30 

1,90 
2,10 

4,20 
4,50 

7,50 
7,40 

2,50 
2,50 

5,60 
5,40 

4,30 
4,00 

0,58 
0,55 

2,71 
2,69 

1,41 
1,47 

0,53 
0,58 

1,t6 
1,25 

2,08 
2,05 

0,69 
0,69 

1,55 
1,50 

1,19 
1,11 

1,20 
1,14 

5,64 
5,60 

2,93 
3,06 

1,10 
1,20 

2,4l 
2,60 

4,33 
4,27 

1,43 
1,43 

3,23 
3,13 

2,48 
2,31 

Tabelle 4a. Fettbestimmungen im Serum. 
B. Bei Hungertieren. 

Abweiehung in % Abweiehung in % 
Tier Mittelwert gegenfiber d. Mittel- Tier  Mitbelwert gegentiber d. Mittel- 

weft (hSchster Were) weft (hiichster Wert) 

1 

2 

3 

4 

5 

1,17 

5,62 

2,99 

1,15 

2,51 

L 

2,8 6 

0,4 7 

2,1 8 

4,3 9 

3,7 i 

4,30 

1,43 

3,18 

2,39 

0,7 

0,0 

1,6 

3,5 

Zusammen/assung. 
1. Die  Bloorsche Modif ika t ion  der  Bangschen B e s t i m m u n g s m e t h o d e  

der  F e t t s ~ u r e n  im Serum g ib t  ansche lnend  sehr  zuff iedens te l lende  Re- 
sulfa te .  

2. Der  Zusa tz  yon  1 mg N a F  s t6r t  die Ana lyse  der  Fe t t s~uren ,  so 
dab  yon  einer  B e s t i m m u n g  im P l a sma  abgesehen wurde.  

B. Die Jodzah lbe s t immang  yon 0 rganfe t t en .  
I m  Verlaufe e iner  Versuchsreihe fiber die Beziehungen zwisehen den  

K o h l e h y d r a t e n  und  den  F e t t e n  in der  Leber  w a r d e n  Ana lysen  der  F e t t -  
s~uremengen im au to lys ie renden  Leberbre i  und  J o d z a h l b e s t i m m u n g e n  
dieser  Fe t t s~u ren  angeste l l t .  
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Zur  Fes ts te l lung der Jodz~hlen ist  die Isol ierung der Fct t s i turen  er- 
forderlich. Bei der A b t r e n n u n g  der Fet t s i iuren  von  dem Unverse i fbaren  
(Cholesterin) wurde beob~chtet ,  dal~ die in  der Methods yon  K u m a g a w a -  

Suto  1 angegebene zweimalige Ex t r~k t ion  mi t  Petrol~ither nicht  ge- 
nfigt. Ers t  nach 4 - -5mMiger  Ex t r ak t i on  s t i m m t e n  die Gewichts- 
mengen  der Fe t t s~uren  mi t  den Ti t r~t ionswer ten  gut  iiberein. 

Methodik. 
A. Beha~sllung der Lebersuspension. 

Die Lebersuspension wurde zum Abt(iten des Fermentes in dem KSlbchen, 
in dem die Autolyse vor sich gegangen war, aufgekoeht, in ein Becherglas gegossen 
und im Wassermanteltrockenschrank eingedampft~ bis keine Fliissigkeit mehr 
fiber den Leberteilehen stand. 

B. Hydrolyse. 

Des KSlbchen, in dem der Brei zur Autolyse kam, wurde mit 25 ecru 5/.-NaOH 
nachgespiilt und die Lauge zu der fast troekenen Leber gegeben; dann wurde das 
Becherglas 3 Stunden zur I~ydrolyse der Leber in ein siedendes Wasserbad gestellt. 

C. Extraktion yon Fettsguren und Unversei/barem. 

Die heine LSsung wurde sofort in einen Seheidetrichter gegossen; es wurde 
3 real mit heil~em Wasser nachgespiilt, abgekfihlt auf etwa 50~ 20 eem 20 proz. 
Salzs~ure zugesetzt, dann unter Leitungswasser gekfihlt, un4 noeh einmal 
I0 ccm S~ure zugesetzb. Nach guter Kfihlung 70 ecru g ther hinzugefiigt und etwa 
5 Minuten ausgeschfittelt. Ablassen der w~sserigen Schicht. Der ~ther wurde in 
ein Becherglas gegeben, der 5Tiederschlag im Trichter 2mal mit J~ther ausge- 
wasehen, der Ather zu der 1. Portion hinzugegeben. Der 5Tiederschlag wurde in 
5 cem lqaOH gelSst, die LSsung mit etwa 30 ecru Ather geschfitte]t (der Xther 
wird jetzt noeh nieht entfernt), dann wurde die vorher abgelassene saure w~sserige 
L6sung hinzugegeben, wieder geschfittelt, :die w~sserige LSsung abgelassen, der 
Ather mit der fibrigen Portion vereint. Die Xthermenge wurde abgedunstet, der 
l~fiekstand in etwa 10 cem Xther aufgenommen, durch Asbest filtriert und wieder 
verdtmstet. 

D. Trennung der Yettstturen von dem Unversei]baren. 
Der braune l~fiekstand aus dem Xtherextrakt wurde 2 Stunden bei 50 ~ im 

Troekensehrank gehalten und dann noch warm mit etwa 10 ecm PetroNither ver- 
setzt, 1 S~unde stehen gelassen, durch Asbes~ fiItriert, mib wenig Petrol~ther nach- 
gespfilt. Die Petrol~therlSsung im Seheidetriehter mit 150 ecru absoluter alkoho- 
lischer KOtt gesehfittelt, dann mit 150 ccm I-I~O verse~zt, wieder gesehfittelt, die 
alkoholisehe LSsung in eine Schale gelassen, den PetroNither, der des Cholesterin 
enth~lt, fortgegossen und die allcoholisshe L6sung noch 3--4real mit etwa 30 cam 
Petrol~ther gsschi~ttelt 2. Danach wurde die LSsung mit HC1 neutralisiert und 
auf dem Wasserbad eingedampft, bis sie keinen Alkohol mehr enthielt, abgekiihlt, 
anges~uert nnd im Seheidetrichter 3mal mit etwa je 20 cem Petroliither aus- 
ges chiittelt. Der vereinigte Petrolgther wurde in gewogenen Bechergl~sern ver- 
jagt, die restierenden Fetts~uren einige Stunden bei 50 ~ getroeknet, im Exsiccator 
abgekfihlt und gewogen. 

x Praktikum der Physiologisehen" Chemie yon P. ]gone. 3. Teil. Stoffweehsel 
und Energiewechsel. Berlin: J. Springer 1928. 

Die hier im Druck hervorgehobene Stelle entsprieht der gegeniiber der 
Kumagaw~-Suto-Me~hode durehgefiihrten Veritnderung. 
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E. Titration der Eettsgiuren zur Kontrolle der Gewichtsmengen. 

Die Fetts~uren wurden in 15 ccm absolutem Alkohol ge]Sst und mit n/~ 0 alk. 
K 0 H  gegen Phenolphtha]ein his zu der ersten erkennbaren R5tung titriert. 

[ 01einsaure . . . . . . . . . . . .  282,27 
Molekular- ~ Pahnitins~ure . . . . . . . . . . .  256,26 
gewlchte | Stearins~iure . . . . . . . . . . . .  284,29 

Sa . . . . . . . . . . . . . . . . .  822,82 
Mittelwert . . . . . . . . . . . . .  274,27 

1 ccm n/~ o KOH = 27,43 mg Fetts~ure. 
(Der Umrechnungsfaktor war 27,4, als Mittelwert zwischen Palmitin-, Olein- und 
Stearins~ure.) 

t z. Erneute Isolierung der Fettsiiuren zur Jodzahlbestimmung. 
Die alkoholische LSsung wurde mi~ ungef~hr der g]eichen Menge Wasser ver- 

setzt, auf dem Wasserbad eingedampft, bis aller Alkohol verjagt war, dann ab- 
gekfihlt, anges~uert, wiederholt mit Petrol~ther ausgeschiittelt, der vereinigte 
1)etrol~ther in gewogenen Bechergl~sern verjagt, im Trockenschrank bei 50 ~ ge- 
trocknet, im Exsiccator abgekiihlt, gewogen. 

G. Jodzahlbestimmung. 
Die Fetts~uren mit  15 ccm Chloroform in Erlenmeyer-Kolben mit  einge- 

schliffenem Stopfen gespiilt und mit  10 ccm 1:10 verdiinnter vorgeschriebener 
JodlSsung versetzt. Wurde die LSsung hellgelb, so wurden noch einmal 10 ccm 
JodlSsung zugeftigt usf. Nach 6stiindigem Stehen 20 ccm 10proz. KJ-LSsung 
zugesetzt, umgeschiittelt, 150 ecru H20 dazugetan und mit  n/~0~ N%S~Oa-LSsung 
bis farblos gegen Sti~rke titriert. 

Die unvollst~ndige Abtrennung des Unverseifbaren ging zuniichst 
aus  d e n  s c h w a n k e n d e n  J o d z a h l w e r t e n  h e r v o r  (s. Ve r such  ] u n d  2). 

Versuch 1. Leber bei 6 verschiedgnen io~s im Brutschrank 2 Tage autolysiert. 

Jodbindungs- 
Abnahmen Gel. Gewichts- vermSgen in Jodzalfl ~ 

mengen in g mg Jod 

Anfangswert 0,1378 75,97 55,1 
| p ,  = 4,12 0,128] 75,47 58,9 

~ / p~ = 4,81 0,1366 76,73 56,1 

4o p~ ~ 5,51 0,1514 76,86 50,7 
p~ = 6,33 0,2319 76,34 32,9 

~ p~ = 7,29 0,1405 i 64,26 45,7 
PH = 7,74 0,1523 67,53 44,3 

Versuch 2. Leber bei verschiedenen pHS 2 Tage im Brutschrank autolysiert. 

Jodbindungs- 
Abnahmen Gef. Gewichts- vel~mSgen in Jodzahl ~ 

mengen in g mg Jod 
[ 

Anfangswert 
PE = 4,12 
PH = 4,81 
PH = 5,51 
PH = 6,33 
p~ = 7,29 
PH ~ 7,74 

0,1010 
0,1057 
0,1038 
0,1094 
0,1562 
0,1182 
0,1028 

55,31 
56,19 
53,29 
55,81 
57,33 
54,68 
49,77 

54,8 
53,2 
51,3 
51,0 
36,7 
46,3 
42,1 

1 Jodzahl = Gramm Jod, die von 100 g Fetts~ure aafgenommen werden. 
Virchows Archiv. Bd. 275. 55 
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Nach  Einf i igung der  4- - -5mal igen  P e t r o l i t h e r e x t r a k t i o n  wurden  
die  W e r t e  ffir die Jodzah l en  im Verlauf  der  Auto lyse  k o n s t a n t  (s. Ver- 
such 3 und  5). 

Versuch 3. Versuch bei p~ ~- 6,33 mit 2 Abnahmen (nach 2 und 5 Tagen). 
Die gewogenen Fettmengen durch Titration kontrolliert. 

Gef. Gewiehts- ' Titr. Fettmenge Fettmenge in g, / Jodbinduags- 
Abnahmen mengen in g in g die zUrkamBeSt, invermSgenmg Jod $odzahV 

Anfangswert 0,1012 

I. Abnahme 0,0942 

II .  Abn~hme 0,0858 

0,1003 0,0858 28,22 

0,09097 0,0806 25,75 

0,08384 0,0818 23,18 

32,9 

32,0 

28,3 

Versuch 5. Leber bei 6 verschiedenen p~s im Brutschrank 2 Tage autolysiert. 
Gewogene Fettmen en dutch Titration kontrolliert. 

Titr. Fett- Fettmenge in g, Jodbin- 

Abnahmen Gel. Gewiehts- diezurJedzahl- dungsver- Jodzahll 
menge in g menge in g best. kam mSgen 

in nag Jod 

Anfangswert 0,1089 0,1101 0,1075 43,09 40,1 
p~ = 4,12 0,1064 0,1063 0,1010 40,45 40,9 
p~ = 4,81 0,1050 0,1063 0,0990 41,08 41,5 

~ ~_ T~=5 ,51  0,0962 0,0937 0,0922 37,04 40,2 
~ = 6,33 0,0956 0,0937 0,0918 37,17 40,5 

~ p~ = 7,29 0,1013 0,1003 0,0981 41,20 42,0 
p~ = 7,74 0,1019 0,t002 0,0986 41,33 41,9 

Bei  diesen le tz ten  Versuchen wurcle zum Zwecke der  Kon t ro l l e  der  
Re inhe i t  der  F e t t s i u r e n  vor  Ans te l lung  der  Jodzuh lbes t immungen  der  
T i t r a t ionswer t  der  F e t t s i u r e n  mi t  den  Gewich tsmengen  vergl ichen.  
Die  gute  U b e r e i n s t i m m u n g  zeigte die  j e t z t  e rha l tene  l%einheit der  F e t t -  

s~uren. 
Zusammen/assung. 

1. Die  A b t r e n n u n g  des Unverse i fba ren  von  den  nach  der Kumagawa- 
Suto-Methode aus der  Leber  gewonnenen  F e t t s i u r e n  gel ingt  nu r  nach  
mehrmal ige r  (4--5)  E x t r a k t i o n  m i t  P e t r o l i t h e r  vo l l s t ind ig .  

2. F i i r  die Bes~immung der  Jodzah l  yon  Fe t t s~u ren  ~us Org~nen 
erschein t  e ine  Kon t ro t l e  der  l~einhei t  de r  gewogenen F e t t s i u r e n  du tch  
T i t r a t i o n  z w e c k m i g i g  vie l le icht  sogar  notwendig .  

3. W i h r e n d  der  Auto lyse  er fahren  die Jodz~hlen  der  F e t t s i u r e n  
keine  Vers  Die Doppe lb indungen  ble iben bestehen.  

4. W e n n  i iberhaupt ,  so f inde t  im Verlaufe  der Auto lyse  n u t  e in  sehr  
ger inger  F e t t s ~ u r e n a b b a u  s ta t t .  E ine  bakter ie l le  Verunreinigung,  die  

d e n  ger ingen A b b a u  verurs~cht ,  i s t  t ro tz  des a n g e w a n d t e n  Toluols 
n ich t  vSllig ausgeschlossen.  

i Jodzahl = Gramm Jod, die yon I00 g FetCs~ure an{genommen werden. 


