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Wenn auch das angefiihrte Beispiel in seiner Komplexitit einiges tiber dem
Durchschnitt liegen diirfte, so glauben wir doch, daff die meisten natiirlichen
Aromen weit komplizierter zusammengesetzt sind, als man bisher annahm, und
dafd es nur eine Frage des Auflosungsvermogens des verwendeten Trennsystems ist,
wie viele Substanzen man feststellen kann.

Die Kombination GC-MS ermdglicht die Aufnahme von mehreren hundert
Massenspektren pro Tag. Die Bewiltigung einer solchen Datenflut von Hand
stellt ein grofles Problem dar, das durch elektronische Datenverarbeitung gelost
werden kann. Ein solches System sollte folgende Aufgaben erfiillen:

1. Bestimmung der Lage und Intensitit aller Signale der Spektren.

2. Berechnung der zugehorigen Massenzahlen.

3. Korrektur der Intensititen fiir Untergrundbeitrige und Konzentrationsande-
rungen.

4. Normalisierung der Intensititen in Bezug auf das stirkste Signal.

Ausgabe der Daten in brauchbarer Form.

6. Vortbergehende oder dauernde Aufbewahrung der Daten in Computer-
gerechter Form im Hinblick auf eine nachfolgende Interpretation oder Ver-
gleich mit einer Spektrensammlung mit Hilfe des Computers.

un

Ansidtze zur automatischen Spektren-Interpretation sind zwar bekannt ge-
worden, scheinen aber in ihrer Anwendung noch beschrinkt zu sein. Rein empiri-
scher Vergleich mit einer adiquaten Spektrensammlung wird zwar auch nicht
immer ein brauchbares Resultat ergeben, aber doch haufig niitzliche Informationen
liefern.

Der Autor dankt Herrn J. /. Hofmann fiir wertvolle Mitarbeit und der Direktion der
Firma Firmenich & Cie. fiir die Erlaubnis zu diesem Vortrag.

Fettbestimmung im Milchersatzfutter

M. Steindler

Mitteilung aus der Eidg. Forschungsanstalt fiir Agrikulturchemie Liebefeld-Bern
Direktor: Dr. Ernest Bovay

I

Das Fett im Milchersatzfutter ist teilweise frei oder teilweise gebunden. Nur
freies Fett ist direkt mit Petrolither extrahierbar. Das Milchfett in Milchpulver-
partikeln liegt in Form von Kiigelchen vor, die durch Eiweifl- und Lactosehiillen
geschiitzt sind. Diese Fettkiigelchenhiillen sind gegeniiber einfachen Fettldsungs-
mitteln, wie z. B. Petroliather oder Chloroform undurchldssig. Ferner bilden die
Lipide mit den Eiweif}stoffen durch miflige physikalische, chemische oder enzy-
matische Eingriffe meist leicht spaltbare Komplexe. Mit oxydierten Lipiden bil-
den die Einweiflstoffe bei der Herstellung des Milchpulvers (Trocknung), bei
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langfristiger Lagerung und manchmal auch in vivo Komplexe, die sich teils
leicht, teils schwierig und Ofters unvollstindig spalten. Aus leicht spaltbaren
Komplexen ist der Lipidanteil vom Eiweifl verhiltnismidflig leicht spaltbar, z. B.
durch die Einwirkung von polaren Losungsmitteln wie Alkoholen. Komplexe
Eiweiflstoffe mit oxydierten Lipiden sind weder in Wasser noch in Fettlosungs-
mitteln 16slich. Die vorhergehende Zerstorung der Fettkiigelchenhiillen, die aus
Glycoproteinen bestehen (2), ist fiir eine vollstindige Fettextraktion notwendig.
Dies kann nicht nur durch Kochen mit Siuren (Aufschlufl-Methoden, z. B. nach
Berntrop) oder durch Behandlung mit Alkalien (z.B. Methode Rése-Gottlieb)
geschehen, sondern auch durch die Einwirkung von Alkoholen (3).

I1

Offizielle Methoden zur Fettbestimmung in Milchpulver sind sehr kompli-
ziert und langwierig (4, 5, 6, 7, 8).

Aus diesem Grund hat Hiini (1965) eine einfachere Methode zur Fettbestim-
mung in Milchersatzfutter entwickelt. Diese Methode erméglicht, das Fett aus dem
Milchersatzfutter mit einer Mischung von Tetrachlorkohlenstoff + Methanol (4+1)
durch Erhitzen zum Sieden (56 © C) ziemlich quantitativ, schnell und einfach zu
extrahieren. Die Resultate der Fettbestimmung mit dieser Methode sind durch-
schnittlich um 0,5 % héher als die Resultate der Fettbestimmung mit der Methode
nach Berntrop (z. B. 18,0 %0 zu 17,5 %b).

Vergleichende Bestimmungen bei sechs Milchersatzfutterproben ergaben maxi-
male Differenzen von + 2,1% und — 1,0%. Wahrscheinlich sind in diesem
Extrakt nicht nur Lipide enthalten; denn Kopecky (3) hat in Vollmilchpulver bei
einer Extraktion mit Chloroform-Methanol (2 +1) 41,71 %o extrahierbare Stoffe
und nur 27,43 ° extrahierbare Lipide gefunden.

Mit einer weiteren von Hiini entwickelten, jedoch nicht veroffentlichen, ein-
fachen und schnellen Methode zur Fettbestimmung in Milchersatzfutter werden
nicht lipidische Stoffe kaum, das Fett jedoch praktisch quantitativ extrahiert.

Dabei wird folgendes Verfahren angewandt:

5 bis 10 g Milchersatzfutter werden in eine Extraktionshiilse eingewogen und
mit einer 5 mm dicken Schicht von wasserfreiem Natriumsulfat vollstindig be-
deckt. Die Hiilse wird mit einer Lage Watte verschlossen. Sodann wird ohne Vor-
trocknung im Durchtropfextraktionsapparat bis zur Erschopfung — in der Regel
gentigen drei Stunden — mit Petrolather-abs.Aethylalkohol-Mischung (20 + 1)
ausgezogen. Darauf destilliert man das Losungsmittel ab und entfernt die letzten
Reste durch Trocknen bei 100 © C. (Die Extraktionskolben mit Fett miissen hori-
zontal in den Trockenschrank gelegt werden.) Aus der Menge des Riickstandes
ergibt sich unter Berlicksichtigung der Substanz-Einwaage der Fettgehalt der
Probe.

Die gute Reproduzierbarkeit (Tabelle 1) und gute Sicherheit dieser Hiini-
Methode (Tabelle 2) ermdglichen deren Beniitzung fiir schnelle Kontrollen des
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Tabelle 1. Reproduzierbarkeit der Fettbestimmung nach Hiini
Probe A Probe B
0y Fett Abweichungen von X 0/y Fett Abweichungen von X
1 17,32 - §.33 20,00 + 0.37
2 17,24 -+ 0,25 19,90 -+ 0,27
3 17,16 -+ 017 19,88 +0,25
4 16,80 — 0,19 19,48 — 0,15
5 16,80 — 0,19 19,30 — 0,33
6 16,62 — 0,37 19,24 — 0,39
X 16,99 19,63
S 0,283 0,333
s X 0117 0,136
s %0 1,69 1,70
Tabelle 2. Sicherbeit der Fettbestimmung nach Hiini
/s Fett
Differenz %/
d

Probe nach Berntrop nach Hiini

1 16,52 16,99 + 0,47

2 17,36 19,63 —+ 2127

3 17,92 18,10 + 0,18

4 17,96 18,66 -+ 0,70

5 17,97 17,18 — 0,79

6 20,45 21,07 + 0,62

7 24,33 24,60 +0,27

8 2551 25,50 — 0,01

9 25,60 24,59 — 1,01

X 20,40 20,70 -+ 0,30

s 0,667
g 0,2223

t 135

nicht signifikant

454




Fettgehaltes in Milchersatzfuttermitteln. Das extrahierte Fett ist rein genug auch
fiir Qualitdtspriifungen.

Wie neuere Experimente (9) zeigen, kann man auch bei einer Wasserzugabe
von 9—10 %o des Pulvergewichtes bis 93 %o des Gesamtfettes mit Hexan allein aus
Vollmilchpulver extrahieren, wobei die Kristallisation der Lactose, welche ur-
spriinglich amorph und anhydridisch in den Fettkiigelchenhiillen vorhanden ist,
eine bedeutende Rolle spielt. Mit weiteren Versuchen sollen die optimale Wasser-
und Natriumsulfatzugabe studiert und die Sicherheit dieser Fettbestimmungs-
Methode noch verbessert werden.

Zusammenfassung

Eine schnelle und einfache Methode nach Hini zur Fettgehaltsbestimmung im Milch-
ersatzfutter basiert auf der Extraktion mit Petroldther-abs.Aethylalkohol-Mischung
(20 + 1), ohne Vortrocknung im Durchtropfextraktionsapparat. Die Ergebnisse dieser
Methode sind gut reproduzierbar, und im Vergleich mit der Methode nach Berntrop ist
der Unterschied der Resultate nicht signifikant.

Résume

On décrit une méthode simple et rapide de dosage de la graisse dans I’aliment de
remplacement du lait. Cette méthode, due a Hiini, et pas encore publiée, repose sur
Iextraction du produit, sans séchage préalable, avec un mélange d’éther de pétrole et
d’alcool absolu (20 + 1). Les résultats obtenus sont reproductibles et les valeurs trouvées
ne différent pas de maniére significative de celle données par la méthode de Berntrop.

Summary

A rapid and simple method after Hiini for the fat determination in milk replacement
feed is based on the extraction with petroleum ether-abs. ethanol (20 : 1) in an extractor
(percolator), without previous drying. The results of this method are well reproducible;
compared with the method after Berntrop, the difference of the results is not significant.
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