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Die mechanische Belastung von
Milch und Rahm ist von technologi-
scher Bedeutung und sollte deshalb
vor der Verarbeitung des Rohstoffes
erfasst werden. Nach den bisherigen
Erkenntnissen (3) kann die mechani-
sche Schadigung der Fettkiigelchen
negative Auswirkungen auf die Qua-
litdt einer Reihe von Milchprodukten
haben.

Die hier vorgeschlagene Methode
zur Erfassung der Fettschadigung
basiert auf der Kombination von 3
Metheden:

— Gesamtfettgehalt

— Freies Fett {(als primire Folge der
mechanischen Belastung)

— Freie Fettsduren (als Folge der
lipotytischen Spaltung, vor allem
des freien Fettes)

Die Summe der in freies Fett umge-

rechneten Fettsduren und des direkt

gemessenen freien Fettes ergibt die

Gesamtmenge an freiem Fett in der

Probe und wird als % freies Fett vom

Gesamtfett ausgedriickt.

Die vorgeschlagene Methode kann

mit einfachen Mitteln und geringen

zusétzlichen Investitionen in jedem

Milchkentroll- und  Milchuntersu-
chungslaboratorium durchgefiihrt
werden.

1. Bestimmung
des Gesamt-Feltgehaltes:

Acidobutyrometrisch nach Dr. Gerber

2. Bestimmung des freien Fettes

2.1 Definition des freien Fettes
Als freies Fett wird der Anteil von
Glyceriden (vorwiegend Tri-) ange-

sehen, welcher als Folge der me-
chanischen Schadigung der Mem-
bran aus den Kigelchen austritt.

2.2 Anwendungsbereich
Fiir Mitch und Rahm

2.3 Prinzip

Zwischen dem freien Fett und den
Fettkiigelchen besteht ein kleiner
Dichteunterschied. Dieser kann zur
Trennung der beiden Fettphasen
durch Zentrifugalkraft ausgeniitzt
werden, Durch Zugabe von Sudan-lll
wird das freie Fett rot geférbt.

Eine bekannte Menge von Milich oder
Rahm wird mit Sudan-Ill versetzt und
in einem speziellen Zentrifugier-Ge-
fass bei 65 °C zentrifugiert. Als leich-
teste Phase erscheint im Skalenteil
zuoberst das rotgefarbte freie Fett,
das direkt abgelesen wird.

Die Idee fiir diese Zentrifugier-Me-
thode stammt wvon JENKINS und
MACK (4) und wurde von SCHULZ
und Mit. (6) durch Zugabe von Sudan-
I weiterentwickelt. DILLIER-ZULAUF
und WIRASEKARA (2) schlugen so-
dann vor, fir die Zentrifugaltrennung
Mifchbutyrometer zu verwenden.
Unsere Untersuchungen ergaben,
dass sich das herkdmmliche Milch-
butyrometer zur Bestimmung des
freien Fettes nicht eignet, da die
Empfindlichkeit nicht ausreicht und
die Trennung sehr oft unbefriedi-
gend ausfilit. Deshalb wurde ein
Spezialbutyrometer, das Frei-Fett-
Butyrometer, entwickelt, mit wel-
chem bereits 0,002 g freies Fett er-
fasst werden kann (Hersteller: K.
Schneider & Co. AG, vorm. J. E. Ger-
ber & Co., Ziirich).

Sonderdruck aus der Schweiz. Milchzeitung, 104 {32), 245 (1978)

2.4 Apparate und Hilfsmittel

— Laborwaage, Genauigkeit 0,01 g
— Wasserbad, 65 °C

— Zentrifuge, freischwingend mit
Warmluft beheizbar auf 65 + 1 9C,
mit einer g-Zahl im Skalenteil des
Frei-Fett-Butyrometers von 140—
180 (gut eignet sich z. B. eine be-
heizbare GERBER P 63/66 Zentri-
fuge)

— Frei-Fett-Butyrometer (FF-Butyro-
meter) mit geeichtem Skalateil

— Pipette, 50 mi

— Tropfpipette

— Injektionsspritze mit langer Nadel

2.5 Reagenzien

— Sudan-lll-Lésung, 0,015% in Di-
athylather, chem. rein

— Destilliertes Wasser

2.6 Arbeitsvorschrift

2.6.1 Vorbereitung der Probe

Die Milch- oder Rahmprobe im Was-
serbad (30—40 °C) auf 20 °C aufwir-
men und gut durchmischen, wobei
darauf zu achten ist, dass es da-
durch zu keiner weiteren mechani-
schen Schidigung der Probe kommt.

2.6.2 Bestimmung

Skalateil des FF-Butyrometers mit
feuchtem Gummistopfen verschlies-
sen und mit dem Stopfen nach unten
in ein Gestell stellen.

50 m| Probe einbringen und auf 10
mg genau wagen.

Den FF-Butyrometer offen mit dem
Skalenteil nach unten in das Wasser-
bad von 65 °C stellen.

Nach etwa 3—5 Minuten 1 Tropfen
Sudan-Ill-Ldsung zugeben und 2 Mi-
nuten warten bis der Aether ver-
dampft ist.

FF-Butyrometer mit dem Drehver-
schluss verschliessen und den Inhailt
durch 5-maliges Kippen gut durch-
mischen. Kein Schiitteln!
FF-Butyrometer mit dem Skalenteil
nach oben schrig halten, Gummi-
stopfen legicht abheben und warten,
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bis sich derInhalt aus dem Skalenteil
entieert hat. Lauft dieser nicht von
selbst ab, so kann die Skala durch
Entfernen und Wiederaufsetzen des
Stopfens entleert werden.
FF-Butyrometer mit dem Skalenteil
nach oben fiir 10 Minuten ins Was-
serbad stellen. Mit der Spritze die
Skala mit 65 °C warmem dest. Was-
ser bis zum Skalenbeginn auffillen.
Falls iiber dem Fliissigkeitsspiege!
vor dem Auffillen mit Wasser eine
Schaumschicht liegt, soll das Was-
ser tropfenweise zugegeben werden,
bis die Trennschicht Schaum/Fliis-
sigkeit am unteren Ende der Skala
erscheint.

Nochmals fiir 2—3 Minuten ins Was-
serbad stellen und anschliessend
wihrend 10 Minuten zentrifugieren.
Achtung, die Temperatur des Was-
serbades und der Zentrifuge missen
ibereinstimmen!

Sofort ablesen. Geschieht dies nicht,
s0 muss der FF-Butyrometer wieder
in das Wasserbad gestellt werden.

2.6.3 Auswertung der Bestimmung

1 Teilsirich entspricht 0,00226 ml x
0,885 g/ml (Dichte von Milchiett bei
65°C) (5) = 0,002 g Fett. Das freie Fett
wird in % des Gesamt-Fettes ange-
geben.

% freies Fett =
Anzahl Teilstriche X 0.002 X100

Einwaage X % Fett
100

Anzahl Teilstriche X 20

Einwaage X % Fett

3. Bestimmung der freien Fettsduren
Nach Deeth, H. C. et al {1)

3.1 Definition der freien Fettsduren

Der (iberwiegende Teil der freien
Fettsduren in Milch und Rahm ist
das Produkt der lipolytischen Spal-
tung von Mono-, Di- und Tri-Glyceri-
den.

3.2 Anwendungsbereich
Fir Milch und Rahm

3.3 Prinzip

Die in der Probe enthaltenen freien
Fettsduren werden im Lésungsmittel
gelést und nach Zugabe von Phe-
nolphtalein mit 0,01 N KOH, geldst in
Methanol, bis zum Rosa-Umschlags-
punkt titriert.

Frei-Fett-Butyrometer zur Bestimmung der mechanischen Schidigung des Milchfeites,
minimale Nachweismenge 0,002 g freies Feit.

Links:

Rohmilch nach dem Melken,
Spuren von freiem Fett

nur mit

3.4 Apparate und Hilfsmittel

— Laborwaage, Genauigkeit 0,01 g
— Reagensglas, Inhalt min. 30 m}
— Erlenmeyerkolben, 50 ml

— Biirette, Einteilung 0,01 mi

— Pipette, 5 mi

— Magnetriihrer

3.5 Reagenzien

— Loésungsmittel A: Isopropanol, p.
a., Petroldther, Sdp.
40—60 °C und 4 N H:S0.: werden
im Verhéltnis von 40 :10 :1 ge-
mischt

— Petroléther, Sdp. 40—60 °C

— KOH, 0,01 N, geldst in Methanol
p. a.

— Phenolphtalein, 1% in 96% Aetha-
nol

— Destilliertes Wasser

3.6 Arbeitsvorschrift

3.6.1 Vorbereitung der Probe

Falls die Probe infolge Aufrahmung
nicht mehr homogen ist, sollte sie
vor der Analyse rasch auf 20 °C auf-
gewdrmt und durchmischt werden,
hierauf sofort ansetzen. Verweilzei-
ten bei iiber 10 °C sind wegen der
Lipolyse zu vermeiden.
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Rechts:

Pasteurisierter Schlagrahm, 35% Fett.
mit 0,086% freiem Fett (Gesamtfett = 100)

3.6.2 Bestimmung

5 ml Probe auf 0,01 g genau in ein
Reagensglas einwégen. 10 ml L&-
sung A zugeben. Nicht schiitteln!

Anschliessend 6 ml Petrolather und
4 ml dest. Wasser zugeben. Wahrend
15 Sekunden schiitteln und dann ru-
hen lassen, bis sich der Inhalt in ei-
ne klare und eine milchig triibe Pha-
se getrennt hat.

Vom klaren Ueberstand 5 ml in den
Erlenmeyerkolben pipettieren, 5 Trop-
fen Phenolphtalein zugeben und mit
KOH titrieren.

Um die Reagenzien zu iiberpriifen,
wird ein Blindversuch entsprechend
der Arbeitsvorschrift, jedoch unter
Verwendung von 5 ml Wasser anstel-
le der Probe, durchgefiihrt. Dieser
Wert ist vom Titrationswert der je-
weiligen Probe abzuziehen.

3.6.3 Auswertung der Bestimmung

1 ml 0,01 N KOH entspricht 0,0000033
M freiem Fett (iiber Fettsduren).
Mittleres Mol. Gew. von Milchfett =
728 (5)

Dichte des Milchfettes bei 20°C =
0,215 g/ml (5)

Der Titrationswert wird (nach Abzug
des Blindwertes) in freies Fett umge-
rechnet und als % freies Fett im Ge-
samtfett angegeben.




ml 0,01 N KOH X 0,0000033 X728X0,915 X (10 +

E X % Felt )
01,5

% freies Fett ==

ml 0,01 N KOH X 0,0525 X {10+ A)
A

E = Einwaagein g

E X % Fett
A [
1 R)

100
E X % Fett
91,5

X

4. Berechnung des gesamten
freien Fettes

Total freies Fett = direkt bestimmtes
freies Fett + freies Fett als Fettsdu-
ren
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