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Gefrierpunkt der Milch

Freezing point of milk

K. Rieder

Kantonales Laboratorium, Bern

| 1. Jegerlehner
Verbandsmolkerei Thun, Thun und

R. Glatthard
Verbandsmolkerei Region Bern AG, Ostermundigen

Einleitung

Der Gefrierpunkt wird heute als Kriterium benutzt, um einen Zusatz von
Wasser in der Milch zuverldssig und exakt festzustellen.

Es ist dabei wichtig, die natiirlichen Schwankungen und den Einfluff von La-
gerung, Transport und Behandlungen wie Pasteurisation und Uperisation auf den
Gefrierpunkt der Milch zu kennen. Verschiedene Arbeiten in der Literatur befas-
sen sich mit diesem Thema (1—3).

Erst seitdem automatische Gefrierpunktbestimmungsapparate, sog. Milch-
kryoskope, im Handel sind, konnen systematische Untersuchungen des Gefrier-
punktes der Milch vom Produzenten iiber die Molkerei bis zum Konsumenten
durchgefiihrt werden.

Die vorliegende Arbeit falit Resultate von Gefrierpunktsbestimmungen an
Lieferanten-, Genossenschafts- und abgepackter Pastmilch* aus dem Zeitraum
1977 bis 1982 zusammen.

Experimenteller Teil

Reagenzien

— Eichstandards Advanced minus 0,026 °C minus 0,512 °C

minus 0,408 °C minus 0,600 °C
— Ethylenglycol chemisch rein (zur Herstellung der Kiihlbadfliissigkeit)
— Destilliertes Wasser.

* Definition der verschiedenen Begriffe siehe Seite 108.
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Gerdte

— Milchkryoskop Advanced 4 D II (halbautomatisches Gerit)
— Probegliser Advanced
— Spezialthermometer (zur Kontrolle der Kithlbadtemperatur von —7 °C)

Damit keine falschen Resultate erzielt werden, ist der Reinigung der Probegla-
ser besondere Aufmerksamkeit zu schenken. Nach der normalen Reinigung wer-
den die Gliser zweimal mit destilliertem Wasser gespiilt und luftgetrocknet.

Eichungen

Nachdem die Kiihlbadfliissigkeit (2 Teile destilliertes Wasser und 1 Teil Ethy-
lenglycol) —7 °C erreicht hat, wird die Eichung des Gerites vorgenommen. Fiir
die Eichungen werden generell 2,5 ml Eichstandard verwendet.

Téagliche Eichung

Die drei Standardlésungen —0,408 °C, —0,512 °C und —0,600 °C werden je
zweimal bestimmt. Die erhaltenen Werte diirfen im Maximum um =£0,002 °C
abweichen, d. h. der Eichstandard —0,408 °C mufl —0,406 bis —0,410 °C anzei-
gen. Bei der taglichen Eichung wird an der Geriteeinstellung normalerweise kei-
ne Anderung vorgenommen.

Neueichung

Beim Auswechseln eines defekten Thermistors (Meffiihler) ist eine Neuei-
chung des Gerites erforderlich. Mit dem Eichpotentiometer A wird der Wert des
Eichstandards —0,026 °C eingestellt. Anschlieend erfolgt die Justierung der bei-
den Standards —0,408 °C und —0,600 °C mit dem Eichpotentiometer B. Bei die-
sem Vorgehen liegt der vierte Standard (—0,512 °C) normalerweise im Bereich
von —0,510 bis —0,514 °C. Die Hohe des Thermistors hat einen entscheidenden
Einflufl auf die Mef3werte. Um Fehlresultate zu eliminieren, ist darauf zu achten,
daf} die Hohe des Meffiihlers immer gleich gewihlt und somit die Eintauchtiefe
im Probeglas nicht verindert wird.

In einem Ringversuch mit 5 Laboratorien wurden an 24 verschiedenen Liefe-
rantenmilchproben je zwei Wiederholungen durchgefiihrt. Die gemittelte Stan-
dardabweichung unter Wiederholbedingungen (s,) betrug + 0,0011 °C.

Resultate und Diskussion
Lieferanten- bzw. Produzentenmilch

Zur Beschaffung von Unterlagen wurde wihrend eines Jahres (Dezember 1977
bis November 1978) von 45 Genossenschaften mit rund 750 Lieferanten monat-
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lich einmal der Gefrierpunkt bestimmt. Um die regionalen Verhaltnisse zu be-
riicksichtigen, wurden die 45 Genossenschaften aus dem gesamten Verbandsge-
biet des Milchverbandes Bern ausgewahlt.

Die Lieferantenproben wurden durch die ordentlichen Probenehmer des
Milchwirtschaftlichen Kontroll- und Beratungsdienstes (MKBD) aus den Trans-
portgefiflen in den Sammelstellen erhoben. Bei den Lieferantenproben handelte
es sich meistens um Morgenmilch. Samtliche Milchen wurden gleichentags im
Verbandslabor des Milchverbandes Bern untersucht. Von allen Proben wurden
zwel Analysenglidser mit je 2,5 ml Milch gefillt und der Gefrierpunkt somit dop-
pelt bestimmt. Fiir die weitere Berechnung wurde von beiden Resultaten der Mit-
telwert genommen, wobei die maximal tolerierbare Abweichung = 0,002 °C
betrug.

Aus Abbildung 1 ist ersichtlich, dafl die 8720 Werte angendhert normal ver-
teilt sind.
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Abb. 1. Hiufigkeitsverteilung der Gefrierpunkte von Lieferantenmilch Dezember 1977
bis November 1978

Die Resultate stimmen mit den im Schweiz. Lebensmittelbuch publizierten
Werten von —0,53 bis —0,57 °C nicht iiberein.

Der Mittelwert der Lieferantenproben wird durch Eliminierung der 161 Resul-
tate, die auflerhalb —0,508 bis —0,544 °C liegen, kaum veridndert. Das Jahresmit-
tel betragt —0,5234 °C (siehe Tabelle 1).
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é Tabelle 1. Gefrierpunkt (GP) der abgelieferten Lieferantenmilch vom Dezember 1977 bis November 1978

et el Anzahl ‘Anzahl % GP in °C ohne Beriicksichtigung
Monat Licfersriten GP in °C 5 Lieferanten | Lieferanten von Lieferantenmilch mit GP ;
>—0,508 °C2|< —0,544 °C3 >—0,508 °C oder GP < —0,544 °C
Dezember 77 e, —0,5280 | 0,0065 6 7 =(0,5281 0,0056
Januar 78 728 —4),5252 0,0072 14 — —0,5256 0,0061
Februar 741 ~f5258 0,0069 14 7 — 0,5260 0,0059
Mirz 744 —0,5240 | 0,0067 9 2 —{),5243 0,0057
April 761 —0,5230 | 0,0058 13 1 —0,5234 0,0051
Mai 770 10,5203 0,0060 12 1 —.5206 0,0053
Juni 708 =IE5199 | - (L0059 20 P —0,5204 0,0048
Juhi 669 —0,5202 | 0,0056 12 1 —0,5206 0,0046
August 667 —0,5234 0,0063 13 e —0,5238 0,0054
September 693 —0,5243 0,0058 5 1 —0,5244 0,0054
Oktober i ¥ —0,5227 | 0,0064 17 = —1},5232 0,0052
November 745 —0,5238 | 0,0062 5 3 —i},5238 0,0057
Total 8720 —0,5234 0,0067 138 23 —if),5237 0,0059
1,6% 0,3%

I Mittelwerte gewichtet mit eingelieferter Milchmenge.
2 Bei Lieferantenmilch mit einem Gefrierpunkt >— 0,508 °C besteht erfahrungsgemif ein Verdacht auf Wasserzusatz.

3 Lieferantenmilchen mit Gefrierpunkten <— 0,544 °C stammen erfahrungsgemif} oft von kranken Tieren ab.




Der Gefrierpunkt ist saisonalen Schwankungen unterworfen. Die extremen
Monate in dieser Beziehung sind Dezember und Juni mit einem Mittelwert von

—0,5280 bzw.—0,5199 °C (siehe Abb. 2). Bei der Festlegung von Gefrierpunkts-
normen ist diese Erkenntnis unbedingt zu beriicksichtigen.

Gefrierpunkt
2¢
- 0,528 -
- 0,528 ~
- 0,524

- 0,522 4

- 0,520

- 0,518

Jan. Feb. Miarz  April Mai Juni Juli Aug. Sept. Okt. Nov.
1978

Abb. 2. Monatliche Mittelwerte von Lieferantenmilch entsprechend Kolonne 3 in Tabelle 1

Dez.
1977

Der Mittelwert der entsprechenden Genossenschaftsproben liegt um durch-
schnittlich 0,002 °C hoher als derjenige der Lieferantenproben (siehe Tabellen 1
und 2). Dies konnte auf mechanische Einfliisse, z. B. Rithren wihrend der Lage-
rung oder Ausgasen von CO,;(3) zuriickzufithren sein.

Tankmilch (Genossenschafismilch)

Die Tankmilchproben wurden von den Milchinspektoren des Milchverban-
des Bern aus den Lagerbehiltern in den Sammelstellen erhoben. Es handelt sich
um Gemische von Abend- und Morgenmilch.

Fiir die unterschiedliche Anzahl Genossenschaften in den einzelnen Monaten
sind die Halbjahresbetriebe, die nur im Winterhalbjahr Konsummilch abliefern,
und die Kisereien mit Uberschufdmilch verantwortlich.

Auch die Gefrierpunkte der Genossenschaftsmilchen unterliegen saisonalen
Schwankungen. Die extremen Mittelwerte sind September 1980 mit —0,5171 und
Mirz 1979 mit 0,5227 °C (siehe Tabelle 3).

Der Gesamtmittelwert der 5 787 Genossenschaftsproben von 1979 bis 1982
betrigt —0,5197 °C, (siehe Tabelle 3) d. h. er ist um 0,0037 °C hoher als derjenige
der Lieferantenproben von 1978 (—0,5234 °C).

Die erfafiten Genossenschaftsmilchen werden mit Tankwagen in acht ver-
schiedene Molkereien geliefert. Diese Verwertungsbetriebe erhalten normaler-
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Tabelle 2. Gefrierpunkt (GP) der Genossenschaftsmilch, welche der Lieferanten-
milch in Tabelle 1 entspricht, von Dezember 1977 bis November 1978

Houat Genoﬁ?i??gaﬂerz GP fn °C '(

Dezember 77 45 =.(),5262 0,0058
Januar 78 45 —0,5234 0,0052
Februar 45 —), 5219 0,0070
Mairz 45 —i{}, 5278 0,0061
April 45 —i0,5215 0,0045
Mai 45 —0,5188 0,0048
Juni 45 —0,5179 0,0037
Juli 45 —0,5182 0,0035
August 45 —0,5204 0,0047
September 45 —0,5219 0,0042
Oktober 45 —0,5208 0,0045
November 45 —0,5201 0,0073
Total 540 —0,5211 0,0056

weise die Milch von fest zugeteilten Genossenschaften, d. h. die Milch kommt
immer aus derselben Region.

Die Mittelwerte der den acht Molkereien gelieferten Tankmilch sind sehr un-
terschiedlich. In Abbildung 3 sind die Mittelwerte von zwei Molkereien den Ge-
samtmittelwerten aller acht Molkereien gegeniibergestellt.

Gefrierpunkt
%c # Molkerei 1 O Molkerei 2 @ o aller 8 Molkereien

- 0,524

, /°\o v
- 0,522 - . \ Q\o no\

: /N
/ VA \\/ W/ By

1979 ; 1980 | 1981 | 1982

van. | mai |sept. | [van. | mai | sept. | |van. | mai | sept. | jsan. | mai [ sept | ]
Marz  Juli Nov. Mérz  Juli Nov. Méarz  Juli Nov. Marz  Juli Nov.

- 0,514

Abb. 3. Monatliche Mittelwerte der Tankmilch zweier Molkereien (Molkerei 1 und 2) in
verschiedenen Regionen und aller 8 Molkereien
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Tabelle 3. Zusammenstellung der Gefrierpunkte simtlicher Genossenschaften,
die tiefgekiihlte Konsummilch abliefern (Tankmilch)

Mot Grncamistan| el | | el | Tk
Januar 1979 270 —0,5214 - 8;22;‘
Mirz 1979 270 05227 - 822%
Mai 1979 238 —0,5219 ¥ 822%
Juli 1979 232 —0,5191 — gggg
September 1979 230 —0,5186 - 8225
November 1979 286 —0,5215 . gggg —0,5209
Januar 1980 282 —0,5213 B 822;
Mirz 1980 286 —0,5196 S
Mai 1980 244 —0,5202 . 8:‘51'33
Juli 1980 232 —0,5174 » 8‘5‘%
September 1980 228 —0,5171 » 8‘5‘33
November 1980 292 —0,5192 - 8;‘2? —0,5191
Januar 1981 293 = {].519% _ g:gg;
Mirz 1981 275 ~0,5199 - gggg
Mai 1981 255 — 05173 iy 8‘;33
Juli 1981 240 —0,5186 - 8222
September 1981 231 ~0,5178 % 8232
Novemver 1981 296 —0,5195 B —0,5188
Januar 1982 301 —0,5208 » 8;23
Mirz 1982 291 — 10,5200 - 82;};
Mai 1982 268 —0,5182 g 8‘5‘33
Juli 1982 247 —0,5208 o
et oan 5787 5197 | by
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Es kommt deutlich zum Ausdruck, daf der Gefrierpunkt sowohl saisonalen
wie regionalen Schwankungen unterworfen ist.

Die unterschiedlichen Mittelwerte zwischen Molkerei 1 und Molkerei 2 sind
auf regionale Abweichungen zuriickzufiihren.

Die Gesamtmittelwerte entsprechen effektiv der den acht Molkereien gelie-
ferten Tankmilch.

Abgepackte Pastmilch

Der Monatsmittelwert von pasteurisierter, abgepackter Konsummilch hat ei-
nen um 0,002 bis 0,004 °C hoheren Gefrierpunkt als der entsprechende
Durchschnitt der eingelieferten Tankmilch (Abb.4 und 5).

Gefrierpunkt
¢

* abgepackte Pastmilch © Tankmilch (Genossenschaftsmilch)
- 0,524 -
-0,522 1. |

- 0,520 -

-0518 { |

-0516 4 |

- 0,514 -

|
|
|

- 0,512 -
Jan, Marz Mai Juli Sept.  Nowv.
1981

Abb. 4. Monatliche Mittelwerte der Tankmilch und der abgepackten Pastmilch von Mol-
kerei 2

Jan., Marz Mai Juli Sept. Nov.
1980

In Molkerei 3 wurden iiber 500 Untersuchungen durchgefiithrt, um abzukla-
ren, ob die Differenz von 0,002 bis 0,004 °C auf technische Verwisserung, me-
chanische oder thermische Behandlung zuriickzufiihren ist. Es wurde folgendes
gefunden:

— Die Vorwiarmung der Milch auf 69 °C bewirkt einen Anstieg des Gefrierpunk-
tes um durchschnittlich 0,002 °C.

— Die anschliefende Pasteurisation bei 85 °C und Homogenisation von 100 bar
hat einen Anstieg von durchschnittlich 0,0005°C zur Folge.

— Bei der Lagerung der pasteurisierten Milch im Hauptlager und in der Fertig-
packung wurde ein weiterer Anstieg von durchschnittlich 0,0005 °C beobach-
teL:
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Gefrierpunkt
g
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* abgepackte Pastmilch
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© Tankmilch (Genossenschaftsmilch)

T

—0.518: [ T”"""T\
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-
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- 0,514 - | ! \

| | \ he gur't

o . \ |

- 0,512 L | | | | i | i I | |

Jan. Marz Mai Juli Sept. Nov. Jan. Mirz Mai Juli Sept. Nov.
1980 1981
Abb. 5. Monatliche Mittelwerte der Tankmilch und der abgepackten Pastmilch von Mol-

kerei 3

Anfabren der Abfiillanlage

Die Bestimmung des Gefrierpunktes ist die zuverlissigste Methode, um fest-
zustellen, wieviele Milchpackungen beim Anfahren der Abfiillanlage einen ver-
meidbaren Wasserzusatz enthalten und nicht in den Verkehr gelangen diirfen.
Diese Milchmenge ist je nach Anlage verschieden. Das Anfahren einer Abfiillan-
lage ist in Abbildung 6 dargestellt.

Gefrierpunkt
o

C
- 0,530 -
- 0,520
- 0,510 1
= 0,500 A
- 0,490

0 1 2 3 4
Minuten
Abb. 6. Gefrierpunkt von abgepackter Pastmilch beim Anfahren einer Abfiillanlage
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Definition der verschiedenen Begriffe
Lieferanten bzw. Produzentenmilch

Die von den Bauern am Abend bzw. Morgen in eine Sammelstelle gelieferte
Milch wird als Lieferanten- bzw. Produzentenmilch bezeichnet.

Tankmilch (Genossenschaftsmilch)

In der Sammelstelle wird die Lieferantenmilch mit Hilfe einer Eiswasser- oder
Direktverdampferanlage auf 3 bis 5 °C gekiihlt und bei dieser Temperatur gela-
gert. Diese Tankmilch wird mit Tankwagen tdglich oder alle zwei Tage abgefiihrt
und in eine Molkerei geliefert.

Abgepackte Pastmilch

In den Molkereien wird die Tankmilch gereinigt, homogenisiert und pasteuri-
siert. Anschliefend erfolgt die Abfiillung in 1 Liter-Tetra-Brik-Packungen.

Zusammenfassung

Aus der vorliegenden Arbeit geht hervor, dafl im Jahre 1978 der Gefrierpunkt von Lie-
ferantenmilch im Kanton Bern je nach Monat durchschnittlich zwischen —0,520 und
—0,528 °C schwankte. Das Jahresmittel betrug —0,523 °C. Es ist ebenfalls festzustellen,
dafl regionale Bedingungen den Gefrierpunkt beeinflussen. Wenn somit fiir die Berech-
nung von Wasserzusitzen zu Milch Gefrierpunktsnormen festgelegt werden, sind diese Er-
kenntnisse mitzuberiicksichtigen.

Der Gefrierpunkt von Genossenschaftsmilch liegt durchschnittlich um 0,002 °C hoher
als der Gefrierpunkt entsprechender Lieferantenmilch. Dies konnte auf mechanische Ein-
fliisse, z. B. Rithren wihrend der Lagerung oder Ausgasen von CO; (3) zuriickzufiihren
sein. Im weiteren konnte nachgewiesen werden, dafl der Gefrierpunkt von Rohmilch durch
die Pasteurisation um 0,002 bis 0,004 °C ansteigt.

Beim Anfahren einer Abfiillanlage enthalten die ersten Packungen Restwasser, das vor
allem aus Rohrleitungen stammt. Die Anfahrmilchmenge ist abhiangig von der Art der An-
lage und kann durch entsprechende Gefrierpunktsbestimmungen fiir jede Molkerei ermit-
telt werden.

Résumé

Il ressort de cette étude, qu’en 1978 le point de congélation du lait des producteurs du
canton de Berne variait selon les mois entre —0,520 °C et —0,528 °C. La moyenne an-
nuelle se situait 4 —0,523 °C. Il faut admettre que les conditions régionales influencent le
point de congélation. Lors de I’établissement des normes du point de congélation du lait
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en vue du calcul des adjonctions d’eau, il y a lieu de prendre en considération ces différents
facteurs.

Le point de congélation du lait de la Société laitiere est en moyenne 0,002 °C plus élevé
que celui du lait des producteurs correspondant. Ceci peut résulter d’influences mécani-
ques telles que le brassage pendant le stockage ou le dégazage du CO, (3). D’autre part, il a
été prouvé que lors de la pasteurisation le point de congélation du lait augmente de
0,002 °C a 0,004 °C.

Lors de 'enclenchement d’une installation de remplissage, les premiers emballages con-
tiennent un reste d’eau qui provient essentiellement des conduites. La quantité de lait ainsi
mouillé lors de Penclenchement dépend du type d’installation; il peut étre contrdlé par le
point de congélation dans chaque centrale laitiére.

Summary

The present publication shows that in 1978 the freezing point of farmer’s milk in the
canton of Berne varied averagely between —0.520 and —0.528 °C, depending on the
month. The annual average was —0.523 °C. It is also evident that regional conditions of
milk production must influence the freezing point. If therefore standards have to be esta-
blished for the freezing point in order to calculate the amount of water additions to milk,
these findings have to be taken into account.

The freezing point of milk from the co-operative societies is on the average 0.002 °C
higher than the freezing point of farmer’s milk. This fact might be due to mechanical ef-
fects, for instance stirring during storage or degasing of CO, (3). Further it has been shown
that through pasteurization the freezing point increases by 0.002 to 0.004 °C.

The first packages after starting the filling machine contain residual water, originating
mainly from pipelines. The starting quantity of milk depends on the type of plant and can
be determined for each dairy by running freezing points.
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