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Schnelle und einfache Messung des Feuchte- und Fettgehaltes von komplexen

Lebensmittelproben
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Dieser Artikel stellt eine neue Labor-
methode vor, die das ideale Zusammen-
spiel von Probenvorbereitung inklusive
Zerkleinern und Homogenisieren mit ge-
eigneten Labormiihlen fiir die Fett-
analytik beschreibt. Gerade heterogene
Lebensmittel stellen hohe Anforderun-
gen an die Zerkleinerung und Homogeni-
sierung der Proben. Die Prazision und
Richtigkeit der Fettgehalte steht in
direktem Zusammenhang zur vorge-
schalteten Probenvorbereitung.

Die Gehalte an Feuchte bzw. Feststoff
sowie Fett sind wichtige Kontrollpara-
meter bei der Qualitatskontrolle laufen-
der Lebensmittelproduktionen und der
Eingangskontrolle von Rohstoffen.
Problematisch ist jedoch die Zeitintensi-
tat der Analyse, da das Ergebnis haufig
erst Stunden spater nach Analysen-
beginn vorliegt und somit ein schnelles
Eingreifen in die laufende Produktion
verhindert.

Hier stellt der Fettanalysator Oracle als
Mikrowellen- und NMR-Verbundgerat
eine schnelle, universelle, l6sungsmit-
telfreie und kalibrationsfreie Technolo-
gie mit prazisen Ergebnissen dar. Das
Oracle kann zur Feuchte- und Fett-
bestimmung bei allen Lebensmitteln
eingesetzt werden.

Das Oracle wurde als Fettanalysator fiir
den universellen Einsatz bei unter-
schiedlichsten Proben entwickelt. Hier
miissen keine umfangreichen produkt-
spezifischen Kalibrierungen fiir unter-
schiedliche Rezepturen durchgefiihrt
werden. Direkt nach der Installation ist
das Oracle fiir die Routine einsatzfahig
und bestimmt kalibrations- und losemit-
telfrei, schnell und prazise den Feuchte-

und Fettgehalt aller Lebensmittel. Kom-
plexe Proben wie z. B. vegetarische
Schnitzel, Tortellini, gefiillte Ravioli, ge-
fillten Kartoffeltaschen, Speck, Mett-
wurst, Frihlingsrollen und Pizza sind
sehr heterogen aufgebaut und bediirfen
vor der Analyse einer effektiven Zerklei-
nerung und Homogenisierung.

Homogenisierung von Proben mit
hohem Fettanteil

Retsch bietet die Messermiihlen Grindo-
mix GM 200 oder GM 300 fiir die Homo-
genisierung von Lebensmittelproben mit
hohem Fett- oder Olanteil (Abbildung 1).
Diese Miihlen homogenisieren die Pro-
ben durch Schneideffekte. Der Feinheits-
grad wird dabei durch die variable
Geschwindigkeit bestimmt. Der Mahl-
vorgang kann sogar in einer fliissigen
Phase, z.B. Extraktionsmedium, erfol-
gen. Daher kann ein Probenverlust beim
Ubertragen der homogenisierten Probe
in einen Extraktionsbehalter weitest-
gehend minimiert werden.

Die GM 300 zerkleinert Probenvolumina
bis 4,5 L und kann daher sogar eine kom-

Abb. 1: Messermiihlen GRINDOMIX GM200

und GM 300

plette Pizza in einem Arbeitsschritt
homogenisieren. Im Riickwartslauf trifft
die stumpfe Seite der Klingen auf die
Probe, wodurch die Probe eher durch
Prall statt mit Schneideffekt zerkleinert
wird. Des Weiteren stehen viele Zube-
horteile zur Verfiigung: verschiedene
Messer und Mahlbehalter-Deckel, Mahl-
behalter aus Polypropylen, Polycarbo-
nat oder rostfreiem Edelstahl.

Alle Behalter auBer der Polypropylen-
variante kénnen autoklaviert werden.
Bei Verwendung eines Volumenreduk-
tionsdeckels kann das Probenvolumen
auf 0,25 oder 0,5 | reduziert werden, die
Probe wird im Mahlprozess gegen die
Klingen gedriickt, was die Vermahlung
bei geringen Probenvolumina besonders
effektiv macht.

Gerade bei klebrigen Proben, die iiber
oder unter den rotierenden Klingen an
der Innenwand des Mahlbehalters kle-
ben wiirden, wird somit die Homogeni-
sierung deutlich erleichtert. Die GM 200
schafft 10.000 Umdrehungen pro Minute
und ist daher besonders fiir zéhe Proben
mit hohem Fettanteil geeignet.

Kryogenvermahlung fettiger
Lebensmittel

Die meisten Proben kénnen bei Raum-
temperaturen bis zur Analysenfeinheit
vermahlen werden. Fettige und klebrige
Lebensmittel jedoch (wie Pizza, Kase,
Marzipan) kdnnen bei Raumtemperatur
die Miihle blockieren. Diese Art Proben
wird am besten kryogen vermahlen. Eine
solche Vermahlung wird in Messermiih-
len mit Trockeneisschnee (festes CO; bei
-78°C) durchgefiihrt, die Proben werden
durch die Kalte briichig und kleben nicht
mehr. Die Probe wird mit Trockeneis-
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schnee (im Verhaltnis 1 zu 2) gemischt,
die komplette Mixtur in den Mahlbehal-
ter Giberfiihrt. Da Plastikbestanteile des
Zubehors ebenfalls versprodet wiirden
und brechen kdnnen, sollte nur Zubehor
aus Stahl verwendet werden. Retsch
biete sowohl fiir die GM 200 als auch fiir
die GM 300 Edelstahlbehdlter, Ganz-
metallmesser und spezielle Deckel an,
die ein Abgasen des CO; ermdglichen. In
einer Kryogenvermahlung kann sogar
Schokolade, welche bei Raumtempera-
tur nur pastenartig aufgearbeitet wer-
den kann, pulverisiert und vollstandig
homogenisiert werden. Die GM 200 kann
zur besseren Durchmischung der Probe
mit einem Stahlbehalter mit Sicken aus-
gestattet werden.

Nach der erfolgreichen Probenzerkleine-
rung und Homogenisierung werden
die unterschiedlichen Lebensmittelpro-
dukte auf ihren Feuchte- und Fettgehalt
hin untersucht.

Der Arbeitsablauf besteht nur aus 3
Schritten:

= Trocknung der Probe im Mikrowel-
lentrockner Smart 6: So wird in 2
bis 3 Minuten wird das gesamte
Wasser ausgetrieben.

= Uberfiihren der getrockneten Probe
ins Kernresonanz-Spektrometer
(Oracle-Modul).

= Fettmessung innerhalb von 30
Sekunden im Oracle Modul.

Die Bedienung der Trocknungswaage
und des Oracle Moduls erfolgt iiber einen
Touch Screen. Die Software mit menii-
gefiihrten Arbeitsanweisungen analog
zur Bedienung von Smartphones konzi-
piert.

Komplizierte Spektren wie z. B. die Fett-
signale werden von der Software direkt
ausgewertet und das Ergebnis visuali-
siert. Ein PC wurde in das Oracle System
so integriert, damit auch angelerntes
Personal bereits nach kurzer, etwa 15-
mindltiger Einweisung die Analysen
selbststandig durchfiihren kann.

Funktionsweise der Kombination einer
Feuchte- & Feststoffbestimmung mit
anschlieBender Fettmessung

Die Fettbestimmung von Lebensmitteln
mittels Kernresonanzspektroskopie
(NMR) ist eine zuverlassige Technik, die

= beiallen Proben universell einsetz-
bar ist,

= bei trockenen Proben schon lange
etabliert ist,

= ohne toxische Losemittel arbeitet,

= keine aufwendige und produkt-
spezifische Kalibration erfordert,

= sehr schnelle Ergebnisse in weniger
als einer Minute liefert

= sehr einfach zu bedienen ist.

Der Einsatz der NMR-Technologie fiir die
Fettmessung ist nicht neu und wird be-
reits seit vielen Jahrzehnten fiir tro-
ckene Proben wie Niisse, Schokolade
oder Getreide eingesetzt. Allerdings
scheiterten frithe Versuche zur Fett-
analyse von sehr feuchten Produkten
wie Fleisch- und Wurstwaren.

Der Grund fiir diese Fehlschldage war der
Storeinfluss des Wassers auf das Fett-
signal. Daher muss vor der Fettbestim-
mung muss das Wasser aus der Probe
ausgetrieben werden. Der hohe, mehr-
stiindige Zeitaufwand von Trocknungen
im Trockenschrank machte diese Vor-
gehensweise in der Praxis ineffektiv und
damit uninteressant. Aus diesem Anlass
entwickelte CEM als Hersteller von Mik-
rowellentrockner, einen schnellen und
damit effektiven Trockner, das Smart 6,
zur schnellen Probentrocknung inner-
halb von 2 Minuten, der der Fettmessung
vorgeschaltet wird.

Die Mikrowellentrocknung als die
schnellste direkte Trocknungsmethode
ist schnell genug fiir die Prozesskon-
trolle und kann ohne Kalibrieraufwand
fiir unterschiedliche Produkte und Sor-
ten direkt am Produktionsort eingesetzt
werden.

Als Mikrowellen-Feuchte/Feststoff-
Analysensystem kommt das Smart 6 in
unterschiedlichen Produktionssparten
seit Jahrzehnten zum Einsatz.
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Das Probengut wird dabei auf ein spezi-
elles Probentragermaterial (Glasfaser-
trager) gegeben und auf die im Mikro-
wellengerat eingebaute Waage gelegt.
Dabei werden die Wassermolekiile der
Probe im eingestellten Mikrowellenfeld
erwarmt und ausgetrieben, ohne dass
die Probe an der Oberflache verkrustet,
was den weiteren Wasseraustrieb ver-
hindern wiirde.

Uber einen integrierten Temperatur-
sensor findet eine kontrollierte Erwar-
mung des Probengutes statt, so dass
hier die Gefahr einer Zersetzung (z. B.
Karamellisierung bei Kohlenhydraten)
der Probe minimiert ist. Zur exakten
Feuchtigkeitsbestimmung ist es nétig,
das maBgebliche  Mikrowellenfeld
gleichmaRig auszubilden und stufenlos
zuregeln.

Die integrierte Analysenwaage nimmt
wahrend des Trocknungsprozesses
stdndig das Probengewicht auf und
sorgt flr die Abschaltung bei Gewichts-
konstanz, die oft schon nach 2 Minuten
Messdauer erreicht wird.

Insbesondere fiir Substanzen mit hohem
Wassergehalt (bis zu 99,9 %) ist dieses
Verfahren dank seiner Schnelligkeit und
Messgenauigkeit (Prazision von *0,1%
Trockensubstanz) fiir die At-line-
Prozesskontrolle geeignet.

Die exakt getrocknete Probe wird
anschliefend ins Oracle Modul, das
NMR-Spektrometer, tiberfiihrt. Hier wird
die Probe fiir 8 s einem Magnetfeld mit
Hochfrequenzenergiepulsen ausge-
setzt. Die Fettmolekiile geben ein cha-
rakteristisches Signal, welches die
Gerdtesoftware des Oracle direkt als
Fettgehalt umrechnet und dem Benutzer
anzeigt.

&

SMART 6 und Oracle, CEM GmbH

Abb. 2:
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Diese Fettmessung wird nicht durch Tab.1: Vergleich der Feuchte- und Fettgehalte vom SMART 6 und Oracle
Begleitsubstanzen wie Zucker, Salz, im Vergleich zu den Standardmethoden Trockenschrank und Losemittel-
Aromastoffe, Geschmacksverstarker, extraktion
Emulgatoren, Konservierungsmittel etc. Feuchte [%] Fett [%]
verfalscht. Auch Farbunterschiede der Probe
Proben untereinander haben keinen SMART6  Trockenschrank ORACLE  Extraktion
Storeinfluss. Damit ist diese Methode
universell einsetzbar. Hot Dog 52,97 53,66 30,25 30,09
Um dies gewdhrleisten zu kénnen, Rind 67,57 67,82 12,08 11,94
wurde im Oracle eine universelle Kalib-
ration von unterschiedlichen Proben- Huhn 72,65 73,05 7,95 7,84
arten durchgefiihrt, die auf Referenz- Schwein 70.23 70,08 10,26 10,14
gehalten und Referenzmethoden ba-
siert. Damit sind die Ergebnisse von un- Fisch 66,56 67,09 15,60 15,57
bekannten Proben vergleichbar mit den Hackfleisch 69,99 70,00 12,87 13,04
Ergebnissen der Standardverfahren (Ta-
belle 7). Tab. 2: Homogenisierungsgrade unterschiedlicher Lebensmittelproben
Der Homogenisierungsgrad
beeinflusst die Standardabweichung Lebensmittel Ausgangsprobe Vorzerkleinerung Feinzerkleinerung
der Fettmessung:

.. Gefiilltes
Beispielproben

vegetarisches

Lebensmittel sind besonders geeignet, Schnitzel
um Abweichungen im Fettgehalt bei ver-
schiedenen Homogenisierungsgraden wurst mit

zu zeigen. Da beispielsweise nur wenige
Milligramm einer Pizzaprobe fiir die Ana-
lyse verwendet werden, kdnnen bei un-
vollstandiger Homogenisierung Proben-
bestanteile selektioniert und tiberrepra-
sentiert werden (z.B. Kasereste), was zu
nicht korrekten Analysen fiihren wiirde.
Je besser der Homogenisierungsgrad ist, Wiirstchen
desto besser und reproduzierbarer ist

die Analyse, desto geringer die Stan-

dardabweichung.

Fleischstiicken

Speck

Tortellini
In der Tabelle 2 sind verschiedene
Lebensmittel mit unterschiedlichen
Homogenisierungsgraden abgebildet. .
. Gefiillte
Die grob vermahlenen Proben als auch
. . . Kartoffeltaschen
die fein vermahlenen Proben wurden in
je funf Einzelmessung auf ihren Fett-
anteil hin untersucht (SMART 6 und
Ravioli

Oracle). Fiir jede Messung wurden 4g
Probe in 2,5 min getrocknet und inner-
halb einer Minute gemessen. Die eigent-
liche Fettanalyse erfolgt in weniger als
10 min. Die berechneten Mittelwerte und
Standardabweichungen sind in Abbil-
dung 3 zu sehen. Die genauen Mahlpro-
tokolle sind in Tabelle3 im Anhang Pizza
zusammengefasst.

Friihlingsrollen



https://analytik.news/

analytik.news

Fazit

Ausreichende Homogenisierung von
zdh-klebrigen Lebensmitteln mit geeig-
neten Labormiihlen ist eine Vorausset-
zung fiir reproduzierbare und reprdsen-
tative Analysen. Die Standardabwei-
chung der gemessenen Fettgehalte
konnte in den feinvermahlenen Proben
im Mittel um den Faktor 10 reduziert
werden.
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Abb. 3: Mittelwerte der jeweils 5 Einzelproben, der Fettgehalt schwankt in den grob
vermahlenen Proben deutlicher als in den fein vermahlenen Proben
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Anhang

Tab. 3: Mihlen, Zubehor und Parameter

AusgangsgroBe Miihle & Zubehor Endfeinheit

Fleischprodukte

180g
veg. Schnitzel

200g
Wurst mit Fleisch

150g
Speck

400g
Wiirstchen

200g
Tortellini

150g
gefiillte
Kartoffeltaschen

400g
Ravioli

130g
Friihlingsrollen

Komplette Pizza

60 mm

diinne Scheiben

20 mm

20 mm

30 mm

50 mm

40 mm

20 mm

in 5 mm Stiicke
vorzerkleinert

GM 200

Mahlbehalter Edelstahl mit Sicken,
Standarddeckel, Standardmesser
GM 200

Mahlbehalter PC, Standarddeckel,
Standardmesser.

Mahlbehalter PC,
Volumenreduktionsdeckel 500 ml,
Standardmesser

GM 200

Mahlbehalter PC, Standarddeckel,
Standardmesser

Mahlbehalter PC,
Volumenreduktionsdeckel 250 ml,
Standardmesser

GM 300

Mahlbehalter Edelstahl mit Sicken,
Standarddeckel, Ganzmetallmesser
Trockeneis: Mahlbehalter Edelstahl,
Kryodeckel, Ganzmetallmesser

Teigprodukte

GM 200

Mahlbehalter PC, Standarddeckel,
Standardmesser

GM 200

Mahlbehalter Edelstahl mit Sicken,
Standarddeckel, Standardmesser

GM 200

Mahlbehalter PC, Standarddeckel,
Standardmesser

GM 200 mit Trockeneis:
Mahlbehalter Edelstahl mit Sicken,
Kryodeckel, Ganzmetallmesser

GM 300

Mahlbehdlter Edelstahl,
Standarddeckel, Ganzmetallmesser
Trockeneis: Mahlbehalter Edelstahl,
Kryodeckel, Ganzmetallmesser

10 s schneidend, 10.000 rpm;
40 s schneidend, 10.000 rpm

5 s schneidend, 10.000 rpm

20 s schneidend, 10.000 rpm

10 s schneidend, 6000 rpm

15 s schneidend, 10.000 rpm

15 s schneidend, 4000 rpm

30 s schneidend,
4000 rpm

5 s schneidend, 10.000 rpm
30 s schneidend,10.000 rpm;
20 s schneidend,

4000 rpm Intervall

40 s schneidend, 10.000 rpm

5 s schneidend, 10.000 rpm
20 s schneidend, 10.000 rpm

20 s schlagend, 4000 rpm
60 s schneidend, 10.000 rpm

90 s schneidend, 4000 rpm

20 s schneidend, 4000 rpm

10 mm
homogene Paste

10 mm

homogene Paste

10 mm

homogene Paste

5mm

300 pm

8 mm,

homogene Paste
Paste mit max 8 mm
Partikeln

homogene Paste

8 mm
homogene Paste

3 mm
400 pm

5mm

500 pm
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