
Salz in Chips

 Bestimmung des Kochsalz-Gehaltes verschiedener Chips-Sorten

Prinzip
Im vorliegenden Fall handelt es sich um eine Fällungsreaktion: Die Chlorid-Ionen werden durch Zugabe von Silbernitrat-Lösung als Silberchlorid gefällt. Während der Titration der Probe mit Silbernitrat wird die elektrische Leitfähigkeit gemessen. Diese Methode nennt man konduktometrische Titration.

Bestimmungen

Es werden mindestens 4 Proben untersucht:

· Jede Gruppe titriert   ...  ml der Probe im 500 ml Becherglas.

Bei dieser Probe handelt es sich um 

Angabe zum Kochsalz-Gehalt auf Packung:

· 2 Proben sollen aus dem gleichen Chips-Sack mit salzhaltigen Chips stammen.

· 1 Probe ungesalzene Chips

· 1 Probe aus dem gleichen Sack mit ungesalzenen Chips oder 1 Probe einer anderen Chips-Marke   

Probenvorbereitung

1. Ca. 0,3 Gramm Chips in ein 100 ml Becherglas abwägen. Masse auf 2 Stellen genau notieren.

2. In Becherglas mit Glasstab gut zerstossen und ca. 20 ml destilliertes Wasser zugeben, 

nochmals zerstossen und umrühren. Zum Rühren kann auch ein Magnetrührer verwendet werden. 

3. Filtriereinrichtung vorbereiten: Watte oder 2 bis 3 Lagen WC-Papier in Trichter drücken, mit destilliertem Wasser gut benetzen und an Trichterwand drücken.

4. Suspension aus 100 ml Becherglas durch Watte in ein zweites, mit destilliertem Wasser gut gespültes 100 ml Becherglas (ev. einen 100 ml Weithals-Erlenmeyer) filtrieren.

5. Erstes Becherglas mit ca. 10 ml destilliertem Wasser gut spülen. Inhalt über Chips-Brei in Trichter auf Watte oder WC-Papier verteilen, mit Glassstab auspressen. Ist das Filtrat trüb, kann trotzdem weitergearbeitet werden.

Konduktometrische Titration

Die Heizplatte wird als Magnetrührer verwendet. Die Leitfähigkeits-Messonde wird über der Platte am Stativ fixiert und über einem Abfall-Becherglas mit destilliertem Wasser gespült. 

Falls mit den grossen runden Heizplatten gearbeitet wird, wird ein weisser Plastikdeckel auf die Heizplatte gelegt. Ein frisch mit destilliertem Wasser gespülter Rührmagnet wird zugegeben. Der Magnetrührer wird eingeschalten. Die mit destilliertem Wasser gespülte Leitfähigkeits-Messonde wird am Stativ sorgfältig abgesenkt. Der Rührmagnet soll etwa 3 mm unter der Messonde rotieren und nicht an diese anschlagen. Es wird noch soviel dest. Wasser zugegeben, bis die Messonde bis etwa zur Mitte der Öffnung eintaucht. 
Der Anfangswert für die Leitfähigkeit wird in eine Messtabelle eingetragen (Einheit: µS/cm).
Aus einer 1 ml Platik-Spritze wird der erste Milliliter 0,01 M Silbernitrat-Lösung zugegeben und ca. 10 Sekunden gewartet (bis der Messwert stabil bleibt).

Dieser und die folgenden Messwerte werden in die Tabelle eingetragen und laufend auf Häuschen- oder Millimeterpapier grafisch in Funktion der Anzahl zugegebener Milliliter aufgezeichnet. 

Es wird solange in 1 ml-Schritten titriert, bis nach einem deutlichen „Aufwärtsknick“ in der Messkurve ca. 4 Messpunkte vorhanden sind.

Wird aus dem gleichen Chips-Sack eine 2. Probe untersucht, kann zur exakteren Bestimmung der Lage des „Aufwärtsknicks“ vor und nachher je etwa 3mal in 0,5 ml-Schritten titriert werden.

Protokolliere und erkläre Veränderungen im Becherglas mit der Probe während der Titration.

Auswertung:

Berechne den Kochsalzgehalt der Chips in Massen-% (Gramm Kochsalz pro 100 g Chips).

Berechne die Abweichung der Messwerte von der Angabe auf der Packung.  

Trage die Messergebnisse aller Laborgruppen in einer Tabelle zusammen und berechne die Standardabweichungen (stabw in Excel). Es ist nur eine Tabelle für die ganze Laborgruppe zu erstellen.

Excel Aufgabe:

· Erstelle eine grafische Darstellungen zu mindestens zwei Titrationen mit Excel (XY-Grafik !).

· Erstelle ein Balkendiagramm zu allen untersuchten Chips-Marken, aus dem der experimentell bestimmte Salzgehalt und die Angaben des Herstellers ersichtlich sind.
· Erstelle eine Tabelle, in der die Berechnungen nach Eingabe der bekannten Grössen "automatisch" ausgeführt werden.  



              
Bestimmung des Fettgehaltes von Lebensmitteln
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Da nach (4) aus 1 mol Kaliumbromat in der Losung
3 mol Brom entstehen konnen, kann man eine Lo-
sung der Konzentration

¢(KBrO;) = 0,0167 mol/l = 610 mol/1

in der Wirkung gleichsetzen mit einer Brom-Ldsung
der Konzentration ¢(Bry) = 0,05 mol/l. Die Stoff-
menge der umgesetzten Bromportion ist dann

n(Br,) = ¢(Bry) - V(Br;-Lsg) (12)

Da man in Gleichung (2) Brom und Iod austauschen
kann, wire die Stoffmenge einer addierten Iod-Por-
tion gleich grof, also

n(l;) = n(Bry) (13)

Die Masse der lod-Portion, die der umgesetzten
Brom-Portion dquivalent ist, erhdlt man nach (14),
indem man (12) in (13) setzt.

m(ly) = M(1,) - ¢(Bry) - V(Bry-Lsg) (14)
Setzt man (14) in (1), erhilt man, wenn man beriick-

sichtigt, daB c(Br,) = 0,05 mol/l, fiir die Iodzahl fol-
genden Ausdruck:

V- 1,269

 m(Fett)

Dabei ist V” der Verbrauch in ml an Bromat-Bromid-
Losung, ¢(KBrO;) = 0,0167 mol/l, die einer Brom-
Losung entspricht mit einer Konzentration ¢(Br) =
0,05 mol/l.
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Zu den Lieblingsspeisen vieler Kinder

(und auch Erwachsener) zählen Pommes, 

Chips, Erdnüsse ...

All dies sind wahre Bomben im Blick auf  den Fettgehalt. Im Praktikum werden wir  aus   den verschiedensten Lebensmitteln das  Fett herauslösen, extrahieren, und   den Fettgehalt bestimmen.

Wie kann man das Fett aus den Lebensmitteln herauslösen?

Wir alle wissen aus dem Alltag, dass sich Fett schlecht in Wasser löst. Häufig verwenden wir seifenähnliche Verbindungen, die sog. Tenside, zur Verbesserung der Reinigungswirkung, etwa bei Spülmitteln oder Allzweckreinigern. Eine andere Möglichkeit ist die Verwendung anderer Lösemittel. So wird vielfach Alkohol als Lösemittel verwendet, etwa bei vielen Glasreinigern (ein altes Hausrezept empfiehlt hier einfach Brennspiritus). Geht es um ganz hartnäckige Fettverschmutzungen, etwa bei den Flecken von der Fahrradkette auf Kleidungsstücken, bleibt oft nur noch die Verwendung von Reinigungsbenzin. Fette sind Ester von Fettsäuren (also langkettigen Carbonsäuren) mit Glycerin. Häufig sind drei (auch unterschiedliche) Fettsäuremoleküle mit einem Glycerinmolekül verestert (Triglyceride). Die langen unpolaren Alkylketten der Fettsäurereste sind für den hydrophoben Charakter von Fetten verantwortlich.

Hausaufgabe:

Zeichne mit dem Programm ChemSketch eine Strukturformel (Zick-Zack Formel) eines Fett Moleküls. Das Programm kannst du gratis herunterladen. Schneide das Bild aus und klebe es hier ein.
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Soxhlet Extraktion

Wenn wir das Fett aus unseren Lebensmitteln herauslösen (extrahieren) wollen, müssen wir also ein lipophiles Lösemittel verwenden. Für unsere Zwecke eignet sich eine spezielle Form des Benzins, das sog. Petroleumbenzin ( besonders gut. Wichtig für den Erfolg unserer Extraktion ist, dass das Lösemittel in einen möglichst intensiven und langen Kontakt mit dem Lebensmittel treten kann, damit wirklich alles Fett herausgelöst wird. Dazu verwenden wir eine speziell für diesen Zweck entwickelte Apparatur, den sog. Soxhlet-Extraktor. Bei diesem Gerät kommt das gut zerkleinerte fetthaltige Lebensmittel in eine Filterhülse in den Mittelteil der Apparatur. 

In einem Rundkolben wird das Lösemittel verdampft, kondensiert in einem Rückflusskühler und tropft auf den zu extrahierenden Stoff. Steht die Flüssigkeit in der Filterhülse hoch genug, fließt sie in den Rundkolben zurück. So kann das Lösemittel erneut verdampfen, am Kühler kondensieren und bei jedem dieser Durchgänge weiteres Fett aus dem Lebensmittel extrahieren. 

Das Fett sammelt sich unten im Rundkolben an. Um das Lösemittel vom Fett zu trennen, können wir es abdestillieren. Da nur das Lösemittel abdampft, kann man den überdestillierten Petrolether für weitere Versuche wieder verwenden. Im Rundkolben bleibt das reine extrahierte Fett zurück.
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Petroleumbenzin wird auch Petrolether genannt, obwohl es sich hier nicht um einen Vertreter der Stoffklasse der Ether R-O-R handelt, sondern um ein Gemisch niedrig siedender, d.h. kurzkettiger Alkane mit dem Siedebereich 30-40°C.
Durchführung:

1. Bestimme zunächst die Masse des 100 mL-Rundkolbens inklusive der Siedesteinchen:

Masse(Rundkolben + Siedesteinchen) = .............................g

2. Setze die Soxhlet-Apparatur auf dem Rundkolben zusammen (Wasserbad)

3. Wiege ca. 10 g des fetthaltigen Nahrungsmittels ab. Zerreibe das Nahrungsmittel möglichst gut im Mörser und fülle damit die Extraktorhülse. Bedecke das fetthaltige Nahrungsmittel mit ein wenig Watte.

4. Setze die Extraktorhülse vorsichtig in den Extraktor.

5. Fülle den Soxhlet-Extraktor mit 50 mL Petroleumbenzin.

6. Setze den Rückflusskühler auf den Soxhlet-Extraktor und schliesse die Kühlung an.

7. Erhitze das Petroleumbenzin ca. 45 Minuten lang auf dem Wasserbad.

8. Lasse den Rundkolben ein wenig abkühlen und baue die Apparatur zur Destillation um. Destilliere das Lösemittel Petroleumbenzin in den anderen Rundkolben über.

9. Bestimme die Masse des gewonnenen Fettes durch erneutes Wiegen des 100 mL Rundkolbens.

                          Masse(Rundkolben + Siedesteinchen + Fett) = .............................g

Aufgaben:

1. Berechne den Fettgehalt (in Massenprozent):

2. Trage deine Messwerte in die Excel-Tabelle auf dem Notebook ein. Du bekommst die Zusammenstellung der Messresultate aller Gruppen zugeschickt.

3. Diskutiere die bestimmten Fettgehalte.

Bestimmung der Iodzahl von Fetten
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Die lodzahl ist diejenige Menge Halogen, ausgedriickt
in g lod, die unter festgelegten Bedingungen an 100 g
der Probe angelagert wird [1, 3. .
Wenn eine Fett-Portion der Masse m (Fett) eine loq-
Portion der Masse m (I,) bindet, ergibt sich fur die
lodzahl IZ des Fettes:

= —t— 1
5 m(Fett) ()

Nach (1) kommt der Iodzahl keine Gréfeneinheit zu.
Es handelt sich um eine sogenannte Kennzahl oder
Verhiltniszahl. Nach DIN wird die Iodzahl in g
lod/100 g angegeben |3].

Der Name der [odzahl ist historisch bedingt. v. Hubl,
der Schopfer der Iodzahlbestimmung, verwendete ei-
ne Losung von lod und Quecksilber(II)-chlorid in Al-
kohol [6].

Chemische Grundlagen der
lodzahlbestimmung

Halogene konnen nach (2) an C=C-Doppelbindun-
gen addiert werden

.CH=CH- + Br; ~ -C‘H-C]H- Q)

Br Br

Die Geschwindigkeit der Addition ist von den Reak-
tionsbedingungen abhingig. Eine Fehlerquelle bei der
Bestimmung der Iodzahl liegt in einer moglicherweise
unvollstandigen Addition. Daher bleibt bei allen gén-
gigen Verfahren das Fett-Halogen-Reaktionsgemisch
einige Zeit, teilweise bis zu 2 Stunden, stehen, um die
Addition zu vervollstindigen.

Eine Temperaturerhohung verbietet sich, da grund-
sitzlich neben einer Addition auch noch eine radikali-
sche Substitution moglich ist, verstarkt bei erhohter
Temperatur oder intensiver Belichtung. Hierin liegt
eine zweite mogliche Fehlerquelle.

Elementares Chlor ist fiir die lodzahlbestimmung
nicht brauchbar, da neben der Addition auch die un-

erwiinschte Substitution zu erwarten ist. Brom wird
bei Zimmertemperatur noch geniigend rasch addiert.
Eine Substitution kann durch geeignete Verdiinnung
unterdriickt werden. Elementares lod reagiert allein
zZu trage.

Heute werden meist Interhalogenverbindungen ver-
wendet,

Die Addition an isolierte Doppelbindungen erfolgt
glatt, Substitution tritt bei Raumtemperatur und un-
ter Lichtausschlufl praktisch nicht auf. Bei konjugier-
ten Doppelbindungen erfolgt die Addition verlang-
samt und die Substitution ist nicht vollstandig auszu-
schlielen. Fettbegleitstoffe mit C = C-Doppelbindun-
gen werden ebenfalls erfaft.

Aliphatische Amine koénnen mit Brom unter Bildung
von N-Bromaminen reagieren 7.

Insgesamt ist die Stoffmenge der umgesetzten
Halogen-Portion auf3er von der Konstitution des Fet-
tes von der Art des Halogens und des Losungsmittels
sowie von Einwirkungsdauer, Temperatur und Be-
lichtung abhingig. Daher kann die Iodzahlbestim-
mung nur eine Konventionsmethode sein. Zusammen
mit den Zahlenwerten muf also stets das angewandte
Verfahren angegeben werden.

lodzahlen, die durch Umsetzung mit Halogenen oder
Interhalogenverbindungen ermittelt werden, sind
meist nicht ganz stochiometrisch fiir die Gesamtheit
der Doppelbindungen [3]|. Stochiometrisch bessere
Werte gibt die aufwendiger zu bestimmende Hydrier-
iodzahl [8].

Genormte Verfahren, Vorschriften und
Einheitsverfahren

Gemeinsames Prinzip

Das eingewogene Fett wird in einem geeigneten Lose-
mittel gelost. Dazu gibt man eine iiberschiissige
Halogen-Losung, deren Volumen genau abgemessen
ist und 148t das Reaktionsgemisch einige Zeit im Dun-
keln stehen.

Die Stoffmenge der addierten Halogenportion ergibt
sich als Differenz aus der Stoffmenge der vorgelegten
und der Stoffmenge der nicht verbrauchten Halogen-
Portion. Die Stoffmenge der vorgelegten Halogen-
Portion wird in einem Blindversuch bestimmt. Die
Halogenbestimmung erfolgt jeweils iodometrisch. Die
Halogen-Portion oxidiert eine dquivalente Portion lo-
did zu Jod. Titriert wird mit Natriumthiosulfat-
Losung.

Direkttitration
Chemikalien

a) 1-Propanol als Losemittel (s. Anmerkung bei
8.1.1).

b) Bromat-Bromid-Losung (Winkler-Losung),
2,7835 g (0,0167 mol) Kaliumbromat (KBrO;) und
10,5 g (mehr als 0,0833 mol) Kaliumbromid(KBr),
werden eingewogen und in Wasser zu einem Liter ge-
lost. Die Losung kann einer Brom-Losung gleichge-
setzt werden mit ¢(Br,) = 0,05 mol/Il.

Ersatzweise konnen 0,0167 mol Natriumbromat bzw.
etwas mehr als 0,0833 mol Natriumbromid verwendet
werden. Bei genauer Einwaage des Kaliumbromats er-
tibrigt sich eine Uberpriifung des Titers.

¢) Salzsdure etwa 18%ig.

Die handelsiibliche Salzsidure, 37%ig, wird im Ver-
haltnis 1:1 mit Wasser verdiinnt.

Durchfiihrung

Einwaage: ca. 0,15 g Olsdure (6 Tropfen) oder
ca. 0,15 g Rizinusol (4 Tropfen) oder
ca. 0,31 g Kokosfett (12 Tropfen des ver-
diinnten Fettes).
Das Fett wird in einen trockenen 100-mi-Erlenmeyer-
Kolben eingewogen und mit 20 ml 1-Propanol ver-
setzt. Durch kurzes Eintauchen in ein Gef4f3 mit Was-

ser von ca. 40° C wird erwidrmt. Es wird griindlich
umgeschwenkt, bis die Fliissigkeit absolut schlieren-
frei und homogen erscheint. Nach Zugabe von 10 ml
Salzsdure wird durch Umschwenken gut vermischt;
das Auftreten einer Emulsion stort nicht, jedoch soll-
te sogleich mit der Titration begonnen werden.

Die Temperatur der Losung wihrend der Titration
sollte bei etwa 25° C liegen. Bei iiber 30° C findet man
meistens zu hohe Werte, wihrend bei unter 20° C die
Werte sowohl bei Rizinusol wie auch bei Kokosfett zu
niedrig ausfallen.




[image: image3.jpg]Bei der Titration laft man jeweils 5 Tropfen der
Bromat-Bromid-Losung zutropfen und schwenkt
dann griindlich um. Dabei verschwindet die an der
Eintropfstelle entstandene Gelbfirbung wieder. An-
fangs geht diese Entfirbung rasch vor sich. Wenn
man sich dem Endpunkt nahert, geht die Entfarbung
nur noch zogernd vor sich.

Der Endpunkt ist dann erreicht, wenn die Gelbfar-
bung 2 Minuten lang deutlich erhalten bleibt.

Mehrverbrauch zur Endpunktsanzeige

Da ein gewisser Uberschuf3 an Brom vorhanden sein
muf}, um eine Gelbfirbung deutlich erkennen zu las-
sen, hat man einen gewissen Mehrverbrauch an
Bromat-Bromid-Losung. Dieser betrdgt beim obigen
Gesamtvolumen der angesiduerten Fett-Losung etwa
0,4 ml, wenn man auf kriftiges Gelb titriert.

Bei einer Einwaage von 0,15 g (0,3 g) Fett fallt da-
durch die Iodzahl um 3,4 (1,7) zu hoch aus.

Will man diesen Mehrverbrauch ermitteln, fithrt man
folgenden Leerversuch durch: 20 ml 1-Propanol wer-
den mit 10 ml Salzsaure versetzt, dann wird mit
Bromat-Bromid-Losung bis zur deutlichen Gelbfar-
bung zugetropft. Die gleiche Loésungsportion, die
man hierfiir braucht, wird man bei jeder Titration
iiber den eigentlichen Endpunkt hinaus noch brau-
chen. Das Volumen dieser Portion muf} also bei jeder
Titration vom gemessenen Volumen abgezogen wer-
den.




Aufgaben:

4. Berechne die Iodzahl deiner Proben.

5. Trage deine Messwerte in die Excel-Tabelle auf dem Notebook ein. Du bekommst die Zusammenstellung der Messresultate aller Gruppen zugeschickt.

6. Erkläre die Bedeutung der Iodzahl.

7. Diskutiere die bestimmten Iodzahlen.

Bestimmung der Verseifungszahl eines Fettes

Definition: 

Die Verseifungszahl (VZ) gibt an, wie viel Milligramm KOH zur Neutralisation der freien Säuren und zur Verseifung der Ester von 1g Substanz notwendig sind.

Zuerst erfolgt die Neutralisation der freien Säuren und Verseifung der Fette, danach wird die übrig gebliebene KOH gegen Phenolphthalein zurücktitriert.

Die Verseifungszahl liegt bei guten Ölen zwischen 75 und 120.

Durchführung:

Ganz wichtig: Achte bei diesen Versuchen peinlich genau darauf, dass du das Ergebnis nicht durch Fettspuren in den Kolben oder am Rührmagneten verfälschst.

a)
Hauptversuch:

1. Etwa 2 g der Fett- oder  Ölprobe werden auf 5 mg genau in einen Schliff-Erlenmeyerkolben eingewogen und mit 25,0 mL ethanolischer Kaliumhydroxidlösung sowie einigen Siedesteinchen versetzt.

2. Die Mischung wird 45 Minuten lang unter Rückfluss und Rühren erhitzt.

3. Anschließend versetzt man die noch heiße Lösung mit einigen Tropfen Phenolphthalein und titriert mit 0,5 molarer Salzsäure bis zum Verschwinden der Rotfärbung.

b)
Blindversuch


Unter den gleichen Bedingungen wird ein Blindversuch ohne Fetteinwaage durchgeführt.

a) Hauptversuch: Verbrauch an Salzsäure

b) Blindversuch: Verbrauch an Salzsäure

Messwerte:


            _________   mL
 _________   mL


Auswertung:
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b
Verbrauch an Salzsäure (0,5 mol/L) im Blindversuch in mL


a
Verbrauch an Salzsäure (0,5 mol/L) im Hauptversuch in mL


N
Titer der Salzsäure in mol/L (Annahme: 1)


E
Einwaage des Fettes in g


56.1
Molare Masse von KOH in g/mol

Aufgaben:

8. Berechne die Verseifungszahl deiner Proben.

9. Trage deine Messwerte in die Excel-Tabelle auf dem Notebook ein. Du bekommst die Zusammenstellung der Messresultate aller Gruppen zugeschickt.

10. Erkläre die Bedeutung der Verseifungszahl.

11. Diskutiere die bestimmten Verseifungszahlen.

Quelle: Fettgehalt, Verseifungszahl:  
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