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Vergleich einzelner Fett-Bestimmungsmethoden

Comparison of Different Fat Determination Methods

C. Ramseier
Kantonales Laboratorium Basel-Stadt, Basel

Einleitung

Ausgangslage

Ausschlaggebend fiir die vorliegende Publikation war die im Kantonalen Labo-
ratorium Basel-Stadt durchgefithrte Mayonnaise- und Salatsaucen-Kampagne (1).
Je nach Analysenmethode wurden in den Proben stark unterschiedliche Resultate
erhalten. Obwohl die Siureaufschlussmethode als «die Standardmethode» der
Fettbestimmung gilt (2), ergab sie in diesem Fall offensichtlich falsche Ergebnisse
(siche Tabelle 1). Richtige Resultate hingegen lieferte die MIT-Methode (3), welche
auf der Extraktion des Fettes mit einem Chloroform-Methanol-Gemisch basiert.
Eine abgeinderte Form der MIT-Methode, die einen zusatzlichen Schritt enthilt,
wodurch Stirke — welche das Fett umschliessen kann und fiir die Bestimmung
unzuganglich macht — enzymatisch abgebaut wird, ist schon publiziert worden (4).
Auch ein Ringversuch wurde in den USA durchgefiihrt und die Resultate schienen
tberzeugend (5).

Ziel

Durch den Vergleich von Analysenresultaten der verschiedenen offiziellen
Fettbestimmungsmethoden mit denjenigen der Methanol-Chloroform-Extraktion
mit enzymatischem Abbau der Stirke soll gezeigt werden, dass letztere Methode
bei fast allen untersuchten Lebensmitteln durchaus zuverldssige Resultate liefert,
was eben die anderen zitierten Methoden nicht bei allen Nahrungsmittelkategorien
vermogen.
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Tabelle 1. Fettgehalte in Mayonnaisen und Salatsaucen mit verschiedenen Ana-
lysen-Methoden

Probe Gesamtfett Gesamtlipoide Fettextrake
LMB 22/4.1 LMB 8A/02 nach (3)
% %, Y%
Mayonnaise 17,7 43,1 82,8
Mayonnaise 19.5 44,5 82,8
Mayonnaise 19,7 38,7 82,1
Mayonnaise 199 41,7 82,8
Salatsauce 7,1 20,5 23,3
Salatsauce 7,5 15,0 27,8
Salatsauce 16,6 16,1 27,9
Salatsauce 0,6 0,8 0,6
Methoden

SLMB: Schweizerisches Lebensmittelbuch, Zweiter Band, Eidgendssische
Drucksachen- und Materialzentrale (EDMZ), Bern

A. SLMB, Kapitel 22, «Bestimmung des Gesamtfettes mittels Extraktion nach
enzymatischem Aufschluss», provisorische Methode nach SK5, 18.10.1990

Prinzip: Das fein zerkleinerte bzw. homogenisierte Probenmaterial wird zur
Freilegung des Fettes enzymatisch aufgeschlossen (Stirke, Protein). Die wisserige
Aufschlusslosung wird unter genau festgelegten Bedingungen nacheinander mit
zwel sich voneinander im Mischungsverhaltnis unterscheidenden Mischungen aus
Methanol und Chloroform extrahiert. Der fetthaltige Extrakt wird von der wisse-
rigen Phase getrennt, eingedampft und der getrocknete Riickstand gewogen.

B. SLMB

a) Kapitel 22/5.1 «Bestimmung des Gesamtfettes, Siureaufschlussmethode»,
September 1991 (alt: 22/4.1, 1982)

b) Kapitel 2A/03 «Bestimmung des Gesamtfettes, Saureaufschlussmethode», 1980
c) Kapitel 11/5.7 «Bestimmung des Gesamtfettes, Sdureaufschlussmethode», 1989
d) Kapitel 16A/13 «Bestimmung des Gesamtfettes, Sdureaufschlussmethode», 1974

Prinzip: Die zerkleinerte Probe wird mit Salzsdure hydrolysiert, um das Gewe-

be aufzulockern und das vorhandene Fett freizusetzen. Hierauf wird filtriert, der
Filterriickstand mit dem Fett sdurefrei gewaschen, getrocknet und mit Petrolether
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heiss extrahiert. Das Losungsmittel wird abgedampft und die Fettmenge durch
Waigen bestimmt.

C. SLMB
a) Kapitel 1/1.3.1 «Fettgehalt nach Gerber, butyrometrisch», 1987
b) Kapitel 21B/05 «Fett-Bestimmung, butyrometrisch», 1987

Prinzip: Die Probe wird mit Schwefelsiure in der Warme behandelt, wobei die
Proteine abgebaut werden. Durch die Zugabe von Amylalkohol fliessen die Fett-
tropfchen beim Zentrifugieren zu einer klaren Schicht zusammen, deren Menge auf
einer speziellen Skala abgelesen wird.

D.SLMB
a) Kapitel 8A/02 «Gesamtlipoid-Bestimmung», 1973
b) Kapitel 21B/04 «Gesamtlipoid-Bestimmung», 1969

Prinzip: Die Probe wird vorgetrocknet und warm mit Alkohol-Benzol extra-
hiert.

E. SLMB, Kapitel 2A/04 «Bestimmung des Milchfettes, Fettextraktion», 1980

Prinzip: Die zu extrahierende Probe wird durch abwechselnde Behandlung mit
Dioxan und mit Petrolether aufgeschlossen, wobei das Fett quantitativ in die
Dioxan-Petrolether-Phase tibergeht.

F. SLMB, Kapitel 7/3.7 «Fettbestimmung in Margarine und Minarine, Hexan-Ex-
traktion», Entwurf 1992

Prinzip: Die Probe wird zwecks Bindung des Wassers mit Seesand und Natri-
umsulfat verrieben. Anschliessend wird das Fett im Extraktor mittels Hexan
extrahiert. Nach Abdampfen des Hexans wird der Riickstand gravimetrisch be-
stimmt.

G. MIT-Methode, A.K. Louth et al. (3)

Prinzip: Die Probe wird mit einem Chloroform-Methanol-Gemisch gekocht
und abfiltriert. Die Filtratlosung wird eingedampft und in Chloroform gelost. Der
Riickstand wird zur vollstindigen Fettextraktion mit methanolischer Salzsiure
gekocht und anschliessend mit Ether extrahiert. Nach Abdampfen des Ethers wird
der Riickstand in Chloroform aufgenommen. Die vereinigten Chloroformextrakte
werden eingedampft und das Fett gravimetrisch bestimmt.
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Fettgehalt in % nach Methode (4) & (5)
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Abb. 1. Ringversuch der Subkommission «Diitetische und Speziallebensmittel» (5 Labors),
1989

Resultate und Diskussion

Die Subkommission «Diidtetische und Speziallebensmittel» des Schweizeri-
schen Lebensmittelbuchs (SLMB), die an einer zuverlissigen Fettbestimmungsme-
thode interessiert war, fithrte einen eigenen Ringversuch durch. Die Resultate sind
in der Abbildung 1 ersichtlich. Die statistischen Merkmale in der Tabelle 2 zeigen
eine gute Ubereinstimmung der Resultate der einzelnen Laboratorien.

In den Jahren 1988-1992 wurden im Kantonalen Laboratorium Basel-Stadt bei
155 Lebensmittelproben die Methoden zur Fettbestimmung verglichen. Die rund
460 Einzeluntersuchungen sollen Auskunft tiber den Anwendungsbereich der
Methode A geben. Eine Zusammenfassung der Resultate ist in Tabelle 3 ersichtlich.
Alle Werte beruhen auf mindestens 2 Einzelbestimmungen. Die Streuung ist, wo
nichts anderes angegeben, klein (£ 5%). Da die Matrix — also die Lebensmittelart —
eine entscheidende Rolle bei der Fettextraktion spielt, werden diverse Nahrungs-
mittel nachstehend aufgetrennt nach LMB-Kapitel diskutiert.

Milch und Milchprodukte, Butter und Kise

Bei dieser Lebensmittelkategorie ist die Ubereinstimmung der Methode A mit
anderen Methoden hervorragend. Methode G hingegen gibt falsche Resultate. Bei
Butter ergab die Methode A zu tiefe Werte. Bei Kise war die Ubereinstimmung
hingegen einwandfrei.
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Tabelle 2. Ringversuch der Subkommission «Diitetische und Speziallebensmit-
tel» (5 Labors), 1989, statistische Merkmale

Statistische Merkmale Frihstiicksgetrink Kindernihrmittel
Anzahl Labors 5 5
Anzahl Messungen 29 SEEOR

nach ISO 5725%

Gesamtmittelwert 7,24 % 10,62%
Wiederholbarkeit 0,42 G173
Vergleichbarkeit 0,50 0,90
Variationskoeffizient bei:

— Wiederholbedingungen 2,04% 2,44%

— Vergleichsbedingungen 2,45 3,00
Prazisionsverhaltnis 0,83 0,81

nach Robustheitstest™

Gesamtmittelwert 7,25% 10,62%
Gesamtmedian 727 10,70
Wiederholbarkeit 0,18 (2,5%) 0,65 (6,1%)
Vergleichbarkeit 0,30 (4,1%) 0,81 (7,6%)

* : siche LMB-Kapitel 60 (6)
Berechnung mittels LMBSTAT-Software, Version 2.0 (beim Autor erhiltlich)

Fette, Ole usw.

Dass die Methode B bei Mayonnaisen und Salatsaucen kliglich versagt, war
schon bekannt (1); auch bei Minarine ist sie nicht anwendbar.

Fleisch und Fleischwaren

Bei Muskelfleisch zeigten sich Probleme in der Anwendung der Methode B: die
Messung konnte nur sehr mithsam durchgefithrt werden, da beim Neutralwaschen
der Zeitaufwand enorm ist. Methode A hingegen ging ohne Mihe. Bei Wiirsten
kam es zu guten, vergleichbaren Resultaten bei den Methoden A und B.

Cerealien, Mahlprodukte, Brot und Backwaren

Die angeblichen Diskrepanzen (2) zwischen Methoden A und B wurden von
uns zwar auch beobachtet, z. B. in diversen Weizenprodukten, wo Methode A
systematisch die hoheren Werte ergibt. Da die massenspektrometrische Analyse
darauf hindeutete, dass effektiv mehr Fett extrahiert wurde, muss davon ausgegan-
gen werden, dass sich damit auch richtigere Werte ergaben. Bei Brot und Zopf war
die Ubereinstimmung jedoch gut.
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Tabelle 3. Zusammenfassung der Resultate

Probenbezeichnung Methode A | Methoden B®| Methode C [Methode|Methode|Methode|Methode
% % % D E F G
Y% % %o Yo
Milch, teilentrahmt 2,6 2,7b
Rahm, vollfett 355 34.6b
Joghurt, nature 3,4 3,3b 33 3 5o
teilentrahmt 1,7 1,8b 1,9 127
Bio, vollfett 3,4 3,3b 3,4 Bl
Butter, Koch- 77,9 81,1b
Kise, Frisch- (9x) 8,0-36,3 8,1-36,1
Hart- (13x) 24,4-38,5 24,8-38,0
Hiitten- (2x) 3,9-4,3 3,6—4,0
Schmelz- (27x) 11,1-32,0 10,0-31,5
Weich- (7x) 22,6-29.5 23,0-27.5
Fondue- (7x) 15,3-36,3 15,5-33,5
Blanc Battu 0,2 0,0
Mascarpone (2x) 38,3—49,5 34,5-53,0
Mozarella (4x) 26,8-31,5 22,5-28,5
Margarine 83,8 84,2
Minarine 39.1 24.2a
Mayonnaise (s. Tab. 1) s 82,9
Salatsauce (s. Tab. 1) 27,6 272
Speiseeis (5x) 0,0-6,5 | 0,0-5,7a
Bratwurst (6x) 16,9-25,3 |17,9-26,7¢
Flussigwiirze 0,2 0,0a
Streuwlirze 2.7 2,4a
Rahmsauce 221 23.1b
Reis, Brocken 0,9 0,9d
Long Grain 2 250
Haferkleie 7,6 8,0d
Hafercreme 7,6 8,0d
Weizenkeimflocken 71 4,5d
Weizenkeimgranulat 7,0 5,4d
Weizenkeimmehl 7,3 6,1d
Corn Flakes 1.5 0,7d
Corn Flakes und Erdnuss 2.5 2,0d
Corn Flakes mit 559 5,3d
Fasern und Friichten
Milchbrot (4x) 11,2-20,5 [10,4-20,5d
Zopf (4x) 10,0-11,5 | 9,6-11,1d
Butterzopf (9x) 10,4-14,0 | 9,9-12,7d
Tiroler Cake 21,4 21.1d
Dessert-Cremepulver 0,1 0,0a
Teigwaren 2,8 2.7d
Import-Eier 9.9 9,8 10,8
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Probenbezeichnung Methode A | Methoden B®| Methode C [Methode|Methode|Methode{Methode

% % % D E F G
Yo %o Yo Yo

Volleipulver 46,4 41,6a 12;6 47,3 46,1

Fruhstiicksgetrink 7,4 6,1a 115 8As 7.0 14,4

Babynahrung mit Soja 10,5 10,8a 13,67 106 8,8

Glace, diat- (2x) 3,64,1 | 3,1-3,7a

Glace, light (2x) 3,6-3,9 | 3,2-3,6a

Rahmbonbons (2x) 60,8-65,6 |57,6—61,3b

Bananen @ 0,1a

Kartoffeln 0,0 0,1a

Haselntisse 57.3 58,1a

Champignons 0,3 8,32

Schokolade (6x) 29,7-35,6 |29,6-36,3a

©: kleine Buchstaben: siche Methoden
*: Einzelwerte unterliegen grossen Schwankungen

Eier und Eiprodukte

Auch hier wurde die Uberlegenheit der Methode A wieder deutlich, denn sie
bietet absolut zuverldssige Zahlen, was bei Methode B nicht zutrifft. Lebensmittel
mit Eierdl eignen sich fiir die Bestimmung mit dem Saureaufschluss.

Sonstige Lebensmittel

Es konnte bei simtlichen weiteren Proben eine sehr gute Ubereinstimmung der
Resultate der offiziellen Methoden und der Methode A erzielt werden.

Zusammenfassend kann gesagt werden, dass die Methode mit enzymatischem
Abbau A die «universellste» Fettbestimmungsmethode zu sein scheint. Auch sie
hat ithre Grenzen und Nachteile. So wurde bei Butter ein zu kleiner Gehalt erzielt.
Auch ist die Extraktion mit einem chloroformhaltigen Losungsmittel nicht elegant
und umweltfreundlich. Eine Moglichkeit des Ersatzes wird zurzeit getestet.

Zusammenfassung

Es wird ein Vergleich zwischen verschiedenen Fettbestimmungsmethoden vorgestellt.
Die Methode der Chloroform-Methanol-Extraktion mit vorherigem enzymatischen Abbau
der Stirke (A) scheint am universellsten einsetzbar. Sie ergibt meistens Resultate, die eine sehr
gute Ubereinstimmung mit den bestehenden empfohlenen Lebensmittelbuchmethoden zei-
gen.
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Résume

Une comparaison entre différentes méthodes de dosage des lipides est présentée. La
méthode d’extraction au chloroforme-méthanol avec hydrolyse enzymatique préalable de
’amidon (A) semble étre la plus universelle. Elle montre le plus souvent une bonne concor-
dance avec les méthodes conseillées existantes du Manuel suisse des denrées alimentaires.

Summary

A comparison between different methods for fat content determination is presented. The
method of chlorform-methanol extraction with preceding enzymatic hydrolysis of the starch
(A) seems to be the most universal. This method shows mainly a very good agreement with
the existing recommended methods of the Official Swiss Food Manual.
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