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Einfuhrung

Der Gesamtfettgehalt gehort zu den wichtig-
sten Kennzahlen der Nahrungsmittelanalyse.
Wenn Fettsauren an Glyceride, Sterolester,
Glycol und Phospholipide angebunden sind,
muss eine Saure- oder Basenhydrolyse durch-
gefuhrt werden. Durch die Hydrolyse werden
Zellwande zerstort sowie Fettemulsionen und
Lipid-Protein-Bindungen aufgebrochen. Fir
verschiedene Matrices existieren mehrere
AOAC-Verfahren. Dazu gehoren die Saure-
oder Basenhydrolyse zum Losen aller Fette
aus verschiedenen Produkten, gefolgt von der
vollstandigen Extraktion dieser Fette durch
gemischte Ether.

Diese AOAC-Verfahren sind arbeitsintensiv; ihre
Reproduzierbarkeit schwankt von Matrix zu Matrix.
HYDROTHERM ist ein automatisiertes, geschlos-
senes Saurehydrolysesystem auf der Grundlage
des gravimetrischen Weibull-Berntrop-Verfah-
rens nach 1SO 8262-1.

Zusammen mit dem innovativen Schnell-Extrakti-
onssystem SOXTHERM® lasst sich bei minimalem
Arbeitsaufwand die Fettanalyse von Lebensmittel-
produkten vollautomatisiert durchflihren. Die in
dieser Validierungsstudie prasentierten HYDRO-
THERM-Daten werden mit Daten verglichen, die
im Rahmen des Verfahrens nach AOAC 922.06 ge-
wonnen wurden. Dabei handelt es sich um einen
manuellen Saureaufschluss unter Anwendung
des Mojonnier-Extraktionsverfahrens fir die Sau-
rehydrolyse.

Fleischhomogenat nach NIST 1546 (n=36) wurde
unter Anwendung beider Verfahren analysiert.
Die dabei mit dem HYDROTHERM-Verfahren er-
reichten Ergebnisse waren dem AOAC-Verfahren
gleichwertig. 21 Produkte, darunter Kase, Sup-
pen und Sofen, Fleischprodukte (roh/gekocht,
paniert, Aufschnitt), Haustier-Snacks, Tortillas
und Taco-Schalen wurden analysiert. Dabei wur-
de festgestellt, dass das HYDROTHERM-Verfah-
ren im Vergleich zum AOAC-Verfahren eine gro-
Bere hydrolytische Wirksamkeit aufweist. Das
HYDROTHERM-Verfahren fir die automatisierte
Saurehydrolyse zeichnet sich durch eine gute Wie-
derholbarkeit, eine hohe Produktivitat, exakte Er-
gebnisse und eine universelle Anwendbarkeit aus.
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Ziele

e Validierung des Einsatzes des HYDROTHERM
Systems im Vergleich zum Verfahren nach
AOAC 922.06 zur Durchfiihrung der Fettsau-
rehydrolyse vor der Fettextrak-tion mit dem
SOXTHERM® System

e \erbesserte Arbeitssituation - kein Kontakt
mit Chemikalien

e Einsparung von Platz (kein Abzug notwen-
dig), Arbeitszeit und Betriebsmitteln

e Demonstration einer guten Wiederholbar-
keit, einer hohen Produktivitat und exakter
Ergebnisse

Methoden

2-3 Gramm einer Probe in HYDROTHERM Wage-
papier (C. Gerhardt Produktnr. 1004939) einwie-
gen. Die Probe in einen HYDROTHERM-Becher
geben und 2 Teeloffel Celite hinzufligen. In den
entsprechenden Trichter HYDROTHERM-Filter
(C. Gerhardt Produktnr. 1004092) einsetzen. Das
HYDROTHERM-Programm unter Verwendung
von 15 %-iger Chlorwasserstoffsaure als Hyd-
rolysereagens ausfihren. Nach dem Abschluss
des HYDROTHERM-Programms die Filter ent-
fernen und bei 100°C fir 30 Minuten trocknen
lassen. Die getrockneten Filter zur Extraktion
in eine Extraktionshilse aus Cellulose einset-
zen. Das anfangliche Gewicht der Becher fiir die
entsprechenden Extraktionshilsen ermitteln.
Die Extraktionshiilsen in den entsprechenden
Becher einsetzen. 90-100 ml Petroleumather in
den Becher gieflen und im SOXTHERM®-System
die Extraktion durchfihren. Nach der Extraktion
die Extraktionshilsen entfernen und die Becher
30 Minuten lang bei 100°C trocknen. Die Becher
abkuhlen lassen und das abschlieBende Becher-
gewicht erfassen. Der Gesamtfettgehalt wird an-
hand folgender Formel berechnet:

Fettgehalt =
(AbschlieBendes Bechergewicht -
Anfangliches Bechergewicht) * 100

Einwaage
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HYDROTHERM

HYDROTHERM ist das weltweit einzige Verfahren
zur Durchfiuhrung einer automatischen Saure-
hydrolyse zur traditionellen Bestimmung des
Fettgehalts nach Weibull-Berntrop.

In diesen Datensatz wurden mindestens 9 Be-
obachtungspaare aufgenommen. Einundzwan-
zig Produkte wurden unter Anwendung beider
Methoden evaluiert.

Die Daten wurden bei einem gepaarten t-Tests
hinsichtlich ihrer wesentlichen Unterschiede

Ergebnisse der Matrixvergleiche

HYDROTHERM Verfahren 922.06

Produkt Mittelwert c Mittelwert c
Alfredo (n =9) 22,6 7,14 22,9 7,48
Alfredo Base (n=9) 13,7 0,37 13,1 1,567
Alfredo Sauce (n=19) 23,3 5,40 23,7 5,76
Chips (n=10) 18,7 0,82 19,0 0,73
Gemahlenes Hiihnchen- 11,2 1,75 11,1 1,64
Knorpelgewebe (n=12)

Haustier-Snacks (n=45) 10,82 4,31 7,7° 4,03
Roastbeef (n=9) 12,57 1,20 10,6° 0,91
Kasedip (n=17) 13,22 1,23 12,4° 1,72
Backhahnchen (n=25) 8,7 1,36 8,7 1,09
Hihnchen-Knorpelgewebe (n=10) 7,9 1,99 7,2 1,46
Chicken Nuggets (n=86) 13,72 2,04 12,8° 2,34
Hihnerpastetchen (n=45) 5,3° 1,70 4,3b 1,35
Hihnchenstreifen (n=45) 10,12 1,66 9,3 2,07
Hackfleischballchen (n=69) 18,62 4,24 18,1° 4,31
Popcorn-Hiihnchen (n=38]) 14,2 2,11 14,3 2,20
Kartoffelsuppe (n=9) 8,3 0,56 7,9 0,82
Hihnchen, roh (n=21) 6,42 5,05 5,7° 4,97
Wiirstchen (n=9) 33,2 1,71 32,7 2,11
Taco-Fleisch (n=10) 13,4 2,27 12,7 2,77
Taco-Schale (n=36) 20,6° 1,49 21,2 1,87
Tortilla (n=51) 7,6 1,25 7.4 1,52

@ Mittelwerte, die innerhalb einer Zeile mit unterschiedlichen hochgestellten Indizes gekennzeichnet wurden, unterschieden
sich voneinander (P <0,05).

%2 Standardabweichungen, die innerhalb einer Zeile mit unterschiedlichen hochgestellten Indizes gekennzeichnet wurden,
unterschieden sich voneinander (P < 0,05).
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Phase 1 Phase 2 Phase 3 Phase 4 Phase 5 Phase 6
Filter und Probe einsetzen Zugabe Salzsdure Hydrolyse Verdiinnen und Spiilen Filtration Filterentnahme
Nach Zugabe der Probe in das Nach Start des Prozesses Die Probe wird in der Nach Beendigung des Auf- Die verdiinnte Probe wird quan- Zum Schluss wird der Filter
Aufschlussgefal und Einset- wird eine zuvor definierte siedenden Salzs&ure hy- schlusses wird die Probe mit titativ tiber den Filter filtriert. entnommen, getrocknet und
zen des Filters in den Trichter ~ Salzsauremenge automatisch drolysiert. Der Aufschluss heiflem Wasser stark ver- Das Aufschlussgefaf3 wird mit zur Fett-Extraktion in eine
wird das Gerat geschlossen. zugegeben. Der gesamte Pro- der Matrix erfolgt in einem diinnt. Vor der Filtration wird  heilem Wasser solange gespiilt, Extraktionshilse tberfiihrt.
Trichter und Aufschlussgefa  zess findet im geschlossenen optimal dimensionierten Auf- der Filter mit heiBem Wasser  bis alle Fettanteile uberfiihrt sind
sind dicht verschlossen. System statt. schlussgefaB. befeuchtet. und der Filter pH-neutral ist.

Zeit: ca. 90 Miunten

Probenvorbereitung fiir die Extraktion

Filter

_- N 9
Becher

3. Filter in Extraktionsbecher
einsetzen

1. Becherglas einwiegen 2. Filter trocknen 4. Losung hinzufiigen

Zeit: ca. 30-60 Miunten

evaluiert. Die Gleichheit der Varianzen inner-
halb der einzelnen Methoden wurde, unterteilt
nach Produkttyp, bei einem allgemeinen t-Test

evaluiert. Die grofite Differenz wurde bei den E:
Haustier-Snacks ermittelt. In allen Fallen er- il il e | i
gab das HYDROTHERM-Verfahren hohere Mit- i

telwerte als das Verfahren nach AOAC 922.06.
Dariiber hinaus wurde nur in einem Fall (Alfre-
do Base) innerhalb eines Produkttyps zwischen
den beiden Verfahren eine abweichende Varianz
festgestellt.

SOXTHERM®

Das SOXTHERM® Prinzip ermdglicht eine er-
hebliche Vereinfachung und Beschleunigung
des traditionellen Soxhlet-Verfahrens sowie die
Einhaltung internationaler und nationaler Nor-
men und Extrahierungsstandards.
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Phase 1 Phase 2 Phase 3 Phase 4 Phase 5

Im ersten Arbeitsschritt wird die Der Lésungsmittelspiegel wird Die Probe wird iiber dem siedenden Der groBte Teil des Lésungsmittels Die Extraktionsbecher werden
Probe im siedenden soweit abgesenkt, bis sich eine Lésungsmittel im Losungsmit- wird abdestilliert und zuriickge- automatisch von der Heizbank
Losungsmittel extrahiert. deutliche Trennung zwischen L&- teldampf durch das vom Kiihler wonnen. abgehoben. Es wird noch minimal
sungsmittel und Extraktionshiilse zuriickflieBende, kondensierte probenschonend eingedampft.
ergibt. Das riickgewonnene Destillat Losungsmittel extrahiert.

wird im Sammeltank aufgefangen.

Zeit: ca. 2-8 Stunden

Finale Vorbereitungen

Hiilse mit
Filter
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I — Becherglas mit Fett e
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1. Hiilse entfernen 2. Becherglas im Ofen trocknen 3. Becherglas im Exsikator trocknen
Zeit: ca. 90 Minuten
Sicherheit - Wichtige Verbesserungen e Die Exposition gegeniiber schadlichen sau-

ren Dampfen und Losungsmitteldampfen
ist beim HYDROTHERM-Verfahren deutlich

e HYDROTHERM und SOXTHERM® sind ge- .
geringer.

schlossene Systeme, bei deren Anwendung
auf den Einsatz eines Abzugs verzichtet

Diskussionsthemen
werden kann.

e Da keine gefahrlichen brennbaren Abfalle
entstehen, sind HYDROTHERM und SOX-
THERM® umweltfreundliche Verfahren. e Verschiedene Methoden der Saurehydrolyse

Der richtige Fettgehalt

Ergebnisse fir die Validierung nach ISO 17025

Matrix n Mittelwert | Std.-Abwei- | Mittelwert in Std.-Ab-
in % (HT) chung (HT) % (AOAC) weichung
(AOAC)
Fleischhomogenat nach 36 21,15 1,04 21,24 1,02
NIST 1546 (COA-Wert = 21%)
Interne QS-Unterlagen 61 27,45 0,64 26,22 0,92
Hihnerbrust 20 4,34 0,15 4,11 0,22
Tortilla 20 7,66 0,17 7,16 0,2
Roher Schinkenspeck 20 33,39 0,61 31,67 1,64




Ergebnisse von Laborvergleichsuntersuchungen
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Programm/Proben-1D Labor- Mittelwert Std.- Z-Score
ergebnis Abweichung

AAFCO/Kalberfutter (Anzucht) 4,6 4,6253 0,46397 -0,05
AAFCO/Hunde-Trockenfutter 9,425 9,6576 0,41083 -0,57
AAFCO/Maiskleber 4,96 4,9295 0,39613 0,08
AAFCO/Kalberfutter (Wachstum) 4,555 4,5781 0,55513 -0,04
AAFCO/Rinderfutter (Wachstum) 4,855 5,12 0,44344 -0,6
AAFCO/Schweinefutter (Wachstum) 4,495 4,4269 0,40048 0,17
AAFCO/Rinderfutter, pellettiert 6,32 6,4767 0,49843 -0,31
AAFCO/Erstfuttermittel fir Schweine 5,995 6,4948 0,56559 -0,88
LGC/Probe auf Getreidebasis 10,02 9,86 0,386 0,4
LGC/Probe auf Fleischbasis’ 26,17 26,19 1,047 -0,02
LGC/Probe auf Fleischbasis’ 14,59 14,76 0,59 -0,29

AAFCO - Association of American Feed Control Officials

LGC - Standards von LGC, ein von der ISO akkreditierter Anbieter von Laborvergleichsuntersuchungen

e International angewendete Verfahren nach
Weibull-Stoldt und Weibull-Berntrop

e Globale Trends - Methoden und Labore

e Methoden fir unterschiedliche Anwendun-
gen und Probentypen

e Rose-Gottlieb-Verfahren; Schmid-Bondzyn-
ski-Ratzlaff-Verfahren - siehe die Einlei-
tung zur IS0 8262:20054

e Wichtigkeit der Probenvorbereitung

Fazit

Bei der Probe ,,Fleischhomogenat nach NIST 1546"
wurden unter Anwendung des HYDROTHERM-Ver-
fahrens Ergebnisse ermittelt, die dem Verfahren
nach AOAC 922.06 statistisch aquivalent waren.

Bei Produkten mit einem geringen, mittleren und
hohen Fettgehalt (n=20) waren die unter Anwen-
dung des HYDROTHERM-Verfahrens ermittelten
Ergebnisse im Vergleich mit den unter Anwen-
dung des Verfahrens nach AOAC 922.06 ermit-
telten statistisch aquivalent oder besser, wobei
die Standardabweichung und der Variationsko-
effizient auf allen drei Ebenen besser waren.

Hinsichtlich der mittleren Ergebnisse fur alle

Produkte erwies sich bei der Extraktion des ge-
samten Fetts das HYDROTHERM-Verfahren ge-
gentiber dem Verfahren nach AOAC 922.06 als
leistungsstarker.

Beim automatisierten HYDROTHERM-/SOX-
THERM® -Verfahren war der Gesamtarbeitsauf-
wand im Vergleich zum Verfahren nach AOAC
922.06 geringer.

Die je Probe aufzuwendenden Gesamtkosten fur
MaterialienundChemikalienwarenbeimHYDRO-
THERM-/SOXTHERM®-Verfahren um 22 % ge-
ringer.

Literaturhinweise

1. AOAC Method 922.06, ..Fat in Flour.”

2. AOAC Method 991.36, ..Crude Fats in
Meats.”

3. Gerhardt Application Note B.1.3.HT, ,Total
Fat in Meat and Meat Products.”

4. 150 8262:2005 und IDF 124-1:2005, Milch-
produkte und milchhaltige Lebensmittel
- Bestimmung des Fettgehalts nach dem
gravimetrischen Weibull-Berntrop-Verfah-
ren (Referenzverfahren); S. VI



Uberreicht von:

C. Gerhardt - Qualitat made in Germany

STANDARDANALYSEN
AUTOMATISIEREN

Vollautomatische Labor-Analysensysteme von C. Gerhardt sind hoch-
entwickelte Spezialgerate. Sie automatisieren wiederkehrende Analy-
senprozesse entsprechend nationaler und internationaler Standards
und Normen. Sie liefern kontinuierlich prazise und reproduzierbare
Analysenergebnisse schnell, kostenglinstig, ressourcenschonend und
hocheffizient.

HYDROLYSE VOLLAUTOMATISCH

HYDROTHERM - automatisches Saure-Hydrolyse-System fir
die Fettbestimmung nach Weibull-Stoldt. Zusammen mit
SOXTHERM® ist HYDROTHERM eine ideale Systemldsung zur
Gesamtfettbestimmung.

FETTEXTRAKTION VOLLAUTOMATISCH
SOXTHERM® - automatisches Schnell-Extraktionssystem
zur Fettbestimmung.

STICKSTOFFANALYSE VOLLAUTOMATISCH
DUMATHERM® - Stickstoff-/Proteinbestimmung von festen
und flissigen Proben nach der Verbrennungsmethode von
Dumas. Fiir fast alle Probenmatrices eine schnelle und
komfortable Alternative zur klassischen Kjeldahl-Methode.

ROHFASEREXTRAKTION VOLLAUTOMATISCH
FIBRETHERM® - vollautomatische Abarbeitung der Koch-
und Filtrationsvorgange bei der Rohfaser-, ADF- und
NDF-Bestimmung.

WASSERDAMPF-DESTILLATION VOLLAUTOMATISCH
VAPODEST® - Schnell-Destilliersystem zur Stickstoff-

und Proteinbestimmung nach Kjeldahl und Wasserdampf-
destillation als Probenvorbereitung fir weitere Analysen.

Stand 09/2015 | Technische Anderungen vorbehalten
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