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Eine einfache Apparatur zur Extraktion der Gesamtlipoide

in Teigwaren und Eipulvern

Von H. Hadorn und Hetty Mostertman

Laboratorium des Verbandes Schweiz. Konsumvereine (VSK) Basel

1. Einleitung

In Eipulvern und Teigwaren liegt bekanntlich ein Teil der Lipoide in gebun-
dener Form vor. Durch Extraktion mit Ather oder Petrolither wird nur ein Teil
der Lipoide extrahiert. Der Rest bleibt hartnackig im Untersuchungsmaterial zu-
riick. Um die «gebundenen» Lipoide abzuspalten, mufl nach Terrier (1) das Un-
tersuchungsmaterial mit Alkohol gekocht und anschliefend mit einem Fettldsungs-
mittel extrahiert werden. Am einfachsten fiithrt die von Grofifeld (2) vorgeschlagene
Extraktionsmethode mit einem Alkohol-Benzol-Gemisch zum Ziel. Das Verfahren
ist von Hadorn und Jungkunz fir die Untersuchung von Eipulvern (3) sowie fiir
Teigwaren (4) iibernommen worden. Dabei wird das Untersuchungsmaterial, wel-
ches sich in einem Faltenfilter befindet, in einer speziellen Apparatur in die Al-
kohol-Benzol-Mischung eingetaucht und am Riickflulkiihler gekocht. Nach einer
Stunde wird das Faltenfilter in den oberen Teil der Extraktionsapparatur ge-
bracht und erschopfend extrahiert. Acker und Diemair (5) arbeiteten nach der
gleichen Methode, sie fanden jedoch die Arbeitsweise und die von Hadorn und
Jungkunz empfohlene Apparatur zu umstindlich. Sie tauchten daher das Ex-
traktionsgut nicht ins Losungsmittel, sondern fiillten das mit Sand vermischte
Teigwarenpulver in eine Soxhlethiilse und extrahierten heiff mit Alkohol-Benzol
in einem sogenannten Heiflextraktionsrohr. Diese Extraktion soll nach 4 Stunden
beendet sein. Im VSK-Laboratorium ist inzwischen die seinerzeit von Hadorn
und Jungkunz empfohlene Apparatur (3) durch die verbesserte Heiflextraktions-
apparatur von Hadorn und Doevelaar ersetzt worden. Dieses praktische, in der
Handhabung einfache Gerit, soll hier kurz beschrieben werden. Fettextraktionen
nach verschiedenen Extraktionsverfahren sollen an Teigwaren und Eipulver mit-
einander verglichen werden.

2. Apparaturen

Die 3 verschiedenen Extraktionsapparaturen sind in den Figuren 1—3 abge-
bildet. ; :

Bei der Apparatur von Hadorn und Jungkunz (Figur 1) sind das 100-ml
Kélbchen und der Aufsatz durch einen durchbohrten Korkstopfen miteinander
verbunden. Diese Apparatur hat einige Nachteile. Durch die heiflen Alkohol-
Benzol-Dampfe wird der Kork ausgelaugt und nach lingerem Gebrauch sprode.
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Figur 1 Figur 2 Figur ‘% g
Extraktionsapparatur nach Heiflextraktionsrohr nach Apparatur fiir Heillextraktion
Hadorn und Jungkunz. Acker und Diemair. nach Hadorn und Doevezlaar.

Eine Stunde nach Beginn der Extraktion mufl die Apparatur auseinandergenom-
men und das Faltenfilter samt Inhalt in den Aufsatz gebracht werden.

Die Apparatur von Acker und Diemair (Figur 2) besteht aus einem 200-ml
Erlenmeyerkolben mit Normal-Schliff, einem Aufsatz, der als Heiflextraktions-
rohr dient, auf welchen ein Riickfluffkiihler aufgesetzt wird. Das mit Sand ver-
mischte Extraktionsgut wird in eine Soxhlethiilse eingefiillt und befindet sich von
Anfang an im Heiflextraktionsrohr. Die Extraktion dauert 4 Stunden.

Die neue Heiflextraktions-Apparatur von Hadorn und Doevelaar (Figur 3)
besteht aus einem 100-ml Schliffkélbchen, einem 40 mm weiten Extraktionsrohr
mit einem 40 mm Normal-Schliff, dem Metallkiihler und einem Gestell aus star-
kem, rostfreiem Stahldraht, das ins Extraktionsrohr hineingeschoben werden
kann. Das Drahtgestell wird aus ca. 2 mm dickem, rostfreiem Stahldraht (Fahr-
radspeichen) hergestellt. 2 U-formig gebogene Stiicke werden unten kreuzweise auf-
einandergeldtet (siche Figur 3) und die Schenkel auf die gewiinschte Linge abge-
schnitten. Ein Schenkel ist etwas linger, er wird oben zu einer Use umgebogen,
und daran ein Nahfaden befestigt. An diesem Faden lifit sich das Drahtgestell
samt dem darin befindlichen Faltenfilter oder der Soxhlethiilse mit dem Ex-
traktionsgut in der geschlossenen Apparatur ohne Unterbrechung der Extraktion
hochziehen. Das Drahtgestell soll sich mit den 4 federnden Armen im Extrak-
tionsrohr leicht festklemmen, so dafl es sich noch auf- und abwirts verschieben
1aflt, aber nicht von selbst herunterfillt. (Gestelle aus Glasstiben haben sich
nicht bewahrt, weil sie zu zerbrechlich sind). In dieser Apparatur it sich die
Extraktion nach verschiedenen Varianten ausfiihren. Man kann das Extraktions-
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gut zunichst unten im Losungsmittel eintauchen und kochen, man kann aber die
Extraktion auch von Anfang an im oberen Teil vornehmen, wie dies Acker und
Diemair vorgeschlagen haben.

3. Extraktionsversuche an Eierteigwaren

Wir haben verschiedene Extraktionsversuche mit der neuen Apparatur an
Teigwaren durchgefiihrt, um abzukldren, in welcher Zeit und unter welchen Be-
dingungen die Lipoide quantitativ extrahiert werden. 10 g des gemahlenen und
durch Sieb V (lichte Maschenweite 0,2 mm) abgesiebten Teigwarenpulvers wurden
in einem 15-cm Faltenfilter in das Drahtgestell der Apparatur gebracht, dieses ins
Extraktionsrohr hineingeschoben und 50 ml Alkohol-Benzol-Mischung vorsichtig
auf das Filter gegossen. In der Regel wurde das Filter zunichst unten im Kolbchen
wihrend einer bestimmten Zeit gekocht. Das Gestell mit dem Filter wurde hierauf
hochgezogen, und weiter extrahiert. Die Wirmezufuhr wurde derart reguliert,
dafl pro Minute ungefihr 100 Flissigkeitstropfen ins Extraktionsgut fielen. Die
Apparatur wurde gelegentlich etwas geneigt und langsam um die Langsachse ge-
dreht, so dafl das abtropfende Losungsmittel den oberen Filterrand erreichte und
gut extrahierte. Es erwies sich als zweckmiflig, das Faltenfilter, nachdem man es
in den oberen Teil des Rohres eingeschoben hat, so zurechtzudriicken, daf} der
obere Filterrand moglichst gleichmiflig an der Glaswand des Extraktionsrohres
anliegt. Auf diese Weise wird erreicht, dafl wihrend der Extraktion die Fliissig-
keit, die der Rohrwandung entlang herunterfliefit das Filtrierpapier gut auswischt.
Nach 30 Minuten wurde das Kolbchen abgenommen und durch ein neues, mit
ca. 40 ml Alkohol-Benzol-Mischung beschicktes Kolbchen ersetzt und weiter
extrahiert. In Abstinden von je '/s oder einer Stunde wurden die Kolbchen wie-
derum gewechselt, das Losungsmittel abdestilliert, die Abdampfriickstinde ein-
zeln in Ather aufgenommen, filtriert, die derart gereinigten Lipoid-Ausziige ge-
trocknet und gewogen. Aus den einzelnen Extraktionsanteilen 1ifit sich der Ver-

Tabelle 1
Lipoidgehalte bei der Extraktion von 10 g Teigwarenpulver im Faltenfilter
ohne Sand
Kochzeit Heil3e Extraktion oben Extrak- Lipoid-
Versuch im Extraktionszeit der verschiedenen Fraktionen tionszeit gehalt
Nr. Koélbehen total total
Std. Vestd. | thstd. | 1sStd. | 18td. Stunden "/n
1 0 3,42 0,10 0,06 0,01 3 3,59
2 % 355 0,05 0,03 0,002 3% 3,63
3 Y 3,56 0,04 0,02 0,01 3% 3,63
-+ 1 3,61 0,04 0,01 0,01 4 3,67
5 1 e as 3,66 - 2 3,66
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lauf der Extraktion beurteilen. Die Versuchsbedingungen wurden etwas variiert,
indem bei einer Versuchsserie das Teigwarenpulver im Faltenfilter mit Seesand
vermischt wurde, wie dies von Acker und Diemair empfohlen wird. In einer drit-
ten Versuchsreihe haben wir das mit Sand vermischte Teigwarenpulver in eine
Filterhiilse von Schleicher und Schiill (Nr. 603) eingefiillt und nur im oberen Teil
des Rohres heifl extrahiert, was genau den von Acker und Diemair beschriebenen
Versuchsbedingungen entspricht.

Die Resultate der drei Versuchsreihen sind in den Tabelle 1—3 aufgefiihrt.
Die Extraktion der Lipoide erfolgt relativ rasch. Nach der von Hadorn und
Jungkunz angegebenen Vorschrift, wobei das Extraktionsgut wahrend einer Stun-
de unten im Kolbchen gekocht, anschlieflend eine Stunde oben extrahiert wurde,
erfalt man die Lipoide nahezu quantitativ (Tabelle 1, Versuche 4—5). Durch lin-
geres Extrahieren konnen nur noch Spuren von Lipoiden aus dem Teigwarenpulver
herausgeholt werden. Wird der Aufschlufl (Kochen des Teigwarenpulvers in der
Alkohol-Benzol-Mischung) abgekiirzt oder ganz unterlassen (Tabelle 1, Versuche
1—3), so muf} die Extraktion im oberen Teil des Rohres wesentlich verlingert wer-

Tabelle 2
Lipoidgehalte bei der Extraktion von 10 g Teigwarenpulver, vermischt mit 10 g
Seesand im Faltenfilter

) Heifle Extraktion oben Ny
Koghzelt Extraktionszeit der verschiedenen Fraktionen Extrak- Lipoid-
Velr\'Isuch K"llbmh tuin:m]nt gtel::allt
X 6lbchen e ota ota
Std. ;mﬁum. 1/s Ds/;otd. 1 ?/tnd. | oS/i;d gerhden 0y
1 0] 2,66 0,86 0,10 0,03 3 3,62
2 A 3,51 0,04 0,02 0,01 3 3,58
3 Ya 3,62 0,05 0,01 0,01 3% 3,69
4 1 3,64 0,02 0 0 2 3,64
Tabelle 3

Lipoidgebalte bei der heiflen Extraktion von 10 g Teigwarenpulver, vermischt mit
10 g Seesand in Soxhlethiilse

| Versuch I Versuch 11
Extraktionszeit der einzelnen Fraktion Lip?ide Lipoide
/o ' /g

% Stunde 3,44 3,36

Y% Stunde 0,13 0,16

1 Stunde 0,04 0,02

1 Stunde 0,002 0,01

1% Stunden e 0,02

Total nach 3 bzw. 4% Stunden 3,61 3,57
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den. Sie liefert schlieflich annihernd die gleichen Resultate. Die von Acker und
Diemair angegebene Extraktionszeit von 4 Stunden diirfte in allen Fillen geniigen.

Das Vermischen des Teigwarenpulvers mit Sand, wie es Acker und Diemair
vorschlagen, bietet keinen Vorteil (Tabelle 2). Man erzielt damit weder besser
reproduzierbare Resultate noch eine Verkiirzung der Extraktionszeit. -

Dic heifle Extraktion des mit Sand vermischten Teigwarenpulvers in einer
Soxhlet-Filterhiilse im Heiflextraktionsrohr liefert ebenfalls richtige Resultate
(Tabelle 3). Zur vollstindigen Extraktion geniigten im Versuch I 2 Stunden, im
Versuch II, der unter gleichen Bedingungen ausgefiihrt wurde, war die Extraktion
erst nach 4'/» Stunden annihernd beendet. Bei der Verwendung von Filterhiilsen
muf} besonders darauf geachtet werden, dafl die lipoidhaltige Losung, die gelegent-
lich in den oberen Rand der Papierhiilse hochsteigt, gut ausgewaschen wird.

4, Extraktionsversuche an Eipulver

Analoge Extraktionsversuche haben wir an Volleipulver (Sprithpulver) durch-
gefithrt. Der Wassergehalt des verwendeten Eipulvers betrug im Mittel aus 3 Be-
stimmungen 5,13 £ 0,02 %. Die Einwaage fiir die einzelnen Extraktionsversuche
variierte zwischen 1,5 und 1,7 g. Simtliche Alkohol-Benzol-Extrakte wurden nach
dem Abdestillieren des Losungsmittels in Ather gelost und filtriert, um eventuell
vorhandene Verunreinigungen zu entfernen. Die in den Tabellen 4 und 5 angege-
benen Lipoidgehalte sind nicht auf Trockensubstanz umgerechnet.

In der Tabelle 4 sind die Extraktionsversuche im Faltenfilter nach der Methode
von Hadorn und Jungkunz zusammengestellt. Das Kochen des Eipulvers unten
im Kolbchen mit dem Alkohol-Benzol-Gemisch erwies sich auch hier als vorteil-
haft. Die Lipoide werden dabei abgespalten und rascher herausgelost. Man erhilt
nach 2'/5—31/> Stunden gesamter Extraktionszeit gut reproduzierbare Resultate.
Dieser «Aufschlufl» unten im Kolbchen ist jedoch nicht unbedingt erforderlich.
Bei der sogenannten heiflen Extraktion im Rohr wird im Extraktionsgut annihernd
die gleiche Temperatur erreicht und die Lipoide werden ebenfalls abgespaiten und

. Tabelle 4
Lipoidgehalte bei der Extraktion von 1,5 g Eipulver im Faltenfilter obne Sand
Kochzeit HeiBe Extraktion oben Extrak- Lipoid-
Versuch im Extraktionszeit der verschiedenen Fraktionen tionszeit gehalt
Nr. Kolbchen total total
Std. s Std. | 1 Std. | 15td. | 1Std. | 1Std. | 2Std. | Stunden /s
1 0 46,22 | 0,09 0. |.a05 f.— s 3 46,36
2 b 46,39 | 0,07 | 0,04 0,04 — — 3% 46,54
3 Ya — — - — — 46,50 244 46,50
4 1 o i L s — |4648] 2% 46,48
5 14 46,15 — Q;21 0,12 0,19 — 4 46,67
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Tabelle 5
Lipoidgehalte bei der Heiflextraktion von Eipulver in der Soxhlethiilse

(Gesamtlipoide in °/o)
Extraktionszeit 1,6 g Eipulver 1,5 g Eipulver 1,6 g Eipulver 1,6 g Eipulver
der verschiedenen ohne Sand 5 g Sand 5 g Sand 5 g Sand
Fraktionen /o /0 /0 /o
¥ Std. 46,34 46,41 46,53 -—
¥ Std. 0,08 0,21 0,19 46,57
1 Std. 0,02 0,12 0,03 0,09
1 Std. 0,02 0,06 0,08 0,01
total n. 3 Std. 46,46 46,80 46,83 46,67

vollstindig extrahiert. Dies geht aus den Versuchen in Tabelle 5 hervor, bei
denen das Eipulver in einer Soxhlet-Filterhiilse im Heiflextraktionsrohr extrahiert
wurde. Nach 3 Stunden ist die Extraktion beendet. Dabei scheint das Vermi-
schen des Eipulvers mit Seesand notwendig zu sein, damit die Lipoide rasch und
vollstindig extrahiert werden.

Zusammenfassung

Es wird eine einfache Apparatur zur Heiflextraktion der Lipoide in Eipulvern und
und Teigwaren beschrieben. In praktischen Versuchen an Eierteigwaren und Volleipulver
werden verschiedene Varianten der Lipoid-Extraktion mit Alkohol-Benzol miteinander
verglichen.

Résume

Description d’un appareil simple pour lextraction a chaud des lipoides des poudres
d’ceuf et des pates alimentaires et comparaison de différentes variantes de 'extraction au
moyen d’un mélange d’alcool et de benzéne.

Summary

Description of a simple apparatus for the extraction of the lipids of egg powders and
alimentary pastes.
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