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ارزيابي كارايي روش تيتراسيون فرمل در تعيين ميزان ماده خشك بدون 
  چربي شير در بستني

  
  2  ابهريخديجه، ∗1 سيد شهرام شكرفروش
  

   استاد گروه بهداشت مواد غذايي، دانشكده دامپزشكي، دانشگاه شيراز-1
   دانشجوي دكتري بهداشت مواد غذايي، دانشكده دامپزشكي، دانشگاه شيراز-2

  )3/8/90: رشيپذ خيتار  23/12/89: افتيدر خيرتا(
 

  چكيده
 نمونه 41از  .  بستني بود  (MSNF)هدف از انجام اين تحقيق ارزيابي كارآيي روش تيتراسيون فرمل در تعيين مقدار پروتئين و ماده خشك بدون چربي شير                     

به روش خشك   (ها مقدار ماده خشك     در همه نمونه  . شدبرداري  ير نمونه بستني شيري و اجزائ تشكيل دهنده آنها شامل شير تازه، شير خشك و پودر آب پن               
  ) بـه روش محاسـبه     (MSNF قنـد و      و )ماكروكلـدال بـه روش    ( پـروتئين    ،)به روش سوزاندن در كـوره     (، خاكستر   )به روش ژربر  (، چربي   )كردن در اوون  

گيري شده  ضريب رگرسيون بين مقدار پروتئين اندازه. گيري شداندازهنيز  فرمل با روش تيتراسيونMSNF بستني ايه در نمونهبه علاوه. گيري شدنداندازه
گيري شده بـه روش تيتراسـيون   هاي بستني و اندازه    واقعي نمونه  MSNF و بين مقدار     (P>0.6) 07/0با روش كلدال و با روش تيتراسيون فرمل در بستني           

باشـد و بـر اسـاس مقـدار     يتراسيون فرمل روش دقيقي براي تخمين مقدار پـروتئين بـستني نمـي        اين تحقيق نشان داد كه روش ت      .  بود (p>0.5) 11/0فرمل  
 2450شود در اسـتاندارد ملـي       لذا پيشنهاد مي  .  آن را تعيين نمود    MSNFتوان مقدار   نميكلدال  تيتراسيون فرمل و    گيري شده به روش     دازهانبستني  پروتئين  

 و حداقل قابل قبـولي بـراي    بر اساس روش كلدال جايگزين آن گردد       "حداقل مقدار پروتئين  "ري حذف و     از ويژگيهاي بستني شي    "MSNFدرصد وزني   "
 .آن درنظر گرفته شود

  
 ماده خشك بدون چربي شير بستني، تيتراسيون فرمل، : واژگانكليد

 
   

 

                                                 
  shekar@shirazu.ac.ir : مسئول مكاتبات ∗
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مقدمه -1  
 موسسه اسـتاندارد وتحقيقـات صـنعتي        2450در استاندارد شماره    

هـاي آزمـون بـستني ارائـه شـده          ها و روش  گي ويژ )1387 (ايران
هاي بستني شـيري داشـتن       در اين استاندارد يكي از ويژگي      .است

 در صـد و     9 تا   7 (MSNF)مواد جامد بدون چربي شير       حداقل
  .]1[گيري آن تيتراسيون فرمل بيان شده است روش اندازه

گيري مقـدار     در حقيقت روش تيتراسيون فرمل روشي براي اندازه       
سه جزء  خاكستر   به همراه لاكتوز و    پروتئين   .باشد  وتئين شير مي  پر

 و در واقـع در روش       هـستند  شـير    MSNFدهنـده     تشكيلاصلي  
گيـري    ، ابتدا مقدار پروتئين بستني اندازه     2450پيشنهادي استاندارد   

 بـستني تخمـين     MSNFشده و بعد با اعمال يك ضريب ميـزان          
  . شود ده ميز

 MSNFا متوجه عدم همخواني مقـدار       هاي مقدماتي م  در بررسي 
گيري شده به روش تيتراسيون فرمل با مقـدار واقعـي           بستني اندازه 

MSNF هاي بستني شديم و بر آن شديم كه ايـن موضـوع             نمونه
هدف از انجام اين تحقيق ارزيابي كـارآيي        . را دقيقتر بررسي كنيم   

  .باشد مي بستنيMSNFروش تيتراسيون فرمل در تعيين مقدار 
  

  روش كار -2
  گيرينمونه -2-1

هـاي  با مراجعه مكرر بـه يكـي از كارخانـه هـاي توليـد فـرآورده               
 هاي آزمايشي  و نمونه  هاي توليدي  نمونه از انواع بستني    41 ،شيري

بـرداري   نمونـه (Hardening)بندي و انجماد پس از مرحله بسته  
 و از   مشخصاجزائ تشكيل دهنده آنها     مقدار   نوع و همچنين  . شد

شامل شير تازه، شير خـشك و پـودر         اجزائ تشكيل دهنده    بعضي  
بـستني و اجـزائ تـشكيل       هـاي   نمونـه . برداري شد آب پنير نمونه  

   .هاي شيميايي گوناگون قرار گرفتندمورد آزمايشدهنده 
  
  
  

  :هاي شيمياييآزمايش -2-2

هاي بستني در دماي محيط قـرار داده شـدند تـا كـاملا              ابتدا نمونه 
هاي داراي روكـش شـكلاتي، قبـل از     در مورد بستني   .ذوب شوند 

. شـد مـي    ذوب شدن، روكش آنها بطور كامل برداشته و حـذف           
  .شدندطور كامل همگن ميه ها قبل از آزمايش بنمونه

بـه  (، چربـي    )به روش خشك كردن در اوون     ( ماده خشك   مقدار  
به  (و پروتئين ) به روش سوزاندن در كوره    ( ، خاكستر )روش ژربر 

هاي بستني، شـير تـازه، شـير خـشك و           نمونه )لدالماكروكروش  
هاي بستني شامل   ميزان قند نمونه  . ندگيري شد پودر آب پنير اندازه   

  :لاكتوز و سوكروز با استفاده از فرمول زير محاسبه شد
  درصد قند=  درصد ماده خشك –) درصد چربي+ 

  درصد پروتئين+ درصد خاكستر + ها در صد افزودني(
درصد فرمول را تشكيل    /. 5ها كه حداكثر    افزودنيفرمول فوق،   در  
دهنـدها و   دادند شامل تركيبات امولـسيفاير، اسـتابيلايزر، طعـم        مي

  )ها بودندرنگ
MSNF شير خشك از تفاضل درصد مـاده         و شير تازه هاي  نمونه 

بستني بـا دو روش      MSNF. خشك و در صد چربي بدست آمد      
  اندازه گيري شد

بر اساس روش پيـشنهادي اسـتاندارد ملـي         : سيون فرمل تيترا: الف
2450  ]1[.  

 MSNFبـستني، ميـزان     هر نمونـه    بر اساس فرمول    : محاسبه: ب
بـا توجـه     .ندبا هم جمع شد    شير خشك    تامين شده از شير تازه و     

ها از پودر آب پنيـر هـم اسـتفاده          به اين كه در فرمولاسيون بستني     
شـد  ايـن مـاده تـامين مـي        بستني از    MSNFشد، و بخشي از     مي

 پودر آب پنير ابتـدا ميـانگين        MSNFبراي محاسبه تقريبي مقدار     
مـورد اسـتفاده در     هاي شير خشك    نسبت لاكتوز به پروتئين نمونه    

و بعـد   )  بـود  1 به   73/1اين نسبت   (محاسبه گرديد   ها  توليد نمونه 
 تامين شده از پودر آب پنير بر اساس فرمول زيـر            MSNFمقدار  

  .گرديدمحاسبه 
% MSNF = % Ash + % Protein + (%Protein × 1.73) 
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   تجزيه وتحليل آماري-2-3
آزمــون  و بــا SPSS 11.5آفــزار هــا بــا اســتفاده از نــرمداده

  .مورد تجزيه و تحليل قرار گرفتندهمبستگي پيرسون و رگرسيون 
  

  نتايج  -3
همانطور كـه در جـدول شـماره يـك نـشان داده شـده اسـت                 

 مقـدار   واقعـي همـه نمونـه هـا كمتـر از           MSNFدار  ميانگين مق 

MSNF روش فرمـالين  (گيري شـده بـه روش اسـتاندارد          اندازه (
  . باشدمي

كننـده   اين در حالي است كه پودر آب پنير نيـز بـه عنـوان تـامين               
اگـر منبـع تـامين      .  در نظر گرفتـه شـده اسـت        MSNFبخشي از   
MSNF     باشـد  تر مياين تفاوت بيش صرفاً شير در نظر گرفته شود

  درصـد MSNF 76/5ها با ميانگينصد در صد نمونهو به علاوه 

.باشـند مـردود مـي    ) MSNF درصد   7حداقل  (از نظر استاندارد    

  
 هاي بستني نمونهMSNFمقدار  1جدول 

    ) انحراف معيار±ميانگين  (MSNFمقدار 
  

  فرمول بستني

  
  

  تعداد نمونه
  تامين شده

  از شير
  تامين شده
  يراز آب پن

  
  كل

  اندازه گيري شده به
  روش تيتراسيون فرمل

1  18  26/0±47/5  12/0±07/2  22/0±54/7  58/1±39/10  

2  8  54/0±48/5  00/0±31/1  54/0±79/6  38/1±41/9  

3  8  57/0±67/6  17/0±27/1  58/0±94/7  71/2±51/10  

4  7  14/0±80/5  01/0±96/1  14/0±76/7  05/1±27/10  

  21/10±70/1  51/7±53/0  75/1±39/0  76/5±60/0  41  جمع

  
گيري شـده بـا       ضريب رگرسيون بين مقدار ميزان پروتئين اندازه      

روش كلدال و با روش تيتراسيون فرمل در شير خشك، شير تـازه             
هـاي  در نمونـه  .  آورده شـده اسـت     2بستني در جـدول شـماره       و  

  تامين شده از شير و MSNF بين مقدار رگرسيونضريب بستني 

 
 
  
  
 
 

MSNF 11/0گيري شده به روش فرمالين      ازه اند (p=0.51)  و 
 MSNFو  ) تامين شده از شير وپودر آب پنير      ( كل   MSNFبين  
جـدول   ( بود (p=0.13) 24/0گيري شده به روش فرمالين      اندازه

  . )2شماره 
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  ضريب رگرسيون بين متغيرهاي مختلف شير خشك، شير تازه و بستني 2جدول
  

  نمونه 
   

  متغير
سيون ضريب رگر

)r2(  
  

P value 

  66/0  02/0  گيري شده با روش كلدال و با روش تيتراسيون فرمل  ميزان پروتئين اندازه  شير خشك
  MSNF  02/0  70/0گيري شده با روش كلدال و ميزان  ميزان پروتئين اندازه  شير خشك
  66/0  03/0  ل گيري شده با روش كلدال و با روش تيتراسيون فرم ميزان پروتئين اندازه  شير تازه
  MSNF  001/0  93/0گيري شده با روش كلدال و ميزان  ميزان پروتئين اندازه  شير تازه
  65/0  076/0  گيري شده با روش كلدال و با روش تيتراسيون فرمل  ميزان پروتئين اندازه  بستني
  MSNF  21/0  003/0گيري شده با روش كلدال و ميزان  ميزان پروتئين اندازه  بستني
 MSNFگيري شده بـه روش تيتراسـيون فرمـل بـا مقـدار                 اندازه MSNFمقدار    بستني

  )تأمين شده از شير(حقيقي بستني 
11/0  51/0  

 كـل  MSNFگيري شده به روش تيتراسيون فرمل با مقـدار    اندازه MSNFمقدار    بستني
  )پنير تأمين شده از شير و پودر آب(

24/0  13/0  

  
  بحث -4

ري پروتئين شير روش موسوم به گي هاي اندازه يكي از روش
هاي اين روش، ساده و سريع  از ويژگي. باشد تيتراسيون فرمل مي

در اين روش با افزودن فرمالين به شير خنثي، . بودنِ آن است
باند شد و تشكيل ) NH2(ها  فرمالين با عامل آميني پروتئين

دهد و موجب اسيدي شدن پروتئين  مي) N-CH2(آمين  متيل
قدار سودِ مصرفي براي تيتراسيون اسيد توليدي متناسب م. شود مي

  . باشد با ميزان پروتئين نمونه مي
.  ارائه شدس استينگا توسط1905بار در سال  اين روش اولين

 روش،  اين ريچموند براي افزايش دقت1911بعد از او در سال 
 را به جاي سود براي تيتراسيون انتيوماستفاده از هيدرواكسيد استر

ر پيشنهاد نمود و معتقد بود كه با اين كار دقت تيتراسيون ده شي
  .]2[ درصد افزايش مي يابد 

ميزان نسبت بين با تحقيقات خود نشان داد كه ) 1932 (پيني
لوئيدي موجود در شير در نتيجه آزمون كو محلول فسفات 

  ها بر او براي حذف اثر فسفات. مؤثر هستندتيتراسيون فرمل 
  
  

  
 ون، افزودن اگزالات پتاسيم به نمونه قبل از افزودننتيجه آزم

 همچنين او در تحقيقات بعدي .]2[فرمالين به آن را مؤثر دانست 
خود نشان داد كه در طول يك دوره شيردهي ضريب محاسبه 

موسوم به ضريب (ميزان پروتئين شير بر اساس سود مصرفي 
مقدار و نوع او دليل اين امر را تفاوت در . كند تغيير مي) فرمل

NPN 3[  شير در طول يك دوره شيردهي بيان نمود[.  
در تحقيق خود ضريب رگرسيون ) 1962(كاستيلو و همكاران 

گيري شده به روش فرمل و كلدال  بين مقدار پروتئين شير اندازه
 گزارش نمودند درحالي كه اين ضريب را بين روش 70/0را 

 95/0جي با كلدال  رنگ اورنج ) Dye-binding(نصب رنگ 
هاي نصب رنگ و اسپكتروفتومتري را در آنها روش. اعلام نمودند

تر از روش تيتراسيون فرمل  ي مقدار پروتئين شير دقيقگير اندازه
آنها با تحقيقات خود نشان دادند كه ضريب فرمل .  نمودندارزيابي
هاي مختلف  و در ماه) 81/1 تا 74/1از (هاي مختلف سال  در ماه

  .]4[باشد  متغير مي) 84/1 تا 73/1از (يك دوره شيردهي 
راسيون فرمل حضور يكي ديگر از عوامل مهم خطا در روش تيت

ناشي از ازدياد در شيرهاي ورم پستاني و هاي پروتئوليتيك  آنزيم
موجب شكسته شدنِ باشد كه ميهاي كهنه در شير اهباكتري
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د نشو پپتيدها و پپتيدها مي هاي كوچكتر، پلي ها به پروتئين پروتئين
نتيجه افزودن  در،رغمِ اينكه مقدار پروتئين ثابت است و علي
 اسيد بيشتري توليد شده و مقدار پروتئين بطورِ كاذب فرمالين

  . شود بيشتر نشان داده مي
 نشان داده شده است حتي در 2همانطور كه در جدول شماره 

 هگيري شد اندازه) كلدال(حالتي كه پروتئين بستني با روش مرجع 
باشد و   مي21/0 نمونه MSNFضريب همبستگي آن با مقدار 

ك ضريب همبستگي به هيچ وجه كافي براي اين مقدار بسيار اند
در علاوه ه ب. باشد  بر اساس پروتئين نميMSNFتخمين مقدار 

هزار نمونه   دويستنتيجه آزمايش بيش از بررسي اينجانب روي 
 ، فرآوري شير در استان فارسهايهكارخانيكي از شير دريافتي 

 آن MSNFضريب رگرسيون بين مقدار پروتئين شيرخام با 
23/0) P<0.001 (كند كه   بيان مي هرچند كه اين يافته. دوب

 آن MSNFداري بين مقدار پروتئين نمونه با  ارتباط بسيار معني
 تخمين ،ونهمتوان بر اساس مقدار پروتئين ن وجود دارد ولي نمي

  ). هاي چاپ نشده داده( آن نمونه ارائه نمود MSNFدرستي از 
بار روش تيتراسيون فرمل  كراوهرست براي اولين 1956در سال 

او ضريب فرمل را .  بستني ارائه نمودMSNFرا براي تخمين 
 درصد در نظر گرفت و 30 و ميزان پروتئين شير خشك را 7/1

 بستني بر MSNF را براي تعيين مقدار 67/5در نهايت ضريب 
  .]5[ نرمال ارائه نمود 1/0اساس تيتراسيون فرمل با سود 

]67/5 =30÷) 100×7/1[(  
به دليل وجود تركيبات ديگر ) 1964(بعد از او هيل و همكارش 

گيري در شير و تاثير آنها روي نتايج آزمايش، به منظور اندازه
مقدار پروتئين بستني مجدداً روش كراوهرست را با تغييراتي 
شامل دو برابر كردن حجم نمونه، افزودن اگزالات پتاسيم به نمونه 

 pH 5/8 آن و انجام تيتراسيون تا قبل از افزودن فرمالين به
انجام دادند )  متر به جاي معرف فنل فتالئينpHاستفاده از (

ونتايج را با روش كلدال مقايسه نمودند و ضريب جديدي 
را براي تخمين مقدار پروتئين بستني ارائه ) معادله رگرسيون(

  .نمودند
  

Protein % = (ml NaOH × normality × 9.04) – 0.14 

 دقت اين معادله را در تخمين مقدار پروتئين بستني بيشتر از آنها
اما ضريب همبستگي براي آن گزارش . روش كراوهرست دانستند

همچنين آنها بيان كردند استفاده از تركيبات ديگر از . نكردند
جمله كنسانتره پروتئين شير در بستني مانع از تخمين ميزان 

MSNF6[شود ن مي بستني از روي مقدار پروتئين آ[.  
به دليل استفاده از تركيبات متعدد از جمله پودر آب پنير، پودر 

 تعيين ،پرمييت و كنسانتره پروتئين شير در تركيب آميخته بستني
دي  بستني بر اساس مقدار پروتئين با خطاي زياMSNFمقدار 

نيز بيان ) 1964( و همكارش اين مطلب را هيل. همراه خواهد بود
بر اساس تفاضل ) 1979( و همكارش  پيپلس حتي.]6[ نموده اند

 روشبه گيري شده اندازهنتايج مقدار پروتئين آميخته بستني 
براي تشخيص مقدار اي را كلدال معادلهروش تيتراسيون فرمل با 

  .]7[ئه نمودند اارپودر آب پنير در آميخته بستني 
ايــن تحقيــق نــشان داد كــه روش تيتراســيون فرمــل روش قابــل 

نمي باشد و بر اسـاس      تمادي براي تخمين مقدار پروتئين بستني     اع
.  آن را تعيين نمـود     MSNFتوان مقدار   مقدار پروتئين بستني نمي   

درصـد وزنـي    " 2450شـود در اسـتاندارد ملـي        پيـشنهاد مـي   لذا  
MSNF"         حـداقل مقـدار    "و   از ويژگيهاي بستني شـيري حـذف
 و حداقل قابل     بر اساس روش كلدال جايگزين آن گردد       "پروتئين

   .قبولي براي آن درنظر گرفته شود
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The present study was established to evaluate the efficacy of formol titration test in detecting the protein 
and milk solid non fat (MSNF) values in ice cream. A total of 41 ice cream samples and constituents such 
as fresh milk, skim milk powder and whey powder were tested. The dry matter, fat, ash, total proteins, 
sugars and MSNF (by calculations) of the samples were measured. The MSNF were also measured by 
formol titration method. Regression coefficient between total proteins of ice cream, measured by Kjheldal 
and formol titration was 0.07 (p>0.6). This value was 0.11 (p>0.5) between true MSNF and measured by 
formol titration. Our results revealed that the formol titration test was not a valid procedure to estimate the 
protein values of ice cream, and  we were not been able to assess the MSNF values based on the 
measurement of proteins using formol titration and also Kjheldal method. As a final result, we propose 
the replacement of “percent of total MSNF” by “the lowest values of total proteins” in the number 2450 
rule, of the Iranian national standard regulations. 
 
Keyword: Ice-cream, Formol titration, Milk solid non fat  
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