versuch HI

Qualitativer Nachweis von m-Bindungen in Fetten mit ungesattigten Fettsauren

v

GERATE UND CHEMIKALIEN

Reagenzglaser, Tropfpipetten, Pipettierhilfen, Reagenzglas-
stander, fette Ole (z.B. Olivendl, Leindl, Lebertran), ver-
schiedene Speisefette (z.B. Margarine, Butter, Schweine-
schmalz, Rindertalg), Palmitinsaure, Stearinsaure, Olséure,
Bromat-Bromidlésung, iso-Propanol, Baeyr's Reagenz

HERSTELLUNG DER LOSUNGEN

Probeldsungen: 0,5 g Fett bzw. Ol werden jeweils in 10 ml
iso-Propanol geldst.

Nachweisreagenzien: Baeyr‘s Reagenz

Reagenz |: Kaliumpermanganatlésung

(c = 0,02 mol/l = 3,16 g/l)

Reagenz Il: 10 g Natriumcarbonat-Decahydrat in destillier-
tem Wasser 16sen und zu 100 ml auffillen. Vor Gebrauch
gleiche Volumenteile Reagenz | und Reagenz |l zu Bayer’s
Reagenz mischen. Die Reaktion ist nicht spezifisch, da
Kaliumpermanganat auch durch andere organische Subs-
tanzen reduziert wird. Die Reduktion verlauft langsamer
als die Addition an die Doppelbindungen.

Bromwasser-Herstellung

2,5 g Natriumbromat und 25 g Natriumbromid werden
in destilliertem Wasser gelést und zu 1 | aufgefallt [30].
Bromat-Bromidlésung (Bromwasser) ist unbeschrankt
haltbar und gibt keine atzenden Bromdampfe ab.

NaBrO, + 5 NaBr + 3 H,S0, ===
3 Br,+3 H,0+3Na,S0,

Entsorgung: Reste werden mit Natriumthiosulfatlésung
reduziert und Uber das Abwasser entsorgt.

Ansauern der Bromat-Bromidlosung:

Die bendtigte Menge Bromat-Bromidlésung wird in einem
Erlenmeyerkolben (oder in einer Duranlaborflasche) vor-
gelegt und mit konzentrierter Schwefelsaure versetzt. Auf

5ml Lésung werden 2 Tropfen Schwefelsdure gegeben. Der
Kolben wird sofort mit einem Glasstopfen (die Duranflasche
mit Schraubverschluss) verschlossen und man wartet eine
Reaktionszeit von 10 min ab. Nicht benétigte Reste werden
durch tropfenweise Zugabe von Natriumthiosulfatlésung bis
zur Entfarbung reduziert und kénnen tber das Abwasser
entsorgt werden.

DURCHFUHRUNG

a) Gib zu jeweils 2 ml Probeldsung tropfenweise Baeyr's
Reagenz bis die Losung 10 Sekunden lang violett gefarbt
bleibt. Schittle nach jeder Tropfenzugabe um und zahle
die insgesamt notwendige Anzahl der Tropfen.

b) Gib zu jeweils 2 ml Probeldsung tropfenweise Bromwas-
ser bis zur Gelbfarbung zu und zahle die dazu notwen-
dige Anzahl der Tropfen. Schiittle nach jeder Tropfen-
zugabe um.

BEOBACHTUNG

a) Einige Reaktionsgemische zeigen einen Farbwechsel von
violett Giber griin nach braun bis schlieBlich tberall eine
konstante Violettfarbung auftritt. Die dazu notwendige
Tropfenzahl ist unterschiedlich.

b) Einige Reaktionsgemische zeigen einen Farbwechsel von
gelb nach farblos, bis schlieBlich tiberall eine konstante
Gelbfarbung auftritt. Die dazu notwendige Tropfenzahl
ist unterschiedlich.

AUSWERTUNG

Sofern ungesattigte Fettsauren vorhanden sind, erfolgt eine
Farbveranderung des Reaktionsgemisches. Dies geschieht
zum einen durch Addition an die m-Bindungen, zum ande-
ren durch Spaltung der Fettsaurereste an den -Bindungen
(Oxidation). Je mehr m-Bindungen vorhanden sind, desto
mehr Nachweislosung wird benétigt bis zur bleibenden
Violett- bzw. Gelbfarbung.

Literatur: [27]
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3a: Additionsreaktion der Olsaure mit dem Brommolekiil 3c: Komplexartige Bindung des Permanganats

am Fettsaurerest

R—CH==CH—R'— COONa + KMnO, + 3H,0

—> R—CHOH—CHOH—R' — COONa + K" + OH™ + MnOOH

3b: Reaktion von Kaliumpermanganat mit den Natriumsalzen der ungesattigten Fettsauren




