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ALLGEMEINE BESTIMMUNGEN

VORBEREITUNG DER ANALYSENPROBE

Allgemeines

Die Masse der dem Laboratoriumn zur Analyse zur Verfugung zu stellenden Probe soll mindestens 200 g
betragen. .

Vorbereitung der Probe fiir die Analyse im Laboratorium

Die Probe wird sorgfiltig gemische und simtliche Klumpen werden zerkleinert, indem der. Behilter

_stindig geschiittelt und gedreht wird (soweit erforderlich wird die gesamte Probe zu diesem Zweck in

einen luftdichten Behalter mit ausreichendem Fassungsvermégen (das doppelte Volumen der Probe)
gegeben}.

In das Testsieb (3.3) wird eine reprisentative Menge — z. B. etwa $6. g — der griindlich gemischten
Probe (1.2.1) eingegeben.

Wenn die 50 g das Sieb (3.3) vollstéindig oder fast Vollstandlg passieren {mindestens 95 % des Gewichts)
wird sie gemiafl 1.2 eingegeben.

Andernfalls wird die 50-g-Menge mit der Mahlvorrichtung (3.4) so lange zerkleinert, bis sie dem Siebkri-
terium {1.2.3} entspricht. Die gesiebte Probe wird sofort vollstindig in einen Iuftdichten Behélter mit
austeichendem Fassungsvermégen {das doppelte Volumen der Probe} gegeben und unter stindigem
Schiitteln und Drehen gemischt. Wihrend dieser Vorginge ist darauf zu achten, dafl der FEUChthkell‘ngv-
halt der Probe nicht verindert wird.

Wenn die Versuchsprobe vorbereitet ist, sollte die Bestimmung sobald wie moglich durchgefiihet werden.

Behilter

Die Probe ist stets in einem lufidichten und feuchtigkeitsdichten Behilter aufzubewahren.

REAGENZIEN

Wasser

Wo immer Wasser fiir die Losung, die Verdiinnung oder das Waschen erwihnt wird, ist destilliertes
Wasser oder entmineralisiertes Wasser von mindestens gleicher Reinheit zu verwenden.

Wo immer ,Losung” oder ,Verdiinnung” ohne weitere Angaben erwihnt werden, ist Losung in Wasser”
oder ~verdiinnung mit Wasser” gemeint.

Chemikalien

Alle verwendeten Chemikalien miissen von p. a. Qualitit sein, sofern nichts anderes angegeben wird.

GERATE
Liste

Die Auflistung der Gerite enthilt nur Gegenstinde mit einemn besonderen Verwendungszweck und
solche mit einer besonderen Spezifikation.

Analysenwaage

Analysenwaage bedeutet eine Waage mit einer Ablesegenauigkeit von mindestens 0,1 mg.

Kontrollsieb

Kontrollsiebe aus Metallgewebe, mit einem Deckel verschlossen, Durchmesser 200 mm, bestehend aus
Drahtgewebe mit einer Nennmaschenweite von 500 pum. Die zulissigen Geritetoleranzen und Praht-
durchmesser sind in der ISO-Norm 3310/1 angegeben (Kontrollsiebe — Technische Anforderungen und
Priifung — Teil 1 : Metalldrahtgewebe — ISO 3310/1 — 1975).

Die Siebe sind mit einem Auffangbehilter auszustatten.

Mabhlvorrichtung

mit der erforderlichenfalls (siehe 1,24} die Laborprobe ohne exzessive Erwdrmung und Feuchtigkeitsver-
lust oder -absorption zerkleinert werden kann. Ein Hammermahlwerk sollte nicht verwendet werden.

3861



3862

4.1,

4.2,

4.1,

4.2.

4.3
4.4,

4.5,

5l

177. Stiick — Ausgegeben am 10. Oktober 1996 — Nr. 548
ANGABE DER BRGEBNISSE

Ergebnisse

Das im Analysenbericht angegebene Ergebnis stellt den Mitielwere aus mindestens zwei Bestimmungen
daz, deren Wiederholbarkeit fiir die jeweilige Methode zufriedenstellend ist.

‘Berechnung in Prozentsitzen

Sofern nichts anderes vorgeschrieben ist, wird das BErgebnis in Masseprozent angegeben.

PRUFBERICHT
Im Pritfbericht sind die Analysenmethode und die erhalienen Ergebnisse anzugeben. Zusitzlich sind alle
Verfahrensdetails anzugeben, die in der Analysenmethode nicht spezifiziert oder die wahlweise zuge-

lassen sind, sowie alle Umstinde, die mbglicherweise das erhaltene Ergebnis beeinfluflt haben. Der Priif-
bericht mufl alle fir die vollstindige Idendfizierung der Probe erforderlichen Angaben enthalten.

METHODE 1
BESTIMMUNG DES WASSERGEHALTS

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH

Diiese Methode dient zur Bestinunung des Wassergehalts von

— S#urekaseinen,
— Labkaseinen,

— Kaseinaten.

DEFINITION

Peuchtigkeirsgehalt von Kaseinen und Kaseinaten : der nach der beschriebenen Methode bestimmte
Masseverlust.

PRINZIP

Nach Tracknen unter normalem Luftdruck im Trockenschrank bei 102 °C + 1 °C zur konstanten Masse
wird die Riickstandsmasse der Probe bestimmt. Der Masseverlust wird in Prozent zur Masse der Probe

. berechnet.

GERATE

Analysenwaage
Wiigeschalen mit flachem Boden und aus unter den Versuchsbedingungen nicht rostendem Material,
z. B. Nickel, Aluminium, Rostfreistahl oder Glas. Die Schalen missen Deckel haben, die dicht schliefien,

jedoch leicht abgenommer werden kénnen. Gesignete Abmessungen sind : Durchmesser 60 bis 80 mm
und Tiefe etwa 25 mm.

Trockenschrank mit normalem Luftdruck, gut beliftes, thermostatgeregelt fiir einie Temperatur von
102°C * 1 °C. Dié¢ Temperatur soll im ganzen Treckenschrank gleichmiflig sein.

Exsikkator mit frisch aktiviertem, einen Feuchtigkeitsindikator enthaltende Slhcagel oder einem gleich-
werﬁgen Trockenmittel.

Geeignetes Geriit fiir die Manipulation der Schalen, z. B. Laborzangen.

DURCHFUHRUNG

Vorbereitung der Analysenprobe

Beschreibung siche Punkt 1.2 der Allgemeinen Bestimmungen.
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Vorbereitung der Wigeschale

Die abgedeckte Wiigeschale und ihr Deckel (4.2) werden in dem auf 102°C £ 1 °C geregeiten Trocken-
schrank (4.3) mindestens eine Stunde lang erhitzt.

Dann wird der Deckel auf die Schale anfgesetzt und die abgedeckte Schale in den Exsikkator {4.4) einge-
setzt, in dem man sie auf die Temperatur des Wigeraums abkihlen #flt; anschheﬂend wird auf 0,f mg

genau gewogen (o)

Versuchsmenge

3 bis § g der Versuchsprobe (5.1) werden in die Schale eingewogen, diese mit dem Deckel abgedeckt und
die Schale mit Inkalt auf 0,1 mg genau gewogen (M;).

Bestimmung

Bie Schale wird abgedeckt und zusammen mit dem Deckel in den auf 162°C £ 1 °C geregelten Trok-
kenschrank fir eine Trockenzeit von vier Stunden eingesetat.

Der Deckel wird wieder auf die Schale aufgesetzt und diese in den Exsikkator gestellt, in dem man sie
auf die Temperatur des Wigeraums abkiihlen laft; dann wird sie auf 0,1 mg.genau gewogen.

Anschiiefend wird die Schale abgedeckt und zusammen mit dem Deckel im Trockenschrank eine
Stunde lang echitzt. Anschliefend wird Punkt 54.2 wiederholt.

Ist die nach Punkt 5.4.3 erhaitene Masse mehr als 1'mg geringer als die nach Punkt 542 erhaltene
Masse, so ist Punkt 54.3 zu wiederholen,

Tritt eine Erhdhung der Masse ein, so ist die niedrigste festgehaltene Masse in die Berechnung (6.1}
einzusetzen.

Die éndgiltig festgehaltene Masse islt m; g

Die gesamte Trockenzeit sollte normalerweise sechs Stunden nicht fiberschreiten.

AUSWERTUNG

Berechnung

Der beim Trocknen eingetretene Masseverlust wird mittels nachstehender Fcrmel berechnet und in
Masseprozent ausgedriicke :

M, — M

———= x 100
M, — Mp

wobel My = Masse in g der Schale und des Deckels nach Durchfithrung von 52,
M; = Masse in g der Schale, des Deckels und der Probe vor dem Trocknen (5.3),
M; = Masse in g der Schale, des Deckels und der Probe nach dem Trocknen $.4.3 oder 5.4.4).

Der beim Trocknen eingetretene Masseveriust ist auf (01 % genau zu berechnen.

Wiederholbarkeit

Die Differenz zwischen den Ergebnissen zweier Bestimmungen, die gleichzeitig oder unmittelbar aach-
einander von demselben. Untersucher an der gleichen Probe und unter denselben Bedingungen durchge-
fishrt werden sind, darf §,1 g Wassergehalt pro 100 g des Erzeugnisses nicht {iberschreiten.

Diese Spanne sollte in 55 ven 100 Bewertungen nicht itherschritten® werden.

METHODE 2
BESTIMMUNG DES EIWEISSGEHALTS

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH:

Diese Methode dient zur Bestimmung des Biweifigehalts von
— Siiurekaseiﬁen,

— Labkaseinen,

— Kaseinaten,

ausgenommen von Kaseinaten, die Ammoniumkaseinat oder andere Ammonium- oder S$tickstoffverbin-
dungen enthalten. -
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DEFINITION

Eiweiflgehalt : Der nach dieser Methode bestimmte Stickstoffgehalt, multipliziert mic dem Fakcor 6,38,
ausgedriickt in Massenprozent. ’

PRINZIP

Eine bekannte Menge der Probe wird mit einer Mischung von Kaliumsulfat und Schwefelsiure unter
Verwendung von Kupfer (II)-Sulfat als Katalysator aufgeschlossen, um den organischen Sticksteff in
ammoniakalischen Stickstoff umzusetzen. Das Ammoniek wird destilliert und in Borsiurelésung absor-
biert, dann mit Salzsdure-Standardidsung titrdert. Der Stickstoffgehalt wird durch Multiplikation mit dem
Faktor 6,38 in den Eiweifigehalt umgerechnet.

REAGENZIEN

Schwefelsiure, konzentriert, S;1.84 g/ml

Kaliumsulfat, wasserfrei (K,50.).

Kupfer{I[}-Sulfat-Pentahydrat {CuSO45H,0).

Saccharose (Ci2HzO1 )

Borsiure, 40 g/l-Losung.

Natriumhydroxid, konzentrierte wifirige Losung 30 % m/m, frei von Karbonat.

Salzsdure, 0,1 mol/l.

Indikatorgemisch : Hierzu v.verden gleiche Volumen von 2 gfi-Methylrotiésung in mindestens 95 %
v/v Athanel und 1 g/l-Lésung von Methylenblau in mindestens 95 % v/v Athanol gemischt.

" GERATE

Analysenwaage

Kjeldahl-Kolben, 500 mi,

Aufschlufigerit zum Festlegen des Kjeldshl-Kolbens (5.2) in geneigter Stellung und mit einer Erwér-
mungsvorrichtung, mit der vermieden werden kangn, dafl der Teil des Kolbens oberhalb des Fliissigkeits-
spiegels erhitzt wird.

Kondensator mit gerader innerer Rahre.

Ablanfrohr mit Sicherheitsbuchtung, welches an das untere Ende des Kondensatoss (5.4) mit Hilfe
einer Glasschliffverbindung oder eines Gummirohrs angeschlossen ist. Sofern eine Gummiverbindung

verwendet wird, sollte sie nicht zu lang sein.

Siaritzaufsatz, der an den Kjeldahl-Kolben {5.2) und den Kondensator (5.4} mit einem weichen, dicht-
schliefenden Stopfen aus Gummi oder eirem anderen geeigneten Material angeschlossen ist.

Erlenmeyerkolben, 500 -ml.

Mefizylinder, 50 ml und 100 ml,

Biirette, 50 ml, Mafleinteitung 0,1 mi.

Siedehilfen

Fiir den Aufschlufl : kleine Stiicke Hartporzellan oder Glasperlen.

Fiir die Destillation : frische Bimssteinstiickchen.

DURCHFUHRUNG

Varbereitung der Probe

’ Beschreibung siehe Punkt 1.2 der Allgemeinen Bestimmungen.
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Versuch zur Pritfung von ammoniakalischem Stickstoff

Wird das Vorhandensein ven Ammoniumkaseinat oder anderen Ammonijumvesbindungen vermutet, so
ist folgender Yorversuch durchzufithren : zu | g Probe werden in einem kleinea Erlenmeyerkolben 10 ml
Wasser und 100 mg Magnesiumoxid eingegeben. Alles an den Innenwinden haftende Magnesiumoxid ist
in die Lisung einzuspiifen und dann der Kolben mit einem Korkstopfen zu verschliefien ; zwischen den
Korkstopfen und den Flaschenhals wird ein Stiick feuchtes rotes Lakmuspapier eingelegt. Der Inhalt des
Kolbens wird sorgfiltig gemischt und der Kolben im Wasserbad auf 60 bis 65 °C erhitzt. Wenn das
Lakmuspapier sich innerhalb von 15 Minuten blau verfirbt, ist Ammoniak vorhanden und die Methode
somit nicht anwendbar (siche Punkt 1).

Blindversuch

Gleichzeitig mit der Bestimmung des Stickstoffgehalts der Probe wird ein Blindversuch mit 0,5 g Saccha-
rose (4.4) anstelle der Probe unter Verwendung des gleichen Gerdits, der gleichen Mengen aller Reagen-
zien und des gleichen Verfahrens wie unter Punke 6.3 beschrieben durchgefiihet. Uberschreitet die Titra-
tion in der Blindversuchsbestimmung 0,5 mf von 0,1 mol/I-8aure, so sind die Reagenz;en zu Gberpriifen
und das {die} verunreinigte(n) Reagenz{ien) zu reinigen oder zu ersetzen.

Versuchsprobe

In dem Kjeldehlkolben {5.2) werden 0,3 bis 0,4 g der Versuchsprobe (6.1) auf 0,1 mg genau eingewogen.

Bestimmung

In den Kolben werden einige Porzellanstiickchen oder einige Glasperlen (5.10.1) und etwa 10 g wasser-
freies Kaliumsulfat (4.2) eingegeben.

Dann werden 6,2 g Kupfer (iI)-Sulfat {4.3) hinzugegeben und der Flaschenhals mit etwas Wasser nachge-
spiilt, anschl1e[$end 20 ml der kanzentrierten Schwefelsiure (4.1) zugegeben. Den Inhalt des Kolbens
mischen.

Der Xolben mit Inhait wird im Aufschlufigerit (5.3) langsam echitzt, bis jede Schaumbildung unterbleibt.
Langsam stirker, bis die Losung keine schwarzen Partikel mehr enthilt und eine bfaflgrinblaue Farbe
beibehilt. Wihrend des Erhitzens des Kolbens gelegentlich dusch leichtes Schiitteln durckmischen.

Der Siedevorgang mufl so geregelt werden, daft die Ddmpfe in der Mitte des Flaschenhalses konden-
sieren. Das Erhitzen wird 90 Minuten lang weatergefuhrt wobei jede lokale Uberhitzung zu vermeiden
ist.

Anschlieflend 18t man den Kolben mit Inhalt auf Zihmertemperatur abkithlen. Dann werden surg-fﬁltig
200 ml Wasser und einige Bimssteinstickchen (5.10.2) zugegeben, durchgemischt und erneut gekahlt.

In den Erlenmeyerkolber (5.7) werden 50 ml der Borsiureldsung (4.5) und 4 Tropfen des Indikators (4.8) .

eingegeben und der Inhalt durchgemis¢ht. Der Erlenmeyerkolben wird unter den Kondensator (5.4)
gesetzt, so dafl das Ende des Ablaufrohrs (5.5) in die Borsduretdsung eintauch:. Mit einem Mefzylinder
(5.8} werden 80 ml der Natriumhydroxid-Lésung (4.6) in den Kjeldahlkolben eingefiillt. Wihrend dieses
Verfahrefisschrittes ist der Kolben in geneigter Stellung zu halten, so daff die Natriumhydroxid-Lésung
an der Innenwand des Kolbens entlang zur Bildung einer Bodenschicht einflieBen kann.

Dann wird der Kjeldahlkolben sofort mittels des Spritzaufsatzes (5.6) an den Kondensator angeschiossen.

Der Kjeldahlkolben wird sanft gedreht, um den Inhalt zu mischen. Zunichst langsam erwirmen und
Schaumbildung verhindern. Dann mit der Destillation weiterfahren, bis 150 ml Destllat in etwa 30
Minruten zngesammelt sind. Die Temperatur des Destillats sollte weniger als 25 °C betragen.

Etwa 2 Minuten vor Ende der Destiflation wird der Erlenmeyerkolben so abgesenkt, daff das Ende des
Ablaufrohrs nicht mehr in die Skureldsung eintaucht ; das Ende mit etwas Wasser spiilen. Das Erwiirmen
wird eingestellt, das Ablaufrohr entfernt, dessen innere und iuflere Winde mit etwas Wasser gespiilt und
das Spilwasser in dem Erlenmeyerkolben aufgefangen.

Dhas Destillat in dem FErlenmeyerkolben wisd mit der 0,1 mol/l Salzsiureldsung {4.7) titriert.

BERECHNUNG DER ERGEBNISSE

Fortnel und Methode der Berechnung

Der Eiweifigehalt der Probe, ausgedriickt in Masseprozent, wird mit folgender Formel ermitielt :

(Vi —Vy x T x 14 x 100 x 638 '_ 8952(Vi — Vo x T
m x 1000 m
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wobei V, = das Volumen in ml der bei der Bestimmung {6.5) verbrauchten velumetrischen n-Salzsiure-
lasung (4.7),
V; = das Volumen in ml der beim Blindversuch (6.3) verbrauchten volumetrischen n-Salzsiure-
iosung {4.7) in mol/i, .
T = die Stirke der volumetrischen n-Salzsiureldsung (4.7) in mol/l,
m = die Masse der Versuchsprobe in g.

Der Eiweifigehalt ist auf 0,1 % genau a-nzugeben.

Wiederholbarkeit

Die Differenz zwischen den Ergebnissen zweier Bestimmungen, die gleichzeitig oder unmittelbar nach-
einander von demseiben Untersucher und urter denselben Bedingungen an der gleichen Probe duschge-
fithrt worden sind, darf 0,5 g Eiweil pro 100 g des Erzeugnisses nicht {iberschreiten.

Diese Spanne sollte in 95 von 100 Bewertungen nicht berschritten werden.
METHODE 3
BESTIMMUNG DER TITRIERBAREN SAURE

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH

Die Methode dient zur Bestimmung der titrierbaren Siure in Sdurekaseinen.

DEFINITION

Titrierbare Siure : Das in m! gemessene Volumen einer 0,1 mol/l Natriumhydroxid-Losung, das zur
Neutralisierung eines wiifirigen Extrakts von 1 g des Erzeugnisses erforderlich ist.

PRINZIP

Ein wiflriger Extrakt der Probe wird bei 60°C entnommen und filtriest. Das Filtrat wird in einer
natriumhydroxid-Standardioseng unter Yerwendung eines Phenolphthaleinindikators titriert.

REAGENZIEN

Das fiir das Verfahren eder die Zubereitung von Reagenzien bendtigte Wasser wird zuvor durch zehami-
nitiges Kochen: von Kohlendioxid befreit.

Natriumhydroxidldsung, 0,1 moi/l,

EPh::noIl:al'nzi-m!r-:in—Indiit:atorliisung, 10 g/l in Athanol (95 % v/v) zum Indikater neutralisiert.

GERATE

Analysenwaage

Etrlenmeyerkolben, 500 ml, mit Schliffstopfen. _

Pipette, auf 100 ml markiert. -

Pipette, geeignet zur Abmessung von 0,5 ml der Indikatorldsung (4.2}
Erlenmeyerkolben, 250 ml

Mefzylinder, 250 ml.

Biirette mit Mafleinteilung 0,1 ml.

Wasserbad, regelbar auf eine Temperatur von 60 * 2°C.

Geeignete Filter

VERFAHREN

Vorbereitung der Versuchsprobe

Beschreibung siche Punkt 1.2 der Allgemeiner Bestimmungen.
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Versuchsprobe

Erwa 10 g der Probe (6.1) werden auf die nichsten 10 mg genau abgewogen und in den Erlenmeyer-
kolben (5.2) eingegeben.

Bestimmung

Mit dem 250-ml- Meﬂzylmder (5.6) werden 200 ml des frisch abgekochten und gekiihlten Wassers nach
vorherigen Erhitzen auf 60 °C in den Erlenmeyerkolben eingefiilit. Den Kolben verschlieflen, durch
Schiitteln mischen und in das auf 60 °C cingestelite Wasserbad {5.8) 30 Minutén lang einsetzen. Den
Kolben in Abstinden von etwa 10 Minuten schiittein.

Filtrieren und das Filtrat suf etwa 20 °C abkiihlen ; das Filtrat mufl klar sein.

109 ml des gekihlien Piltrats mit der Pipette {5.3} in den Erdenmeyerkolben (5.5) geben. Mit der Pipette
(549 0,5 ml Phenol-phthalein-Indikatorlésung (4.2) hinzugeben. Mit der volumetrischen Natriumhy-
droxid-Standardlésung {4.1) titrieren, bis eine zartrosa Firbung eintritt, die mindestens 30 Sekunden lang
anhilt, Die verwendete Menge auf 0,01 ml gerau bestimmen und schriftlich festhalten.

BERECHNUNG DER ERGEBNISSE

Formel und Berechnungsmethode

Die titrerbare Siure von Kasein wird mit folgender Formel ermittelr :

20 x VxT
m
wobei ¥V = das verbrauchte Volumen der Natriumhydroxid-Standardidsung (4.1) in ml,
T = die Stirke der volimetrischen Natriumhydroxid-Standardlosung (4.1} in mol/l,

m = die Masse der Versuchsprobe in g ist.
Die titrierbare Siure wird suf zwei Dezimalstellen genau berechnet.
Wiederholbarkeit

Die Differenz zwischen den Ergebnissen zweier Bestimmungen, die gleichzeitig eder unmittelbar nach-
einander von demselben Untersucher und unter denselben Bedingungen mit der gleichen Probe durch-
gefihet worden sind, darf 0,02 ml des 0,1 mol/l- Nahumhydroxxés pro g des Brzeugnisses nicht ttber-
schreiten.

Diese Spanne sollte in 95 von 186 vorschriftsmadig’ durchgefuhrten Bewertungen micht Gberschritten
werden.

METHODE 4
BESTIMMUNG DER ASCHE (P;O; eingeschlossen}

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH

Die Methode dien: zur Bestimmung des Gehalts an Asche (P;05 eingeschlossen) in Saurekaseinen.

DEFINITION

Gehalt an Asche (PyO; eingeschlossen) : Der nach der nachstehend beschriebenen Methode bestimimte
Gehals an Asche.

PRINZIP .

Eine Versuchsprobe wird bei 825 & 25°C in Gegenwart von Magnesiumacetat zur Bindung des
gesamten Phosphors organischen Ursprungs verascht. Die verbleibende Asche wird nach Wiegen des
Riickstands und Subtraktion der vom Magnesiumacetat herrihrenden Aschenmasse berechnet,

REAGENZIEN

Magnesiumacetat-Tetrahydrat-Lisung, 120 g/l
120 g des Magnesiumacetat-Tetrahydrats [Mg(CH3C02)2 4H20] in Wasser auflésen und mit Wasser zu 1
Liter auffiillen.

GERATE

Analysenwaage

Pipette mit Markierung 5 ml.

Wigeschalen aus Silizﬁx_moxid oder Platin, Durchmesser etwa 70 mm, Tiefe 25 bis 50 mm.

Trockenschrank, regelbar auf 102 £ 1 °C.

Elektroofen regelbar auf 825 + 25°C.

Kochendes Wasserbad
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Exsikkator mit frisch aktiviertem Silicagel, mit einem Indikator fir den Wassergehalt, oder einem
gleichwertigen Trockenmirtel.

VERFAHREN

Vorbereitung der Yersuchsprobe

Beschreibung siehe Punkt 1.2 der Allgemeinen Bestimmungen.

Vorbercitung der Wigeschalen

Zwei Wigeschalen werden in dem auf 825 £ 25 °C ecingestellten Elektroofen (5.5) 30 Minuten lang
erhitzt. Anschlieflend die Wageschalen im Exstkkatot (5.7) auf die Temperitur des Wageraums abkiihlen
lessen und auf 0,1 mg genau wiegen,

Yersuchsmenge

In die auf diese Weise vorbereitete Wigeschale (A) werden etwa 3 g der Yersuchsprobe (6.13 auf 0,1 mg
genau elngewogern.

Bestimmung

Mit der Pipette {5.2} werden zu der Schale (A} genau § ml Magnesiumacetatldsung (4.1) zugegeben, so dafl
die ganze Versuchsmenge durchfeuchtet wird; anschliefend 26t man sie 20 Minuten lang stehen.

In die andere der vorbereiteten Wageschalen (B} werden mit der Pipette (5.2} genau § ml Magnesmmace
tatldsung (4.1) eingegeben.

Den Inhalt beider Wiigeschalen (A und B} im kochenden Wasserbad (5.6) zur Trockne verdampfen.

Beide Wigeschalen 30 Minuten jang in den auf 102 %1 °C eingestellten Trockenschrank (54)
einsetzen.

Die Schale A mit ihrem Inhalt auf kleiner Flamme auf einer heiflen Platte oder unter einer I/R-Lampe
erhitzen, bis die Versuchsmenge vollig verkohlt ist. Hierbei ist darauf zu achten, dafi der Inhalt nicht
entflammt.

Beide Schalen (A und B} in den auf 825 + 25 °C eingestellten Elektroofen (5.3) einsetzen und minde-
stens 1 Swunde leng im Ofen belassen, bis alle Kohle aus der Schale A verschwunden ist. Die beiden
Schalen im Exsikkator (5.7) auf dlE Temperatur des Wiigeraums abkihlen lassen und auf 0,3 mg genau |
wiegen. .

Das Erhitzen im Elektroofen (5.5), die Abkihlung und das Wiegen werden wiederhelt, bis die Masse auf
1 mg genau konstant bleibt oder zuzunehmen beginnt. Die kleinste Masse wird notiert.

BERECHNUNG DER ERGEBNISSE

Berechnungsmethode

Der Gehalt an Asche (P2O; eingeschlossen) wird in Masseprozent mittels folgender Formel berechnet :

{my — my) — (m; — mg}
iy

* 100

wobel my = die Masse der Testmenge in g, )
m, = die Masse der Schale A und. des Riickstands in g,
= die Masse der vorbereiteten Schale A in g,
mjy = die Masse der Schale B und des Rackstands in g,
my = die Masse der vorbereiteter. Schale B in g

Das Eirgebnis wird auf 0,01 % genau angegeben.

Wiederholbarkeit

Die Differenz zwischen den Ergebnissen zweier Bestimmungen, die gleichzeitig oder unmittetbar nach-
einander von derselben Untersuchung und unter denselben Bedingungen an der gleichen Prcbe durchge-
fihrt worden sind, darf 0,1 g pro 100 g des Erzeugnisses nicht Gberschreiten.

Diese Spanne sollte in 85 von 100 vorschrifismafig durchgefithrten Bewertungen nicht iiberschritten
werden.
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METHODE 3§
BESTIMMUNG DER ASCHE (P,0; eingeschlossen)

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICE

 Diese Methode dient zur Bestimmung des Aschengehalts in Labkaseinen.

DEFINITION

Aschengehalt (P05 eingeschlossen) : Der nach dieser Methode bestimmte Gehalt an Aschen.

PRINZIP

Eine bekannte Menge der Probe wird bei 825 + 25°C bis zur Gewichtskonstanz verascht. Der Riick- A
stand wird durch Wigen bestimmt und als Masseprozent der Probe berechnet.

G_ERATE

Analysenwaage

Wigeschalen aus Siliziumoxid oder Platin, Durchmesser etwa 70 mum und Tiefe 2§ bis 50 mm.
Elektroofen mit Luftzirkulation, regelbar auf 825 + 25°C.

Exsiklkator mit frisch aktiviertem Silicage} mit eiﬁem Wassergehaltindikator, oder einem gleichwertigen

Trockenmittel.

VERFAHREN

Vorbereitung der Versuchsprobe

Beschreibung siche Punkt 1.2 der Allgemeinen Bestimmungen.

Vorbereitung der Wigeschale

Die Wigeschale in dem auf 825 + 25°C eingesteilten Elektroofen (4.3) 30 Minuten lang erhitzen.
Danach lifit man sie im Exsikkator (4.4} auf die Temperatur des Wigeraums abkilthlen und wiegt sic auf
0,1 mg genau.

Versuchsmenge

In die auf diese Weise vorbereitete Wageschale werden direkt oder durch leferenzwagung etwa 3 g der
Versuchsprobe (5.1) auf 0,1 mg genau eingewogen.

Bestimmung

Die Wigeschale mit ihrem Inhalt wird auf kleiner Fiamme oder unter einer IR-Lampe bis zur vellstin-
digen Verkohlung der Versuchsmenge erhitzt) dabei ist darauf zu achten, dafl sich der Inhalt nicht
entflamme.

Als niichstes wird die Wigeschale in den auf 825 * 25 °C eingestellter: Elektroofen (4.3} eingesetzt und
mindestens eine Stunde lang bis zum vollstindigen Verschwinden der Kohie in der Wigeschale erhitzt.
Dann it man die Wageschale im Exsikkator (4.4) auf die Temperatur des Wigeraums abkiihlen und
wiegt sie suf 0,1 mg genau.

Das Erhitzen im Elektroafen (4.3), die Abkithlung und das Wigen werden wiederholt bis die Masse auf 1
mg genau konstant. bleibt oder zuzunehmen beginnt. Die kleinste Masse wird notiert.

BERECHNUNG DER ERGEBNISSE

Formel und Berechnungsmethode

Der Aschengehalt der Probe wird in Masseprozent ausgedriickt ; dieser Prozentsatz wird durch fuigenée

Formel erhalten :
LT Ml L BT
my
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wobei mg = die Masse der Versuchsmenge in mg,
my = die Masse der Wigeschale und- des Riickstands in mg,
m; = die Masse der Wigeschale in mg.

Das Ergebnis wird auf 0,01 % genau angegeben.

Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen zweier Bestimmungen, die gleichzeitig oder unmittelbar nach-
einander von demselben Untersucher und unter denselben Bedingungen an der gleichen Probe durchge-

fithrt worden sind, datf 0,15 g Asche pro 100 g des Erzeugnisses nicht Giberschreiten. Diese Spanne sollte
in 95 von 100 vorschriftsgemifl durchgefihrten Bewerungen nicht fiberschritten werden.

METHODE 6
BESTIMMIING DES pH-WERTES

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH

Diese Methode dient zur Bestimmung des pH-Wertes von Kaseinaten,

DEFINITION

pH-Wert von Kaseinaten : Der nach dieser Methode bestimmte pH-Wert cirer wiflrigen Lisung von
Kaseinaten bei 20 °C,

PRINZIP

Elektrometrische Bestimmung des pH-Wertes einer wiifirigen Losung von Kaseinat unter Anwendung
eines pH-Meters. :

REAGENZIEN

Das fiir die Zubereitung der Reagenzien oder im Rahmen des Verfahrens (6) verwendete Wasser soll kurz
vorher destiiliert und gegen Kohlendioxid-Absorption geschiitzt worden sein.

Puffer-Losungen fir die Kalibrierung des pH-Meters (5.2)

Zwei Standard-Pufferlésungen mit pH-Werten bei 20 °C mit bekannter Genauigkeit bis zur zweiten
Dezimalstelle, deren pH-Werte niedriger und hdher s der pH-Wert der zu untersuchenden Probe sind,
z. B. Phthalat-Pufferldsung mit einem pH-Wert von annfhernd 4 und eine Borag-Pufferlésung mit einem
pH-Wert von annihernd 9.

GERATE

Waage, Ablesegenanigkeit 0,1 mg.

pH-Mefigerit, Anzeigeempfindlichkeit von 0,05 pH-Einheiten, mit einer entsprechend geeichten Glas-,
Calomel- oder sonstigen Bezugselektrode. ’

Thermometer, Ablesegenauigkeit 0,5 °C.
Erlenmeyerkolben, 100 mi, mit geschliffenem Glasstopfen.
Becherglas, 50 mL

Riihrer

Becherglas fiir den Riihrer (5.6), Fassungsvermogen mindestens 250 ml

VERFAHREN

Vorbereitung der Versuchsprobe

Beschreibung siehe Punkt 1.2 der Allgemeinen Bestimmungen.
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Bestimmung

Eichen des Mefigerdis

Die Temperatur der Pufferldsungen (4.1} wird auf 20.°C eingestellt und das pH-Meflgerit nach Anwei-
sung des Herstellers geeicht,

Bemerkungen

1. Zur BEichung wird die Elektrode 20 Minuten lang in die stehenden Flaschen eingesetzt (6.2.2).

2. Wean eine Probenreihe untersucht wird, so ist die Eichung des pH-Mefigerits mit einer oder
mehreren der Standard-Pufferldsungen mindestens alle 30 Minuten zu wiederhoien.

Verbereitung der Vers#cbs[&mng

In das Becherglas (57) 95 ml Wasser tberfiihren, 5 g der Versuchsprobe (6.1) hinzugeben und mit dem
Rithrer (5.6) 30 'Sekunden lang miscken.

20 Minuten lang bei 20 °C abstellen ; hierbei wird das Becherglas mit einem Uhrglas abgedeckt,

Messung des pH-Wertes

Etwa 20 ml der Lisung in das Becherglas (5.5) eingeben und sofort den pH-Wert dieser Fliissigkeit mit
dem pH-Meilgerit (5.2) bestimmen ; die Glaselektrode des pH-Mefgerits ist zuvor sorgfiltig mit Wasser
zu spiilen.

Den pH-Wert messen.

AUSWERTUNG

Feststellung des pH-Wertes

Als der pH-Wert einer wiilrigen Losung von Kaseinat wird der Wert von der Skala des pH- Mcﬂgerats auf
mindestens 2wei Dezimalstellen genau sbgelesen und festgeha[ten

Wiederholbarkeit . i

Die Differenz. zwischen den Ergebnissen zweier Bestimmungen, die gleichzeitig oder unmittelbar nach-
einander von demselben Untersucher an derselben Probe und unter denselben Bedingungen durchge-
filhet worden sind, darf 9,05 pH-Einheiten nicht iiberschreiten.

Diese Spanne sollte in 95 von 100 vorschriftsmiflig durchgefithrien Bewertungen nicht iiberschritten
werden.

3871



