Ober die Bestimmung des Milchzuckers in der Milch durch
Féllung mit Ammonsulfat.
Von

Erich Kretschmer.

IAus tlor rhemischen Abteilung des Pathologischen Instituts der Universitat Berlin.)
(Der Redaktion zugegangen am 28. April Ittt.'l.)

Im vorigen Jahre hat E. Salkowski in dieser Zeitschriftl)
ein neues Verfahren zur Bestimmung des Milchzuckers in der
Milch mitgeteilt, welches darauf beruht, daR die Eiweillkorper
der Milch mit Ammonsulfat ausgefallt und im Filtrate der
Milchzuckergehalt polarimetrisch bestimmt wird. Auf Veran-
lassung von Herrn Geheimrat Salkowski habe ich seiner Zeit
eine Reihe von Bestimmungen nach diesem Verfahren ausge-
fahrt, an deren Veroffentlichung ich bisher verhindert war,
und die ich im folgenden mitteilen will.

Die Versuchsanordnung war dieselbe, wie sie Salkowski
(I. c.) angibt. Zur Polarisation wurde ein sehr empfindlicher
Apparat mit dreiteiligem Gesichtsfeld von Schmidt & Haensch
verwandt, der eine sehr scharfe Einstellung ermdglichte. Das
Polarisationsrohr war ein 2 dm-Rohr. Stets wurden 3 Ab-
lesungen gemacht und daraus das Mittel genommen. Die abge-
lesenen Grade wurden durch Multiplikation mit einem Faktor2)
«uf 100 gebracht und dann auf Prozente Milchzucker umge-
rechnet. Die Werte sind samtlich auf CI2HMOn -f- H*0 be-
zogen, wo [a]D = 55,30 ist. Die Umrechnung erfolgte nach

der Formel x = aJ10(p worin a die Anzahl der abgeleserien

Gnade (nach ihrer Multiplikation mit dem betreffenden Faktor)
bedeutet.

*) E. Salkowski, Diese Zeitschrift, Bd. 78, 2. H., S. 88.

*) Die GroRe des Faktors hing natlrlich von der bei der Unter-
suchung angewendeten Milchmenge «ab, betrug also beim Ammonsulfat-
verfahren 2 (Milch = 50 ccm), hei der Eisenmethode 8 (Milch = 10 ccm).
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Die folgenden Doppelbestimmungen zeigen, dal die nach
der Ammonsulfatmethode erhaltenen Resultate sehr gut unter
sich Ubereinstimmen..

Tabelle 1L
Nr. a) b)
1 4,08 4.10
2 4,34 4.31)
3 4,38 431)

Da es nicht ausgeschlossen erschien, dal durch die An-
wesenheit des Ammonsulfats die Drehung des Milchzuckers
irgendwie beeinflult werden koénnte, so verglich ich die Dre-
hung einer reinen 5°/oigen Milchzuckerlésung — d. h. ungeféhr
von derselben Konzentration wie die zur Untersuchung kom-
menden Milchfiltrate — mit der einer 5°/oigen Milchzucker-
I6sung, welcher 17,5 g (NH4)tSO4 zugesetzt waren. Hierbei
fand ich (nach Ausgleichung der durch den Zusatz von Am-
monsulfat bewirkten Volumenzunahme in der Kontrollprobe
mit Wasser) keine Differenz. Nun hat kirzlich lahnson-
Blohm!) angegeben, dal? die polarimetrische Drehung des
Milchzuckers durch Zusatz von Ammonsulfat minimal, aber
deutlich herabgesetzt wird, so dal das Salkowskische Ver-
fahren offenbar zu geringe Werte liefern wirde. Jahnson-
Blohm schlagt daher vor, eine Korrektur von 0,10°/0 anzu-
bringen. Ich habe seine Versuche nachgeprift, ohne sie jedoch
ganz bestéatigen zu konnen. Hierbei hielt ich mich streng an
die von ihm angegebene Versuchsanordnung; in Versuch 3
der folgenden Tabelle wich ich insofern davon ab, als ich
nicht zweimal genau 5 g Milchzucker abwog und daraus die
beiden Vergleichslosungen herstellte, sondern einer genau
5°/oigen Milchzuckerlésung mittels einer Pipette je 50 ccm
entnahm und diese im MeRkolbchen in der von ihm angege-
benen Weise auffillte. Ich wollte dadurch die Fehlerquelle
des zweimaligen genauen Abwagens beseitigen, die, wie ich
glaube, groRer ist als die beim Abflllen mit der Pipette ent-
stehende. Es wurde die. polarimetrische Drehung kurze Zeit

¥ G. Jahnson-Blohm, Diese Zeitschrift, Bd. 83, H. 6, S. 4H.
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nach dem L&sen des Milchzuckers, nach 24 und 48 Stunden nach
bestimmt.

Tabelle II.
) Ohne Mit
Milchzucker Zeit i

Nr. Ammonsulfat Differenz

g Stunden Grade

2 1 2,22 2,14 -0.08
1 2 24 2,10 2.10 —

2 48 2,10 2.10 -

5 V- 5,43 531) —0,04
2 5 24 5,18 5,22 4-0,04

5 48 511 5.13 4-0.02

5 1 5,35 5,37 + 0,02
3 5 24 5,27 521) 4-0,02

5 48 5,26 5.23 —0,03

Die erhaltenen Resultate sind also durchaus nicht ein-
deutig. Bei den nach kurzer Zeit gemachten Ablesungen sehen
wir zwar deutliche Differenzen, doch durften sie vielleicht
durch die Multirotation der frisch bereiteten Zuckerlosung
verursacht sein, eine Erscheinung, mit der man ja bei der
Milchuntersuchung nicht zu rechnen hat. In den meisten Féllen
aber sind sogar die Werte der Losungen Milchzucker -J- Am-
monsulfat eine Kleinigkeit hoher als die der reinen Milchzucker-
I6sungen. Die Abweichungen sind jedoch nach beiden Rich-
tungen so minimal, dalR sie meines Erachtens fiur die Praxis
gar nicht in Betracht kommen. Ich halte daher die Anbringung
einer Korrektur, wie sie Jahnson-Blohm vorschlagt, soweit
man aus seinen Versuchen und aus den meinigen schlie3en
kann, nicht fur zweckmaBig. Weitere Versuche in dieser
Richtung waéren jedenfalls erwinscht.

Man erhalt Gbrigens, wie die folgenden Versuche zeigen,
mit dem Salkowskischen Verfahren allgemein héhere Werte
als mit vielen andern Methoden.

Im Verlaufe der Untersuchung ergab sich, dall man auch
das Wey Ischel) Verfahren zur Enteiweillung der Milch fir

') Th. Weyl, Diese Zeitschrift, Bd. 65, S. 216.

t
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die polarimetrische Bestimmung des Milchzuckers verwenden
kann. Das schnell ablaufende Filtrat ist absolut blank und
kann direkt polarisiert werden. Bezliglich naherer Angaben
verweise ich auf die Weylsche Arbeit (1. c.). Die Werte
stimmen mit den nach der Ammonsulfatmethode erhaltenen
Werten sehr gut Uberein (s. Tab. 1l.)

Zum Vergleich und zur Kontrolle der mit dem Amraon-
sulfatverfahren erhaltenen Resultate bediente ich mich weiter
des gravimetrischen Verfahrens nach Allihn, der Bleiacetat-
methode nach Hoppe-Seylerl) sowie der Bestimmung von
Oppenheim?) mit kolloidalem Eisenhydroxyd nach Michaelis
und Rona.

Bei der Anwendung des gravimetrischen Verfahrens
konnte ich die Beobachtung Sebeliens3) auch fur das Sal-
kowskische Verfahren bestéatigen: Die gravimetrischen Werte
fielen durchweg niedriger aus als die polarimetrischen.

Nach der Bleiacetatmethode erhielt ich ebenfalls fast
stets niedrigere Werte als nach Salkowski. Hier ist die
Differenz wohl daraus zu erklaren, dall nach der Vorschrift
die Milchbleiacetatmischung zur vollstdndigen Koagulation des
Eiweilles aufgekocht werden muf}, wobei natirlich trotz Ver-
wendung eines Aufsatzrohres sehr leicht eine Verdnderung des
Volumens bezw. der Konzentration eintreten kann.

Die Methode von Oppenheim (L c.) beruht auf dem Ent-
eiweiBungsverfahren von Michaelis und Rona,4) das von
diesen Autoren speziell fur die Enteiweiung des Blutserums aus-
gearbeitet worden ist. Vorbedingung fur ein gutes Gelingen
dieser Methode, welche sehr expeditiv und mit kleinen Mengen
arbeitet, ist vor allem ein gutes Eisenpraparat. Es scheint
auch, dall bei diesem Verfahren fiir die Erzielung eines klaren
Filtrats sehr viel von der Art des Eisenzusatzes abhangt.

¥ J* Hoppe-Seyler-Thierfelder. Handb. d. Physiol, u. Path -
Chem. Analyse, 9. Aufl., Berlin, S. 728.

*) K. Oppenheim, Chemikerzeitung 1909, Nr. 105.

3) Sebelien, Hammarsten-Festschrift 1906, Nr.- 17 zit. nach
C. Neuberg, der Harn usw., Berl. 1911, S. 1086.

4) Michaelis u. Rona, Bioch. Ztschr.,, Bd 5, S. 865, 1907.

Hoppe-Seyler'8 Zeitschrift f. physiol. Chemie. LXXXV. 19
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Zweckmaligerweise 1alt man die Eisenlésung ziemlich langsam
tropfenweise unter kraftigem Umschiitteln zuflieRen. Die Uber-
einstimmung in den Resultaten der Eisen- und der Ammon-
sulfatmethode war eine leidlich gute.

In den folgenden beiden Tabellen sind die Werte der
Ammonsulfatmethode mit denen der Kontrollmethoden zu-

sammengestellt.

Tabelle IIl.
NI Prozente Milchzucker Differenz fir a
a) b) im Mittel
Ammonsulfatmethode Gravimetrisch
1 4,76; 4,76 453 +0,23
2 476 468 + 0,12
Bleiacetatmethode
3 4.28: 4,30; 4,28 4,39: 4,36; 4,39 -0,10
4 5.14 4.42: 447 + 0,70
5 4,85 4,42: 3,09 + 1,00
6 458: 4.43 4,08; 3,80 - 0,56
Tabelle 1V.
NI Prozente Milchzucker Differenzen
a) b) C) gegen a
Ammonsulfat Eisen Aceton
1 4.66 451 4,66 b) +0,15
c) -
2 438 4,07 3,76 b) +0,39
¢) +0,62
3 4.66 4,85 456 b) -0,19
¢) +0,10
4 474 4,99 471 b) -0,25
¢) +0,03
5 4,87 4.54 476 b) +0,33
c) +0.11

6 4.77 _ 4,90 0) +0,13
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Die Ammonsulfatmethode eignet sich auch fur die Be-
stimmung des Milchzuckers in anderen Milcharten als Kuhmilch.
Ich habe einige Bestimmungen in Frauenmilch und in Yoghurt
ausgefihrt, deren Ergebnisse die folgende Tabelle zeigt. Diese
beiden Milcharten wurden gewéhlt, weil in ihnen sowohl die
Eiweil3- wie die Milchzuckerverhéltnisse ganz andere sind als
in der Kuhmilch. Merkwirdigerweise versagte die Eisenmethode
bei den Bestimmungen mit Frauenmilch vollkommen. Es war
auch trotz Verwendung geharteter Filter und trotz mehrmaligen
Filtrierens nicht moglich, nach dem Zusatz von kolloidalem
Eisenhydroxyd ein brauchbares Filtrat zu bekommen.

Tabelle V. — Frauenmilch.

Nr. Ammonsulfat Kontrollverfahren Bemerkungen

1 6,49 -4 Eisenmethode versagt.
2 6.37 -» desgL
3 6,79 6.94 Kontrolle

durch Acetonverfahren
Tabelle VI. — Yoghurt.
Nr. Ammonsulfat Eisen Differenz
fur Ammonsulfat

1 4,56 4,02 + 0,54

2 4,38 3,94 + 0,44

3 4,38 4,08 -+ 0,30

4 4,43 4.11 + 0,32

In beiden Milcharten stimmen die gefundenen Milchzucker-
mengen durchaus mit den sonst in der Literatur angegebenen
Werten (berein.

Der Hauptvorzug der Salkowskischen Methode scheint
mir darin zu liegen, daB sie ein sehr schnelles und leichtes
Arbeiten erméglicht und stets ein absolut blankes Filtrat liefert.
Ich kann mich nicht entsinnen, jemals ein trtbes Filtrat er-
halten zu haben. Es sind dies wertvolle Vorziige gerade fir
die Praxis, wo die geringfiigigen Differenzen gegen andere
Verfahren meiner Ansicht nach gar keine Rolle spielen.



