Angewandte Chemie
48. Jahrg. 1935. Nr. 33

Bartschat Chloroforinprobe zur mikroskop. FuttermJtteluntersuuhuno

549

Analytisch-technische Untersuchungen

Die Sieb- und Chloroformprobe als Hilfsmittel bei der mikroskopischen Untersuchung
von Futtermehlen.

Von Dr. Fr. BARTSCHA.

(Eingeg, 20. Juli 1935.)

Mitteilung aus der Futtermittelabteilung der J.andwirtschaftlichen Versuchsstation, Miinster i. W:

Bei der Untersuchung von Miihlenerzeugnissen, die fiir
die Fiitterung bestimmt sind (Roggenschrot, Gerstenschrot,
Gerstenfuttermehl usw.), hat sich die Anwendung der nach-
folgend beschriebenen Sieb- und Chloroformprobe, die schon
vielerorts benutzt wird, sehr gut bewidhrt.

Bekanntlich bestehen die Futtermehle, auch bei ver-
schieden grober Mahlung, stets aus einem Gemisch von fein-
stem Mehl, Mehlkernstiickchen und verschieden groBen
Spelzen- und Schalenanteilen, wobei bei der iiblichen
makroskopischen und mikroskopischen Untersuchung die
einen bei der Auffindung und Erkennung der anderen stark
storend sind. Auch bei der mikroskopischen Prifung des
iiblichen Salpetersiure-Laugen-Aufschlusses kénnen vielfach,
insbesondere wenn groBere Mengen von Haferspelzen vor-
handen sind, geringere Mengen anderer Beimischungen
schwer erkannt werden.

Das Verfahren — bis jetzt an {iber 150 Proben aus-
probiert — wird wie folgt ausgefithrt: Etwa 8—10g der
gut gemischten Handelsprobe werden auf ein Doppelsieb
von je 6 cm Hohe und 10 e Durchmesser gebracht, dessen
obere Drahtsiebplatte eine Maschenweite von 1 und dessen
untere eine solche von 0,5 mm? aufweist. Das obere Sieb
ist von dem unteren abnehmbar und kann mit einem Deckel
verschlossen werden. Unter Verwendung eines Glanzpapier-
bogens als Unterlage wird nun solange durch Klopfen
gegen den Ballen der linken Hand gesiebt, bis aus dem

unteren Sieb keine wesentlichen Mengen von Feinmehl-
teilen mehr herausfallen. Die sich auf diese Weise ergeben-
den 3 Siebfraktionen (grob, mittel und fein) werden je auf
einer kleinen Handwaage bis auf 1/, g gewogen und in
Prozenten ausgerechnet. Die so errechneten Prozentgehalte
an den 3 Siebfraktionen ergeben in den mieisten Fillen
schon einen Anhaltspunkt dafiir, ob es sich um ein reines
Schrot oder um ein Futtermehl handelt oder nicht. Die
Siebfraktionen bei Gerstenschroten betragen durchschnitt-
lich etwa 60%, grob, 15%, mittel und 259, fein; bei Roggen-
schroten etwa 659, grob, 15%, mittel und 209, fein, wihrend
das Verhiltnis bei Gerstenfuttermehlen gerade umgekehrt
ist, ndmlich etwa 239, grob, 179, mittel und 609, fein
(s. Tabelle). Weichen diese Zahlen wesentlich ab, dann
kann in vielen Fillen damit gerechnet werden, dal eine
Verfilschung stattgefunden hat. Bei Gersten- und Roggen-
schroten konnen natiirlich bei ausnahmsweise grober
Schrotung die Prozentgehalte der groben Fraktion héher
sein, das umgekehrte Verhiltnis kommt jedoch bei reinen
Schroten selir selten vor, da dann der Miiller bei zu feiner
Schrotung nur unnétig Kraft und Strom verbrauchen wiirde.

Die Siebfraktionen werden nun auf 3 Petri-Schalen
gebracht und dienen zur makroskopischen und mikroskopi-
schen Untersuchung.

Bei der makroskopischen Priifung, insbesondere der
groben Siebfraktion, mit der binokularen Lupe von Leitz,

Lid Siebprobe
Nr.. Art grob mittel fein Chloroformprobe Mikroskopischer Befund
% % %
1 Gerstenschrot.......... 60 2 18 0 rein
2 Gerstenschrot.......... 59 | 19 22 0 rein
3 Gerstenschrot.......... 62 : 21 17 0 rein
4 Roggenschrot ......... 58 17 25 0 rein
5 Roggenschrot ......... 68 14 18 0 rein
6 Roggenschrot ......... 66 13 21 0 rein
7 Roggenschrot ......... 72 7 i 21 0 rein
8 Gerstenfuttermehl ..... 22 . 17 | el 0 rein
9 Gerstenfutterinehl ..... 23 18 59 0 rein
10 Gerstenfuttermehl ..... 20 19 61 0 rein
11 Gerstenschrot.......... 42 24 34 CaCO; + Gerstenschrot 4 feingemahlene Hafet-
spelzen + CaCO,
12 Gerstenschrot.......... 50 17 33 0 Gerstenschrot 4+ Gerstenfuttermehl
13 Gerstenschrot.......... 30 35 35 CaCO; 4+ Knochenmehl Gerstenschrot + Hirseschrot 4+ Roggen-
schrot 4+ Knochenmehl 4+ CaCO,
14 Gerstenschrot.......... 47 7 46 0 Gerstenschrot 4+ Roggenkleie oder
: Nachmehl
15 Gerstenschrot.......... 31 : 16 53 etwa 199, CaCOy Gerstenschrot + Roggenkleie 4+ Hirse-
: schrot 4 199, CaCOy
16 Gerstenfuttermehl ..... 38 19 ‘ 43 etwa 39, CaCO, Gerstenfuttermehl + Roggenschrot -
Haferspelzen + Hirseschrot 4+ Kar-
; toffelpiilpe + 3% CaCOy,
17 Gerstenfuttermehl ..... 34 i 14 52 0 Gerstenfuttermehl + Roggenschrot -+
: Haferspelzen
18 Gerstenfuttermehl ..... 27 18 | 55 0 Gerstenfuttermehl 4+ Roggenschrot +
‘ Haferspelzen + Reisspelzen + Hirse-
‘ schalen 4- Kaffeeschalen
19 Gerstenfuttermehl ... .. 25 ‘ 15 60 etwa 13 9%, Knochenmehl Gerstenfuttermehl -+ Haferspelzen +
i etwa 139, Knochenmehl
20 Roggenschrot ......... 58 16 26 etwa 7 % Knochenehl Roggenmehl 4 Knochenmehl
21 Roggenschrot ......... 41 14 45 0 Roggenschrot 4+ Roggenkleie
22 Roggenschrot ......... 59 23 18 etwa 22 9, Muschelschalen | Roggenschrot - Muschelschalenschrot
23 Roggenkleie .......... 9--13 40 | 47—51 2 Roggenkleien nach Type 997
24 Haferschrot ........... 52 | 26 .22 0 rein
25 Haferschrot ........... 68 1 14 I 18 0 Haferschrot + Johannisbrotschrot 4
| | Kartoffelpiilpe
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Wetzlar, kénnen fremde Bestandteile leicht erkannt werden,
verdichtige mit der Pinzette herausgesucht und fiir sich
mikroskopisch identifiziert werden.

Die eigentliche mikroskopische Priifung wird mit
der mittleren und feinen Siebfraktion ausgefiihrt. . Ver-
wendet werden hierfiir Objekttriger von 9 X 4 cm und
einer Stirke von nur 0,6 mm und Deckgliser von der-
selben Stirke und 7,5 x 2,5 cm GréBe. Eine kleine Messer-
spitze der mittleren Siebfraktion bringt man auf die duBere
Hilfte des Objekttrigers, gibt geniigend Chloralhydrat-
16sung (1000 g Chloralhydrat + 625 cm® Wasser) hinzu und
erwirmt durch stindiges Hin- und Herbewegen auf dem
Mikrobrenner solange, bis ein vollstindiges Durchkochen
der Mischung eintritt. Das Glas zerspringt wegen der ge-
ringen Stérke duBerst selten, insbesondere dann nicht, wenn
auch der nicht benetzte Teil des Objekttrigers schwach
erhitzt wird. Nach dem Kochen wird noch etwas Chloral-
hydratlésung zugegeben, die Masse mit einem Glasstabe
gleichmaBig verteilt, mit dem Deckglas bedeckt und mikro-
skopiert. Auch hier ist das mikroskopische Bild sehr gut,
da die Teilchen alle etwa gleich groB sind und feinere oder
grobere Bestandteile nicht storen. Ist Schlimmkreide vor-
handen, die stérend wirkt, so gibt man zu der gekochten
Masse etwa 2—3 Tropfen 259%iger Salzsiure hinzu, riihrt
mit einem Glasstabe gut um, erwidrmt bis zur vollstindigen
Vertreibung der Kohlensiure auf dem Mikrobrenner und
mikroskopiert dann.

Bei einiger Ubung, insbesondere wenn Siebfraktionen
von Vergleichsgemischen vorhanden sind, 148t sich aus dem
makroskopischen Bilde der groben Fraktion und dem mikro-
skopischen Bilde der mittleren Fraktion ungefihr die Menge
der zugesetzten fremdartigen Bestandteile schitzen, was
besonders bei Verfdlschung von Gerstenschroten und
Gerstenfuttermehlen mit Roggenschrot nicht schwer ist.
Bei Verfilschungen mit Roggenkleie ist jedoch hierbei auch
auf das mikroskopische Bild der feinen Fraktion Riicksicht
zt nehmen. Im i{ibrigen ist schon in vielen Fillen
aus der entweder rein weillen oder mehr schmut-
ziggrauen oder dunklen Farbe der feinen Sieb-
fraktion zu erkennen, ob es sich um reine Futter-
schrote bzw. Futtermehle handeln kann oder nicht.

Von der feinen Fraktion wird nun ein kleiner Teil
mittels Wasserobjekts auf die Stirkeart und mittels
Chloralhydratobjekts (ohne zu kochen) auf Schimmel ge-
priifft, dann etwa die Héilfte davon in ein Reagensglas
(16 x 2 cm) gebracht, mit geniigend Chloroform bis zur
gleichmiBigen Verteilung geschiittelt, danach das Glas mit
Chloroform vollstindig angefiillt und einige Minuten lang
stehen gelassen. Die sich dabei oben ansammelnden Schalen-
teilchen werden abgenommen, auf den Objekttriger ge-
bracht, mit Chloralhydrat wie angegeben aufgeschlossen
und mikroskopiert, wobei insbesondere Mutterkorn,
wenn es vorher in groberem Zustande nicht beobachtet
wurde, desgleichen Brandsporen, leicht zu finden sind.

Bei Gegenwart mineralischer Beschwerungs-
mittel wird die iiberstehende Chloroformschicht mit den
Schalenteilchen vorsichtig abgegossen, der Riickstand mehr-
mals mit kleinen Mengen Chloroform gewaschen, das Glas
mit dem zuriickgebliebenen Inhalt durch Drehen i{iber der
frelen (nicht rauschenden) Flamme getrocknet und der
Riickstand untersucht. Um einen ungefihren Anhaltspunkt
iiber die Menge der Beschwerungsmittel zu erhalten, kann
man 20 g der urspriinglichen Probe in einem Becher-
glase von 200 cm?® mit etwa 150 cm® Chloroform wie vor-
stehend angegeben behandeln, nach Entfernen der Chloro-
formschicht und Waschen das Glas mit dem Riickstand
iber freier Flamme trocknen und den Riickstand wigen.
Bei der Mengenangabe ist natiirlich zu beriicksichtigen,
dal beim Vorhandensein von Schlimmkreide beim Ab-
gieBen ein kleiner Teil mit verlorengeht, und dafl das Fett

im Knochenschrot dem Riickstand entzogen ist. FEinen
Schlufl auf die Menge der vorhandenen Beschwerungsmittel
aus dem Gehalt an Asche zu ziehen, fithrt stets zu un-
richtigen Ergebnissen. Ist viel Sand vorhanden, so muf}
dieser gesondert bestimmt werden.

Zucker (Saccharose) und einzelne Arten von Stein-
nuflabfiallen verhalten sich hinsichtlich der Chloroform-
probe wie Mineralien. FEs ist daher mit Hilfe der Chloro-
formprobe méglich, in Mischfuttern den Gehalt an Saccharose
mit geniigender Genauigkeit zu bestimmen.

Die Chloroformprobe eignet sich weiterhin gut bei der
Auffindung und zum Nachweis der etwaigen Menge der
Mineralien in Mischfuttern, insbesondere ob mehr oder
weniger an Fischmehl, Fleischmehl, Fleischknochen-
mehl, Knochenschrot, Muschelschalenschrot,
Schlimmkreide usw. vorhanden ist als angegeben, be-
sonders dann, wenn man sich die Chloroformriickstinde
aus verschiedenen Handelsproben der vorgenannten Futter-
mittel hergestellt und ihrer Menge nach bestimmt hat. So
konnten wir bei Legemehlen mit Hilfe dieser Probe oft das:
Doppelte und mehr an Knochenschrot und Schlammkreide
als angegeben nachweisen.

Lebende Milben finden sich in der mittleren Fraktion
und konnen hier leicht nachgewiesen werden. Tote Milben
und Milbeneier gehen jedoch durch das 0,5-mm-Sieb hin-
durch und werden in der Chloroformaufschwemmung der
feinen Fraktion (Chloralhydrataufschlufl) nachgewiesen,
ebenfalls Milbenkot.

Die Chloroformprobe kann auch bei der Untersuchung
gewisser Lebensmittel, insbesondere von Roggen- und
Weizenmehlen, zum Nachweis von Mutterkorn Unkraut-
samen und Brandsporen verwendet werden. Gerade Mutter-
korn, das in Mehl bekanntlich schwer auffindbar ist. wird auf
diese Weiseinden auf dem Chloroform schwimmendenSchalen-
teilchen angereichert und kann nicht iibersehen werden.

Die Chloroformreste koénnen mit den festen Bestand-
teilen zusammen in einer Flasche gesammelt und das Chloro-
form gelegentlich gleichfalls mit den Resten zusammen
aus dem Wasserbade abdestilliert werden. Das so zuriick-
gewonnene Chloroform ist stark wasserhaltig, es wird nach
mehrtagigem Stehen im Scheidetrichter abgetrennt, durch
ein doppeltes Faltenfilter filtriert, mit etwas Chlorcalcium
getrocknet, wieder filtriert und kann dann wieder zu dem-
selben Zweck Verwendung finden.

Zusammenfassung.

Es wird ein Verfahren angegeben, das den makro-
skopischen und mikroskopischen sowie den chemischen
Nachweis von Verfilschungen von Miihlenerzeugnissen
wesentlich erleichtert.

Bei dem Analysengang ist folgende Reihenfolge zu
empfehlen:

1. Siebprobe.

2. Feststellung des Prozentgehaltes der 3 Siebfraktionen.

3. Makroskopische Durchmusterung der groben Sieb-
fraktion.

4. Makroskopische Durchmusterung der mittleren Sieb-

fraktion (lebende Milben).

. Beobachtung der Farbe der feinen Siebfraktion.
. Mikroskopische Priifung der mittleren Siebfraktion

(Chloralhydrataufschluf}).

7. Mikroskopische Priifung der feinen Siebfraktion (Stdrke-
art, Schimmel).

8. Chloroformprobe der feinen Siebfraktion.

9. ChloralhydrataufschluB3 der Chloroformaufschwemmung
von 8 (Mutterkorn, Brandsporen, tote Milben, Milben-
eter usw.).

10. Untersuchung des Bodensatzes von 8 (mineralische Be-
schwerungsmitiel, Sand, Milbenkot, Zucker usw.).
11. Bestimmung der ungefihren Menge der mineralischen

Beschwerungsmittel. [A. 80.]
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