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Praxisvorteile dank
neuester NMR-Technologie

Messung des Fettgehaltes in Kartoffeln und Kartoffel-
produkten: schnell und universell

ie Gehalte an Feuchte bzw. Fest-
stoff sowie Fett sind wichtige
Kontrollparameter bei der Qua-

litdtskontrolle laufender Lebensmittel-

produktionen und der Eingangskontrolle
von Rohstoffen. Problematisch ist jedoch
die Zeitintensitat der Analyse, da das Er-
gebnis haufig erst Stunden spater nach
Analysenbeginn vorliegt und somit ein
schnelles Eingreifen in die laufende Pro-
duktion verhindert. Hier stellt der Fettana-
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lysator Oracle als Mikrowellen- und NMR-
Verbundgerat eine schnelle, universelle,
[6sungsmittelfreie  und  kalibrationsfreie
Technologie bei prazisen Ergebnissen dar.
Das Oracle kann zur Fettbestimmung bei
allen Arten an Kartoffelprodukten einge-
setzt werden. Von Pommes Frites bis zu
Kartoffelchips ist die Bandbreite gegeben.
CEM als Spezialist fur die Prozess-
analytik hat mit dem Oracle einen Fett-
analysator fur den universellen Einsatz bei
unterschiedlichsten  Proben entwickelt.
Hier mussen keine umfangreichen pro-
duktspezifischen Kalibrierungen fur un-
terschiedlichste Rezepturen durchgefihrt
werden. Direkt nach der Installation ist
das Oracle flr die Routine einsatzfahig!
Es hat niemals ein vergleichbares System
auf der Welt gegeben, was der-
art vielseitig, kalibrationsfrei,
|6semittelfrei, schnell und
prazise den Fettgehalt von
Kartoffelproben bestimmt.

Abbildung 1:
GRINDOMIX
Messermiihlen
GM 200 und
GM 300

Probenvorbereitung

Im Lebensmittelbereich ist die Homo-
genisierung der Probe von besonderer
Bedeutung: Fur die meisten Analysen
werden nur einige Milligramm oder
wenige Gramm Probe benétigt, die
allerdings die gesamte Ausgangspro-
be reprasentieren mussen — auch im
Sinne einer Reproduzierbarkeit der
Analyse. Proben mit zu groBen Par-
tikeln wie Chips oder Pommes Frites
mussen generell zerkleinert werden,
um dann im Oracle weiter verarbeitet
zu werden. Grundsatzlich sollte die
Probenvorbereitung sowohl an die
Probeneigenschaften als auch an die
Anforderungen der nachfolgenden
Analytik angepasst werden, um fal-
sche Aussagen zu vermeiden. Mahl-
parameter und Zubehoér werden so
gewahlt, dass die zu untersuchenden
Eigenschaften der Probe durch die
Behandlung nicht verandert werden.
Die Art der Probenvorbereitung und
die bendtigte PartikelgréBe richten
sich nach der Analysenmethode. Fir
die meisten Aufschluss- oder Extrak-
tionsverfahren ist z. B. eine Feinheit
von 0,5 mm optimal. Lebensmittel va-
riieren sehr stark in Bezug auf Harte,



Abbildung 2: Erdnuss-
flips vor der Homogeni-

sierung rung

Abbildung 6: Kartoffe-
lecken vor der Homo-

genisierung sierung

Feuchte oder Fettgehalt. Fur die un-
terschiedlichen Anforderungen in der
Lebensmittelanalytik bietet Retsch eine
groBe Bandbreite geeigneter Muhlen
an. Lebensmittel mit hohem Wasser-,
Ol- oder Fettanteil lassen sich hervorra-
gend in den GRINDOMIX Messermh-
len verarbeiten (Abb. 1). Der Schneid-
effekt der Stahlklingen fuhrt zu einer
vollstdndigen Probenhomogenisie-
rung, so dass von jeder beliebigen Stel-
le im Mahlbehdlter eine reprasentative
Probe entnommen werden kann. Das
Modell GM 200 kann in der Regel bis
zu 700 ml Probenmaterial aufnehmen
und verarbeitet gefrorene oder aufge-
taute Kartoffelprodukte muhelos. Fur
gréBere Probenmengen bis 4,5 | wird
die GM 300 verwendet.

Homogenisierung von
Kartoffelprodukten

Chips aller Art konnen sehr gut in der
GM 200 homogenisiert werden. Weil
diese Art von Probe wahrend der Ver-
mahlung stark an Volumen verliert,
kann der Mahlbecher randvoll befullt
werden, so dass ca. 900 ml Probe in ei-
nem Schritt vermahlen werden kénnen.
Zwei unterschiedliche Chipsarten wur-
den in ca. 10 sek bei 2500 U/min-1 im
Vorwartslauf mit Intervallbetrieb homo-
genisiert. Der Intervallbetrieb hilft bei
der Durchmischung der Probe. Die Pro-
be weist nach der Zerkleinerung eine
Feinheit von Uberwiegend < 1 mm auf.

Abbildung 3: Erdnussflips
nach der Homogenisie-

Abbildung 7: Kartoffele-
cken nach der Homogeni-

500 g Proben von gefrorenen Kar-
toffelecken und Kroketten wurden in
der gréBeren GM 300 in einem Schritt
aufbereitet. Dafur wurden die Proben
zunachst mit der stumpfen Seite des
Messers im Ruckwartslauf vorzerklei-
nert. So werden die Messer bei der an-
fanglich recht harten Probe geschont
und die Schneidkraft der Klingen bleibt
lénger erhalten. Die Vorzerkleinerung
erfolgte 30 sek im Intervallbetrieb mit
3000 U/min-1. AnschlieBend wurden
die Proben fir weitere 30-60 sek im
Vorwartslauf mit 4000 U/min-1 voll-
standig homogenisiert. In  dhnlicher
Weise lassen sich andere TiefkUhlpro-
dukte homogenisieren. Bis auf wenige

Abbildung 10: Trocknung im Smart 6

Abbildung 4: Chipsletten
vor der Homogenisierung

Abbildung 8: Kroketten
vor der Homogenisierung

Abbildung 5: Chipslet-
ten nach derHomogeni-
sierung

Abbildung 9: Kroketten
nach der Homogenisie-
rung

Ausnahmen lassen sich auch groBe Pro-

benstticke in der GM 300 ohne manu-

elle Vorzerkleinerung direkt vermahlen.

Nach der erfolgreichen Proben-

zerkleinerung und Homogenisierung

werden die unterschiedlichen Kartof-

felprodukte auf ihren Feuchte- und

Fettgehalt hin untersucht.

Der Arbeitsablauf besteht nur aus 3

Schritten:

1. Trocknung der Probe im Mikrowel-
lentrockner Smart 6 um das gesam-
te Wasser innerhalb von 2 - 3 Mi-
nuten auszutreiben (Abb. 10).

2. Uberfiihren der getrockneten Probe
ins NMR Kernresonanzspektrome-
ter (Oracle-Modul), (Abb. 11)
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3. Fettmessung innerhalb von 30 Se-
kunden im Oracle Modul (Abb. 12)

Die gesamte Bedienung des Mikro-
wellentrockners und des Oracle Mo-
duls erfolgt Uber einen Touch Screen.
Die Software wurde so konzipiert,
dass sie menlgefuhrte Arbeitsanwei-
sungen analog zur Bedienung von
SmartPhones vermittelt. Komplizierte
Spektren wie z. B. die Fettsignale wer-
den von der Software direkt ausge-
wertet und der Anwender bekommt
das Ergebnis zu sehen. Ein PC wurde
in das Oracle System so integriert, da-
mit auch angelerntes Personal ohne
lange Schulung, also nach maximal
15 min. die Analysen selbststandig
durchfuhren kann!

Wie funktioniert die

Kombination der Feuchte-

& Feststoffbestimmung

mit anschlieBender

Fettmessung?

Die Fettbestimmung von Lebensmit-

teln mittels Kernresonanzspektrosko-

pie ist eine zuverlassige Technik, die

e fiir eine Vielzahl von Proben univer-
sell einsetzbar ist,

e bei trockenen Probe schon lange
etabliert ist,

e ohne toxische Losemittel arbeitet,

e keine aufwendige und produktspe-
zifische Kalibration erfordert,

e sehr schnelle Ergebnisse in weniger
als einer Minute liefert

e sehr einfach zu bedienen ist.

Der Einsatz der NMR-Technologie fiir
die Fettmessung ist nicht neu und
wird bereits seit vielen Jahrzehnten
fur trockene Proben wie Nusse, Scho-
kolade oder Getreide eingesetzt. Al-
lerdings scheiterten frihe Versuche
zur Fettanalyse von sehr feuchten Pro-
dukten wie Fleisch- und Wurstwaren
u. v. m. Der Grund fur diese Fehlschla-
ge war der Stéreinfluss des Wassers
auf das Fettsignal. Ergo: Vor der Fett-
bestimmung muss das Wasser aus der
Probe ausgetrieben werden. Da aber
Trocknungen im Trockenschrank etli-
che Stunden dauern, scheiterte diese
Idee bereits im Ansatz. Somit war es
far CEM als Pionier und Hersteller der
Mikrowellentrockner eine logische

Konsequenz, den schnellsten Trock-
ner der Welt, das Smart 6 zur schnel-
len Probentrocknung innerhalb von 2
min. der Fettmessung vorzuschalten.
Die Mikrowellentrocknung als die
schnellste direkte Trocknungsmetho-
de ist schnell genug fur die Prozess-
kontrolle und kann ohne Kalibrierauf-
wand fur unterschiedliche Produkte
und Sorten direkt am Produktionsort
eingesetzt werden.

Als  Mikrowellen-Feuchte/Fest-
stoff-Analysensystem kommt das
Smart 6 in den verschiedensten Pro-
duktionssparten  seit Jahrzehnten
zum Einsatz. Das Probengut wird
dabei auf ein spezielles Probentra-
germaterial (Glasfasertrager) gege-
ben und auf die im Mikrowellengerat
eingebaute Waage gelegt (Abb. 10).
Dabei werden die Wassermolekdle

Abbildung 12: Oracle

der Probe im eingestellten Mikrowel-
lenfeld erwarmt und ausgetrieben,
ohne dass die Probe an der Oberfla-
che verkrustet und somit weiteren
Wasseraustrieb verhindert. Uber den
integrierten Temperatursensor findet
eine kontrollierte Erwarmung des
Probengutes statt, so dass hier die
Gefahr einer Zersetzung (z. B. Ka-
ramellisierung bei Kohlenhydraten)
der Probe minimiert ist. Zur exakten
Feuchtigkeitsbestimmung ist es no-
tig, das maBgebliche Mikrowellen-
feld gleichmaBig auszubilden und
stufenlos zu regeln. Die integrierte
Analysenwaage nimmt wahrend des
Trocknungsprozesses standig das
Probengewicht auf und sorgt fur die
Abschaltung bei Gewichtskonstanz
- oft schon nach 2 Minuten Mess-
dauer. Insbesondere fur Substanzen




mit hohem Wassergehalt (bis zu 99,9
%) ist dieses Verfahren dank seiner
Schnelligkeit und Messgenauigkeit
(Prazision von + 0,1 % Trockensubs-
tanz) fur die At-line-Prozesskontrolle
besonders geeignet.

Die so exakt getrocknete Pro-
be wird jetzt ins Oracle Modul, das
NMR-Spektrometer, Uberfihrt. Hier
wird die Probe in einem Magnet-
feld mit Hochfrequenzenergiepul-
sen fur 8 s ausgesetzt. Die Fettmo-

Probe 1: Chips-Leicht gesalzen

ORACLE - SMART 6
Replikate

leklle geben ein charakteristisches
Signal, welches die Geratesoftware
des Oracle direkt als Fettgehalt um-
rechnet und dem Benutzer anzeigt.
Diese Fettmessung wird nicht durch
Begleitsubstanzen wie Zucker, Salz,
Aromastoffe, Geschmacksverstarker,
Emulgatoren,  Konservierungsmit-
tel... etc. verfdlscht. Auch Farbun-
terschiede der Proben untereinander
haben keinen Stéreinfluss! Damit ist
diese Methode universell einsetzbar.

Probe 2: Chips-N

Dazu wurde im Oracle eine univer-
selle Kalibration von unterschied-
lichsten Probenarten durchgefuhrt,
die auf Referenzgehalten und Refe-
renzmethoden basiert. Damit sind
die Ergebnisse von unbekannten
Proben vergleichbar zu den Ergeb-
nissen der Standardverfahren.

Unterschiedliche  Kartoffelpro-
dukte sind gemessen worden und zei-
gen die Vielseitigkeit und Vergleich-
barkeit des Oracle Gerétes.

atur

ORACLE - SMART 6
Replikate

1 2 3 1 2 3
232 | 245 | 223 | 233(022) 2.32 (NN 263 | 275 | 262 | 267(0.13) | 2.79(0.05)
26.60 | 26.75 | 26.68 | 26.68(0.15) | 26.50(0.15) Fett % 22.50 | 22.37 | 2245 | 22.44(0.13) | 22.37(0.09)
Probe 3: Potato Wedges Probe 4: Kroketten

ORA A ORA A

1 2 3 1 2 3
31.7 31.66 | 31.53 | 31.63(0.17) | 31.54(0.06) 70.30 | 70.15 | 70.21 70.22 (0.15) | 70.32(0.11)
2447 | 246 | 24.48 | 2452(0.12) | 24.45(0.07) ett % 065 | 069 | 055 | 063(0.14) | 0.60(0.07)
Probe 5: Pommes Frites Probe 6: Kartoffelpuffer

ORA ART 6 ORA 6

1 2 3 1 2 3
68.51 | 68.59 | 68.69 | 68.60(0.18) | 68.71(0.11) 70.70 | 70.82 | 70.86 | 70.79(0.16) | 70.70(0.11)
302 | 309 | 3.02 | 3.04(0.07) | 3.02(0.07) ett % 101 | 1.09 | 113 | 1.08(0.12) | 1.00(0.07)

Weitere Infos:

www.youtube.com/watch?v=9_RpF8LwB8k
www.youtube.com/watch?v=00sw6nPESwWA

Erleben Sie die schnelle und einfache Probenvorbereitung in der Messermiihle Grindomix und Messung des
Feuchte- sowie Fettgehaltes im Smart 6 und Oracle auf unseren Praxisseminaren:

Donnerstag, 17. Oktober — Plauen/Sachsen
Donnerstag, 31. Oktober — Haan (bei Dusseldorf, im Hause Retsch)
Mittwoch, 06. November — Braunschweig

Donnerstag, 07. November — Hamburg
Dienstag, 12. November — Potsdam

Mittwoch, 13. November — Leipzig

Dienstag, 19. November — Darmstadt

Mittwoch, 20. November — Waldbronn (bei Karlsruhe, im Hause Agilent)
Dienstag, 26. November — Mlnchen-Ost (Poing/Grub)
Donnerstag, 28. November - Kamp-Lintfort (bei Duisburg, im Hause CEM)

www.retsch.de/de/aktuelles/veranstaltungen/seminarreihe-feststoffanalytik/

RUBRIK



