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Die Fettgehaltsbestimmung in Magermilch, Buttermilch,
Sirte (Molke")), Zentritlugenmagersirte und Schotte

Von H. Hostettler, W. Lehmann und Lilly Kiinzle

(Aus der chemischen Abteilung der eidg. milchwirtschaftlichen und bakteriologischen
Anstalt Liebefeld)

Die Bestimmung des Fettgehaltes von Magermilch und Zentrifugenmager-
sirte dient der Kontrolle der Entrahmungsscharfe von Zentrifugen. Der Fettgehalt
der Sirte (Molke) steht bei der Kaseherstellung in einem gewissen Verhiltnis
zum Fettgehalt der Kessimilch und kann fir die Uberwachung des Fabrikations-
prozesses von Bedeutung sein. Wahrend der Fettgehalt der Kessisirte (Molke) je
nach Késesorte und Brenntemperatur 10—20 %0 des Fettgehaltes der Kessimilch
ausmacht, kann beim Vorliegen abnormaler Fabrikationsverhaltnisse, z.B. bedingt
durch die Einlieferung von labtrager Milch, dieser Anteil erheblich ansteigen.

*) Unter dem schriftdeutschen Begriff «Molke» versteht man in der schweizerischen
Kasereipraxis verschiedene Stoffe. Die nach der Labgerinnung aus der Gallerte sich aus-
scheidende und nach dem Herausheben des Kasebruches im Kisekessel verbleibende
Flussigkeit bezeichnet der schweizerische Kaser als «Sirte» oder als «Kessisirte». Je nach
dem, ob Fettkase, Halbfettkdase oder Magerkése hergestellt wird, unterscheidet man naher
zwischen «Fettsirte», « Halbfettsirte» und «Magersirte». Der Fettgehalt dieser Kessisirten
ist in erster Linie abhdngig vom Fettgehalt der verarbeiteten Kessimilch. Zur Gewinnung
des nach dem Kasungsprozess in der Kessisirte verbleibenden Fettes wird diese durch die
Milchzentrifuge geschickt. Die anfallende zentrifugierte Sirte wird als «Zentrifugen-
magersirte» bezeichnet. In denjenigen Kasereien, wo noch keine Milchseparatoren in-
stalliert sind, wird von altersher die Sirte zur Gewinnung des Fettes im Uorbrechver-
fahren vorgebrochen. Zu diesem Zweck wird die Sirte auf 68 bis 75° C erwdarmt und mit
ca. 19 Kasereisauer versetzt. Der bei dieser Behandlung an der Oberflache auftretende
fettreiche Schaum, der «Uorbruch», wird abgeschopft und zu «Uorbruchbutter» verarbei-
tet. Die nach dem Abschopfen des Vorbruches im Kiésekessel verbleibende Sirte ist immer
noch eiweisshaltig. Zur Gewinnung dieses Milcheiweisses (Milchalbumin) wird neuer-
dings Sauer zugeschiittet und der Kesselinhalt zum Sieden erhitzt. Der sich abscheidende
«Zieger» wird abgeschopft; die nun vollstandig enteiweisste Sirte bezeichnet man als
«Schotte» (enteiweisste Molke). Sie gelangt in die Schottenblitte und wird als Schweine-
futter entweder an die Milchlieferanten zuriickgegeben oder in der dem Kasereibetrieb
angeschlossenen Schweinemasterei verwertet. Die in den modernen Dampfkésereien an-
fallende und in die Schottenbiitte verbrachte «Schotte» ist in der Regel keine enteiweisste
Molke, sondern eine durch die Milchzentrifuge geschickte Kessisirte, die dann zur Regu-
lierung der Milchreifungsverhéltnisse auf 60 bis 70° C nachgewédrmt wird. Das zum Nach-
spilen der Zentrifuge nachgeschickte Wasser wird ususgemdss mit in die «Schotte»
gegeben. Die in der Dampfkaserei anfallende «Schotte» ist somit ihrer Entstehung nach
cher als eine mehr oder weniger gewdsserte Zentrifugenmagersirte aufzufassen, sofern
das in der Kessisirte oder in der Zentrifugenmagersirte noch vorhandene Milchalbumin
nicht zur Gewinnung von Zieger durch Zusatz von Sdure und Erwdrmen ausgeschieden
wurde. Der Kdsereisauer ist durch Milchsaurebakterien angesauerte, vorher vollstindig
enteiweisste Sirte («klargeschiedene Schotte»).
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Untersudiungsmethodik

Fir die Ermittlung des Fettgehaltes von Magermilch sind die gebrauchlich-
sten Bestimmungsverfahren:

I. die gewichtsanalytische Methode nach Rise-Gotilieb;
2. die azidbutyrometrische Methode mit verschiedenen Butyrometertypen.

Die nach den beiden Verfahren ermittelten Werte weichen stark voneinander
ab und bieten vielfach Anlass zu unerfreulichen Diskussionen. Auf die Besonder-
heiten der beiden Methoden sei deshalb naher eingegangen.

1. Die gewichtsanalytische Bestimmung nach Riose-Gottlieb

Die in der Anstalt Liebefeld angewendete Analysenvorschrift lautet:

10 cm?® Magermilch, Buttermilch oder Molke werden in ein ca. 80 cm? fas-
sendes Rohr (Fig. 1) eingewogen. Man setzt 1 cm?® 10°%/oiges Ammoniak und 10 cm?
06°oigen Alkohol zu. Nach jedem Zusatz mischt man griindlich; die Magermilch
lost sich dabei zu einer opaleszierenden Flussigkeit auf. Darauf werden 15 cm?
Ather zugesetzt, das Rohr mit einem einwandfreien, mit Wasser benetzten Kork-
stopfen verschlossen und gut durchgeschiittelt. Hernach folgen 15 cm?® Petrolather
(leichtsiedend bis 60° C), worauf man neuerdings schiittelt und zwei Stunden
stehen lasst. Von dem urspriinglich empfohlenen und gelibten Zentrifugieren der
Rohren in der Gerber’schen Butyrometerzentrifuge zur Klarung der Atherschicht
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Fig. 1

Rohre fur die Fettgehaltsbestimmung nach Rose-Gottlieb in Magermilch,
Molke und Buttermilch

wurde infolge der stets grossen Bruchgefahr abgegangen. Nach dem Stehen wird
die klare Ather-Petroldtherlésung in ein 100 cm? fassendes, im Trockenschrank
bei 105° getrocknetes und gewogenes Erlenmeyerkolbchen abgehebert, wobei
Sorge getragen wird, dass nichts von der wisserigen ammoniakalischen Lésung
mitgerissen wird. Hiezu bedienen wir uns mit Vorteil einer Druckhebervorrich-
tung aus zwei gleich grossen Niveaugefassen, von denen das eine mit Wasser
beschickt ist. Die in die Ather-Petroldtherlosung eintauchende Hebervorrichtung
wird nach dem Abhebern vorsichtig mit Ather nachgespiilt. Danach werden
neuerdings 10 cm® Ather und Petrolather zugegeben, wobei nach jedem Zusatz
grundlich geschiittelt wird. Nach einer Stunde Stehenlassen wird wiederum ab-
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gehebert und die Extraktion in gleicher Weise ein drittes Mal wiederholt. Nach
jedem Abhebern wird der Ather durch Aufstellen der Kélbchen auf eine Heiz-
platte von 50—60° Temperatur verdunsten gelassen. Auf diese Weise ist es mog-
lich, mit kleinen Kélbchen auszukommen. Nach volligem Verdunsten des Athers
wird der Rickstand bei 108—105° bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Es ist
zu empfehlen, dabei immer ein leeres Kolbchen aus demselben Glase als Kon-
trolle mitzuwagen, um die durch verschiedenen Barometerstand und Feuchtig-
keitsgehalt der Luft entstehenden Einflisse zu eliminieren. Unmittelbar vor dem
Wigen sind die Ko6lbchen nicht abzureiben.

Die hier fiir Magermilch, Molke und Buttermilch angegebene Untersuchungs-
methode unterscheidet sich nur insofern von der fiir Milch und Rahm?!) geltenden
amtlichen Vorschrift, als fiir die Extraktion kleinere Athermengen verwendet
werden. Die relative Genauigkeit ist, wie weiter unten gezeigt wird, bei beiden
Verfahren gleich. Die dreimalige Extraktion wird dem einmaligen Extrahieren
und Abhebern eines aliquoten Teiles der gemessenen Ather-Petroldtherlosung
vorgezogen.

Die Methode von Rése-Gottlieb wird ziemlich allgemein angewendet?)?)4)).
Sie gilt als die Grundlage fiir die Fettgehaltsbestimmung in Milch, Rahm, Mager-
milch, Molke, Buttermilch usw. Sie ist allerdings in der praktischen Ausfithrung
nicht standardisiert, und in den verschiedenen Landern werden die Analysen in
den verschiedensten Abweichungen ausgefiithrt, was oft nicht unerhebliche
Unterschiede in den Analysenergebnissen bewirkt. Nach A. L. Stigen®) wird in
Schweden fiir die Fettgehaltsbestimmung in Magermilch nur einmal mit 25 cm?
Ather und 25 cm? Petrolather extrahiert; in Finnland extrahiert man zweimal, in
Norwegen dreimal. Das Methodenbuch der deutschen landwirtschaftlichen
Untersuchungsanstalten?) sieht lediglich ein einmaliges Ausschiitteln mit je 25
cm?® Ather und Petrolather und hernach zweimaliges Nachspllen mit 25 cm’
Ather vor. In Amerika ist die Methode von Rése-Gottlieb als offizielle Methode
genau umschrieben®).

Die Arbeitsvorschrift lautet folgendermassen:

10 g der Probe werden in eine Rohrig-Rohre oder einen ahnlichen Apparat
verbracht. Fuge 1,25 cm® NH4OH zu (2 cm?®, wenn die Probe sauer ist) und mische
grundlich. Gebe 10 cm? 95%0igen Alkohol dazu und mische wiederum. Setze 25
cm® Ather zu und schiittle kriaftig wahrend 30 Sekunden, dann ebenso 25 c¢m?
Petroldather (langsam redestilliert bei einer Temperatur unter 65°) und schittle
wiederum wahrend 30 Sekunden. Lasse 20 Minuten stehen, oder so lange, bis die
obere Schicht praktisch klar ist. Ziehe soviel als moglich von der Ather-Petrol-
atherlosung durch ein rasch filtrierendes Filter in einen Kolben ab (0,5—0,8 cm?
sollen zuriickbleiben). Extrahiere die in der Rohre zurtuckbleibende Flussigkeit
erneut, diesmal mit 15 c¢cm?® von jeder Athersorte. Schiittle nach jedem Zusatz
80 Sekunden kraftig, hernach lasse setzen. Ziehe die klare Losung wiederum
durch das Filter in denselben Kolben ab. Wasche den Stopfen, den Trichter und
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das Filter mit wenigen cm?® einer wasserfreien Ather-Petrolathermischung. Zur
Sicherung einer vollstandigen Entfernung des Fettes schiittle ein drittes Mal aus.
Diese dritte Extraktion enthalt weniger als 1 mg Fett, wenn die vorhergehenden
Fraktionen ganz exakt abgezogen wurden. Filige eine Glasscherbe zum Ather im
Kolben und verdampfe vorsichtig auf einem Dampfbad. Trockne das Fett im
Trockenschrank bei 100° bis zur Gewichtskonstanz. Wage den Kolben mit einem
gleichen Blindkolben als Gegengewicht. Wische die Kolben unmittelbar vor dem
Wagen nicht ab. Entferne das Fett vollstandig durch Herauslésen mit Petrol-
ather. Ziehe das Gewicht des wiederum getrockneten Kolbens mit dem Riickstand
vom Kolbengewicht mit Rohfett ab; die Differenz gilt als Fett. Korrigiere diesen
Wert durch den mit den Reagenzien in gleicher Weise erzielten Blindwert.

Das bei der gewichtsanalytischen Extraktionsmethode gewogene Fett ist
nicht reines Fett. Von Pien und Maurice®) wurden bei der Analyse des aus einer
Magermilch nach der Methode von Rise-Gottlieb extrahierten Fettes als Bei-
mengungen Milchzucker, Kasein, Chlor, Spuren von Kalk und Lezithin nach-
gewiesen.

, Gesamtfett (Rohfett): 2,74 g im Liter.

Beimengungen: Laktose 0,015 g im Liter
Stickstoff (als Kasein) 0,075 g » »
Chlor 0,006:g .» %
Lezithin 0,214 g »: | »
Summe 0,310 g im Liter

Berechnetes Reinfett: 2,430 g im Liter.
Nach Chapman?®) betragt der Lezithingehalt von Milcherzeugnissen (Tab. 1):

Tabelle 1
0/o Lezithin 0/o Lezithin
in der Gesamtfliissigkeit im
extrahierten
niedrig | hoch [ mittel Fett
Milch 0,0345 0,0709 0,0447 1,6
Rahm 01824 0,2155° 0,1981 0,43
Magermilch 0,0082 0,0290 0,0165 10,78
Buttermilch 0,1036 0,1480 0,1302 20,25

Neuere Untersuchungen liegen vor von Holm und Mitarbeitern'®)!t). Burdet-
Heinemann'®) konnte zeigen, dass mit abnehmendem Fettgehalt der Magermilch
der Lezithingehalt im extrahierten Fett ansteigt. In einer Magermilch mit 0,540
"o Fett betrug der Anteil Lezithin im extrahierten Fett 17,25 %o, in einer solchen
mit 0,192 %/o Fett der Lezithingehalt entsprechend 25,40 /0. Bei noch niedrigerem
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Fettgehalt der Magermilch ist der Lezithinanteil im extrahierten Fett noch
grosser. Der bei der Extraktion nach Rése-Gottlieb durch die Phosphatide her-
vorgerufene Fehler ist bei niedrigem Fettgehalt relativ grosser als bei hoherem.
Nach Stigen®) macht bei einem nach Rise-Gottlieb ermittelten Fettgehalt von
0,028 /o der Anteil der Phosphatide 0,014 °/o (= 50 %o des «Gesamtfettes») aus.
Der Rest wiirde sich auf Spuren von Kasein, Milchzucker, Chloride und Fett
verteilen. P. Jax'®) ermittelte im Fett der Magermilch gut entrahmender Separa-
toren folgende Lezithingehalte auf Grund der vorgenommenen Phosphor-
bestimmung:

Fettgehalt Lezithin Lezithin
nach Rése-Gottlieb im extrahierten Fett
0,038 9/ 0,0197 9% 51,8 %o
0,048 0/y 0,0205 %/o 42,7 %o
0,043 /o 0,0227 9%/ 52,8 %
0,050 /o 0,0209 9/ 41,8 %

Jax zog daraus den Schluss, dass die nach der azidbutyrometrischen Methode
gewonnenen Werte die richtigen, die nach der Extraktionsmethode erzielten
Ergebnisse dagegen zu hoch und daher falsch seien. Zur Stiitze dieser Behauptung
zihlte Jax in einem bestimmten Magermilchvolumen die Fettkiigelchen und mass
ihren Durchmesser. Aus dem Kugelvolumen, multipliziert mit der Zahl der Fett-
kiigelchen, wurde unter Beriicksichtigung der Dichte des Fettes der Fettgehalt
berechnet. Die auf diese Weise ermittelten Fettgehalte zeigten eine wesentlich
bessere Ubereinstimmung mit den azidbutyrometrisch nach Gerber bestimmten,
als mit den nach der Rise-Gottlieb-Extraktionsmethode bestimmten Werten.

Auch Sandelin (Finnland)'*) empfiehlt zur Beurteilung der Entrahmungs-
scharfe das mikroskopische Zahlen der Fettkiigelchen. Nach seinen Untersuchun-
gen gehen bei der Entrahmung 99 °/o der Fettkiigelchen, deren Durchmesser 1 u
uberschreitet, in den Rahm tber, wahrend die kleineren in der Magermilch blei-
ben. Da die Zahl der Fettkiigelchen von 1 bis 2 w Grosse noch gross und das
Auszahlen zeitraubend ist, halt Sandelin die Zahlung der Kugelchen von 2 u
Durchmesser und dartber als hinreichend, um ein klares Bild von der Ent-
rahmungsscharfe eines Separators zu erhalten. Um diese anzugeben, soll lediglich
berechnet werden, wieviel Fett die 2 u grossen und grosseren Fettkiigelchen ent-
halten. Die Entrahmungsscharfe wird fiir gut gehalten, wenn in ithnen hochstens
0,0010 Gewichtsprozente, und befriedigend, wenn darin 0,0011 bis 0,0014 °/o Fett
enthalten sind. Eine erfahrene Person soll allein durch Beobachtung des mikro-
skopischen Bildes — also ohne die Fettkiigelchen zu zahlen — schliessen konnen,
wie ein Separator abgerahmt hat. Sandelin fand, dass die Riose-Gottlieb-Werte
0,03 bis 0,08 °/o hoher ausfielen als die mikroskopisch ermittelten. Er erachtet die
letzteren als richtig mit der Begriindung, dass bei der Extraktion nach Rase-
Gottlieb nicht allein das Fett, sondern auch die Phosphatide mitextrahiert wer-
den. Auch zieht er die Leukozyten der Milch, wenn sie in grosserer Menge vor-
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handen sind, als Lieferanten von Fettkiigelchen und hauptsachlich Phosphatiden
in Betracht.

Zu den von Jax und Sandelin gezogenen Schlussfolgerungen ist zu bemerken,
dass bei der Messung des Durchmessers der Fettkiigelchen auch die aus Nichtfett
bestehende Hiille mitgemessen wird. Vermutlich findet sich ein Teil der Phos-
phatide im Fett gelost, ein anderer Teil ist in der Grenzflache Fettkiigelchen-
Milchplasma angereichert und ist wahrscheinlich ebenfalls mit der Kiigelchen-
hille verbunden. Hieftr spricht die Anreicherung des Lezithins im Rahm und in
der Buttermilch. Das im Mikroskop sichtbare Fettkiigelchen ist somit keineswegs
homogen aufgebaut, und das aus seinem Durchmesser errechnete Kugelvolumen
kann nicht als Reinfett in Rechnung gesetzt werden. Der nach dieser Methode
bestimmte Fettgehalt basiert sowenig auf Reinfett als der nach der Extraktions-
methode ermittelte. Die grosse Unsicherheit des mikroskopischen Verfahrens
erhellt auch daraus, dass die von Jax und von Sandelin ermittelten Werte sehr
grosse Unterschiede aufweisen. Nach Jax wirde — entsprechend einem Fett-
gehalt von 0,058 °/o nach Rise-Gottlieb und einem solchen von 0,02 °/o nach
Gerber — ein nach der mikroskopischen Zahlung ermittelter Wert von 0,018 %/o
als Mass fiir eine gute Leistung gelten. Sandelin dagegen setzt 0,0010 °/o fiir eine
gute und 0,0011—0,0014 °/o fir eine geniigende Leistung ein. Der Einwand, dass
~ die Leukozyten der Milch als Lieferanten beachtenswerter Mengen Fett und
Phosphatide in Betracht fallen und die Fettgehaltsbestimmung in Magermilch
beeinflussen, lasst sich kaum ernsthaft aufrecht erhalten, wenn man bedenkt, dass
bei der Zentrifugierung der Milch die Leukozyten (weisse Blutkorperchen) mit
anderen Zellen, Kotfragmenten, Futterteilchen, Haaren, Fasern, Sandkornchen,
Teilen von Insekten und tiberhaupt allem, was im Stallstaub vorkommen kann,
in den Zentrifugenschlamm wandern (. Grimmer und G. Schwarz'?)).

Auch die von Jax getroffene Annahme, dass bei der Fettgehaltsbestimmung
nach Gerber, vermutlich durch die Einwirkung der Schwefelsaure und die hohe
Temperatur, das Lezithin zerstort werde, trifft nicht ganz zu. In bei der Schwefel-
sauremethode aus Magermilch abgeschiedenem Fett vermochten wir immer noch
offenbar von Lezithin herrithrenden Phosphor nachzuweisen.

Wir gingen dabei so vor, dass wir mit Magermilch, Buttermilch und Molke
in 12 gewohnlichen Milchbutyrometern nach bekannter Art Proben zur Milch-
fettbestimmung ansetzten. Nach dem Auszentrifugieren des Fettes wurde die
Butyrometerkapillare durch Hineintreiben des Verschlufstopfens vollstandig mit
Flussigkeit gefullt, so dass das ausgeschiedene Fett oben in der Kapillare zu
stehen kam. Beim Abkiihlen blieb das Fett nun dort hangen. Die Butyrometer
wurden entleert, vorsichtig mit dest. Wasser und unter Verwendung eines geeig-
neten Wischers vollstandig ausgespult, wobei Sorge getragen wurde, das Fett
nicht mitzureissen. Dieses wurde hernach mit Ather herausgelost, in einen Erlen-
meyerkolben verbracht und bis zur Gewichtskonstanz bei 105° getrocknet. Das so
gewonnene Rohfett wurde mit Petrolather gelost, die Losung in einen gewogenen
Kjeldahlkolben verbracht, der Petrolather abdestilliert, der Rickstand bis zur
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Gewichtskonstanz getrocknet und in dem auf diese Weise gereinigten Fett nach
Veraschen der Phosphorgehalt bestimmt und auf Lezithin umgerechnet. Der
Lezithinanteil betrug in Prozenten des Butyrometerfettes:

Magermilchfett 41 %%
Buttermilchfett 0,2 9%
Molkenfett 0,04 9.

Nach den Untersuchungen von M. Siegfeld'®) und G. Roeder'?) ist das im
Butyrometer abgeschiedene Fett kein reines Fett, sondern enthalt entsprechend
der Untersuchungstechnik Ester und freie Fettsauren. Nach den eingehenden
Studien von G. Roeder iber das Butyrometerfett wird das Milchfett von der
Schwefelsaure angegriffen, wobei ein Teil desselben von der Saure aufgenommen
wird; es wird somit weniger Fett abgeschieden, als urspriinglich eingebracht
wurde, und zwar relativ um so weniger, je weniger Fett an sich im Vergleich zur
Schwefelsauremenge vorliegt. Auch der Amylalkohol wird angegriffen; Teile
oder auch Reaktionsprodukte desselben vermogen in das Fett iberzugehen. Fir
die Menge dieser letzteren ist wiederum das Mengenverhaltnis zwischen Fett,
Schwefelsaure und insgesamt vorhandenem Amylalkohol massgebend. Es erhellt
daraus ohne weiteres, dass diese Verhaltnisse gerade fiir die azidbutyrometrische
Fettgehaltsbestimmung in Magermilch besonders extrem und somit unglinstig
liegen. Hierin ist die Ursache fir die bei der Schwefelsauremethode nach Gerber
festgestellten Abweichungen des Fettgehaltes von Magermilch gegeniiber den bei
der Extraktionsmethode nach Rése-Gottlieh ermittelten Werten zu suchen. Wir
ziehen daraus den Schluss, dass die gewichtsanalytische Extraktionsmethode nach
wie vor die sicherste Grundlage der Fettgehaltsbestimmung in Magermilch,
Molke und Buttermilch ist. Zu der gleichen Auffassung gelangten auf Grund
eingehender Untersuchungen auch Schwarz und Hagemann®), Schwarz, Hage-
mann und Mumm?'®), A. L. Stigen®), H. Hautog'), Rauch und Schloemer?®). Die
letzteren verglichen das Rose-Gottlieb-Verfahren mit der Methode von /. Gross-
feld?'), ein mit Sdureaufschluss und bestimmter Losungsmittelmenge arbeitendes
Verfahren, das neuerdings eine Neubearbeitung durch B. Semerdjiew??) erfuhr.
Die beiden quantitativen Methoden lieferten tbereinstimmende Ergebnisse, da-
gegen zeigen die butyrometrischen Werte erhebliche Abweichungen.

Ergianzende Untersuchungen idiber die Extraktionsmethode
nach Rose-Gottlieb

a) Art der Extraktionsrohren

Es ist vorteilhaft, den Aufschluss und die Extraktion in ein und demselben
Gefass vorzunehmen. Hiezu eignen sich sowohl die Rohre nach Farnsteiner, die
Réhrig’sche Rohre oder die gebogene Rieterrohre®). Diese drei eignen sich beson-
ders dann, wenn aliquote Teile der Ather-Petroldtherlésung abgehoben werden
sollen; sie konnen aber auch fiir die erschopfende Extraktion verwendet werden.
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Die in der Anstalt Liebefeld verwendete, weiter oben beschriebene Rohre besitzt
den Vorteil grosserer Handlichkeit. Vergleichende Untersuchungen mit der
Liebefelder Rohre und der Rieterréhre ergaben (Tabelle 2):

Tabelle 2
Liebefelder-Réhre Rieter-Réhre
Probe
Nr. Anzahl Extraktionen Anzahl Extraktionen
{ | 2 | 3 1 L | 3

1 0,032 0,032 0,032 0,023 0,032 0,032
2 0,066 0,068 0,068 0,069 0,074 0,074
3 0,057 0,067 0,070 0,064 0,074 0,075
4 0121 0422 0,128 0,127 0,153 0,159
5 0,126 0,133 0,176 0,130 0,148 0,154
6 0,138 0.155 0,159 0,135 0,204 0,263
7 0,343 0,367 0,370 0,373 0,396 0,402

Die Extraktion in der Rieterrohre ergibt in der Regel hohere Werte als die
in der Liebefelder Rohre. In der letzteren vorgenommene Doppelbestimmungen
zeigen wesentlich bessere Ubereinstimmung als solche der Rieterrohre. Die Ur-
sache fur diese Tatsache liegt darin, dass bei der Rieterrohre die Ather-Petrol-
atherlésung von Hand durch ein am oberen Ende angeschmolzenes Seitenrohr
abgegossen wird. Das manuelle Arbeiten fithrt zu einem Aufwirbeln der am-
moniakalischen Losung oder zum Loslosen von an der Glaswand haftenden
Flissigkeitstropfen, die dann beim Abgiessen der atherischen Fettlosung mit-
gerissen werden. In der Liebefelder Réhre erfolgt das Abheben der Ather-
Petrolatherschicht mit einem Druckheber; das Mitreissen von Teilen der Auf-
schlusslosung ist weitgehend verhindert.

b) Whe oft ist zu extrahieren ?

Die Untersuchungen zeigen ferner, dass fir die Erzielung moglichst genauer
Zahlen ein dreimaliges Extrahieren noétig ist. Will man sich mit Annaherungs-
werten zufrieden geben, so geniigt einmaliges oder zweimaliges Extrahieren.
Setzen wir den bei dreimaligem Extrahieren in der Liebefelder Rohre erzielten
Wert gleich 100, so waren bei zweimaligem Extrahieren bei Magermilchen mit
Fettgehalten von 0,032—0,370 % 95,3—100 °/0 des vorhandenen Fettes erfasst.
Wiirde man nicht, wie in der Arbeitsvorschrift angegeben, mit reduzierten Ather-
mengen, sondern nach der fir Vollmilch und Rahm geltenden Vorschrift mit je
25 c¢cm® Ather und Petroldther arbeiten, so wiirden auch bei fettreicherer Mager-
milch mit zweimaligem Extrahieren nahezu 100 °/o des vorhandenen Fettes er-
fasst sein. :

245



¢) Uollstindige Extraktion oder Abhebern eines aliquoten I eiles der dtherischen
Fettlosung ?

Gegentber dem mehrmaligen Extrahieren empfiehlt das Deutsche Metho-
denbuch”) lediglich einmaliges Extrahieren und nach dem ersten Abhebern der
Fettlosung lediglich zweimaliges Nachspiilen mit Ather ohne erneutes Schitteln.
Diese auf Huyge®®) und Echloff und Grimmer**) zurickgehende Vorschrift fithrt
nicht zu einem vollstandigen Erfassen des IFettes.

Auch mit dem Abhebern eines aliquoten Teiles der Ather-Petroldtherlésung
und der Umrechnung der darin vorgefundenen Fettmenge auf die gesamte athe-
rische Fettlosung ergaben sich fir uns befriedigende Resultate. Die von Stigen?®)
empfohlene «Semi-Methode» fur die Bestimmung des Fettgehaltes in Magermilch
und Buttermilch geht auf diese Arbeitsweise hinaus. Beim Vergleich dieser Me-
thode mit derjenigen nach dem Deutschen Methodenbuch”) (einmaliges Extra-
hieren und Nachspiilen mit Ather) stellte Stigen bei Doppelanalysen nach seiner
Methode bessere Ubereinstimmung fest als nach Rise-Gottlieb. Eine Unter-
suchung der Gewichtsvariationen der Blindkolben ergab, dass die bessere Uber-
einstimmung zwischen den Doppelanalysen der Methode Stigen fast ausschliess-
lich durch die Verwendung kleinerer Kolben (50 cm3- gegentiber 200 cm?3-Kolben
bei der Rise-Gottlieb-Methode) verursacht ist. Schwarz, Hagemann und Mumm!'®)
erachten die Rise-Gottlieb-Methode als ebenso genau wie die Methode nach
Stigen.

d) Beseitigung von sich beim Ausschiitteln mit Ather und Petrolather bildenden
Emulsionen und Gallerten

Beim Ausschiitteln des ammoniakalischen Aufschlusses mit Ather und Pe-
troldther kommt es gelegentlich zur Bildung von Emulsionen und Gallerten, die
oft ausserordentlich bestandig sind und auch bei mehr als 12stiindigem Stehen
bestehen bleiben. Besonders leicht bilden sich sehr viskose Emulsionen bei der
Fettgehaltsbestimmung von Zentrifugenmagersirten und Schotten und wenn mit
reduzierten Athermengen gearbeitet wird. Wird mit den grosseren Athermengen
der Arbeitsvorschrift des Lebensmittelbuches oder der amerikanischen Methode
extrahiert, so erfolgt die Bildung der Emulsion vorzugsweise beim zweiten Aus-
schiitteln mit Ather und Petrolather. Hat sich die Emulsion einmal gebildet, so
ist mit dem nachtraglichen Zusatz von Ather und Petrolather meist nicht viel zu
erreichen. Dagegen kann die Emulsion sicher zerstort werden, wenn man noch-
mals 5—10 e¢m?® Alkohol zusetzt und durch mehrmaliges Stiirzen des Rohres
(nicht schutteln) mischt.

e) Der Uergleich verschiedener Bestimmungsmethoden miteinander

Der in Liebefeld angewendeten Methode steht die offizielle amerikanische
Analysenvorschrift am nachsten®). Der Unterschied besteht lediglich darin, dass
nach der amerikanischen Vorschrift nach dem Ausschitteln mit Ather und
Petrolather nur 20 Minuten fiir die Klarung der atherischen Fettlosung gewartet
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wird und dass diese beim Abhebern ausserdem noch durch ein kleines Filter
filtriert wird. Das nach dem Verdunsten des Athers zurtickbleibende getrocknete
und gewogene Rohfett wird nochmals mit reinem Petrolather aufgenommen, das
geloste Reinfett entfernt und der Kolben neuerdings getrocknet und gewogen.
Die Differenz: (Kolbengewicht+Rohfett) — (Kolbengewicht-+Riickstand) gilt
als I'ett.

Untersuchungen tber die Reinheit des nach der amtlichen Vorschrift des
schweizerischen Lebensmittelbuches!') und nach der beschriebenen Liebefelder
Methode gewonnenen Fettes zeigten, dass dieses nach dem Trocknen in reinem
Petrolather vollstandig l6slich ist und von diesem ohne jeden Riickstand auf-
genommen wird.

Es erschien uns im weiteren wiinschenswert, die relative Genauigkeit folgen-
der vier Methoden zu ermitteln:

[. Amtliche Vorschrift nach dem schweizerischen Lebensmittelbuch.
II. Liebefelder Methode mit reduzierten Athermengen.

III. Amerikanische Arbeitsvorschrift.

1V. Extraktion mit Petroldather allein.

Die Extraktion mit Petroldther allein erfolgte im Anschluss an die Ausfiih-
rungen von Sandelin'*) iber die Magermilchfettbestimmung, wonach die Extrak-
tion des ammoniakalischen Aufschlusses nach diesem Verfahren zu einer genauen
Gehaltsbestimmung fiihre, indem durch den Petrolather nur das Fett, jedoch
nicht die Phosphatide aufgenommen wirden. Fiir die Beurteilung der Entrah-
mungsscharfe einer Zentrifuge soll neben der mikroskopischen Auszahlung der
Fettktigelchen allein die Petroldtherextraktion Geltung haben.

Zur Untersuchung gelangten Buttermilch, Magermilch, Schotte und Zentri-
fugenmagersirte. Die Analyse erfolgte in 6facher Ausfihrung und aus den
Einzelergebnissen wurde der Mittelwert ermittelt. Aus den Abweichungen (v) der
Einzelbestimmungen vom Mittelwert wurde der mittlere Fehler des Mittelwertes
(m), der Doppelbestimmung (mz) und der Einzelbestimmung (¢) in bekannter
Weise nach folgenden Formeln berechnet und in Prozenten des gefundenen Fett-
gehaltes wiedergegeben (Tabelle 3):
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In dem nach den vier Methoden erhaltenen Fett wurde zudem noch der
Lezithingehalt bestimmt. Zu diesem Zweck wurde das bis zur Gewichtskonstanz
getrocknete Fett mit Petroldather aufgenommen, die Ausziige von drei Einzel-
bestimmungen in einem gewogenen Kjeldahlkolben vereinigt, der Petrolather
abdestilliert und der Riickstand neuerdings bis zur Gewichtskonstanz getrocknet.
Zur Bestimmung des Lipoidphosphors nach Krainick®®) wurde das Fett im
Schwefelsaure-Wasserstoffperoxydaufschluss verascht und der in anorganische
Phosphorsaure umgewandelte Phosphor im Pulfrich-Photometer als Molybdan-
blau kolorimetrisch bestimmt®¢). Durch Multiplikation des Phosphorwertes mit
dem Faktor 24,94 wurde auf Lezithin umgerechnet und der Wert in Prozenten
des extrahierten Fettes in Tabelle 3 eingesetzt. |

Nach den in Tabelle 3 zusammengestellten Werten weisen die Methoden I
und Il annahernd die gleiche relative Genauigkeit auf. Die beiden Methoden sind
somit einander gleichwertig.

Die weitaus geringste Schwankungsbreite und grosste relative Genauigkeit
zeigt die amerikanische Arbeitsvorschrift. Es ist dies offenbar darauf zuriickzu-
fihren, dass beim Filtrieren der abgeheberten atherischen Fettlosung allfallig
mitgerissene Bestandteile aus der ammoniakalisch-wasserigen Phase auf dem
Filter zurtickbleiben oder bei dem nachtraglichen Wiederaufnehmen des getrock-
neten Rohfettes mit reinem Petrolather im Kolben zuriickbleiben. Die nach den
Methoden I, II und III ermittelten Fettgehalte stimmen weitgehend tiberein.
Auch der Lezithingehalt des nach diesen drei Methoden extrahierten Fettes zeigt
weitgehende Ubereinstimmung.

Sehr abweichende Werte werden bei der Extraktion mit Petrolather allein
erhalten. Die nach diesem Extraktionsverfahren erhaltenen Fettgehalte sind
regelmassig bedeutend niedriger als die nach den Methoden I, II und III ermit-
telten. Es liegt dies nicht etwa daran, dass bei der Methode IV nur das reine Fett
ohne Phosphatide extrahiert wird; der Lezithingehalt liegt vielfach sogar hoher
als im Ather-Petrolather-Fett. Die Ergebnisse lassen vielmehr erkennen, dass bei
der Extraktion mit Petrolather allein nicht alles Fett erfasst wird.

f) Die an ciner grisseren Anzahl von Magermilch- und Zentrifugenmagersirten-
proben nach der Methode 11 ermaittelten Fetlgehalle

Die niedrigsten Fettgehalte bei zur Untersuchung an unsere Anstalt ein-
geschickten Magermilchproben gehen auf 0,03 °/¢ herab. Fiir die Beurteilung einer
guten Kraftzentrifuge kann ein Fettgehalt der Magermilch von 0,05—0,06 °/o als
Maf3stab fir eine gute, 0,07 /o fir eine geniigende und 0,08 %/ fiir eine un-
genugende Leistung gelten. Diese Ansatze decken sich mit denjenigen ausldn-
discher Autoren?)6)18)19)20) Von 56 untersuchten Magermilchproben wiesen 4
Proben (= 7,1 %) einen Fettgehalt unter 0,05 %o, 32 Proben (= 57,2 %) einen
solchen von 0,05—0,07 °/o und 20 Proben (= 35,7 /o) einen Fettgehalt von 0,08
% und dariiber auf. Daraus geht die Notwendigkeit der vermehrten Kontrolle
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Tabelle 3

Fettgehalt %o mittlerer Fehler in %0 des Lezithin-
antersuchton Mes SREREhai ermittelten Fettgehaltes gehalt in®/0
Material thode j " A des extra-
Mittel- | héchster | niedrigst. - N hierten
wert Wert Wert e 0] Fettes
Buttermilch,
sauer 1 0,36 0,39 0,32 +HZ282 150~ |71 10,7

IL. 0,31 0,33 0,28 2,6 4.5 6,3 11,5
[11. 0,34 0,35 0,32 13 2,3 3,2 9,5
IV 0,06 0,08 0,05 6,8 11,7 16,6 6,8

Buttermilch,
siss I. 0,47 0,49 0,45 1.5 2,6 3,6 z1Z

Il 0,48 0,50 046 1,2 2.1 29 18,4
111 0,48 0,49 0,46 1,1 1,9 27 17,7
IV. 0,15 0,18 0,13 5,3 9,2 13,0 124

Magermilch IL. 0,093 | 0,098 | 0,086 21 38 5.3 9,95
11, 0,101 | 0,103 | 0,099 0,7 1,2 I 8,8
INE, 0,031 | 0,038 | 0,027 7,0 11,0 15,6 18,8

Magermilch L 0,068 | 0,075 | 0,063 3.2 5,6 7,9 13,5

1L 0,067 | 0,073 | 0,062 2,8 438 6,8 14.3
1L 0,069 | 0,070 | 0,066 0,9 1,6 Z3 12,3
IV. 0,023 | 0,025 | 0,020 By 6,0 8,5 18,9

Schotte L. 0123 | 0,43 0,11 24 4.7 6,6 6,5

I1. Q115 {013 0,10 43 4 10,4 6,3
[11. 0,135 | 0,14 (13 1,7 2,9 4,1 3,5
IV. 0,034 | 0,047 | 0,018 | 137 22,8 32,3 3,8

Zentrifugen-

magersirte L. 0,033 0,041 0,029 6,1 10,6 15.1 155

1. 0,040 | 0,052 | 0,035 9,1 15,8 22;3 k3.7
1§18 0,047 | 0,055 | 0,046 3.2 5,6 7,9 14,6
IV. 0,005 | 0,007 | 0,003 13,2 22,8 52,2 29,5

I. Rése-Gottlieb-Methode nach amtlicher Vorschrift des schweizerischen Lebensmittelbuches.
II. Rése-Gottlieb-Methode mit reduzierten Athermengen.
[II. Rése-Gottlieb-Methode nach der amerikanischen Arbeitsvorschrift.
IV. Extraktion mit Petroldther allein.

m — mittlerer Fehler des Mittelwertes von 6 Analysen.
mz — mittlerer Fehler der Doppelbestimmung.
0 — mittlerer Fehler der Einzelbestimmung.
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der Entrahmungsscharfe der Zentrifugen eindeutig hervor. 21 untersuchte Zentri-
fugenmagersirtenproben wiesen einen mittleren Fettgehalt von 0,047 %0 auf; 3
von diesen Proben (14,3 /o) zeigten einen Fettgehalt tiber 0,05 /0. 36 untersuchte
Schottenproben ergaben einen mittleren Fettgehalt von 0,048 %; 9 Proben
(= 259/ der untersuchten Proben) wiesen mehr als 0,05 %0 Fett auf. Fiur die
Beurteilung der Entrahmungsscharfe einer Kraftzentrifuge kann demnach ein
Fettgehalt von 0,05 °/o bei Zentrifugenmagersirte und Schotte als gentigend be-
zeichnet werden.

2. Die azidbutyrometrische Fettgehaltsbestimmung nach Gerber

In manchen milchwirtschaftlichen Kontroll-Laboratorien lasst sich die Ex-
traktionsmethode nach Rose-Gottlieb nicht anwenden, und es besteht das Bedurf-
nis, eine auf einfachere Verhaltnisse zugeschnittene Probe anwenden zu konnen.
Die azidbutyrometrische Methode nach Gerber wird diesen Anforderungen als
am besten entsprechend empfunden. Die Verwendung verschiedener Butyro-
metertypen hat dabei insofern eine gewisse Verwirrung verursacht, als die bei
den einzelnen Butyrometerarten erzielten Werte verschieden interpretiert werden
miissen. Um zugleich einen Vergleich mit den nach der gewichtsanalytischen
Methode erhaltenen Werten ziehen zu konnen, wurden Fettgehaltsbestimmungen
nach den verschiedenen Untersuchungsverfahren vorgenommen. Zur Anwendung
gelangten neben der Methode nach Rése-Gottlieb folgende in der Schweiz ge-
brauchlichen Butyrometer (K. Schneider®®)):

|. Planprazisionsbutyrometer
2. Butyrometer nach Sichler

3. Butyrometer nach Siegfeld fiir doppelte Quanten (22 cm?® Magermilch,
20 cm? Sédure, 2 cm?® Amylalkohol).

Die beim Arbeiten mit den verschiedenen Butyrometern gesammelten Er-
fahrungen lassen sich in folgenden Punkten zusammenfassen:

a) Allgemeine Eignung der Butyrometer

Die Sichler- und Siegfeld-Butyrometer sind infolge ihres engen LLumens und
der oben geschlossenen Form sehr schwer zu reinigen. Beim Butyrometer nach
Stegfeld ist der Fettmeniskus sehr stark gekrimmt. Bei beiden genannten Butyro-
metertypen ist die Fettablesung deshalb erschwert, weil infolge des einseitigen
Butyrometerverschlusses die Fettsaule nicht gut verschoben und in die fir die
Ablesung bequemste Lage gebracht werden kann. Beim Hineintreiben des
Gummistopfens und Hinaufschieben der Fettschicht in die Glaskapillare entsteht
im Raum tber der Fettschicht ein Uberdruck. Dadurch wird der Meniskus in der
Kapillare automatisch wieder nach unten gedriickt. Man ist deshalb gezwungen,
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durch einen entsprechenden Gegendruck auf den Verschlufistopfen den Meniskus
moglichst festzuhalten, wodurch die Ablesung nicht nur mithsam, sondern auch
ungenau wird.

Die am oberen Ende mit einem Schraubenverschluss versehenen Plan-
prizisionsbutyrometer zeigen die genannten Nachteile nicht. Infolge der beid-
seitigen Offnung lassen sie sich bequem reinigen. Zur Fettablesung lasst sich der
obere Verschluss leicht lockern; dadurch wird es moglich, die Fettsaule zu ver-
schieben und in die fir die Ablesung am besten geeignete LLage zu bringen. Ein
vielbeobachteter Nachteil ist der, dass der Metallhtitchenverschluss sehr oft nicht
dicht ist und dass an dieser Stelle Schwefelsaure heraussickert. Diesem Fehler
kann in der Weise abgeholfen werden, dass in die Offnung der Glaskapillare ein
kleines Gummizapfchen eingesetzt wird, das ein wenig (2—3 mm) vorsteht. Wird
hierauf erst der Schraubenverschluss angebracht, so wird das eingesetzte Gummi-
zapfchen festgehalten und ein absolut dichter Verschluss erzielt. Zur Fettablesung
und Einstellung der Fettsaule wird das Gummizapfchen geliftet oder entfernt.

b) Ablesung beim untern, mittleren oder oberen Meniskus

In manchen Analysenanleitungen®®) wird an Stelle der Ablesung am unteren
Meniskus diejenige am mittleren und oberen Meniskus empfohlen. Diesen Emp-
fehlungen gegentiber ist zu bemerken, dass die Ablesung am mittleren oder
oberen Meniskus sehr unsicher und unscharf ist, dem subjektiven Empfinden
unterliegt und deshalb der Willkirlichkeit ruft. Der Unterschied zwischen un-
terer, mittlerer und oberer Meniskusablesung ist bei den verschiedenen Butyro-
metertypen ungleich. Er betragt beim Planprazisionsbutyrometer 0,01—0,02 /o,
beim Sichler-Butyrometer ca. 0,01 °/o und beim Siegfeld-Butyrometer 0,03—
0,04 °/o. Beim einzelnen Butyrometertyp wird der Unterschied von Mal zu Mal
vom Auge nicht immer genau gleich gesehen. Fiir eine scharfe und einwandfreie
Ablesung kann deshalb nur der untere Meniskusrand in Frage kommen. Es st
deshalb prinzipiell an der unteren Meniskusablesung festzuhalten.

c) Wie oft soll zentrifugiert werden ?

Zur Abklarung dieser Frage wurden die Butyrometer viermal je 3—5 Minu-
ten zentrifugiert und nach jedem Zentrifugieren abgelesen. Zwischen dem ein-
zelnen Zentrifugieren wurde nicht geschiittelt, ausser wenn sich zwischen Fett-
schicht und Schwefelsaurelosung ein Pfropfen gebildet hatte. Die Ablesungen
zeigten, dass ein langeres Zentrifugieren als 3—5 Minuten zwecklos ist. Vom
ersten zum zweiten Zentrifugieren war bei héheren Magermilchfettgehalten
manchmal ein geringer Anstieg im abgelesenen Fettgehalt festzustellen. Das
drei- und viermalige Zentrifugieren iibte dagegen keinen Einfluss auf das Er-
gebnis aus. Ein zweimaliges Zentrifugieren erwies sich somit als vollkommen
genugend.
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d) Das Auftreten von Uerkohlungen und die Bildung von Pfropfen bei der
Sauremethode ; die Temperatur des Wasserbades fiir das Einstellen der
Butyrometer
Bei der azidimetrischen Fettgehaltsbestimmung von Magermilch und Butter-

milch treten vielfach Verkohlungen auf; die Kohlepartikelchen sammeln sich
beim Zentrifugieren des Butyrometers in der Grenzfliche Sdure/Fett an. Der
auf diese Weise aus verbrannten und anderen ungelosten Partikelchen sich bil-
dende Pfropf erschwert die Ablesung. Verkohlungen treten hauptsichlich dann
auf, wenn beim Abpipettieren der zu untersuchenden Magermilch oder Butter-
milch unvorsichtig gearbeitet wird. Lasst man die Buttermilch in vollem Strahl
direkt in die Schwefelsaure im Butyrometer hineinfliessen, so bildet sich infolge
starker ortlicher Uberhitzung eine braun bis schwarz verfarbte Zone. Wird da-
gegen die Milch durch starkes Neigen der Pipette vorsichtig auf die Sdure auf-
geschichtet und zudem nach dem Zusetzen des Amylalkohols und Verschliessen
des Butyrometers dieses beim Schiitteln unter dem Wasserhahn etwas abgekiihlt,
so kann die Bildung dunkler Partikel hintan gehalten werden.

Es ist deshalb auch wesentlich, dass die Temperatur des Wasserbades, in das
das Butyrometer nach dem Schiitteln eingestellt wird, beachtet wird. Nach den
von uns gemachten Beobachtungen ist es am zweckmassigsten, das Butyrometer
nach dem unter Kiithlung erfolgten Schiitteln in ein Wasserbad von 50° zu stellen.
Erst nach dem zweiten Zentrifugieren wird zwecks Vornahme der Ablesung in
ein Wasserbad von 65° gestellt.

Vielfach wird empfohlen, die Verkohlung durch Zusatz von geringen Men-
gen Formalin zu unterdriicken. Die von uns vorgenommene Nachprifung zeigte,
dass es durch diese Massnahme wirklich gelingt, die Bildung von verkohlten
Partikelchen zu verhindern. Durch den Formalinzusatz entstehen jedoch in der
Schwefelsdure sich nicht lésende Formalin-Eiweissverbindungen, die sich dann
ihrerseits beim Zentrifugieren an der Grenzfliche Siure/Fett ansammeln und
auf diese Weise die Ablesung erschweren. Durch den Formalinzusatz wird ferner
die Ausscheidung des Fettes gehemmt und ein niedriger Fettgehalt vorgetauscht.
Es geht dies aus den in Tabelle 4 zusammengestellten, von 3 verschiedenen
Buttermilchproben erhaltenen Untersuchungsergebnissen deutlich hervor.

Versuche mit Schwefelsaure vond = 1,50 und 1,70 verliefen negativ, indem

sich Buttermilch und Magermilch nicht vollstandig 16sten und die Fettausschei-
dung nicht erfolgte.

e) Arbeitsvorschrift fiir die Fettgehaltsbestimmung in Buttermilch, Magermilch
usw. mit dem Planprdizisionsbutyrometer

Bei der azidbutyrometrischen Fettbestimmung in Buttermilch, Magermilch
usw. hat sich der Planprazisionsbutyrometer am besten bewahrt. Die Handhabung
ist sehr bequem, und wir stellen deshalb bei unserer Anleitung auf diesen Butyro-
metertyp ab. Unsere Arbeitsvorschrift lehnt sich teilweise an die von K. Schnei-
der®®) gegebene Anleitung an.
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Tabelle 4

Fettgehaltsbestimmung in Buttermilch

Buttermilchprobe

Beobachtung
Untersuchungsmethode 1 | - I : i die Pleoptbildung
Raose-Gottlieb % Fett | 0,41 | 0,38 | 0,40
Sauremethode nach Gerber mit Plan-
prizisionsbutyrometer:
: & ; ‘ 2 Verkohlungen,
a) in gewohnlicher Weise ohne Kiihlung | 0,40 | 0,30 | 0,30 | Piropt, Trennungslinie
breit und unsauber
b) Butyrometer beim Schiitteln unter keine Verkohlung,
dem Wasserhahn gekiihlt 0,40 | 0,32 | 0,36 | Trennungslinie diinner
und sauberer als bei a)
c) wie a), Zusatz von 1 Tr. Formalin 0,15 | 0,20 | 0,18 | Piropibildung wie bei a)
d) wie a), Zusatz,_ von 2 Tr. Formalin 0,15 | 0,10 | 0,10 | stirker als bei a)
e) wie a), Zusatz von 3 Tr. Formalin 0,15 0,107| 0,10 | sehr stark

a) Chemikalien:

Schwefelsaure, technisch rein, d = 1,820—1,825.
Amylalkohol, furfurolfrei, d = 0,815.

b) Ausfiihrung der Probe:

. Verschliesse beim Planprazisionsbutyrometer das Kapillarrohrende mit

einem kleinen Gummizapfchen und setze den Schraubenverschluss auf, stelle
das Butyrometer mit der grossen Offnung nach oben in ein geeignetes Gestell.

Fille 10 cm® Schwefelsaure ins Butyrometer, tiberschichte vorsichtig mit
11 cm® Magermilch und gib 1 cm® Amylalkohol dazu.
Verschliesse das Butyrometer mit einem gut sitzenden Gummistopfen, um-

wickle das Butyrometer mit einem kleinen Tuch und schiittle wiahrend 2—3
Minuten kraftig unter gleichzeitiger Kithlung unter dem fliessenden Wasser.

. Stelle das Butyrometer 10 Minuten lang in ein Wasserbad von 50° C.

Zentrifugiere 3—5 Minuten lang bei mindestens 1000 Touren pro Minute.

. Stelle nochmals fur 5—10 Minuten ins Wasserbad von 50° C zuruck. Nimm

nach dieser Zeit den Metallverschluss weg und lifte das kleine Gummi-
zapfchen ein wenig. Treibe die Flissigkeit mit dem Gummistopfen etwas in
die Skalarohre hinauf und verschliesse das Kapillarrohrende wieder.

Zentrifugiere zum zweitenmal wahrend 3—5 Minuten.

. Stelle das Butyrometer in ein Wasserbad von 65° C und lies nach ca. 5—10

Minuten das Resultat am wunteren Meniskus ab. Zur bequemen Einstellung

253



der Fettsdule ist der Verschluss am Kapillarrohrende notigenfalls zu liiften,
Verifiziere die erste Ablesung durch eine zweite.

f) Uergleich der mit der Butyrometermethode ermittelten Werte mit denjenigen

der Rose-Gottlieb-Methode

Es ergeben sich folgende Vergleichswerte (Tabelle 5):

Tabelle 5
Rise- Prizisions- Sichler- Siegfeld-
Gottlieb butyrometer | butyrometer | butyrometer
/o 0/p 0/o /o
1. Eigene Untersuchungen
Zentrifugenschotte 0,03 kein Fett | kein Fett | kein Fett
Magermilch 0,05 0,01 0,03 0,03
» 0,06 0,02 0,03 0,04
» 0,07 0,03 0,04 0,04
» 0,07 0,03 0,04 0,04
» 0,08 0,04 0,05 0,07
» 0,13 0,10 0,11 0,13
» 0,14 0,13 0,14 0,13
» 0,16 0,13 0,15 —
» 0,37 0,35 0,39 0,40
2. Auslindische Untersuchungen
Autoren:
Rauch-Schloemer??) 0,05 ..0,02 — —
0,08 0,04 = =
Jax 0,04 0,01 — —
0,05 0,01 — o
I 0,04 0,02 — —
0,05 0,01 — i

g) Die Beurteilung der Entrahmungsschirfe von Kraftzentrifugen

Da keines der vorstehend genannten Fettbestimmungsverfahren erlaubt,
reines Fett ohne Beimischungen zu gewinnen, kann den nach den verschiedenen
Methoden ermittelten Fettgehaltszahlen nur die Bedeutung von Vergleichswerten
zukommen. Fiir die milchwirtschaftliche Praxis wirde es somit vollstandig ge-
niigen, zu wissen, wann die Entrahmungsscharfe einer Zentrifuge als gut bis
geniigend und wann als ungeniigend zu beurteilen ist. Fiir diese Beurteilung in
Worten lasst sich folgende Zusammenstellung vornehmen (Tabelle 6):
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Tabelle 6

ermittelter Fettgehalt

azidbutyrometrisch im

Zenlrifugenmagersirte
gut bis gentigend
ungenugend

und dariiber

0,04—0,05
0,06

und dariiber

und dariiber

0,02
0,03

und dariiber

und dariiber

0,03
0,04

und dariiber

Entrahmungsschirfe gravimetrisch
einer Kraftzentrifuge — - -
nach Planprézisions- Sichler- Siegfeld-
Rése-Gottiieb butyrometer butyrometer butyrometer
%% Fett 0/o Fett %o Fett 0/o Fett

Magermilch
gut bis gentgend 0,05—0,07 | 0,01—0,03 | 0,03—0,04 | 0,03—0,04
ungentigend 0,08 0,04 0,05 0,05

und dariiber

0,03
0,04

und dariiber

Schlussfolgerungen
Je nach der Wahl der Untersuchungsmethodik treten bei der Fettgehalts-

bestimmung in Magermilch, Zentrifugenmagersirte usw. wesentliche Differenzen
in den Untersuchungsergebnissen auf. Fiir die Erlangung vergleichbarer Werte
bei der Beurteilung der Entrahmungsschirfe von Kraftzentrifugen sind bei der
Untersuchung von Magermilch, Zentrifugenmagersirte usw. folgende Richtlinien
zu befolgen: '

ks

o

o

Bei der Bekanntgabe von Untersuchungsresultaten iiber den Fettgehalt von
Magermilch, Zentrifugenmagersirte usw. muss stets angegeben werden, nach
welcher Untersuchungsmethode die Fettgehaltsbestimmung erfolgte.

Fir die Bestimmung des Fettgehaltes von Magermilch usw. dient die ge-
wichtsanalytische Extraktionsmethode nach Rise-Gottlieb als Grundlage,
insbesondere dann, wenn die Fettgehaltsbestimmung der Priifung einer
Kraftzentrifuge in Form und Art eines Gutachtens dienen soll.

Zur Vereinheitlichung der Untersuchungsmethodik ist die Anwendung der
Methode Rise-Gottlieb in der beschriebenen Modifikation (3malige Ex-
traktion) zu empfehlen.

Fir die interne Kontrolle und die serienweise Vergleichsuntersuchung kann
die Magermilchfettbestimmung auch nach der azidbutyrometrischen Metho-
de erfolgen.

Die Beanstandungsgrenze fir die Entrahmungsscharfe von Kraftzentrifugen
sollte fiir die schweizerischen milchwirtschaftlichen Kontrollstellen einheit-
lich sein. Auf Grund unserer Vergleichsuntersuchungen sind fiir eine genii-
gende Entrahmungsschérfe folgende maximalen Fettgehalte einzusetzen:
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Untersuchung nach

Rése-Gottlieb Gerber
(Planpréazisionsbutyrometer)
Magermilch 0,07 % 0,03 %
Zentrifugenmagersirte - 0,05 %, 0,02 %
Zusammenfassung

Die Methodik der Fettgehaltsbestimmung in Magermilch, Buttermilch, Sirte
(Molke), Zentrifugenmagersirte und Schotte wurde besprochen. Die fur die
gravimetrische Fettbestimmung nach Rise-Gottlieb gebrauchlichsten Arbeits-
vorschriften wurden beschrieben und die nach den verschiedenen Modifikationen
erhaltenen Werte hinsichtlich ihrer relativen Genauigkeit miteinander verglichen,
Ein Vergleich erfolgte ebenfalls mit den nach der azidbutyrometrischen Methode
mit verschiedenen Butyrometertypen ermittelten Fettgehalten.

Keines der beschriebenen Fettbestimmungsverfahren erlaubt, reines Fett
ohne Beimengungen zu gewinnen. Den nach den verschiedenen Methoden er-
mittelten Gehaltszahlen kann deshalb nur die Bedeutung eines Vergleichswertes
zukommen. Die gewichtsanalytische Methode nach Rise-Gotilieb ist fiir die Fett-
gehaltsbestimmung in Magermilch, Buttermilch usw. die sicherste Vergleichs-
grundlage.

Die Beurteilung der Entrahmungsscharfe von Kraftzentrifugen nach einheit-
lichen Richtlinien wird besprochen.

Résumé

Les méthodes de détermination de la matiere grasse dans le lait maigre, le
babeurre, le petit-lait centrifugé et la recuite sont passées en revue. Les procédés
les plus usuels de la méthode gravimétrique de Rise-Gottlieb pour la détermina-
tion de la mati¢re grasse ont été décrits et les résultats obtenus avec cette méthode
et ses diverses modifications ont été confrontés entre eux quant a leur exactitude
relative. Des études comparatives ont été également faites avec la méthode a
I'acide et divers types de butyrometre.

Aucun des procédés décrits ne permet d’obtenir de la graisse pure, exempte
d’'impuretés. Seule donc peut avoir une signification la valeur comparative des
resultats obtenus avec les différentes méthodes. La méthode gravimétrique de
Rose-Gottlieb pour la détermination de la matiere grasse dans le lait maigre, le
babeurre etc. représente la base de comparaison la plus sire.

L’appréciation selon des regles unifiées de I'intensité d’écrémage des centri-
fuges est discutée.
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