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Schweine lieben fettreiche Futtermittel.

Einleitung

Historisch gesehen dienen Fette in der Tiererndhrung
vor allem als Energielieferanten. Das Interesse an der
Zusammensetzung der Fettsubstanzen ist aktuell und
steht insbesondere mit dem potenziellen positiven Ein-
fluss auf die Gesundheit des Menschen in Zusammen-
hang. Ausserdem unterliegt in der Schweiz die techno-
logische Fettqualitat des Schlachtkdrpers beim Schwein
einer ad-hoc-Klassifikation, welche das Vorkommen
ungesattigter Bindungen in den Fettsauren berucksich-
tigt (Christen 2014). Diese Klassifikation, welche in den
Schlachthofen erfolgt, beeinflusst den Schlachtkérper-
preis, so dass bei der Herstellung von Schweinefutter-
mitteln in der Schweiz nicht nur der Fettgehalt (RL) der
Rohstoffe als Energiequelle zu berlcksichtigen ist, son-
dern die Futtermittel auch den Empfehlungen betref-
fend PUFA, MUFA und SFA entsprechen mussen. Des-
halb ist eine genaue Analysemethode erforderlich.

Molekularstruktur der Lipide

In chemischer Hinsicht bestehen die Lipide aus einer rei-
chen Vielfalt an Einzelkomponenten. Was ihre Loslich-
keit betrifft, so lassen sich gemass ihrer Struktur neut-
rale und polare Lipide unterscheiden. A) Die neutralen
Lipide (oder einfachen Lipide) sind die freien Fettsau-
ren sowie die zur Bildung von Mono-, Di- oder Triglyce-
riden an ein Glycerolmolektl gebundenen Fettsduren.
Dieser Lipidtyp ist in unpolaren Losungsmitteln 16slich,
wohingegen die polaren (oder komplexen) Lipide in
mehr oder weniger polaren Losungsmitteln 16slich sind.
B) Die polaren Lipide kdnnen in Form zweier unter-
schiedlicher Typen vorliegen (Abb 1): Die Phospho-
glyceride sind Lipide, bei welchen eine der Fettsduren
des Triglycerids durch einen Phosphatester ersetzt
ist (O-Acyl-Bindung). Diese Bestandteile konnen je nach
Phosphatester (Stickstoffverbindungen mit einge-
schlossen) einen unterschiedlich hohen Komplexitats-
grad aufweisen. Die Sphingolipide sind Lipide, bei
welchen die Fettsaure an den Stickstoff eines Sphin-
gosinmolekuls (N-Acyl-Bindung) gebunden ist. Das
Sphingosin kann an Zucker (Cerebroside, Ganglioside
usw.) sowie Phosphate usw. gebunden sein. Diese pola-
ren Lipide kdnnen auch danach klassiert werden, ob sie
ein Phosphat- oder Zuckermolekdl in Form von Phos-
pholipiden oder Glycolipiden enthalten, unabhéangig
von vorhandenen O-Acyl- oder N-Acyl-Bindungen mit
der Fettsaure. Die Lipide umfassen zudem noch Deter-
genzien (Salze von Fettsduren), Isoprenoide (Choleste-
rol, Steroide usw..), Terpene sowie Wachse und andere
Lipide mit zyklischen Fettsauren. Mit Ausnahme der
Salze von Fettsauren kénnen die letztgenannten Mole-
kile in der Tiererndhrung als Energiequelle vernachlas-
sigt werden. Ein Teil davon wird jedoch im RL extrahiert
(Wachse und andere).

Die Bestimmung der Fettsduren durch GC-FID
(Gaschromatographie mit Flammenionisationsdetektor)
erfolgt Uber deren Veresterung (im Allgemeinen Methy-
lierung). Dieser Reaktionstyp der Derivatisierung erfolgt
mit einem Katalysator, welcher je nach Lipidtyp entweder
sauer oder basisch ist (Christie 1993, Carrapiso et al. 2000):
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a) Freie Fettsaure:

H+

R’-CO-OH + CH,-OH <——=R’-CO-OCH, + H-OH

b) Lipide, bei welchen die Fettsaure durch eine O-Acyl-
Bindung gebunden ist (z. B.: Triglyceride, Phospholi-
pide):

H* oder OCH,
R’-CO-OR" + CH,-OH «<——— R’-CO-OCH, + R"-OH

Zusammenfassung H

¢) Lipide, bei welchen die Fettsaure durch eine N-Acyl
Bindung gebunden ist (z. B.: Sphingolipide, Ceramide
usw.)

+

R*-CO-NHR" + CH,-OH <—> R’-CO-OCH, + R"-NH,

Analysemethoden

Der Fettgehalt wird heute haufig noch mit gravimet-
risch-empirischen Methoden wie Soxhlet (AOAC 1980)
und Weibull-Berntrop bestimmt (Rohfett, RL), welche
auf Grundlagen basieren, die im 19. Jahrhundert entwi-
ckelt wurden (Hammond 2001). Das Prinzip dieser
Methoden ist die Losung der fettloslichen Substanzen in
einem unpolaren Losungsmittel, haufig Petrolether,
Hexan usw. Es ist leicht verstandlich, dass ein einzelnes
Losungsmittel mit einer bestimmten Polaritat nicht in
der Lage ist, die Lipide unterschiedlicher Polaritat voll-
standig zu |6sen. Zudem sind generell die Membranli-
pide (Phospholipide, Glycolipide, Sphingolipide usw.) >

Die Bedeutung der Analysemethode bei der
Fettsdurenbestimmung in Tierfuttermitteln
ist nicht zu unterschatzen. Wichtig ist sie
insbesondere fiir die Schweinefiitterung, da
in der Schweiz nicht nur der Lipidgehalt,
sondern auch das Fettsaurenprofil benétigt
wird, um eine Ration zu erstellen, mit
welcher eine optimale Fettqualitat im
Schlachtkorper des Schweins erzielt wird.
Die Studie zeigt, dass die GC-Methode
(Gaschromatographie) durch in-situ Umeste-
rung genauer und vollstéandiger ist als die
GC-Methode in zwei Schritten (Fettextrak-
tion und anschliessende Veresterung). Sie ist
auch der empirischen Methode durch
Gravimetrie liberlegen, welche in der
Extraktion der l6slichen Bestandteile mit
einem vorgegebenen Loésungsmittel besteht.

PUFA  Polyensauren

(mehrfach ungesattigte Fettsauren)
Monoensauren

(einfach ungesattigte Fettsduren)
SFA gesattigte Fettsauren

FT Gesamtfett

RL Rohfett

MUFA

Lipide,

Energiespeicher (polar)

Membranlipide

I
‘ Phospholipide

Glycolipide ’

[ Triglyceride ‘ Phosphoglyceride ’ ‘

Sphingolipide ’

Abb. 1 | Klassifikationsschema fiir haufig vorkommende Lipide.

—-— Zucker

Zucker
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F = Sojabohnen

weniger gut in unpolaren Lésungsmitteln wie Hexan
oder Petrolether 18slich, und gleichzeitig werden eine
Vielzahl nicht lipider Komponenten (Pigmente, Vita-
mine, Chlorophyll usw.) wie auch Wachse extrahiert.
Werden noch polarere Lésungsmittel, wie z. B. Diethy-
lether verwendet, so werden zuséatzlich hydrophyle
Bestandteile (Harnstoff, Hexosen) mitextrahiert (Palm-
quist et al. 2003). Obwohl diese empirischen Metho-
den nur anndhernd genau sind, sind sie immer noch
aktuell aufgrund ihrer einfachen Anwendung, aber
auch weil in der Futteroptimierung der RL verwendet
wird.

Der Weg Uber die Identifizierung/Quantifizierung
verschiedener Fettsduren, z. B. Uber GC-FID, erlaubt
eine rationellere und deskriptivere Analyse des Lipid-
gehaltes. Die vorhergehende vollstandige Extraktion
polarer und unpolarer Lipide ist hingegen nicht ein-
fach. Folglich steigt das Interesse an Methoden der in-
situ Umesterung, da sie in einem einzigen Schritt eine
Hydrolyse der Lipide einschliesslich sehr komplexer
Molekule durchfuhren und die auf diese Weise freige-
setzten Fettsauren durch Methylierung verestern (Jen-
kins 2010). Dies geht im Vergleich mit Methoden, die in
zwei Etappen durchgefuhrt werden, mit weniger stren-
gen Reaktionsbedingungen einher. Zusatzlich werden
die Fettsauren besser geschitzt und die Losungsmittel-
menge, die Reagenzien und der bendtigte Zeitauf-
wand wesentlich reduziert (Carrapiso et al. 2000). Die
hier vorgestellte Methode GC in-situ (GC-IS) entspricht
einer Weiterentwicklung der Methode von Alves et al.
(2008, 2009) und von Palmquist et al. (2003).

Ziel dieses Artikels ist es, die Ergebnisse der Lipidanalysen
von Rohstoffen und Futtermitteln darzustellen und dabei
drei verschiedene Methoden miteinander zu vergleichen:
eine gravimetrische Methode (Weibull-Berntrop), eine GC-
FID-Methode in zwei Schritten (Extraktion und anschlies-
sende Veresterung) und eine GC-FID-Methode mit Umeste-
rung in-situ. Die beiden letzteren ermdéglichen zuséatzlich zur
Bestimmung der Lipidzusammensetzung die Bestimmung
des Gesamtfettes (FT), wohingegen die erstgenannte
Methode ausschliesslich den RL bestimmt. Gemass der FDA
(U.S. Food and Drug Administration) wird das FT in Lebens-
mitteln durch die Summe aller extrahierten Fettsauren in
Form von Triglyceriden bestimmt (Eller 1999). Das FT ist folg-
lich verwendbar wie RL. Im vorliegenden Artikel wird aus-
serdem die Validierung der Methode GC in-situ vorgestellt.

Material und Methoden

Die Proben

Die Vergleichsstudie der Analysemethoden wurde mit
einer Serie von 29 Proben durchgefuhrt (Abb. 2). Dazu
gehorten die Rohstoffe Weizen, Gerste, Hafer, Mais,
Weizenkeime, Biertreber, Rapskuchen, Sojabohnen und
Sonnenblumenkerne, Alleinfutter fir Mastschweine, fur
Ferkel, fr Sauen sowie Futtersuppen, Pasta-Abfalle und
Alikon (kristallines pflanzliches Fett). Die Genauigkeit
der GC-IS-Methode wurde mit einer zertifizierten Refe-
renzprobe bestimmt: BCR® — 163: Beef-Pork Fat Blend
(IRMM). Die Unsicherheit wurde mit vier
bestimmt, bestehend aus Gerste, zwei Alleinfutter fur
Schweine und einer Probe aus Fettgewebe vom Schwein.

Proben
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Mit Ausnahme des Fettgewebes wurden alle Proben mit
einer Brabender Messermlhle gemahlen (1 mm). Die
Proben mit FT > 15% wurden mit flissigem N, gemah-
len. Die Fettgewebeprobe und die Futtersuppen wurden
lyophilisiert und anschliessend vermahlen. Der Trocken-
substanzgehalt (TS) wurde in allen Proben durch Ofen-
trocknung bei 105 °C wahrend 2 Std. 40 Min. bestimmt
(basierend auf ISO 6496:1999).

Die drei angewendeten Methoden

Die gravimetrische Methode

Gemass der Weibull-Berntrop-Methode wird die Probe
wahrend 1 Std. mit kochender 10 %iger HCI hydrolysiert.
Nach einer Splilung mit Wasser bis zu einem neutralen
pH-Wert wird die Probe im Mikrowellenofen getrocknet
(30 Min., 300 W). Anschliessend wird die Probe in einem
Soxtec-System mit Petrolether bei 135 °C wahrend
85 Minuten extrahiert. Der Rickstand (RL) wird nach
der Evaporation des Losungsmittels gewogen und in g/
kg TS ausgedruickt.

Die GC Methode in 2 Schritten (GC-2E)
Extraktionsschritt: 0,5 bis 50 g Probenmaterial werden
in einen Messbecher gegeben und 1 ml interner Stan-
dard (C13 FAME (Fettsdurenmethylester)) und 60 ml
: Methanol 2 : 1 (v : v) hinzugeftugt.
Das Ganze wird vermischt und anschliessend wéahrend
15 Minuten ruhen gelassen. Die nichtlipiden Bestand-
teile werden durch die Beigabe von 1 ml Mgdl, (2% in
Wasser) und 20 ml H,O separiert. Sie konzentrieren sich
in der wassrigen Phase, welche sich nach Filtration und
einer Stunde Ruhen bildet. Die organische Phase, wel-
che die Lipide enthalt (untere Schicht), wird aufgefan-
gen und anschliessend bei 40 °C und 600-550 mbar eva-
poriert. Der feste Ruckstand wird quantitativ in Hexan
gesammelt und das Lésungsmittel erneut evaporiert.

Dichloromethan

Veresterungsschritt: Bei dieser Etappe werden 2 ml
NaOH (0,5 M in Methanol) zum festen Riuckstand hinzu-
gefugt. Das Ganze lasst man 30 Minuten ruhen, bevor
man es 2 Minuten lang kocht (fur eine vollstandige Ver-
seifung). Anschliessend werden 3 ml BF, (10 % in Metha-
nol) hinzugefigt und das Ganze nochmals 4 Minuten
lang gekocht. Nach Abkihlung bis auf Umgebungstem-
peratur werden 7 ml NaCl (1,5 % in H,0) und 3 ml Hep-
tan beigegeben. Nach Vermischung und Zentrifugie-
rung (5 Min. bei 3000 rpm) wird 1 ml (filtriertes Aliquot)
der oberen Schicht, welche den Fettsaurenmethylester
(FAME) enthalt, direkt in den GCinjiziert. Das GC-System
(HP 5890) ist mit einer Kolonne vom Typ Supelcowax™
10 (30 m x 0,32 mm, 0,25 mm) ausgestattet. Die Probe
wird mit einem Splitverhaltnis von 100 : 1 in einen

N,-Strom (1,15 ml/Min.) injiziert. Die Temperatur des FID-
Detektors liegt bei 250 °C. Das thermische Programm
des Ofens lautet folgendermassen: 1 Min. bei 170 °C,
Erhohung auf 210 °C bei 2,5°C/Min., anschliessend auf
220 °C mit einer Erhéhung von 0,5 °C/Min., gefolgt von 5
Min. bei 220 °C, erneute Erhéhung auf 250 °C mit 15 °C/
Min. und schlussendlich 6 Min. bei 250 °C.

Die in-situ Umesterungsmethode (GC-IS)

Umesterung: 250 mg Probenmaterial werden mit 0,25
bis 2 ml internem Standard (C19 FAME), 3 bis 6 ml HCI
(5% in Methanol) und zwischen 0 und 1,75 ml Toluen
(Proportionen wurden angepasst und kénnen je nach
Probentyp variieren) in ein hermetisch schliessendes Tef-
lonrohr gegeben. Das verschlossene Rohr wird wahrend
3 Std. bei 70 °C belassen. Nachdem Umgebungstempera-
tur erreicht ist, wird die Mischung mit 5 bis 8 ml K,CO,
(6 % in H,0) neutralisiert. Nach Beigabe von 2 ml Pentan
wird die Mischung zentrifugiert (5 Min. bei 2500 rpm)
und anschliessend die organische Phase (obere Schicht)
in ein Rohrchen umgefullt, welches 1 g wasserfreies
Na,SO, und 0,2 g Aktivkohle enthélt. Nach einer Stunde
Ruhen und anschliessendem Zentrifugieren (5 Min. bei
2500 rpm) wird die organische Phase gewonnen und bei
40 °C evaporiert. Aufreinigung mittels SPE: Zum festen
Ruckstand wird 1 ml Dichlormethan hinzugefuigt. 250 bis
500 ml dieser Losung werden bei 40 °C evaporiert. Der
Ruckstand wird in 100 ml Dichloromethan gegeben und
anschliessend in einer vorkonditionierten SPE-Kartusche
platziert (LiChrolut Si (40-63 mm), Merck 1.02024.0001).
Die FAME-Mischung wird mit 2,5 ml Dichloromethan
eluiert. Die ersten 0,5 ml werden verworfen, da sie Ver-
unreinigungen wie Phytadiene aufweisen konnten
(Alves et al. 2009). Die zwei folgenden Milliliter werden
aufgefangen und bei 40 °C bis zur Trocknung evaporiert.
Der feste Ruckstand wird in 1 ml Pentan aufgelést und in
den GC injiziert. Das GC-System (Agilent 6810) ist mit
einer polaren Saule des Typs Supelcowax™ 10 (15 m x
0,1 mm, 0,1 mm) ausgestattet. Die Probe wird mit einem
Splitverhéltnis von 150 : 1 und einem H,-Strom von 1 ml/
Min. eingespritzt. Die Temperatur des FID-Detektors
liegt bei 250 °C. Das thermische Programm des Ofens
lautet folgendermassen: 0,2 Min. bei 170 °C, anschlies-
send Erhohung auf 210 °C mit 11 °C/Min., danach auf
220 °C mit 2 °C/Min., 2 Min. bei 220 °C, anschliessend
Erhohung auf 230 °C mit 50 °C/Min. und Aufrechterhal-
tung von 230 °C wahrend 5 Min.

Far beide GC-Methoden erfolgt die Quantifizierung
jeder FAME mit Hilfe des internen Standards. Die Summe
aller identifizierten FAME, erfasst als Triglyceride (durch
Division durch 0,956), bildet das Gesamtfett (FT), aus-
gedruckt in g/kg TS.
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Tab. 1 | Gehalte (Durchschnitt von 2 Wiederholungen = sd) in FT (Gesamtfett), SFA (gesattigte Fettsauren), MUFA (einfach ungeséattigte Fett-
sauren) und PUFA (mehrfach ungesattigte Fettsauren) gemass 3 Methoden: GC-1S (GC-FID In-Situ), GC-2E (GC-FID 2 Schritte) und Extraktion

Probe “FT [g/kg TS SFA [g/kg TS] MUFA [g/kg TS] PUFA [g/kg TS]
GC-IS GC-2E Extraktion GC-IS GC-2E GC-IS GC-2E GC-IS GC-2E
Weizen a 24,0+0,0 159+ 1,1 159+19 59+0,0 3,2+0,2 29,0, 1,801 141 +0,0 10,2+0,6
Weizen b 26,1£0,2 14,2+0,7 21917 56+0,0 2601 3401 1,801 159+0,1 92+04
Gerste a 309+1,2 21,405 245+07 83+03 46+0,1 4701 3,20, 15207 12,603
Gerste b 375+1,2 18,4+0,5 236+2,0 870,11 4,0+0,1 6,0+0,2 2901 21,2£09 10,8+0,3
Hafer a 43111 356+04 431+0,2 11,30, 71£0,0 154+0,5 12,4+0,2 14,3+0,5 14,6 £0,2
Hafer b 473 +2,1 42,0+05 455+25 1,8+0,4 820, 179+0,7 15.7+0,2 15.1+0,9 16,2+0,3
Mais a 59,4 £2,2 43,8+0,3 50,119 86+0,2 58+0,0 14,0+0,5 10,6 £0,1 34,1£13 255+0,2
Mais b 70,1 +3,0 55,2+0,1 51,0+0,9 95+0,2 69+0,0 19,8+0,9 16,0+ 0,0 37718 29,9+0,1
Pasta a 36,015 17,2£1,0 29,6+0,0 97+0,3 4603 9,6+04 5203 15,0+0,7 6,6+0,4
Pasta b 383+04 16,5+0,6 30,8+04 10,0+ 0,1 420,22 9,80, 49+0,2 16,0+0,2 6,6+0,2
Futtersuppe a 42,2+0,3 26,8 +0,2 34,4+0,6 16,2+0,1 10,9+0,2 12,8 +0,2 8,2+0,1 10,8+ 0,1 6,6+0,0
Futtersuppe b 268,0 + 4,1 172,8+0,0 | 2730+£133 | 110,717 74,2 £0,1 893+1,2 573+0,0 51,107 33601
Schweinemastfutter 246 £1,1 249+0,1 29,0+0,1 6,3+0,2 53+0,1 4,4+0,2 4,7+0,1 12,8 0,7 13,8+0,3
Ferkelfutter a 62,6 +2,5 46,4+0,5 579+0,2 181+0,7 125+0,1 19,4+0,9 14,5+0,2 21,7+0,8 173+0,2
Ferkelfutter b 65,5+0,4 46,5+0,3 59,1+2,9 239+05 173+0,1 20,6 £0,1 152+0,1 171 £0,1 12,0+0,0
Sauenfutter a 75911 555+0,9 61,2£2,2 233+0,5 17,8+0,3 26,004 191£0,3 22,2+03 16,1+0,2
Sauenfutter b 715+0,8 64,8+0,4 66,1+2,2 24,6 +0,1 21,2£0,2 23,2+0,2 19,6 £0,1 25203 21,2£0,1
Weizenkeime a 76,0 £ 4,6 64,0+0,0 67,4+4,2 154+0,7 13,3+0,0 11,4£08 9,8+0,0 449+33 38,1+0,0
Weizenkeime b 78,6 +0,7 64,6 £0,0 n.b. 15,8+ 0,1 13,2+0,0 124+0,1 10,4+0,0 46,6 £ 0,5, 38,1+0,0
Treber a 108,9+0,7 86,1+0,3 101,6 £0,7 31,3+0,1 231+0,1 14,4£0,1 9,8+0,2 579+0,5 49,3+0,3
Treberb 1091 +0,1 86,5+1,3 90,7+2,2 30,101 23103 14,0+0,0 10,1+0,3 58,8+0,2 49,5+0,7
Rapskuchen a 112,6+35 | 109,00, 1059+1,8 157+0,7 15,8+ 0,1 61,217 58,5+0,1 30,2+1,0 29,8+0,0
Rapskuchen b 106,8+3,5 | 102,0+05 929+15 10,8+0,7 99+0,0 59,7 +1,7 573+0,3 309+1,0 30,3+0,1
Sojabohnen a 2487+54 | 2508+20 | 2164+16 38104 39,4+0,0 56,1+1,2 56,3 +0,0 1429+37 | 1440+19
Sojabohnen b 2729+04 | 2587+12 | 213816 43,0+0,0 41,2£0,3 63,2+0,6 59,0+0,2 154,4+03 | 1470£07
Sonnenblume a 374,8+10,0 | 3575+4,7 | 351,7+241 40,2 £1,2 38,0+0,5 90,6 +1,8 845+0,8 2257+6,2 | 2191 +3/1
Sonnenblume b 517,7+0,1 511,3+11 | 4863+270  556+04 54,1+0,2 103,7+0,2 | 1033+05 | 3335+03 | 331,2x08
Alikon a 998,1+1,5 1031+4,6 | 9359+74 | 9477+11 979,7+4,0 4,7+0,2 4,4+03 11+0,0 1,4+0,1
Alikon b 1010,1 10,9 | 1011,6 +3,7 n.b. 959,5+10,1 | 961,0+3,2 45+0,3 4,0+0,1 1101 1,6+0,2

*FT: Fur Extraktion entspricht dies RL.
n.b.: nicht bestimmt.

Die analytische Charakterisierung der GC-IS-Methode
Die Genauigkeit dieser Methode wurde Uber einen Ver-
gleich mit einer zertifizierten Probe bestimmt unter Ver-
wendung der kombinierten Unsicherheit des zertifizier-
ten Werts und des Messwerts (fir 95 % Konfidenzintervall
des zweiseitigen Student-t-Tests).

_ |2 2
Uy = JHGC—IS + Ugcriez

u,. . ist die Unsicherheit der GC-IS-Methode, u,,,,; ist
die der zertifizierten Probe und u, die kombinierte
Unsicherheit (v = sd/\n), sd ist die Standardabweichung

und n die Anzahl Messungen).

U,=ku,

k ist der Erweiterungsfaktor (Faktor t des zweiseitigen
Student-Tests fur 95% Konfidenzintervall) und U, die
kombinierte erweiterte Unsicherheit.

Fur die Bestimmung der Unsicherheit wurden zehn
Replikate von vier verschiedenen Proben wahrend zwei
Monaten von verschiedenen Laboranten, jedoch im
gleichen Labor, analysiert. Die erweiterte Unsicherheit
U wurde in % des Mittelwerts berechnet fur 95 % Kon-
fidenzintervall des zweiseitigen Student-t-Tests, mit
u= sd/vZ da die Routineanalyse mit zwei Wiederholun-
gen durchgefihrt wurde.
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Abb. 3 | Unterschiede zwischen GC-2E und GC-IS sowie zwischen Extraktion und GC-IS fiir FT (in % bezogen auf FT gemass

GC-IS) versus FT gemass GC-IS.

Resultate und Diskussion

Lipidgehalt gemass drei Analysenmethoden

Tabelle 1 zeigt die Lipidgehalte in 29 unterschiedlichen
Proben, welche jeweils mit drei verschiedenen Analysen-
methoden bestimmt wurden. Jedes Ergebnis ist der Mit-
telwert aus zwei unabhédngigen Bestimmungen. Bei den
in dieser Studie verwendeten Proben sind im Allgemei-
nen die mit der GC-IS-Methode bestimmten Gesamtfett-
gehalte héher als bei den beiden anderen Methoden,
wohingegen die GC-2E-Methode haufig zu den tiefsten
Werten fihrt. Die deutlichsten Unterschiede im Gesamt-
fettgehalt zwischen GC-2E und GC-IS lassen sich bei
Getreide (FT von 24 bis 47 g/kg TS in der Abbildung 3)
und Getreideprodukten beobachten mit Unterschieden
in Hohe von 30 bis 50 % bei Weizen und Gerste, 10 bis
26 % bei Hafer, Mais, Weizenkeimen und Biertreber. Im
Gegensatz zu anderen Getreiden wurden die PUFA im

Hafer durch die beiden Methoden korrekt bestimmt
(Tab. 2). Die Fraktion der neutralen/polaren Lipide liegt
bei Hafer in der Grossenordnung von 80 bis 90 % mit
> 94% in Form von Triglyceriden (Banas et al. 2007),
wohingegen diese Fraktion bei den Ubrigen Getreide
schwacher ausfallt (75 % bei Gerste gemass Newman et al.
2008). Diese Besonderheit lasst sich auch bei Anwendung
der Extraktionsmethode beobachten. Bei den Futtermit-
teln kann diese Differenz vernachlassigbar sein (1,2 %)
oder im Bereich von 16 bis 29 % liegen. Bei Mischfutter-
mitteln ist dies von deren Zusammensetzung abhangig.
Zudem erleichtert das Vorhandensein von Neutrallipiden
deren Extraktion. Schlussendlich weisen die untersuchten
Proben mit einem FT > 110 g/kg TS wie Rapskuchen, Soja-
bohnen, Sonnenblumenkerne und Alikon nur sehr ge-
ringe Differenzen von 0 bis 5% auf, da Alikon wie auch
Fettgewebe hauptsachlich aus Triglyceriden besteht
(Doreau et al. 1991, Murphy et al. 1998).

Tab. 2 | Mit den Methoden GC-1S und GC-2E in Getreide bestimmte Fettsauren

Weizen a Weizen b Gerste a Gerste b Hafer a Hafer b
[g/kg TS] GC-SI GC-2E GC-SI GC-2E GC-SI GC-2E GC-SI GC-2E GC-SI GC-2E GC-SI GC-2E
C16:113 5.3 2,4 5,6 2,9 7,6 41 8,1 3,6 10,2 6,2 10,7 72
C18:1¢9 2,9 1,7 2,5 1,7 4,1 3,0 5.4 2,7 14,2 11,4 16,7 14,8
C18:2c9c12 14,8 8,5 13,2 9.4 15,2 1,4 19,8 9,9 13,9 13,9 14,6 15,5
C18:3 9c12c15 1,0 0,7 0,9 0,7 1,2 11 1,4 0,8 0,4 0,6 0,4 0,6
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Tab. 3 | Genauigkeitsbestimmung der GC-IS Methode durch Vergleich zwischen den Unterschieden der Mittelwerte, A , und der kombinier-

ten erweiterten Unsicherheit, U, (in Absolutwerten)

BCR® - 163: Beef — Pork Fat Blend

% C14 c16 C16:1

MRC 2,29 25,96 2,58

BCR163 u 0,04 0.3 0,16
n 1 " "

Durchschnitt 2,22 26,23 2,55

GC-IS u 0,08 0,54 0,06
n 28 28 28

A, 0,07 0,27 0,03

U 0,08 0,59 0,16

A

c18

18,29

0,17
1"

18,18

0,16
28

0,11

0,22

C18:1
38,3
0,4
12
39,51
0,48
28
1,21
0,59

C18:2
7,05
0,17

n
8
0.1
28
0,95
0,19

C18:3
0,86
0,14

10
0,76
0,02

28

0,1
0,12

BCR163: Zertifizierte Referenzprobe: BCR® — 163: Beef-Pork Fat Blend (IRMM). MRC: Zertifizierter Wert. U: erweiterte Unsicherheit fir 95 % Vertrauensintervall des zweiseitigen

Student-t-Tests. n: Anzahl der Replikate.

Tab. 4 | Unsicherheit (in % des Durchschnitts) der GC-1S-Methode, berechnet fiir 95 % Vertrauensintervall des zweiseitigen Student-t-Tests

[g/kg TS] n SFA
Mittelwert 20 6,9
Gerste
U 730%
Mittelwert 20 10,3
Futter a
U 6,30%
Mittelwert 20 12,4
Futter b
U 3,50%
Mittelwert 16 348,5
Fettgewebe
U 1,70%

MUFA PUFA FT
4,5 18,9 31,7
11,70% 11,20% 10,10%
6,6 16 34,5
8,50% 9,40% 7,70%
26,3 31,9 74,3
6,90 % 7,70% 6,40%
440,8 139,5 9731
3,80% 3,80% 2,70%

Der mittels Extraktionsmethode bestimmte Gesamtfett-
gehalt wird in Olsaatenproben wahrscheinlich aufgrund
einer unvollstdndigen Extraktion generell unterschatzt
(6 bis 22 %). Auch in Getreide wird das FT unterschatzt
mit Ausnahme von Hafer (0 bis 4%) unterschatzt
(16 bis 37 %). In Alleinfuttermitteln kann die Extraktions-
methode hingegen zu unter- oder Uberschatzten Wer-
ten fuhren.

Genauigkeit und Unsicherheit der GC-IS-Methode
Die GC-IS Bestimmungen korrelieren gut mit den zertifi-
zierten Werten des BCR-163 (Tab. 3). Einzig bei Olsaure
und bei Linolsaure, C18 : 1 und C18: 2, Uberschreitet die
Differenz der Mittelwerte die kombinierte erweiterte
Unsicherheit (A > U,). In diesen Féllen ist jedoch der GC-
IS-Wert grosser als der zertifizierte Wert, was darauf hin-
deutet, dass die GC-IS-Methode vollstandiger ist.

Wie in Tabelle 4 ersichtlich, weisen die in den vier
Proben fur FT, SFA, MUFA und PUFA berechneten Unsi-
cherheiten Werte von unter 12 % auf.

Schlussfolgerungen

Bestimmt man das Gesamtfett sowie die Zusammenset-
zung der Lipide in verschiedenen Rohstoffen und Futter-
mitteln mit der GC-IS-Methode, so erweist sich diese als
genauer als die GC-2E-Methode oder die Extraktion (nur
RL), was bei der Optimierung von Schweinefuttermitteln
einen offensichtlichen Vorteil darstellt. Aber auch die
beiden letztgenannten Methoden kénnen in gewissen
Fallen zu korrekten Ergebnissen fuhren (Proben, die
hauptsachlich aus Triglyceriden bestehen). Es ist von Vor-
teil, die RL-Analyse mit der GC-IS durch die FT-Analyse zu
ersetzen. u
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Composizione di acidi grassi negli
alimenti per animali - metodi di analisi
Il presente articolo illustra I'importanza
del metodo analitico nella determina-
zione della composizione di acidi grassi
negli alimenti per animali. In partico-

Riassunto W

lare nell’alimentazione dei suini in cui,
in Svizzera, sono necessari per formu-
lare una razione adatta a fornire una
qualita ottimale di grasso nella
carcassa del suino non solo il tenore in
grasso ma anche il profilo di acidi
grassi. Lo studio mostra che il metodo
GC (cromatografia in fase gassosa)
mediante transesterificazione in situ é
piu preciso e completo rispetto al
metodo GC in due fasi (mediante
estrazione dei corpi grassi, poi esterifi-
cazione) e al metodo empirico,
mediante gravimetria, che consiste
nell’estrazione dei composti solubili in
un solvente dato.

Literatur

= Alves S. P. Cabrita A. R. J. Fonseca A. J. M. & Bessa R. J. B., 2008. Impro-
ved method for fatty acid analysis in herbage based on direct transesteri-
fication followed by solid-phase extraction. J. of Chromatography A
1209, 212-219.

Alves S. P. Cabrita A. R. J. Fonseca A. J. M. & Bessa R. J. B., 2009. Effect
of a Purification Step and the Type of Internal Standard Used on Fatty
Acid Determination of Grass and Maize Silages. J. Agric. Food Chem. 57,
10793-10797.

Banas A., Debski H., Bana$ W., Heneen W. K., Dahlqvist A., Bafor M,.
Gummeson P.-0., Marttila S., Ekman A., Carlsson A. S. & Stymne S.,
2007. Lipids in grain tissues of oat (Avena sativa): differences in content,
time of deposition, and fatty acid composition. J. of Experimental Botany
58 (10), 2463-2470.

Carrapiso A. |. & Garcia C., 2000. Development in Lipid Analysis: Some
New Extraction Techniques and in situ Transesterification. Lipids 35 (11),
1167-11717.

Christen P., 2014. Neue Bewertung der Fettqualitat bei Schweinen. Zu-
gang: http://www.schweizerfleisch.ch/fileadmin/dokumente/downloads/
Medienmitteilung/2014/20140305/Faktenblatt_d_20140224.pdf.
Christie W. W., 1993. Preparation of ester derivatives of fatty acids for
chromatographic analysis. In: Advances in Lipid Methodology — Two (Ed.
W. W. Christie). The Oily Press LTD. Vol 4, 69-112.

Determination of fatty acid compo-
sition in feed - analytical methods

This paper illustrates the importance of
the analytical method for the determi-
nation of fatty acid composition in
feed. In Switzerland, not only the lipid
content but also the fatty acids profile
are necessary to formulate a ration

Summary B

that will produce an optimum quality
of fat in the pig carcass. Results of this
study showed that the fatty acid
profile obtained by gas chromatogra-
phy (GC) with in situ transesterification
was more accurate and complete than
that obtained by a GC method in two
steps (fat extraction followed by
esterification) or by a gravimetric
empirical method which employed the
extraction of soluble compounds in a
given solvent.
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