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Ueber die Methoden zum Nachweis des Erhitzungserades von Mileh.
Von Dr. CLEMENS ZACH

(Mitteilung aus dem Laboratorium des Eidg. Gesundheitsamtes in Bern,
Vorstand : Prof. Dr. J. Werder.)

In der 3. Auflage des Schweizerischen Lebensmittelbuches ist wohl fiir
gekochte resp. hocherhitzte Milch eine Nachweismethode angefiihrt, nicht
aber flir pasteurisierte Milch. Nun hat jedoch in letzter Zeit die Herstellung
von pasteurisierter Milch derart zugenommen, dass entsprechende Nachweis-
methoden wiinschenswert wiaren. Es war deshalb unsere Aufgabe, fiir die
Neuvauflage des Schweizerischen Lebensmittelbuches eine oder mehrere mog-
lichst einfache und zuverldssige Verfahren zur Kontrolle des Erhitzungs-
grades von pasteurisierter Milch vorzuschlagen resp. auszuarbeiten.

Die Durchsicht der betreffenden, besonders in letzter Zeit stark an-
geschwollenen Literatur mit den vielen widersprechenden Ergebnissen war
nicht sehr ermutigend. Jedenfalls wird die eindeutige Feststellung des Er-
hitzungsgrades mit einer einzigen Methode kaum moglich sein. Eine FEr-
schwerung liegt noch darin, dass nicht nur der Erhitzungsgrad, sondern
auch die Erhitzungsdawer beurteilt werden soll, da sehr verschiedene Kr-
hitzungsverfahren in Anwendung kommen. Am bekanntesten sind zur Zeit die
Momenterhitzung auf etwa 80°, und die Dauererhitzung wihrend 30 Minu-
ten auf 63°. Diese beiden Verfahren haben wir unseren Untersuchungen
zu Grunde gelegt.

In den schweizerischen Betrieben wird zur Zeit mehr nach der Moment-
pasteurisierungsmethode gearbeitet, wie iiberhaupt die Tendenz — worauf
Burrit) vor kurzem hingewiesen hat — gegenwirtig mehr nach der Seite
der Momentpasteurisation hingeht.

Was nun den eigentlichen Nachweis des Erhitzungsgrades von Milch
betrifft, so sind eine ganze Reihe von Verfahren in der Literatur beschrie-
ben. Es gind dies hauptsdchlich Methoden, die auf dem Nachweis von Enzy-
men (Peroxydase, Katalase, Aldehydreduktase, Diastase) beruhen, oder die
mit Verdnderungen der physikalischen Eigenschaften der Milch (Aufrah-
mungsfihigkeit usw.) zusammenhingen. Daneben sind noch einige andere
Verfahren beschrieben, die auf der Bestimmung der noch vorhandenen Ei-
weisstoffe (Lactalbumin), der Molkenmenge (Verfahren von Hock?2), sowie
auf der Feststellung der Verkésungszeit (Verfahren von Ladanz?®) beruhen.
Von dieser grossen Zahl von Methoden wurden die am zweckmissigsten er-
scheinenden einer genaueren Nachpriifung unterzogen und wo nétig abge-
andert oder vereinfacht.

Unsere Untersuchungen wurden zuerst an im Laboratorium selbst
pasteurisierten Milchproben und spiter an molkereimissig pasteurisierter
Handelsmilech ausgefiihrt. Bei der selbstpasteurisierten Milch handelte es
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sich allerdings nur um dauererhitzte Milch, momenterhitzte Milch ldsst sich
im Laboratorium im Kleinen nicht gut herstellen*). Die pasteurisierte Milch
des Handels stammte zur Hauptsache direkt aus dem Betrieb der Berner
Verbandsmolkerei**), zum Teil wurde sie auch aus dem Kleinhandel bezogen.

Die Untersuchungen wurden im Friithjahr 1933 ausgetfiihrt und erstreck-
ten sich auf eine relativ kleine Anzahl von Milchproben. Eine eingehende
Untersuchung vieler Milchproben war hier nicht moglich — das ist eher
Sache eines milchwirtschaftlichen Forschungsinstitutes — und war auch
nicht beabsichtigt.

Beschreibung der Methoden.

Im folgenden seien die einzelnen Verfahren in der Form, wie ich sie
angewendet habe, beschrieben; im Hinblick auf deren Anwendung in der
Praxis bemiihte ich mich, die Vorschriften moglichst einfach zu gestalten.

1. Peroxydase- Nachweis nach Rothenfusser.

Reagens: 1 g p-Phenylendiamin-Chlorhydrat wird in 15 cm? Was-
ser gelost und mit einer Auflosung von 2,6 g Guajacol in 135 cm3
Alkohol vermischt. Das Reagens ist nur beschrinkt haltbar.

Man mischt etwa 10 cm? Milch mit 1 Tropfen Wasserstoffsuper-
oxydlosung (19oig) und ca. 10 Tropfen Rothenfusser-Reagens. Ist Per-
oxydase vorhanden, so entsteht sofort oder nach wenigen Minuten
eine rot-violette Firbung. Eine erst nach ldngerer Zeit (1 Stunde)
eintretende Farbung wird nicht beriicksichtigt.

Diese Methode ist bereits im Schweizerischen Lebensmittelbuch (3. Aufl.,
S. 12) beschrieben als Nachweismethode von gekochter Milch. Die Herstel-
lung des Bleiserums, wie es dort vorgeschrieben ist, ist jedoch fiir gewohn-
liche Untersuchungen nicht nétig; zudem hat sich gezeigt, dass die Verwen-
dung des Bleiserums unter Umstdnden zu Trugschlisssen fithren kann, da
ein Ueberschuss von Blei im Filtrat bereits an sich eine violette Féirbung
bewirkt, ohne dass Peroxydase vorhanden ist.

2. Katalase-Probe.

Die Bestimmung der Katalase erfolgte mit dem Apparat von Kostler
nach den Angaben des Schweiz, Lebensmittelbuches (3. Aufl., S. 14). Zweck-
missig wird neben dem normalen Versuch ein Blindversuch mit derselben,
aber zuvor gekochten Milch ausgefiihrt, wie es auch Burstein und, Frum %)
vorschreiben. Ich erhielt dabei regelmissig eine Gasmenge von etwa 2 cm?
(auf 100 ¢m?® Milch); dieser Wert ist von der gefundenen Katalasezahl zu
subtrahieren, da er nicht von der Milchkatalase herriihren kann.

#) Vergl. aber den Nachtrag S. 98.
##) Der Berner Verbandsmolkerei sei fiir die in zuvorkommender Weise zur Verfiigung
gestellten Milchproben verbindlichst gedankt.
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3. Aldehydreduktase- Probe nach Schardinger.

Diese Probe wurde von mir in folgender Weise ausgefiihrt:

Reagens: 5 cm?3 einer gesittigten alkoholischen Lisung von Methy-
lenblau- Chlorhydrat (Griibler) werden mit 5 cm?® Formalin (4000ig)
und 190 cm? Wasser gemischt.

Man gibt 1 cm? Reagens in ein Lobeck-Gerber’sches Reduktaserohr-
chen®), fiillt mit Milch auf bis zur Marke 20 cm?, verschliesst proviso-
risch, mischt durch dreimaliges Umdrehen des Rohrchens und ver-
schliesst dann endgiiltig durch Umkehren des Stopfens unter vélligem
Austreiben der Luft, Das Rohrchen wird in ein Wasserbad von 400 voll-
stindig eingetaucht und die Zeit bis zur vollstindigen Entfirbung mit-
tels Stoppuhr auf 1/, Minute genau gemessen. Als Anfangszeit wird
das Einsetzen in das Wasserbad angesehen.

Um: vergleichbare Resultate zu erhalten, ist bei der Ausfiihrung der
Reaktion moglichst gleichmiissig zu verfahren, insbesondere sollte stets das-
selbe Methylenblau-Fabrikat verwendet werden, da die einzelnen Fabrikate
oft verschiedene Entfirbungszeiten ergeben konnen™¥).

Die zu untersuchende Milch soll vor oder widhrend der Reaktion nicht
unnotigerweise stark geschiittelt werden, da der in der Milch geldste Luft-
sauerstoff eine verzogernde Wirkung aul die Entfirbungszeit hat, worauf
u. a. Buttenberg*) und neuerdings auch Strohecker und Schnerb®) hinge-
wiesen haben.

Werden z. B. von zwei Proben derselben Milch die eine kurze Zeit kriftig geschiittelt und
dann beide Proben der Schardinger-Reaktion unterworfen, so zeigt die geschiittelte Probe eine
viel lingere Entfirbungszeit als die ungeschiittelte. Um diesen storenden Eintluss des ge-
losten Sauerstoffs auszuschalten, leiten Strohecker und Sehnerd 10 Minuten lang einen Kohlen-
siurestrom durch die zu untersuchende Milch, wodurch die Luft ausgetrieben wird. Auf diese
Weise sind die genannten Autoren zu gleichmissigeren und wesentlich kiirzeren Entfirbungs-
zeiten gekommen.

Ich habe dieses Verfahren von Strohecker u. Schnerb nachgepriift, bin aber zu keinen
befriedigenden Resultaten gekommen. In einer Reihe verschiedener Milchproben wurde die
Schardinger - Reaktion mit und ohne vorherige CO2-Behandlung ausgefiihrt, wobei folgende
Werte erhalten wurden (Entfirbungszeit in Minuten):

Rohmilch Dauerpasteurisierfe Milh | Momentpast. Milch
T A TR L B T A R A R e e
z
ohne (02 | s 03/4! 8ls | 64 10 E Vs | 4Y2 | 9 17 | 8% | 13Ys | 18%
mit (02| 9% | 114 8 @ I 8347 | Tl 4 93/a 9 : 912 12 | 114

Die CO2-Behandlung bewirkte in den meisten Fillen keine wesentliche Verkiirzung
der Entfirbungszeit, in einigen Fillen ist sogar eine Verlingerung zu beobachten. Woranf
dieses merkwiirdige Verhalten beruht, ist mir unerkldrlich. Ich arbeitete allerdings unter
etwas abweichenden Bedingungen, indem ich an Stelle der von Strohecker u. Sehnerd ange-
gebenen Rohrchen direkt ein Gerber’sches Reduktase-Réhrchen zur COz- Behandlung verwen-

*) Beschrieben bei Kinig, Chemie der Nahrungs- und Genussmittel, 4. Aufl.,, Bd. III,
2. Teil, S. 236.

#) Das von Strohecker u. Schnerb verwendete « Methylenblau Hichst Ia D> konnten wir
uns nicht beschaffen, weshalb wir ein Priparat von Griibler & Co. Leipzig, beniitzten.
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dete und ferner mnicht bei 60°, sondern bei 40°*) beobachtete, da bei dieser Temperatur die
Unterschiede der Entfirbungszeiten zwischen Rohmilch und pasteurisierter Milch etwas grisser
sind. Doch diirften diese Aenderungen auf das Resultat kaum einen wesentlichen Einfluss haben.
Da diese CO2-Behandlung nach meinen Versuchen keine wesentlichen Vorteile gegen-
iber der gewshnlichen Ausfiihrung der Schardinger-Reaktion zu bieten scheint, wurde sie
wieder verlassen.
4. Diastase- Nachweis.

An Stelle des von Rothenfusser®) vorgeschlagenen Verfahrens des
Diastase-Nachweises im Bleiserum habe ich die einfachere Vorschrift nach
H. Meyer7) in folgender Form angewandt:

In einem 25 cm’-Messzylinder mit Glasstopfen werden 25 cm?
Milch mit 1,25 em?® (Pipette mit Wattepfropf!) einer frisch bereite-
ten, 10jpigen Stirkelosung [losliche Stiarke, trocken, nach Zulkowsky
(Merck)] gemischt und 3 Stunden in ein Wasserbad von 40°¢ vollstidn-
dig eingetaucht. Dann wird abgekiihlt, mit ca. 1,5 em? konzentrierter
Salzsdure versetzt, kraftig geschiittelt und durch ein Faltenfilter fil-
triert. Man versetzt 2 cm? des leicht getriibten Filtrates mit 2 cm?
0,001-n-Jodlésung und beobachtet die entstehende Fiarbung, indem man
von oben durch das Reagensglas hindurchsieht. Bei erhitzter Milch
entsteht je nach der noch vorhandenen Stirkemenge eine grau-violette
bis blaue Farbung, wihrend Rohmilch nur eine gelbe Fiarbung ergibt.
Als positiv wird die Reaktion bezeichnet, wenn eine gelbe Firbung
auftritt, d. h. wenn die Diastase noch voll wirksam war und die ganze
zugesetzte Stirkemenge abbauen konnte.

Die zu untersuchende Milch darf nicht {iber 10 Siuregrade (S.H.)
aufweisen. '

Die Anwendung eines einheitlichen Stérkepriparates ist wichtig, da
die verschiedenen Stiarkepriparate verschiedene Diagtasemengen zum Ab-
bau erfordern. Nach Weinstein?®) z. B. werden 10 em?® 1opige Stirkelosung
von 100 e¢m?® Rohmilch eben noch abgebaut, wihrend bei unseren Versuchen
dazu fast die doppelte Menge an Milch notwendig ist.

5. Lactalbumin-Probe.
Zur Bestimmung der vorhandenen Lactalbuminmenge wurde die Methode
von Umbrecht und Vogt?) angewandt™*):

Reagens nach Ksbach: Man 16st 1 g Pikrinsidure und 1 g Essigsidure
in Wasser zu 100 cm3.

25 cm? Milch werden im 25 cm3-Messzylinder mit Glasstopien
mit 5 g festem Ammoniumsulfat kriftig geschiittelt und nach einigen
Minuten durch ein Faltenfilter filtriert. 1 cm?® des meist vollsténdig
klaren Filtrates werden im Reagensglas mit 4 ecm? Wasser und 0,1 cm?
FEsbach’s Reagens versetzt und nach dem Durchmischen genau 5 Minu-
ten in ein kraftig kochendes Wasserbad gestellt. Nach dem Abkiihlen
wird kurz aber kréftig geschiittelt und moglichst vollstindig in ein
Mellimeter nach Thin: umgegossen. Nach 10 Minuten langem Zentri-
fugieren bei 1600 Touren wird die Sedimenthéhe abgelesen.

*) Die hohere Temperatur soll das Bakterienwachstum verhindern, doch wird dies ja
bereits durch den Formaldehydgehalt des Reagens bewirkt.

##) Auf derselben Grundlage beruht ein in jiingster Zeit publiziertes Verfahren von
Bengen'7), auf welches hier nur verwiesen ist.
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Die zu untersuchende Milch darf nicht tiber 10 Siuregrade (S.H.)

aufweisen.
Es ist wichtig, dass man sich genau an die Versuchsbedingungen hilt.
Das Schiitteln nach dem Erhitzen ist notwendig, um das ausgeschiedene
Albumin fein zu verteilen, da sonst oft Verstopfung des oberen Teiles der
Messkapillare eintritt.
6. Aufrahmungs-Probe.
Ich fiihrte diese Probe mit verdiinnter Milch in folgender Weise aus:

Etwa 10 cm?® Milch werden mit 1 Tropfen Was\)erstoff%upem*{yd-
losung (191ig) und 5—10 Tropfen Rolhenfusser’schem Peroxydase-
reagens®) vermischt. Von der in der Regel rotviolett gefiirbten Milch
werden 5 cm? in ein 10 em: -Pramswnsmesszy]1ndelchen gebracht und
mit Wasser auf 10 cm? verdiinnt. Man ldsst 2 Stunden in fliessendem
Wasser bei 10—12¢ ruhig stehen. Dann wird die Dicke der Rahm-
schicht abgelesen.

Fir homogenisierte wie {iiberhaupt fiir Milch, die einer gewalt-
samen mechanischen Behandlung ausgesetzt war, ist das Verfahren
nicht brauchbar, ebenso nicht fiir Milch mit iiber 10 SHuregraden
(S. H.).

Diese Ausfithrungsart der Aufrahmungs-Probe ist wesentlich- einfacher
als die Vorschriften von Orla-Jensen'?) und von Kluge'') und ist meines
Erachtens fiir praktische Zwecke ausreichend.

7. Reaktion Schern-Gorli.
Diese Reaktion wurde von mir in folgender Form angewandt:

5 cm?® Milch werden mit gleichviel Wasser verdiinnt, im Reagens-
glas oder im 10 cm3-Messzylinderchen mit 1-—2 Tropfen einer wésse-
rigen, ca. H0%igen Ultramarinblau-Suspension versetzt und gut durch-
gemischt. Man lasst zwel Stunden bei Zimmertemperatur ruhlg stehen
und beobachtet dann, ob an der Oberfliche der Milch ein blauer Ring
entstanden ist oder nicht.

Diese von Sehern und Gorli1?) urspriinglich als Blutkérperchen-Reaktion
angegebene Reaktion ist seither von verschiedenen Seiten nachgepriift und
abgedndert, aber recht widersprechend beurteilt worden. Die Reaktion wird
jetzt meist nach der Technik von Kohn und Klemm1?) vorgenommen: 5 em?
Milch werden mit 5 Tropfen einer wéisserigen Suspension von Karmin oder
Tierkohle gemischt und 2 Stunden bei 40°¢ stehen gelassen. Bei Rohmilch
soll sich dann ein blauer Ring bilden, nicht aber bei pasteurisierter Milch.
[ch konnte jedoch nach dieser Vorschrift keine befriedigenden Resultate er-
halten. Frische rohe oder frisch pasteurisierte Milch zeigte in vielen Fal-
len keine oder nur undeutliche Ringbildung, wahrend dltere Milch dagegen
oft starke Ringbildung ergab, gleichviel ob roh oder pasteurisiert. Die
Resultate wurden erst besser, als ich mit verdiinnter Milch (1:1) und bei
Zimmertemperatur (statt bei 40°¢) arbeitete; auf diese Weise erhielt ich
regelmissigere und recht brauchbare Werte.

*) Herstellung siehe bei Peroxydase-Probe.
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Die Natur der farbenden Substanz spielt keine wesentliche Rolle. Kohn
und Klemm arbeiten mit Karmin oder Tierkohle; ich habe die Verwendung
von Ultramarinblau, wie es Wiss1*) vorschligt, vorgezogen.

Was die Beurteilung der Stirke der Reaktion betrifft, so kann folgen-
des Schema als Anhaltspunkt dienen:

Bezeithnung der Reaktion Dicke des Ringes im 10 cm>- Messzylinder
sehr stark + 4+ ca. 0,5 cm3
stark 44+ » 04 »
deutlich ke » 0,3 »
schwach +- » 02 »
sehr schwach - » 0,1 »
Spur (+) unter 0,1 »
keine Reaktion 0 0 »
Ergebnisse.

In der Tabelle I ist ein Teil der nach den oben beschriebenen Ver-
fahren erhaltenen Resultate wiedergegeben. Ein Teil der betretffenden Milch-
proben wurde jeweils sofort untersucht, der andere erst nach 24-stiindiger
Aufbewahrung im Eisschrank bei ca. -|-8c. Wenn auch die Zahl der unter-
suchten Proben nicht sehr gross ist, so geniigt sie doch, um Schliisse auf
die Brauchbarkeit der Methoden ziehen zu konnen. Die einzelnen Ergebnisse
seien hier kurz besprochen:

Rothenfusser’sche Peroxydase-Reaktion. Rohmilch, sowie dauerpasteuri-
sierte Milch ergaben stets positive Reaktion. Die momentpasteurisierte
Milch der Molkerei A zeigte in der Regel ebenfalls positive Reaktion, wih-
rend diejenige der Molkerei B negative Reaktion ergab. Es steht dies mit
den Literaturangaben im Einklang, wonach die Peroxydase zwischen 75
bis 80°¢ vernichtet wird. Momenterhitzung auf 80¢ scheint die Grenze zu
sein, wo die Reaktion eben noch eintritt. Offenbar ist die pasteurisierte
Milch der Molkerei B gerade etwas iiber den kritischen Punkt erhitzt wor-
den. Die von Jeschki'®) gemachte Angabe, dass eine richtig hochpasteuri-
sierte Milch stets negative Peroxydase-Reaktion ergeben miisse, ist da-
nach keineswegs zutreffend.

Die Katalase-Probe ergab folgendes: Frische Rohmilch zeigte Werte
von 4—13, wihrend iiber 55¢ erhitzte, dauerpasteurisierte sowie moment-
pasteurisierte Milch nur sehr geringe Katalasezahlen (0—1,5 am 1. Tag)
aufwies. Nach 1-tdgigem Stehen im Eisschrank erhéhten sich diese Werte
in der Regel etwas, bei Rohmilch bis auf 35, bei pasteurisierter Milch in
einem Ausnahmefall auf 12, sonst aber nicht iiber 5. Es steht dies mit
den Angaben von Weinsteins), Burstein und Frum'%) und anderen in Kin-
klang, wonach gute pasteurisierte Milch Katalasezahlen iiber 8 nicht auf-
weigen soll. Umgekehrt kann jedoch aus einem Katalasewert unter 8
‘nicht ohne weiteres auf pasteurisierte Milch geschlossen werden, da auch
bei Rohmilch die Werte unter 8 liegen koénnen.
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Schardinger- Reaktion auf Aldehydreduktase. Wie aus der Tabelle her-
vorgeht, sind die Entfirbungszeiten von Roh-, dauerpasteurisierter und
momentpasteurisierter Milch voneinander nur wenig verschieden und be-
wegen sich meist innerhalb 5—20 Minuten, mit Ausnahme der moment-
pastevrisierten Milch der Molkerei B, die eine Entfirbungszeit von iiber
120 Minuten aufweist. Als Unterscheidungsmethode von Rohmilch und pa-
steurisierter Milch ist die Schardinger-Reaktion somit nur von beschrink-
tem Wert, da die Werte zu nahe beieinander liegen und sich sogar teil-
weise iiberschneiden. Eine deutliche Schidigung der Aldehydreduktase und
damit eine starke Verlingerung der Entfirbungszeit tritt erst bei Milch
ein, welche iiber 65¢ dauererhitzt oder iiber 80° momenterhitzt worden ist.

Diastase-Probe. Bei allen {iber 50¢ erhitzten Milchproben ist die Reak-
tion negativ ausgefallen; die Diastase-Reaktion in der vorliegender Aus-
filhrung zeigt somit nur an, ob eine Milch iiber 50°¢ erhitzt worden ist
oder nicht. Ordnungsgemiss pasteurisierte Milch soll also stets negative
Reaktion (d. h. blaue oder violette Firbung) ergeben. Zwar ist auch in der
pasteurisierten Milch noch eine gewisse Menge von Diastase vorhanden
(nach Kluge'') weist dauerpasteurisierte Milch z B. noch ca. !/, der
urspriinglich vorhandenen Diastasewirkung auf), jedoch wird diese Menge
bel der vorliegenden Ausfiihrung der Reaktion nicht mehr erfasst.

Die Lactalbumin-Probe gab folgende Werte, wobei zum Vergleich auch
die von Umbrecht und Vogt?) angegebenen Zahlen angefiihrt sind:

Eigene Versuthe nach Umbrecht u, Vogt
: Mellimeterteilstriche
Rohmileh . . . . . . 17—29 (15—20)
Dauerpasteurisierte Milch . 3—11 (2—6)
Momentpasteurisierte Milch 0,5—4 —

Unsere Zahlen sind weniger eng. begrenzt als diejenigen von Umbrecht
und Vogt, zeigen aber sonst befriedigende Uebereinstimmung. Wenn auch
die Werte fiir Roh- resp. pasteurisierte Milch ziemlichen Schwankungen
unterworfen sind, so kann doch das Verfahren wertvolle Anhaltspunkte zur
Beurteilung des Erhitzungsgrades bieten.

Aufrahmungs-Probe. Die Resultate bestétigten im allgemeinen die be-
kannte Erscheinung, dass die Aufrahmungsfihigkeit bei Erhitzung von etwa
55—60° an allmghlich abnimmt und bei etwa 65° (Dauerpasteurisation)
resp. bei etwa 80¢ (Momentpasteurisation) vollstindig aufhort.

Im einzelnen weisen jedoch unsere Werte sowohl fiir Rohmilch als auch
besonders fiir pasteurisierte Milch recht betridchtliche Schwankungen auf
und {iberschneiden sich sogar teilweise. Immerhin ldsst sich aus einer
Rahmschicht von iiber 0,5 em?3 mit ziemlicher Sicherheit auf Rohmilch oder
ungeniigend erhitzte Milch schliessen, wihrend eine Rahmschicht von unter
0,1 em?® auf iiber 63°¢ (Dauerpasteurisierung) resp. iiber 80°¢ (Moment-
pasteurisierung) erhitzte Milch hindeutet.



Tabelle I

1. L 1. 4, b b. [
M. : Daver und Art Peowydase- | Htlaseprohe | Alehydreduklasepr. | o lactalbumingrobe | Aufrahmungsprobe .
wj| i BAEIS  |(othantumsons| oo | Entfirbuns- | gy | Aiclimeter- | Rabmschicht | gopom gon
1.Tag|2.Tag 1.Tag I 2.Tag | 1.Tag I 2.Tag LTag‘?.Tag I.TagJQ.Tag 1.Tag | 2.Tag | 1.Tag 2. Tag
A. Rohmilech
1 | Rohmilch = & 8 | 9% |11V | + | + | 05 | 0 [H4+4+| +HH+
2 > - AL 61/s 4 24 \ 0,95 o+
3 > - 4 12 91/ + 26 | 0,9 +++++
4 > — 4 81/s -+ 24 | 0,8 b
5 » — + | + 24 | 103 | 3Ya | 4+ | + | 25 i 18 | 0 028 | 44+ | 4+
6 » - £ 81/s 2 29 0,65 o
7 . = ST 8 55 | 6% | S| 4+ | + | 26 | 28 | 095 | 10 |+t
8 > - + |+ | 10| 11| 10 | 8 + | [ 20 22| 09 | 08 [+HHH| -+
9 » — - -+ 10 35 734 3s | 4 + 17 18 Ois 0.5 [
10 > s 4 13 51/ A 21 0,6 A+
B. Erhitzte Milch. 1. Im Laboratorium erhitzt
11a |Erhitzte Milch] 30 Minuten auf 50° - - ++++
10a » 30 Minuten auf 55° | -+ 10 434 S 24 | 18 | 045 S v i
12a » 30 Minuten auf 58°¢ | -+ 1| 25 | 42 | -6 | — | | o
10b > 30 Minuten auf 60° | -+ 1 512 - 15 | 12 | 04 el
12b » 30 Minuten auf 63° - 05 2 T4 T1a — 10 T ++ 41
10¢ > do. + 05 — | | 0,1 -
Ta » do. + | + 1 4 9Ye | 1284 | — | — 3 3 03 | 0,8 | +++ | ++++
104d » 30 Minuten auf 65° | -+ 1 15 AL 5 | 3 |<0a 0 0
10e » 30 Minuten auf 70° - + 0 0 58 65 — | - I § B 401 0 0
10£ » 30 Minuten auf 80° | — — 0 0 >120 >120| — — 0 0 <051 0 0
b » I» Minute auf 80° | — | — 1 5 L3060l = | = |<1| <1 <h1| 01| 0 0
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2a

13
14
15

16
2b
17
18
19
20
21

22

Zahl der
Proben

10
3

3

Pasteurisierte
Milch

»

»

Rohmilch

Erhitzte Milch

30 Minuten auf 63°¢
(Molkerei A)

>

»

Momenterhitzg. auf 80°
(Molkerei A)

Momenterhitzung
(Molkerei B)

>

30 Minuten auf 63°

(Laboratorium)

30 Minuten auf 63°
(Molkerei)

Momenterhitzg. auf 80°

(Molkerei A)

Momenterhitzung
(Molkerei B)

_!_

++++F+ +++

+ o+ 4+ o+

2. Im Molkereibetrieb pasteurisiert

0 9
4+ | 15 | 12 $ 8% | 5
+ | 05 1 17 | 18
e 1 5)
+ 1 i 1412 | 211
0 24
-+ 1 1 13Y4 1
-+ 0,5 1 133/s | 934
+ | 15| 2 [15%] 14
-+ 1 2,5 194 | 1512
= ' g 1 [>120 >120
— | 05 | 0 [>120]>120
Mittelwerte
+ |4—13|5,5-35| 3Ya—11Y4
+ |05—1| 2—4 | 7TU—123
+ [0—1,5|1—12 5—18
+ |0—15| 1—5 | 9%u—24
— |05—11 0—1 | iber 120

*) Die Zahlen mit Buchstaben verweisen auf die zugehdrige Rohmilch.

Ut Ot

> DO DO

n

= s Y L0 =

0,1 |
<0, | <0,
0,45 0,4
0,6 0,25
0,35 | 0,25
<0,
<01 | <Oy
<01 | <0,
0,2 0,2
45 0,4
<0,1 | <021
<01 | <0,
0,35—1,0
0,1—0,35
<0,1—0,45
<0,1—0,6
<0,

A5

0 0
+ |+
B |+
++ |+
0

0 0
0 0
+ |+
() ()
0 0
0 0
-+ bis ++-++
+  bis4++4+4-
0 bis ++4
0 bis 44+

G6
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Der Wert der Methode wird noch dadurch verringert, dass entspre-
chende Vorbehandlung der Milch, wie starke Unterkiihlung, Homogenisierung
etc. die Reaktion storend beeinflusst. Erwdhnt sei noch, dass sich die
Aufrahmungsfihigkeit in vielen Fillen, wie aus der Tabelle hervorgeht,
bereits nach 1-tdgigem Stehen der Milch im EKiskasten nicht unbetrécht-
lich verringert.

Die Schern-Gorli- Reaktion mit verdiinnter Milch bei Zimmertemperatur
ergab folgendes: Rohmilch zeigte stets eine stark bis sehr stark positive
Reaktion; dauerpasteurisierte Milch ergab entweder eine negative, schwach
positive oder vereinzelt auch eine etwas stirker positive Reaktion und
momentpasteurisierte meist negative oder nur sehr schwach positive Reak-
tion. Die Grenze, bei welcher die Reaktion nicht mehr auftritt, liegt bei
dauererhitzter Milch etwa bei 65°¢ und bei momenterhitzter Milch um 80¢
herum. Stark positive Reaktion deutet also sicher auf Rohmilch respektiv
ungentigend erhitzte Milch, negative Reaktion sicher auf Erhitzung iiber
60 hin, falls nicht etwa homogenisierte Milch vorliegt. Richtig pasteurisierte
Milch (sowohl dauer- als auch momenterhitzt) kann entweder negative oder
schwach positive Reaktion aufweisen.

Die Schern-Gorli-Reaktion ergibt also dhnliche Resultate wie die Auf-
rahmungs-Probe mit verdiinnter Milch; das kann nicht verwundern, da die
beiden Reaktionen in der Hauptsache mit derselben Erscheinung zusammen-
héngen, ndmlich mit der Storung der Aufrahmungsféhigkeit durch die Er-
hitzung. Infolgedessen geniigt es, nur eine der beiden Reaktionen auszu-
fiihren, und zwar geben wir aus Griinden der Einfachheit der modifizierten
Schern-Gorli’schen Reaktion den Vorzug.

Gleich wie bei der Aufrahmungsmethode wirkt auch hier starke Unter-
kithlung, Homogenisierung wie iiberhaupt starke mechanische Vorbehand-
lung der Milch storend auf die Reaktion, wodurch der Wert der Methode her-

abgesetzt wird. % " :
*

Die beiden folgenden Schemata geben den ungefihren Ausdehnungs-
bereick der einzelnen Methoden fiir dauer- und momenterhitzte Milch nach
unseren Versuchen wieder. Die schwarzen Teile geben die Zone der stark
positiven Reaktion an; in diesen Bereich fallende erhitzte Mileh verhilt

1. Dauererhitzte Milch.

o o]

50

60

Peroxydaseprobe

Katalaseprobe
Schardingerprobe
Diastaseprobe W
Lactalbuminprobe
Aufrahmungsprobe
Schern-Gorli-Probe

L

=~ o Ot
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sich also in Bezug auf die entsprechende Reaktion wie Rohmilch. Die schraf-
fierten Teile geben die Uebergangszone an, wo die Reaktion allméhlich
schwicher und zuletzt negativ wird. Je kleiner diese Uebergangszone ist,
umso schirfer und eindeutiger ist im allgemeinen auch die Reaktion. Aus
dieser Darstellung geht deutlich hervor, dass der Ausdehnungsbereich der

11. Momenterhitzte Milch.

50° 60° 70° 80°C

Peroxydaseprobe

Do~

Katalaseprobe
Schardingerprobe
Diastaseprobe
Lactalbuminprobe

Aufrahmungsprobe —EHSEs : : ST /////////////////
Schern-Gorli-Probe i (e et ///////////////

einzelnen Methoden bei momenterhitzter Milch infolge der kiirzeren Erhit-
zungsdauer viel grosser ist als bei dauererhitzter Milch. Auf 63°¢ dauer-

erhitzte Milch verhdlt sich danach ungefihr gleich wie auf 80°¢ momenter-
hitzte Milch.

=3 O W o W

Schiusshetrachtung.

Von den oben beschriebenen Methoden zur Beurteilung des Erhitzungs-
grades von Milch erscheinen uns die Peroxydase-Probe, die Diastase-Probe,
die Schern-Gorli’sche Probe, ferner die Katalase- und die Lactalbumin-Probe
in der von uns angefiihrten Form am geeignetsten.

Der Gang der Untersuchung zur Kontrolle von pasteurisierter Milch
wiirde sich also in der Praxis wie folgt gestalten:

Zundchst wird die Rothenfusser’sche Peroxydase-Probe ausgeliihrt.
Fillt sie negativ aus, so ist die Milch sicher iiber 78° dauererhitzt
resp. iber 80° momenterhitzt. Ob die Erhitzung nur wenig oder viel
iber 80° betrug, ist nach unseren Methoden meist nicht feststellbar®).
Eine weitere Untersuchung ist in diesem Fall also iiberfliissig.

Ist die Peroxydase-Probe positiv, so sagt dies nur aus, dass die
Milch sicher nicht iiber 80¢ erhitzt wurde.

Nun wird die Diastase-Probe angestellt. Ist sie positiv, d. h. tritt
nur eine gelbe oder braune Firbung auf, so ist die Milch entweder
tiberhaupt nicht oder nur ungeniigend (unter 55°) erhitat, oder es
liegt eine Mischung von erhitzter Milch mit Rohmilch vor.

Negative Diastase-Reaktion sagt nur aus, dass iiber 55° erhitzte
Milch vorliegt.

In diesem Fall  werden zur weiteren Kontrolle die modifizierte
‘Schern-Gorli-, die Katalase- und die Lactalbumin-Probe ausgefiihrt.

Ist die Schern-Gorli-Reaktion stark positiv, d. h. ist ein kraftiger
Ring entstanden, so liegt Verdacht auf ungeniigende Erhitzung vor.

*) Dagegen lisst sich gekochte Milch ziemlich sicher an ihrem charakteristischen Koch-
geschmack erkennen.
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Ist sie negativ, so ist die Milch ziemlich sicher iiber 60°¢ dauer-
erhitzt resp. iiber ca. 80° momenterhitzt, falls es sich nicht etwa um
homogenisierte Milch handelt.

Ist die Reaktion schwach positiv, so ist die Milch sicher nicht
iber 65°¢ dauererhitzt resp. nicht {iber 80°¢ momenterhitzt. Es kann
also ordnungsgemiss pasteurisierte Milch vorliegen.

Liegt die Katalasezahl iber 8, so ist Verdacht auf ungeniigend
erhitzte Milch (unter 58¢) vorhanden; es kann sich auch um richtig
pasteurisierte, aber nach der Pasteurisation zu lang gelagerte oder
von kranken Kiihen stammende Milech handeln.

- Ergibt sich eine Katalasezahl unter 8, so kann ordnungsgemiss
pasteurisierte Milch vorliegen.

Erhalt man bei der Lactalbumin-Probe Werte iiber 15 Melli-
meterteilstriche, so kann mit ziemlicher Sicherheit auf ungeniigende
Erhitzung (unter ca. 60° bei Dauererhitzung resp. unter TO° bei
Momenterhitzung) geschlossen werden.

Fallt die Probe vollstindig negativ aus, d. h. ist kein Albumin mehr
vorhanden, so handelt es sich um hocherhitzte (iiber ca. 70c dauer-
erhitzte resp. iiber ca. 85° momenterhitzte) Milch.

Mittlere Werte (etwa 2—12 fiir dauererhitzte und 0,5—5 fiir
momenterhitzte Milch) deuten auf richtige Pasteurisation hin.

Wenn wir also zusammenfassen, welche Anforderungen an pasteuri-
sierte Mqilch beziiglich der oben erwidhnten Methoden in der von uns ange-
gebenen Ausfithrungsform gestellt werden konnen, so sind es die folgenden:

Ordnungsgemiss pasteurisierte Milch (sowohl dauer- als auch moment-
erhitzte) soll negative Diastase-Reaktion, keine oder nur schwache Schern-
Gorli-Reaktion, eine Katalasezahl unter 8 und eine Lactalbuminzahl unter
15 (fiir momenterhitzte Milch unter 6) aufweisen.

Es sei jedoch bemerkt, dass obige Anforderungen keine absolute Ge-
wahr fiir eine richtig durchgefiihrte Pasteurisation bieten.

Die genannten Verfahren konnen also wertvolle Anhaltspunkte zur
Beurteilung des Erhitzungsgrades der Milch ergeben, reichen jedoch zur
sicheren Kontrolle nicht aus. Als Ergénzung konnen die bakteriologischen
Verfahren, wie die Bestimmung der Keimzahl oder die Bestimmung der
Coli-Keime, wie es Wiss14) angibt, herangezogen werden.

Eine wesentliche Erleichterung der Kontrolle bestinde ferner darin,
dass fiir Pasteurisierapparate selbstregistrierende Schreibthermometer ge-
setzlich vorgeschrieben wiirden, deren Aufzeichnungen den Kontrollorganen
jederzeit zur Einsicht vorgelegt werden miissten.

Nachtrag.

Nach Burri*) kommt neuerdings neben der Momentpasteurisation auf
80° die sogenannte Kurzzeiterhitzung immer mehr auf, die in einer Er-
hitzung auf 7T2—75¢° wihrend 12—15 Sekunden besteht und wesentliche
Vorteile bieten soll.

*) Miindl. Mitteilung.
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Um das Verhalten von kurzzeiterhitzter Milch gegeniiber unseren Reak-
tionen zu studieren, wurden noch einige Versuche mit solcher, im Labora-
torium selbst hergestellter Milch ausgefiihrt.

Zu diesem Zweck wurde eine fiir den Laboratoriumsversuch geeignete Apparatur kon-
struiert, die in folgendem besteht:

Die auf 50° vorgewiirmte Milch fliesst von einem hochgestellten Vorratsgefiiss durch ein
Heberrohr in eine Heizschlange, wird hier auf die gewiinschte Temperatur erhitzt, durchfliesst
dann eine tiefergestellte Kiihlschlange und gelangt zuletzt in ein unterstelltes Sammelgefiiss.
Heiz- und Kiihlschlangen bestehen aus diinnwandigem, ca. 3 mm weitem Glasrohr und sind
an einem Ende heberartig abgebogen. Die Heizschlange besitzt 8 Windungen von etwa 5 cm
Durchmesser und befindet sich in einem entsprechend geheizten Wasserbad; die Kiihlschlange
wird mit fliessendem Wasser gekiihlt. Die ganze Apparatur wurde so bemessen, dass die Er-
hitzungsdauer der Milch d. h. die Durchflusszeit durch die Heizspirale etwa 15 Sekunden be-
trug. Die Durchflusszeit wird bestimmt, indem man durch kurzes Heben des Heberrohres
aus der Milch eine kleine Luftblase eintreten ldsst und die Zeit vom Eintritt der Luftblase
in die Heizspirale bis zum Austritt aus derselben mittels Stoppuhr misst. Durch Verwendung
verschieden langer Heberrohre lisst sich die Durchflussgeschwindigkeit in gewissen Grenzen
verdndern.

Diese Einrichtung erlaubt, Milch zu pasteurisieren unter #hnlichen Bedingungen, wie
sie bei der molkereimiissigen Pasteurisierung im Plattenpasteur herrschen. Die Temperatur
lisst sich etwa innerhalb 2 Graden konstant erhalten.

Die mit solcher kurzzeiterhitzter Milch erhaltenen Resultate sind in
folgender Tabelle (II) wiedergegeben. Gleichzeitig sind auch noch einige,
mit Milch von anderer Erhitzungstemperatur und -Dauer erhaltene Resul-

tate angefiihrt.
Tabelle II

Dauer und Art : : - 4 & 6' L
Peroxydase- | Hatalase- |Aldehydredukiase-| Lactalbumin- - :
Erhit;lg:l | madweis | probe probe Diastase- |~ prope Aufral:mngs Reakion
Mild? ! (Rothen. | cm3Saverstoft (Scr:“ardmge_r) nachweis | Mellimeter- p Schern-Gorli
fusser) pmhl?;ghcm E":nam:;l"u%:ie" teilstriche ems
| wr.v | wr.2|wrv| W 2| wet | weo2 | Wt e 2| Wt e 2| s [ w2 | we7 | owr2
Rohmileh| 4+ | 4+ | 10| 8 | 6%+ | 3% | + | + | 18 | 15| O | 0,8 [+++++|[+++++
) 70° + 2,5 6 (+) 12 0,7 +-++++
2 (735 4 |+ (05| 1 (10% | 7 |— | — | 8 7 | 05 0,65 4=t  Aii~t
| 750 o 1 634 - 5 0,6 oot
P80 (| 0| 1|16 [ 8% | — | —| 2|38 <0101 0 0
— | 850 ot 0 120 — 1 <0 0
Ne 1| Ne.3|Wr 7| Ne 3| Nr1 | e 3 | Ne 1 [N 8| Nt | Ne 3| Wet [ Nes | w1 | we3
Rohmilch| 4+ | + | 10 |10,5] 6Ya | 4% | + | + [ 18 | 20 | 0.6 | 065 [++++t| ++4++
700 A 5 713 (+) 21 0,65 dfpt
Blase |4+ |+ 1 (1 [10%] 8% |(+)] — |12 |16 | 055 | 06 | ++++ | ++++
800 |+ 4| 0|0 |1h|10%| — | —| 7| 40| 04| ++ | (D
B gredl o o) @ 85 | 2N = | = g s red enat: W 0
o0
900 s 1 120 = 1 <041 0
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Die kurzzeiterhitzte Milch (15 Sekunden bei 73,5°) zeigt, wie voraus-
zusehen war, gegeniiber Rohmilch nur geringe Unterschiede. Als zur Beur-
teilung brauchbare Reaktionen kommen hier eigentlich nur die Katalase-,
die Diastase- und die Lactalbumin-Probe in Betracht.

Im iibrigen zeigt die Tabelle Verhéltnisse, wie wir sie bereits von den
friiheren Versuchen her kennen, so dass sich eine nihere Besprechung
eriibrigt.

Zusammenfassung.

Es werden eine Reihe von Methoden zur Feststellung des Erhitzungs-
grades der Milch nachgepriift und teilweise abgeindert, nimlich die Rothen-
fusser’sche Peroxydase-Probe, die Katalase-Probe, die Schardinger’sche Al-
dehydreduktase-Probe, der Diastase-Nachweis, die Lactalbumin-Probe, die
Aufrahmungs-Probe und endlich die Reaktion Schern-Gorli.

Mit Hilfe dieser Methoden wurde sowohl dauerpasteurisierte als auch
momentpasteurisierte Milch untersucht und der ungefihre Ausdehnungs-
bereich der einzelnen Verfahren festgestellt.

Die genannten Verfahren konnen wertvolle Anhaltspunkte zur Beur-
teilung des Erhitzungsgrades der Milch ergeben, reichen jedoch zur sicheren
Kontrolle nicht aus.
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