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Beitrage zur Methodik der Kdseanalyse
I

Die Verwendung von Pergamentpapierbechern an Stelle der Glasbecher
zur acidbutyrometrischen Fettgehaltsbestimmung
nach Gerber-van Gulik

Von H. Hostettler und Lilly Kiinzle
(Aus der eidg. milchwirtschaftlichen und bakteriologischen Anstalt Liebefeld-Bern)

Die bei der acidbutyrometrischen Fettgehaltsbe-
stimmung nach Gerber - van Gulik zur Einwagung der
Kasemasse verwendeten Glasbecherchen sind ziemlich
zerbrechlich. Dementsprechend ist ihre durchschnittliche
«Lebensdauer» relativ kurz, und der dadurch bedingte
Aufwand vermag die Kosten fiir eine Fettgehaltsbestim-
mung merklich zu belasten. Die kriegsbedingte starke
Verteuerung der Laboratoriumsutensilien, sowie die
zeitweilige Schwierigkeit fiir deren Beschaffung veran-
lasste uns, zu untersuchen, ob die bisher verwendeten
Becherchen aus Glas nicht durch solche aus billigerem
Material ersetzt werden konnten™). Als fiir diese Zwecke
am besten geeignet zeigte sich schliesslich Pergament-
papier, wahrend Filtrierpapier, Acetylcellulose und
Celluloid sich als ungeeignet erwiesen.

1. Die Fabrikation der Papierbecher

Die Fabrikation der in Abbildnug 1 wiedergegebe-
nen Papierbecher ist denkbar einfach: aus einem Perga-
mentbogen von 100X75 cm (Gewicht ca. 40 g) werden

*) In manchen Laboratorien wird die Verwendung von
Glasbecherchen auch in der Weise umgangen, dass die Kise-
masse auf ein Uhrglas abgewogen und dann durch einen in
die grosse Offnung des Butyrometers gestellten Sprengtrich-
ter in den Reaktionsraum verbracht wird. Die kleine Uffnung
am Kapillarrohrende ist verschlossen, das Butyrometer schon
mit der tblichen Menge Schwefelsdure beschickt und in ein
Gestell gestellt. Die Umsténdlichkeit des Verfahrens kann zu
Substanzverlusten fihren, und es besteht Gefahr, dass bei

Abb. 1 schmierigen oder fettreichen Kdsen Fett am Uhrglas oder am
Photo W. Staub, Liebefeld Sprengtrichter hingen bleibt.
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Streifen von 6,25 X 20 cm geschnitten (die Streifen kénnen auch fertig zu-
geschnitten bezogen werden). Diese Streifen werden tlber ein Glasrohr von
15 mm ausserem Durchmesser gerollt und mit Visca-Kaseinleim geleimt. Gummi
arabicum oder auf ahnlicher Grundlage beruhende Klebmittel sind nicht geeig-
net, da sich bei der nachfolgenden Einwirkung der Schwefelsaure Verkohlungen
einstellen; die verkohlten Partikelchen wandern beim Zentrifugieren in die
Phasengrenzflache Sdure/Fett und behindern durch die verstiarkte «Pfropfbil-
dung» die Fettablesung. Die vom Glasrohr abgezogenen Papierrohren werden
in drei annahernd gleichlange Teile geschnitten. Zur Verfertigung der Becher
aus diesen ca. 6,6 cm langen Teilstiicken bedient man sich eines zweiten Glas-
rohres von ebenfalls 15 mm ausserem Durchmesser, bei welchem im Abstand von
4,5 cm vom Rohrende A ein Streifen aus Packpapier aufgeklebt ist (Abbildung 2).

i

A Papierstreifen B

4,5 cm

Die Papierrohrteilstiicke werden beim Ende A aufgesteckt und tiber das
Rohr geschoben, bis sie am Papierstreifen anstossen. Der tber das Rohrende A
hinausragende Teil wird nach innen umgefaltet und der Papierbecher ist fertig.
Damit der zum Kleben des Papiers verwendete Leim gut austrocknet, sollten die
Becher 1—2 Tage vor der Verwendung an der Luft trocknen. Sie kénnen als
Fullarbeit von einer Laboratoriumshilfskraft im Vorrat hergestellt werden.

2. Kosten fir die Herstellung der Becher

Die Kosten fir die Beschaffung des Materials sind niedrig. 100 Bogen Per-
gamentpapier kosten zur Zeit ca. Fr. 10.—. Werden die Streifen fertig zuge-
schnitten bezogen, so erhoht sich der Papierpreis pro 100 Bogen auf Fr. 13.—.
Daraus lassen sich 18000 Papierbecher herstellen. Unter Einkalkulation von
Fr. 5.— fir den Leim stellen sich die Materialkosten fiir 1 Papierbecher auf

1800
—— = 0,1 Rappen.
18000 %1

Die Fabrikationsutensilien wie Glasrohren und Scheren sind in jedem Labora-
torium vorhanden und brauchen nicht besonders in Rechnung gestellt zu werden.
Auch der Lohn fiir die zur Fabrikation aufgewendete Zeit braucht nicht ein-
kalkuliert zu werden; denn einmal handelt es sich, wie schon angefiihrt, um
Ausfiillarbeit fiir eine ohnehin vorhandene Arbeitskraft; im weiteren fallt mit
der Verwendung der Papierbecher die Arbeit fiir die Reinigung und Trocknung
der Glasbecher dahin, eine Arbeit, die sehr sorgfiltig und gewissenhaft ausge-
fihrt sein muss und deshalb wenigstens ebensoviel, wenn nicht noch mehr Zeit
beansprucht, als die Herstellung einer gleichen Anzahl Papierbecher.
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Es ist von Vorteil, bei der Verwendung der Papierbecher die bisher zur
Verschliessung der Butyrometer bemutzten, zum Einstecken der Glasbecher mit
einer Bohrung versehenen Gummistopfen weiter zu benutzen. Die Bohrung wird
am einfachsten mit einem Glasdorn verschlossen; schrumpfen die Gummistopfen
unter der Wirkung der Schwefelsaure mit der Zeit zusammen, sodass sie nicht
mehr dicht schliessen, so treibt man einen entsprechend dickeren Dorn in die
Bohrung, und die Stopfen sind wieder verwendungsfahig. Auf diese Weise ist
es moglich, die Gummistopfen bedeutend lianger zu gebrauchen.

3. Fiir die Fettgehaltsanalyse ins Gewicht fallende Uorteile
der Papierbecher

Die Papierbecher sind im Gewicht so ausgeglichen, dass die Tarierung auf
der Kaseschnellwage sich nur wenig verschiebt und durch Drehen der Tarier-
schraube ausgeglichen werden kann. Da die Papierbecher bedeutend grosser sind
als die Glasbecher, finden die fiir die Fettgehaltsbestimmung vorgeschriebenen
3 g Kisesubstanz sehr gut Platz; das Einfilllen und Abwagen der Analysen-
substanz erfolgt bedeutend rascher und kann bei Routinearbeit so weit beschleu-
nigt werden, dass 20—24 Proben in 40 Minuten abgewogen werden konnen.
Infolge der grosseren Geraumigkeit der Papierbecher muss die Kasemasse auch
nicht zusammengepresst werden, wie dies bei den Glasbechern vielfach notig ist.
Durch die lockere Einfillung wird beim Zuftigen der Saure ins Butyrometer die
Kédsemasse sofort mit Sdure durchtrankt. Beim Einstellen ins Wasserbad von
65—70° C. wird das Pergamentpapier in 4—5 Minuten gelost und die einge-
wogene Kisesubstanz fallt lose auseinander. Die Bildung von Klumpen, wie dies
bei der Benutzung von Glasbechern leicht eintreten kann, ist verhindert. Werden
die Butyrometer 5 Minuten nach dem Einstellen in das Wasserbad, also sofort
nachdem sich die Papierbecher aufgelost haben, geschiittelt, so vollzieht sich die
Auflosung der Kdsemasse in 15—20 Minuten.

NB. Um die Papierbecher beim Einwéagen der Substanz vor dem Umfallen
zu bewahren, ist es zweckmassig, sie in einen Kork- oder Gummiring zu stellen.

4. Die mit Glasbechern und Papierbechern erzielten
Analysenergebnisse

Fir den Vergleich der mit Papier- und mit Glasbechern erzielten Ergeb-
nisse dienen folgende Analysenzahlen:

I. 6 Parallelanalysen mit Glasbechern von ein und demselben Analytiker
ausgefiihrt.
II. 6 Parallelanalysen mit Papierbechern, vom gleichen Analytiker wie [
ausgefuhrt.
I11. 6 Parallelanalysen mit Papierbechern, von 6 verschiedenen Analytikern
unabhingig voneinander ausgefiihrt.
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niedrig- | héch- )
Kédsesorte \,“/t::t v?::t Mittel m g D mp, 3mp
/o %/0 /o
1. Magerkdse
I 9,9 10,0 997 | +021 |[+0,53 — — -
Il 10,1 10,4 | 10,25 0,42 1,02 |+0,28 0.05 | 015
111 10,0 10,3 | 10,07 0,41 099 |+0,10 0,06 0,18
2. Magerkdse
I 11,8 12,0 | 11,97 0,28 0,68 — — —
II 13,7 120 1 11.87 0,41 094 |—0,10 0,06 0,18
I11 11,8 11,9 | 11,83 0.18 044 |—0,14 0,04 0,12
3. Halbfettkdse
| 18,6 19,0 | 18,92 0,29 0,85 — — ——
Il 18,9 19,0 | 18,95 012 0,29 |+0.03 0,07 | 0,21
I11 18,7 18,9 | 18,82 0,16 0,40 |—0,10 008 1021
4. Vollfettkase '
[ 32,0 325 | 32,22 0,26 0,63 — - —
II 32,0 325 113222 0,32 0,78 0 0,13 0,40
I11 31,9 32,3 | 32,06 0,17 042 |[—-0,16 0,10 | 0,30
Legende : m = mittlerer Fehler des Mittelwertes von 6 Analysen, berechnet nach
der Formel
i 2 ]
b e ]/_2_"
n [n--1]
angegeben in Prozenten der abgelesenen Fettgehaltsprozente.
0 = mittlerer Fehler der Einzelanalyse, berechnet nach der Formel
Sl
O‘ —— 'j%: ._.l,}r‘
n—1
angegeben in Prozenten der abgelesenen Fettgehaltsprozente.
D = Differenz zwischen dem Mittelwert der Analysen II bzw. III und
demjenigen der Analysen I.
mp = der mittlere Fehler der Differenz D, berechnet aus dem mittleren
Fehler des Mittels der Analysen I, II und III nach der Formel
mp = = '/ mI2 + :ni?[ bzw. + '/ m‘[—’ -+ ml?“
3m, = der dreifache Wert von m,.
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Aus den wiedergegebenen Werten ist ersichtlich, dass die Streuung der
Werte bei den drei Analysenreihen ungefahr gleich liegt. Auch der mittlere
Fehler sowohl des Mittelwertes wie der Einzelanalyse bewegt sich bei I, II und
I in der gleichen Grossenordnung; es kann daraus der Schluss gezogen werden,
dass die relative Genauigkeit der Fettgehaltsbestimmung bei der Verwendung
von Papierbechern iibereinstimmt mit derjenigen bei Benutzung von Glas-
bechern. Die Differenz zwischen den Mittelwerten der Analysen Il bzw. III und
dem Mittelwert der Analyse I ist teils positiv, teils negativ und keineswegs ge-
sichert. Die Differenz zweier Grossen gilt dann als gesichert, wenn sie grosser
ist als der dreifache mittlere Fehler dieser Differenz (D ~ 3myp). Dies trifft be:
den einzelnen Analysenreihen nur einmal zu, dagegen liegt die Summe aller
positiven und aller negativen Differenzen weit unter der Summe der entspre-
chenden 3mp - Werte. Wir konnen daraus schliessen, dass die aufgetretenen Dif-
ferenzen der Mittelwerte innerhalb der Streuungsbreite der Analysenmethode
liegen.

Die vorgeschlagenen Pergamentpapierbecher ergeben demnach Resultate,
die mit den mit Glasbechern erzielten vollkommen iibereinstimmen. Seit ihrer
Einfiihrung in unserem Laboratorium sind sie bei Tausenden von Késeanalysen
zur Anwendung gelangt, und sie haben sich in jeder Hinsicht bewahrt. ‘

Zusammenfassung

An Stelle der bei der acidbutyrometrischen Fettgehaltsbestimmung nach
Gerber -van Gulik verwendeten Glasbecher wird die Benutzung von aus Per-
gamentpapier hergestellten Bechern empfohlen. Ihre Herstellung, die sich in
jedem lLaboratorium ohne besondere Geridtschaften vornehmen lisst, wird be-
schrieben. Die Vorteile der Papierbecher liegen in den ausserordentlich geringen
Herstellungskosten, in der durch das Wegfallen der Reinigung der Glasbecher
bedingten Arbeitsersparnis, dem leichteren und rascheren Abwigen der Ana-
lysensubstanz und der beschleunigten Auflésung der Kasemasse nach der Zu-
figung der Schwefelsdure. Es wird gezeigt, dass die mit den Papierbechern
crhaltenen Resultate mit den mit Glasbechern erzielten vollkommen tberein-
stimmen.

Résumé

On recommande d’employer pour la détermination de la matiére grasse du
fromage, d’aprés la méthode a I'acide de Gerber - van Gulik, des gobelets faits
en papier parchemin au lieu des gobelets en verre. Chaque laboratoire est a méme
de fabriquer ces gobelets en papier parchemin selon le procédé indiqué, sans
avoir besoin d'ustensiles spéciaux. Les frais de fabrication minimes, le nettoyage
des gobelets en verre supprimé, le pesage plus facile et plus rapide de la subs-
tance nécessaire a 'analyse et la décomposition plus rapide du fromage sous
I'action de 'acide sulfurique, constituent les avantages de I’emploi des gobelets
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en papier parchemin. Il est ¢galement démontré que les résultats obtenus avec
les gobelets en papier parchemin correspondent parfaitement a ceux des analyses
faites avec les gobelets en verre.

Summary

The author recommends to use goblets made of parchment-paper instead
of glass-goblets for the determination of the amount of grease in cheese by the
acidbutyrometric method of Gerber - van Gulik. These parchment-paper-goblets

can easily be made, as described, in every laboratory; no special implements are
needed.

The use of parchment-paper-goblets offers the following advantages: Very
low cost of production, economy of time (no cleaning of glass-goblets), easier
and quicker weighing of the substance needed for the analysis and more rapid
decomposition of the cheese after the addition of sulphuric acid.

It is further stated that results of analyses made with parchment-paper-
goblets are perfectly concordant with results obtained with glass-goblets.

Bestimmung von Phosphor und Arsen nebeneinander
mittels der Molybdanblaureaktion

Von Th. von Fellenberg
(Aus dem Laboratorium des Eidg. Gesundheitsamtes)

Kirzlich haben Wuhrmann und Hogl!') die Bestimmung des Phosphors in
Lebensmitteln, fussend auf Arbeiten von Fiske und Subbarow?), von Theorell ?)
und von E. und E. Tschopp *) neu durchgearbeitet und eine Vorschrift aufgestellt,
welche sich seither in unserm Laboratorium in vielen Fillen ausgezeichnet be-
wahrt hat.

Als ich kirzlich in die Lage kam, Arsen in Tabletten zu bestimmen, schien
mir die Molybdanblaureaktion auch hierfiir die geeignete Methode zu sein, da
ja Arsensaure einen analogen Komplex bildet, wie die Phosphorsdure. Nach
Treadwell und Schdppi®) wird die maximale Farbstarke erzielt, wenn auf 1 POa
oder AsO4 12 Mo fallen, wovon 4 fiinfwertig und 8 sechswertig sind.

Wuhrmann und Hogl versetzen die Phosphorsdaurelosung, welche auf 10 cm?
Endflussigkeit 0,5 cm® H2SO4 (1+3) enthalt, mit 1 cm? 5%iger Ammonmolyb-
datlosung und reduzieren mit 0,5 cm3 einer 0,25%igen Losung von p-Methyl-
aminophenolsulfat in 15%iger Kaliummetasulfitlosung. Das p-Methylamino-
phenolsulfat ist die bekannte Entwicklersubstanz Photo-Rex. E. und E. Tschopp
(I c.) haben nachgewiesen, dass sich eine ganze Reihe Entwicklersubstanzen fiir
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