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Grundlagen
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Wozu analytische Prtfungen von Fetten und Olen?

= |dentitat

* Reinheit

= Verarbeitung
= Haltbarkeit

(Oxidationszustand)

= Kontaminanten
= Ruckstande

Konstante Einflussfaktoren:
= naturliche Faktoren
= (Gesetzgeber

Dynamische Einflussfaktoren:

= Markt/ Trends
= Presse /NGO
= unerwartete Skandale

TIFTUNG WARENTEST

| Olivendl
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Entwicklung der Verfahren
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Klassische Chromatographie
(GC-FID, HPLC-UV)
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ldentitat
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Identitat / Authentizitat && eurofins

Identitat / Authentizitat von Fetten und Olen — Verteilung der Major-
und Minorkomponenten

Fettsauren Triglyceride

Sterine Tocopherole
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Identitat / Authentizitat && eurofins

Anwendungsbeispiele allgemein (Majorkomponenten):
= Qualitativer Nachweis einer Identitat tiber den Datenabgleich

Anwendungsbeispiele speziell (Minorkomponenten):

= Nachweis von Rapsoél in anderen Pflanzendlen
- Anwesenheit signifikanter Mengen an Brassicasterin

= Nachweis von Sojadl in anderen Pflanzendlen
- ungewdhnliche Werte flur y-Tocopherol

= Nachweis von tierischen Fetten in Pflanzendlen
- Anwesenheit signifikanter Mengen an Cholesterin
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ldentitat / Authentizitat
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Immer in der Diskussion: Schwankungsbreiten

Sonnen- Sonnen-
Fettsiiure Sesamil® Sojadl* b?::r:;:-l . b::ir::::::‘l:’ th u mcnii!*, T::::l?;l- Walnussol Fettsiiure
Olsiiuregehalt dlsiurercich
6:0 NN NN NN NN NN NN NN 6:0
8:0 NN NN NN NN NN NN NN B0
10:0 NN NN NN NN NN NN NN 10:0
12:0 NN NN - 0.1 NN - 0,1 | NN NN NN NN 12:0
14:0 NN - 0.l NN - 02 | NN - 02 | NN - L0 | NN - 0l NN - 03 | NN - 0.l 14:0
16:0 79 - 120 80 - 135 50 - 76 40 - 55 26 - 50 55 - 110)] 60 - B&D 16:0
16:1 NN - 02 | NN - 02 | NN - 03 | NN - 00 0.2 l16:1
17:0 NN e -l Bosl 02 | NN - 00 l:|| 5 {] gﬂ l? 0.1 17:0
17:1 NN 0.1 NN - 0,0 5 5 17:1
18:0 4.5 l ?{] - {]{] 65 | 21 - 50 3.0 18:0
18:1 344 - 423|170 - 300 140 - 394|431 - 718|750 - 90,7120 - 280 140 - 21,0 18:1
18:2 369 - 455 | 480 - 3590 | 483 74,0 | 18.7 4531 21 - 17.0| 580 - 780|540 - 650 18:2
18:3 02 - 10| 4 0.5 - 150 18:3
20:0 03 - 070 q,.ﬂ 3 - ?4"[} 0.4 2 I i I ? ﬂ - 03 20:0
20:1 NN - 03 | N 0.3 % 5 - 03 20:1
20:2 NN NN - 0.1 NN NN 20:2
22:0 NN - LI | NN - 07 03 - L5 06 - Ll 05 - 16 | NN - 05 | NN - 02 22:0
22:1 NN NN - 03 | NN - 03 | NN NN - 03 | NN 03 | NN 22:1
22:2 NN NN NN - 03 | NN - 0,09 | NN NN NN 22:2
24:0 NN - 03 | NN - 05 | NN - 05 03 - 04 | NN - 05 | NN - 04 | NN 24:0
24:1 NN NN NN NN NN NN NN 24:1

* Die Werte entsprechen dem Codex Standard for Named Vegetable Oils CODEX-STAN 210 (Amendments 2010)

NN = nicht nachweisbar, definiert als < 0,05%
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Fazit Identitéat / Authentizitét && eurofins

= Abgleich gegen Spezifikation / Leitsatze ist moglich und kann
sinnvoll sein, hohe Schwankungsbreiten stehen dagegen.

= Minorkomponenten kGnnen geeignet sein, um schon Spuren von

Verunreinigungen oder Verfalschungen nachzuweisen. Aber: Hier
kommt es auf den Einzelfall an.

= Die Verteilung der Major- und Minorkomponenten ist in der

Literatur generell sehr gut beschrieben, damit auch Datenabgleich
fir exotische Ole moglich.

Spezifische Analytik fir eine umfassende Qualitatsbeurteilung von Speisefetten und -6len 8



o eurofins

Fettkennzahlen zur
Fettoxidation




Peroxidzahl
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Oxidation von Fetten und Olen

Frisch hergestellte Fette und Ole

primare Fettoxidation

Peroxidierte Fettsauren

sekundare Fettoxidation

Aldehyde, Ketone, etc.

_O = CHj

D + Sauerstoff
H/OY\/\/\)\/\/\/\/\/CHS
(@]

Temperatur, Zeit

H/OWO
ol
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Peroxidzahl -:i' eurofins

s Prazision der Methode
o Laborvergleichsuntersuchung der DGF -

Die Streuung der Ergebnisse zwischen den Laboren
o llegt weit hoher als theoretisch vorhergesagt.
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Lab mean + lab standard deviation
Single measurement values
Assigned value x,,, + extended uncertainty U(x,,)

@ soore = =2 Quelle: Entwurf des Ergebnisberichts zur 24. Laborvergleichsuntersuchung der DGF 2018

|1 <M
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Totox-Zahl <& eurofins

Leitsatze: Die Totox-Zahl [...] betragt fur kaltgepresste Speisefette
und -0le pflanzlicher Herkunft max. 20

Totox-Zahl [dimensionslos] = 2 x Peroxidzahl + Anisidinzahl
Die Anisidinzahl ist ein MaR fur die Konzentration an a,f3-
ungesattigten Aldehyden (vor allem 2-Alkenale und 2,4-Dienale), die

In einem Fett enthalten sind.

= Anisidinzahl ist ein Marker fiir die sekundéare Fettoxidation.
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Totox-Zahl
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Die Anisidinzahl wird definiert als der 100fache Betrag der bei 350 nm
gemessenen Extinktion einer Losung von 1 Gramm Fett in

100 Milliliter eines

Gemisches aus
L6sungsmittel und
Anisidinreagenz.

Abbauprodukte von

Olsaure >
Linolsaure =»

Linolensaure =

Extinktionsmaxima und molare Extinktion der Reaktions-

produkie einiger Aldehyde mit

p-Anisidin *

| Reagenz
Aldehyd p-Anisidin
~ molare
Max. nm Extinktion
im Max. bel 350 nm
n-Hexanal 820--325 1 500 500 )
2-Heptenal 832 7 000 6 000
x12
2,4-Decadienal 330 20 000 20 000 10
X

Quelle: Pardun in Fette, Seifen, Anstrichmittel 76, 521-528 (1974)
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Fazit Fettkennzahlen Oxidation && eurofins

= Peroxidzahl zur Bestimmung der primaren Fettoxidation ist
unrobust bzw. unterliegt einer grof3en Messunsicherheit

= Anisidinzahl ,,benachteiligt“ Ole mit hohen Gehalten an mehrfach
ungesattigten Fettsauren

- Einwande wurden an die Leitsatzkommission weitergegeben,
anscheinend keine Berucksichtigung beim Entwurf der
Neufassung.

Vorschlage:

= Alternative Verfahren finden, um den Oxidationszustand zu
ermitteln und die Haltbarkeit vorherzusagen

= Abgestufte Grenzwerte fur Ole mit hohen Gehalten an mehrfach
ungesattigten Fettsauren mit den vorhandenen Verfahren
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Hochauflosendes
IH-NMR
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IH-NMR - verschiedene Verfahren
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= g-NMR (,targeted screening*)
Quantifizierung einzelner Substanzen,
die bestimmten Signalen zugeordnet sind

Offset RMSE R-Square
0.1904748 0.1404675 0.9973831
0.1961896 0.1581645 0.996709

-

Oleic acid

b "'-ﬂ,
FY L
o~

ol'.

ROOH
raleh_
= Regression (,,targeted screening*) 7o ] oot
Vorhersage von Ergebnissen aus dem Spektrum; |,
Kalibrierung gegen Referenzmethode notig 70
. 68
(z.B. Fettsaureprofil) 65
64
62 L2
62 63 64

= Multivariate Analyse (,,non-targeted screening®)
= Klassifizierung
= Visualisierung von Unterschieden

65 66 67 68 69 V0 71 72 T3 74 V5 76 V7T V8

. . Class A

B T G -

N
o

B b b N b
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Ringversuch: Welches Ol ist verfalscht? .:-.Q' eurofins

sl v Sl

T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
6.7 6.6 6.2 6.4 6.3 6.2 6.1 6.0 3.9 3.8 3.7 3.6 3.2 5.4 3.3 3.2
f1 (ppm)
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Ringversuch: Welches Ol ist verfalscht? q:-fs' eurofins

NN N 1 -
|| | | " "l |u|‘ ‘ ‘ M M | | | | ‘ L
||| [V | \| |\ | |ﬂ | L ‘\H | '\J | Marktiibliches
| | | | | | [ o
SRV W I ] J AV \ | Sesamdl
./ S VNN YA RV N VA A
Vermeintliches
VJ Uk Haselnussol
Olivenol aus dem
Ringversuch
I
In'l |"lll|| /II'|l| |'ﬂll
lrb’ l',u.- \\L lﬂw A\ I I
.' RV Oliveno
- N A VI Mo oM _
Iﬁ.:llq-lﬁ.;:! G.IQUIG.;iS ﬁ.laﬁlﬁ.;iﬂ- 6.;12 6.;10 6.;’8 6.;‘6I6.;’4 6.I}'ZI6.;'U ﬁ.lﬁﬁlﬁ.lﬁﬁ 6;546%%[3;?%}6:58 6.I56I6.154- 6.'I.32I6.:.SU 6.:1-8,6.60 5.I98I5.;16 5.:94I5.;12 5.I90I5.;18 5.EI36I5.;34 5.;12
18
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Beispiel Reinheit: 1- und 2-Monolaurin «::1' eurofins
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Beispiel Food Fraud: Lipide in Kaffee
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Arabica Robusta

= Kahweol

T T T s T T 1 T T F T T L3 T T L T T L T T L T
6.40 6.35 6.30 6.25 6.20 6.15 6.10 6.05 6.00 53.95 5.90 3.85 3.25 3.20 3.15 3.10
fl (ppm)

100% Robusta
16-OMC: ca. 1500mg/kg
Kahweol: <50mg/kg

40% Robusta

10% Robusta

100% Arabica
16-OMC: < 20mg/kg
Kahweol: ca. 6000mg/kg
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Mitarbeit in Gremien -:Q eurofins

ISO/TC 34/SC 2 - Oleaginous seeds and fruits and oilseed

<\
Iso meals
A\ v-d

ISO/TC 34/SC 11 - Animal and vegetable fats and oils

@ CEN/TC 460 - Food Authenticity

GA Fett (siehe Vortrag von Nadja Liebmann)

O

IN
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Zukunftige Projekte «3‘ eurofins

= Erweiterung der Anwendungen far NMR-Analytik
= Screening-Verfahren fur Fette und Ole mit NIR
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Vielen Dank!

&% eurofins

Dr. Torben Kiichler Eurofins Analytik GmbH
Neulander Kamp 1
D-21079 Hamburg

TorbenKuechler@eurofins.de
www.eurofins.de
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