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ANALYSENVERFAHREN BEZUGLICH DER ZUSAMMENSETZUNG BESTIMMTER TEILWEISE
ODER GANZ GETROCKNETER, HALTBAR GEMACHTER, FUR DEN MENSCHLICHEN

VERBRAUCH BESTIMMTER MILCHPRODUKTE

EINFUHRUNG

1. VORBEREITUNG PER PROBE FUR DIE CHEMISCHE ANALYSE

1.1.  Ungezuckerte Kondensmilch mit hohem Fettg

Ungezuckerte Kondensmilch
Ungezuckerte, teilentrahmte Kondensmilch
Ungezuckerte Kondensmagermilch

Die geschlossene Dose schiitteln und stiirz

offnen und die Milch langsam in einen zwe

verschlieBbaren Behélter Uberfiihren, wobe

wiederholtes Umgief3en zu mischen ist. Sic

alle verbleibenden, an Wand und Boden haf

Milchreste mit der Probe vermischt werden
schlie3en. Wenn der Inhalt nicht homogen
im Wasserbad auf 40 Grad C erhitzen. Alle
kraftig schitteln. Nach zwei Stunden den

Wasserbad entnehmen und bei Raumtemperatu
lassen. Den Deckel abnehmen und den Inhal

mit einem Loffel oder Spatel grindlich mi
das Fett abgeschieden hat, sollte die Pro
untersucht werden). Kiihl lagern.

1.2.  Gezuckerte Kondensmilch
Gezuckerte, teilentrahmte Kondensmilch
Gezuckerte Kondensmagermilch

Dosen: Die geschlossene Dose im Wasserbad
40 Grad C ungefahr 30 Minuten anwéarmen. D

und den Inhalt mit einem Spatel oder eine

Aufwarts-, Abwarts- und kreisférmige Bewe
um eine innige Vermischung der oberen und

Schichten mit dem Gesamtinhalt zu erreich
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1.3.

2.1.
2.1.1.

2.1.2.

2.2.

3.2.

4.2.

Sicherstellen, dal3 die verbleibenden Milc

und an der Wand sowie am Boden der Dose m

eingehen. Den Inhalt soweit wie moglich i

mit einem luftdicht schlieRenden Deckel v

Behdlter giel3en. Den Behélter schlieRen u

Tuben: Den Boden abschneiden und den Inha

einem luftdichten Deckel versehenen Behal

Dann die Tube der Lange nach aufschneiden

aus dem Inneren herauskratzen und es sorg

Rest des Inhalts mischen. Den Behélter ki
Milchpulver mit hohem Fettgehalt

Milchpulver (Vollmilchpulver)

Teilentrahmtes Milchpulver

Magermilchpulver

Das Milchpulver in einen sauberen, trocke

luftdichtem Deckel versehenen) Behalter m

Fassungsvermégen vom doppelten Volumen de

Uberfuihren. Den Behalter sofort schlie3en
Milchpulver durch wiederholtes Schitteln
Behalters grundlich mischen. Wahrend der
Probe sollte soweit wie mdglich vermieden
Milchpulver der Atmosphéare ausgesetzt wir
Feuchtigkeitsaufnahme auf ein Minimum zu

REAGENZIEN

Wasser

Wo immer Wasser fiir die Losung, die Verdl
Waschen erwéahnt wird, ist destilliertes o
entmineralisiertes Wasser von mindestens
Zu verwenden.

Wo immer ,Lésung" oder ,Verdiinnung" ohn
Angaben erwahnt wird, ist ,Losung in Wass
Lverdiinnung mit Wasser" gemeint.

Chemikalien
Alle verwendeten Chemikalien miissen von a
analytischer Reinheit sein, sofern nichts
angegeben wird.

GERATE UND HILFSMITTEL

Listen fur Gerate und Hilfsmittel
Die Listen fur Gerate und Hilfsmittel ent
mit spezifischem Anwendungszweck und mit
Spezifikation.

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

ANGABE DER ERGEBNISSE

Berechnung des Gehalts
Wenn nicht anders angegeben, wird das Erg
Massengehalt der Probe in %, wie sie vom
erhalten wurde, berechnet.

Anzahl der signifikanten Stellen
Das Ergebnis soll nicht mehr signifikante
enthalten als durch die Genauigkeit der v
Analysenmethode zu rechtfertigen ist.

PRUFBERICHT

Im Prifbericht sind die Analysenmethoden
erhaltenen Ergebnisse anzugeben. Zusétzli
Verfahrendetails anzugeben, die in der An
nicht spezifiziert oder die wahlweise ges
sowie alle Umstande, die mdglicherweise d

www.ris.bka.gv.at
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5.1.
5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

Ergebnis beeinflul3t haben.

Der Prifbericht muf? alle fur die vollstan
Identifizierung der Probe erforderlichen

METHODE 1: BESTIMMUNG DER TROCKEN
(Trockenschrank 99 Grad C)

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Nach dieser Methode wird bestimmt der Tro

von

- ungezuckerter Kondensmilch mit hohem Fe
- ungezuckerter Kondensmilch,

- ungezuckerter, teilentrahmter Kondensmi

- ungezuckerter Kondensmagermilch,

- gezuckerter Kondensmilch,

- gezuckerter, teilentrahmter Kondensmilc
- gezuckerter Kondensmagermilch.

DEFINITION

Trockenmasse von Kondensmilch: die nach d

bestimmte Trockenmasse.

PRINZIP DER METHODE

Eine bekannte Menge der Probe wird mit Wa
mit Sand gemischt und bei einer Temperatu
1 Grad C getrocknet. Die Masse nach der T
Trockenmasse. Die Trockenmasse wird als M

Probe berechnet.

REAGENZIEN

Quarzsand oder Seesand, mit Salzséaure beh
(Korngrof3e: 0,18 bis 0,5 mm, dh. er passi
500-Mikronnetz und wird von einem 180-Mik
zuruickgehalten). Er sollte die folgende P
Etwa 25 g Sand zwei Stunden in einem Troc
wie unter 6.1 bis 6.3 beschrieben, erhitz
hinzugeben, erneut im Trockenschrank zwei
erhitzen, abkiihlen und nochmals wiegen. D
zwischen den beiden Massen sollte 0,5 mg

Uberschreiten.

Wenn notwendig, den Sand mit Salzsaurelts
Tage behandeln; gelegentlich umrthren. Mi
bis die Saurereaktion verschwindet oder d
chloridfrei ist. Bei 160 Grad C trocknen

oben prufen.

GERATE
Analysenwaage

Metallschalen, vorzugsweise aus Nickel, A
rostfreiem Stahl. Die Schalen sollten Dec
sehr gut schlieRen, jedoch schnell abgeno
koénnen. Geeignete Abmessungen sind: Durch
80 mm und Tiefe etwa 25 mm.
Trockenschrank mit atmosphérischem Druck,
thermostatisch geregelt, fir eine Tempera
1 Grad C. Die Temperatur soll im ganzen S

gleichmafig sein.

Exsikkator mit frisch aktiviertem, einen
Feuchtigkeitsindikator enthaltenden Silik
einem gleichwertigen Trockenmittel.

Glasstabe, an einem Ende abgeflacht und e
sie in die Metallschalen (5.2) Uberfuhrt

Wasserbad, siedend.

www.ris.bka.gv.at
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

6.9.

6.10.
6.11.

7.2.

8.1.

DURCHFUHRUNG

Etwa 25 g Sand (4) und einem kurzen Glass
Schale (5.2) uberfuhren.

Schale, Deckel und Inhalt bei abgenommene
Stunden im Trockenschrank (5.3) erhitzen.

Deckel wieder aufsetzen und die Schale in
geben. Auf Raumtemperatur abkihlen lassen
genau abwiegen (MO).

Den Sand auf eine Seite der Schale kippen
etwa 1,5 g der Probe bei gezuckerter Kond
3,0 g bei ungezuckerter Kondensmilch tber
Deckel erneut aufsetzen und auf 0,1 mg ge

Den Deckel abnehmen, 5 ml Wasser hinzugeb
des Glasstabs (5.5) die Flussigkeiten mis
anschlieRend den Sand und den flissigen T
der Mischung belassen.

Die Schale auf das siedende Wasserbad (5.
das Wasser verdampft ist; das dauert norm
20 Minuten. Die Mischung von Zeit zu Zeit
umrihren, um die Masse gut zu beliiften, s
beim Trocknen keinen Kuchen bildet. Den S
belassen.

Schale und Deckel fir eine Stunde und 30
Trockenschrank stellen.

Den Deckel erneut aufsetzen, die Schale i
(5.4) stellen, auf Raumtemperatur abkihle
anschlieend auf 0,1 mg genau abwiegen.

Die Schale 6ffnen und mit ihrem Deckel im
eine Stunde erhitzen.

Arbeitsgange nach 6.8 wiederholen.

Die beschriebenen Arbeitsgange 6.9 und 6.
bis die Massendifferenz zweier aufeinande
Wagungen weniger als 0,5 mg ausmacht oder
zunimmt. Bei Auftreten einer Massezunahme
Berechnung (7.1) die geringste erhaltene
Das endgiiltig erhaltene Gewicht wird als

AUSWERTUNG
Berechnung
Der Trockenmassegehalt, der als %-Masse d
angegeben wird, ergibt sich durch:
M2 - MO

M1 - MO
dabei ist: MO = Masse in g von Schale, De
nach Arbeitsgang 6.3;
M1 = Masse in g von Schale, De
Probe nach Arbeitsgang 6.
M2 = Masse in g von Schale, De
getrockneter Probe nach A
Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo
Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander von demselben Untersucher mi
Probe und unter denselben Bedingungen dur
sind, darf 0,2 g Trockenmasse je 100 g Er
Uberschreiten.

BERECHNUNG DER MILCHTROCKENMASSE UND DER

MILCHTROCKENMASSE
Die Milchtrockenmasse in gezuckerter Kond
sich aus:

www.ris.bka.gv.at
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8.2.

8.3.

4.1.
4.2.

4.3.

4.4,

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

Gesamttrockenmasse (erhalten nach Methode
Saccharose (erhalten nach Methode 5, Anha
Die fettfreie Milchtrockenmasse in gezuck
Kondensmilch ergibt sich aus:
Gesamttrockenmasse (erhalten nach Methode
Saccharosegehalt (erhalten nach Methode 5
Fettgehalt (erhalten nach Methode 3, Anha
Die fettfreie Milchtrockenmasse in ungezu
Kondensmilch ergibt sich aus:
Gesamttrockenmasse (erhalten durch Method
Fettgehalt (erhalten durch Methode 3, Anh

METHODE 2: BESTIMMUNG DES WASSERGEHAL

(Trockenschrank 102 Grad C)

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Nach dieser Methode wird bestimmt der Was
- Milchpulver mit hohem Fettgehalt,

- Milchpulver (Vollmilchpulver),

- teilentrahmtem Milchpulver,

- Magermilchpulver.

DEFINITION
Wassergehalt: der nach dieser Methode bes
Massenverlust beim Trocknen.

PRINZIP

Die verbleibende Masse der Probe wird dur
atmospharischem Druck im Trockenschrank b
1 Grad C bis zur Massenkonstanz bestimmt.
Massenverlust wird als Massenprozent der

GERATE

Analysenwaage

Schalen, vorzugsweise aus Nickel, Alumini
Stahl oder Glas. Die Schalen missen Decke
gut schlieRen, jedoch schnell abgenommen
Geeignete Abmessungen sind: Durchmesser 6
Tiefe etwa 25 mm.

Trockenschrank mit atmosphéarischem Druck,
thermostatisch geregelt, fiir eine Tempera
1 Grad C. Die Temperatur soll im ganzen T
gleichmafig sein.

Exsikkator, mit frisch aktiviertem, einen
Feuchtigkeitsindikator enthaltenden Silik
einem gleichwertigen Trockenmittel.

DURCHFUHRUNG

Die Schale (4.2) abdecken und mit dem Dec
Trockenschrank (4.3) fir etwa eine Stunde

Den Deckel auf die Schale setzen und die
Exsikkator (4.4) stellen. Auf Raumtempera
lassen und auf 0,1 mg genau abwiegen (MO0)

Etwa 2 g der Trockenmilchprobe in die Sch
die Schale mit dem Deckel zudecken und di
Schale schnell auf 0,1 mg genau abwiegen

Die Schale abdecken und sie mit dem Decke
Stunden in den Trockenschrank stellen.

Den Deckel aufsetzen, die zugedeckte Scha
Exsikkator Uberfihren, auf Raumtemperatur
und schnell auf 0,1 mg genau wiegen.

Die Schale abdecken und mit dem Deckel ei
Trockenschrank erhitzen.

www.ris.bka.gv.at
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5.7.
5.8.

6.2.

4.1

Arbeitsgang 5.5 wiederholen.

Arbeitsgange 5.6 und 5.7 wiederholen, bis
Massenabnahme zwischen zwei aufeinanderfo
Wiegevorgéangen 0,5 mg nicht Uberschreitet
Masse zunimmt. Wenn eine Massenzunahme ei
geringste erhaltene Masse fir die Berechn
verwendet.

Das endgiiltige Gewicht wird als M2 bezeic

AUSWERTUNG
Berechnung
Der Massenverlust beim Trocknen der Probe
Masse in %, wird nach folgender Formel be
M2 - MO

M1 - MO
dabei ist: MO = die Masse in g der Schale
Deckels
nach Arbeitsgang 5.2;
M1 = die Masse in g der Schale
und der Probe nach Arbeit
M2 = die Masse in g der Schale
und der getrockneten Prob
Arbeitsgang 5.5.
Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo
Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander von demselben Untersucher mi
Probe und unter denselben Bedingungen dur
sind, darf 0,1 g Wasser je 100 g Erzeugni
Uberschreiten.

METHODE 3: BESTIMMUNG DES FETTGEHALTS (ROSE-GOTTLIEB-METHODE)

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Nach dieser Methode wird bestimmt der Fet
- ungezuckerter Kondensmilch mit hohem Fe
- ungezuckerter Kondensmilch,

- ungezuckerter, teilentrahmter Kondensmi

- ungezuckerter Kondensmagermilch,

- gezuckerter Kondensmilch,

- gezuckerter, teilentrahmter Kondensmilc

- gezuckerter Kondensmagermilch.

DEFINITION
Der Fettgehalt von Kondensmilch: der nach
Methode bestimmte Fettgehalt.

PRINZIP DER METHODE

Der Fettgehalt wird durch Extraktion des
Ammoniak-Alkoholldsung der Probe mit Diat
Petrolather und anschlieRender Verdampfun
Losungsmittel und Wiegen des Rickstands u
Massenprozent der Probe entsprechend dem
Rose-Gottlieb-Prinzip bestimmit.

REAGENZIEN

Alle Reagenzien sollen den im Blindversuc

angegebenen Anforderungen entsprechen. We

die Reagenzien in Gegenwart von etwa 1 g

100 ml Lésungsmittel erneut destilliert w
Ammoniaklésung, etwa 25% (m/m) NH3 (Dicht

etwa 0,91 g/ml) oder eine starkere Lésung

www.ris.bka.gv.at
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4.2.

4.3.

4.4,

4.5.

5.1.
5.2.

5.3.
5.4.

5.5.

5.6.
5.7.

6.2.
6.2.1.

Konzentration.

Athanol, 96 +- 2% (v/v) oder, wenn nicht
Methanol, Methyl-Athyl-Keton oder Petrola
denaturiertes Athanol.

Diathylather, peroxidfrei.

Anmerkung 1:

Zur Prifung auf Peroxide wird zu 10 ml At
kleinen, mit Glasstopfen verschlieRbaren
vorher mit etwas Ather ausgespiilt wurde,
zubereiteten 10%igen Kaliumjodidlésung ge
und wahrend einer Minute stehen lassen. |
beiden Schichten darf eine gelbe Verfarbu
Anmerkung 2:

Der Diathylather kann frei von Peroxiden
werden, indem eine feuchte Zinkfolie zuge
vorher fur eine Minute in eine verdinnte,
Kupfersulfatldsung getaucht, dann mit Was
wurde. Fur 1 | Digthylather eine Zinkfoli

8 000 mm2, die in geniigend lange Streifen
verwenden, die mindestens bis zur Halfte
reichen.

Petrolather mit einem Siedebereich zwisch
60 Grad C.

Losungsmittelmischung, kurz vor Verwendun
gleicher Volumina von Diathylather (4.3)
(4.4) hergestellt. (Man kann die Lésungsm
dort wo ihre Verwendung vorgeschrieben is
Diathylather oder Petrolather ersetzen.)

GERATE

Analysenwaage

Geeignete Extraktionsrohre oder Kolben, m
eingeschliffenen Glasstopfen oder anderen
die gegen die verwendeten Lésungsmittel u
sind.

Dunnwandige Stehkolben, Nennvolumen 150 b

Trockenschrank mit atmospharischem Druck,
thermostatisch reguliert (fiir einen Betri
1 Grad C eingestellt).

Siedesteinchen, fettfrei, nicht pords, be
nicht briichig, zB Glasperlen oder Stiickch
Siliciumcarbid (die Verwendung dieses Mat
wahlfrei; siehe 6.2.1).

Heber, passend zu den Extraktionsrohren.

Zentrifuge (wahlweise).

DURCHFUHRUNG

Blindversuch
Gleichzeitig mit der Bestimmung des Fettg
einen Blindversuch durchfuhren mit 10 ml
Wasser unter Verwendung des gleichen
Extraktionsgeratetyps, der gleichen Reage
gleichen Verhaltnissen und unter Anwendun
Arbeitsgange wie nachstehend beschrieben,
6.2.2. Wenn der Blindwert mehr als 0,5 mg
sollten die Reagenzien Uberprift und das
Reagenzien ersetzt oder gereinigt werden.

Durchfiihrung der Untersuchung

Den Kolben (5.3) (gegebenenfalls mit den
(5.5), die ein gemaRigtes Sieden wéhrend
der Losungsmittel erleichtern, im Trocken
wahrend einer halben bis eine Stunde troc

www.ris.bka.gv.at
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6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

6.2.5.

6.2.6.

6.2.7.

6.2.8.

6.2.9.

auf die Temperatur des Wageraums abkuhlen
abgekuhlten Kolben auf 0,1 mg genau wiege

Die vorbereitete Probe durchriihren und so
gezuckerten Proben 2 bis 2,5 g, bei ungez
4 bis 5 g direkt oder durch Differenzwagu
genau in das Extraktionsgefald (5.2) einwi
zu einem Volumen von 10,5 ml hinzufligen,
Erwarmen (40 bis 50 Grad C) vorsichtig bi
vollstandigen Verteilung des Erzeugnisses
Probe muf vollstandig dispergiert werden,
die Bestimmung zu wiederholen.

1,5 ml Ammoniaklésung (25%) (4.1) oder ei
Volumen einer starkeren Losung hinzuftigen
10 ml Athanol (4.2) hinzufiigen und die FI
langsam aber vollstandig im unverschlosse

mischen.

25 ml Diathylather (4.3) hinzuftigen. Unte
Wasser abkuhlen. Das Gerat schlieen und
Minute kraftig schiitteln und dabei wieder

Den Stopfen vorsichtig abnehmen und 25 mi
hinzufiigen (4.4), wobei die ersten wenige
Abspilen des Stopfens und der Innenseite
zu verwenden sind; die Spulflissigkeit 1&a
Gerdét flieRen. Das Gerat wieder mit dem S
mehrmals wahrend 30 Sekunden schitteln un
stirzen. Wenn man bei dem unter 6.2.7 bes
Arbeitsgang kein Zentrifugieren vorsieht,
kréaftig geschuttelt werden.

Das Gerét stehen lassen, bis die obere Fl
klar geworden ist und sich eindeutig von
Schicht getrennt hat. Man kann die Trennu
einer geeigneten Zentrifuge (5.7) durchfi
Anmerkung:

Bei Verwendung einer Zentrifuge, die nich
dreiphasigen Motor ausgestattet ist, konn
entstehen, und es muRR daher besonders dar
werden, daf} eine Explosion oder ein Brand
werden, welche durch die Anwesenheit von
entstehen kénnen (zB im Falle eines Rohrb

Den Stopfen abnehmen, ihn und die Innense
Gerétehalses mit einigen Millilitern der
Ldsungsmittelmischung (4.5) abspulen und
Spllflissigkeit in das Gerat flieBen lass
Dekantieren oder mit einem Heber sorgfalt
vollstandig wie moglich die Uberstehende
Kolben (6.2.1) tberfuhren.

Anmerkung:

Wenn die Uberfiihrung nicht mittels eines
durchgefihrt wird, kann es notwendig sein
hinzuzufiigen, um die Phasengrenze zwische
Flissigkeiten zur Erleichterung des Dekan
erhdhen.

Die Auf3en- und Innenseite des Geratehalse
und den unteren Teil des Hebers mit einig
der Losungsmittelmischung abspilen. Die S
der GerateaulRenseite in den Kolben flieRe
diejenige der Innenseite und des Hebers i
Extraktionsgerat.

6.2.10. Eine zweite Extraktion unter Wiederholung

bis einschlie3lich 6.2.9 beschriebenen Ar
jedoch unter Anwendung von nur 15 ml Diat
15 ml Petrolather durchfiuhren.

6.2.11. Eine dritte Extraktion gemaR 6.2.10, jedo

www.ris.bka.gv.at
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letzte Spulung (6.2.9) durchfuhren.
Anmerkung:

Bei ungezuckerter und gezuckerter Kondens
die dritte Extraktion nicht notwendig.

6.2.12. Durch sorgfaltiges Verdampfen oder Destil
wie moglich an Lésungsmittel (einschliel3l
entfernen. Wenn das Fassungsvermdégen des
ist, so muf3 nach jeder Extraktion auf die
beschriebene Weise etwas Lésungsmittel en

6.2.13. Wenn kein Losungsmittelgeruch mehr vorhan
Kolben liegend wéhrend einer Stunde im Tr
erhitzen.

6.2.14. Den Kolben auf die Temperatur des Wagerau
lassen und auf 0,1 mg genau wiegen.

6.2.15. Die beschriebenen Arbeitsgange 6.2.13 und
wiederholen, bis die Massendifferenz zwei
aufeinanderfolgender Wagungen weniger als
oder bis die Masse zunimmt. Bei Auftreten
Massenzunahme wird bei der Berechnung (7.
erhaltene Masse verwendet. Das endgiltig
wird als M1 g bezeichnet.

6.2.16. 15 bis 25 ml Petrolather hinzufligen, um z
extrahierte Substanz vollstandig l6slich
Ldsungsmittel leicht erwdrmen und schiitte
Fett gelost ist.

6.2.16.1. Wenn die extrahierte Substanz im Petrolat
I6slich ist, so ist der Unterschied zwisc
unter 6.2.1 und 6.2.15 die Masse des Fett

6.2.16.2. Wenn unldsliche Substanzen vorhanden sind
von Zweifel das im Kolben enthaltene Fett
durch wiederholtes Waschen mit warmem Pet
extrahieren, wobei das Unldsliche sich vo
Dekantieren absetzen soll. Dreimal die Au
Kolbenhalses spilen. Den Kolben liegend e
Trockenschrank erhitzen, wie oben angegeb
die Temperatur des Wéageraumes abkiihlen la
0,1 mg genau wiegen. Die Fettmenge ist di
zwischen der Masse nach 6.2.15 und dieser
Masse.

7. AUSWERTUNG
7.1. Berechnung
Die in Gramm ausgedriickte Masse des extra
ist:
(M1-M2)-(Bl-B2)
und der Fettgehalt der Probe in % ist:
(M1-M2)-(Bl-B2)
--------------------- x1

Dabei bedeutet:

M1 = Masse des Kolbens M mit dem Fett nac
Arbeitsgang 6.2.15 in g;

M2 = Masse des Kolbens M in g nach Arbeit
im Fall von Ungeltstem oder Zweifel
Arbeitsgang 6.2.16.2;

B1 = Masse des Kolbens B in g vom Blindve
Arbeitsgang 6.2.15;

B2 = Masse des Kolbens B in g nach Arbeit
im Falle von Ungeldstem oder Zweifel
Arbeitsgang 6.2.16.2;

S = Masse der verwendeten Probe in g.

7.2.  Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4,

4.5.

Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander von demselben Untersucher un
Bedingungen mit der gleichen Probe durchg
sind, darf 0,05 g Fett pro 100 g des Erze
Uberschreiten.

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Nach dieser Methode wird bestimmt der Fet
- Milchpulver mit hohem Fettgehalt,

- Milchpulver (Vollmilchpulver),

- teilentrahmtem Milchpulver,

- Magermilchpulver.

DEFINITION
Der Fettgehalt von getrockneter Milch: de
angegebenen Methode bestimmte Fettgehalt.

PRINZIP DER METHODE

Der Fettgehalt wird durch Extraktion des
Ammoniak-Alkoholldsung des Milchpulvers m
und Petroléather und anschlieBender Verdam
Losungsmittel und Wiegen des Rickstands u
Massenprozent der Probe entsprechend dem
Rose-Gottlieb-Prinzip bestimmt.

REAGENZIEN
Alle Reagenzien sollen den im Blindversuc
angegebenen Anforderungen entsprechen. We
die Lésungsmittel in Gegenwart von etwa 1
100 ml Lésungsmittel erneut destilliert w

Ammoniaklésung, etwa 25% (m/m) NH3 (Dicht
etwa 0,91 g/ml) oder eine starkere Lésung
Konzentration.

Athanol, 96 +- 2% (v/v) oder, wenn nicht
Methanol, Athyl-Keton oder Petroléther de
Athanol.

Diathylather, peroxidfrei
Anmerkung 1:

Zur Prifung auf Peroxide wird zu 10 ml At
kleinen, mit Glasstopfen verschlieRbaren
vorher mit etwas Ather ausgespiilt wurde,
zubereiteten 10%igen Kaliumjodidlésung ge
und wahrend einer Minute stehen lassen. |
beiden Schichten darf eine gelbe Verfarbu
Anmerkung 2:

Der Diathylather kann frei von Peroxiden
werden, indem eine feuchte Zinkfolie zuge
vorher wéhrend einer Minute in eine verdi
Kupfersulfatldsung getaucht, dann mit Was
wurde. Fur 1 | Digthylather eine Zinkfoli

8 000 mm2, die in gentigend lange Streifen
verwenden, so daR diese mindestens bis zu
Behdlters reichen.

Petrolather mit einem Siedebereich zwisch
60 Grad C.

Losungsmittelmischung, kurz vor Verwendun
gleicher Volumina von Diathylather (4.3)
(4.4) hergestellt. (Man kann die Lésungsm
dort, wo ihre Verwendung vorgeschrieben i
Diathylather oder Petrolather ersetzen.)

www.ris.bka.gv.at
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O Oiam

5.3.
5.4.

5.5.

5.6.
5.7.
5.8.

6.2.
6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.
6.2.5.

6.2.6.

GERATE

Analysenwaage

Geeignete Extraktionsrohre oder Kolben mi
eingeschliffenem Glasstopfen oder anderen
die gegen die verwendeten Lésungsmittel u
sind.

Dunnwandige Stehkolben, Nennvolumen 150 b

Trockenschrank mit atmosphérischem Druck,
thermostatisch reguliert (fiir einen Betri
1 Grad C eingestellt)

Siedesteinchen, fettfrei, nicht porés, be
nicht briichig, zB Glasperlen oder Stiickch
Siliciumcarbid (die Verwendung dieses Mat
wahlfrei; siehe 6.2.1)

Wasserbad, bei 60 bis 70 Grad C

Heber, passend zu den Extraktionsrohren

Zentrifuge (wahlweise)

DURCHFUHRUNG

Blindversuch
Gleichzeitig mit der Bestimmung des Fettg
einen Blindversuch durchfuhren mit 10 ml
Wasser unter Verwendung des gleichen
Extraktionsgeratetyps, der gleichen Reage
gleichen Verhaltnissen und unter Anwendun
Arbeitsgange wie nachstehend beschrieben,
6.2.2. Wenn der Blindwert mehr als 0,5 mg
sollten die Reagenzien Uberprift und das
Reagenzien ersetzt oder gereinigt werden.

Durchfiihrung der Untersuchung

Den Kolben (5.3) (gegebenenfalls mit den
(5.5), die ein gemaRigtes Sieden wéhrend
der Losungsmittel erleichtern) im Trocken
wahrend einer halben bis eine Stunde troc
auf die Temperatur des Wageraums abkihlen
abgekdhlten Kolben auf 0,1 mg genau wiege

Entweder direkt oder durch Differenzwagun
Vollmilchpulver oder ca. 1,5 g teilentrah
oder Magermilchpulver auf 0,1 mg genau in
Extraktionsgerat (5.2) einwiegen. 10 ml W
und bis zur vollstandigen Lésung des Milc
schitteln (bei einigen Proben kann Erwarm
sein).

1,5 ml Ammoniaklésung (25%) (4.1) hinzufu
aquivalentes Volumen einer starkeren Losu
Wasserbad (5.6) unter gelegentlichem Umsc
15 Minuten auf 60 bis 70 Grad C erwarmen,
zB unter flieRendem Wasser.

10 ml Athanol (4.2) hinzufiigen und die Fl
vorsichtig aber vollstandig im unverschlo
Extraktionsgerat mischen.

25 ml Diathylather (4.3) hinzufugen, unte
Wasser kiihlen. Das Gerét schliel3en und ei
kraftig schiitteln und dabei mehrmals stir

Den Stopfen vorsichtig abnehmen und 25 mi
hinzufiigen (4.4), wobei die ersten wenige
Abspllen des Stopfens und der Innenseite
zu verwenden sind; die Spulflissigkeit 1a
Geraét flieRen. Das Gerat wieder mit dem S
mehrmals wahrend 30 Sekunden schtteln un
stirzen. Wenn man bei dem unter 6.2.7 bes
Arbeitsgang kein Zentrifugieren vorsieht,

www.ris.bka.gv.at
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kréaftig geschuttelt werden.

6.2.7. Das Gerat stehen lassen, bis die obere FI
klar geworden ist und sich deutlich von d
Schicht getrennt hat. Man kann die Trennu
einer geeigneten Zentrifuge (5.8) durchfi
Anmerkung:

Bei Verwendung einer Zentrifuge, die nich
dreiphasigen Motor ausgestattet ist, konn
entstehen, und es muRR daher besonders dar
werden, daf} eine Explosion oder ein Brand
werden, welche durch die Anwesenheit von
entstehen kénnen (zB im Falle eines Rohrb

6.2.8. Den Stopfen abnehmen, ihn und die Innense
Gerétehalses mit einigen Millilitern der
Losungsmittelmischung (4.5) abspilen und
Spilflissigkeit in das Gerat flieBen lass
Dekantieren oder mit einem Heber (5.7) so
vollstandig wie moglich die Uberstehende
Kolben (6.2.1) Uberfuhren.

Anmerkung:

Wenn die Uberfiihrung nicht mittels eines
durchgefihrt wird, kann es notwendig sein
hinzuzufigen, um die Phasengrenze zwische
Flussigkeiten zur Erleichterung des Dekan
erhdhen.

6.2.9. Die AufRen- und Innenseite des Gerétehalse
und den unteren Teil des Hebers mit einig
der Lésungsmittelmischung abspulen. Die S
der GerateaulRenseite in den Kolben flieRe
diejenige der Innenseite und des Hebers i
Extraktionsgerat.

6.2.10. Eine zweite Extraktion unter Wiederholung
bis einschliefilich 6.2.9 beschriebenen Ar
jedoch unter Anwendung von nur 15 ml Diat
15 ml Petroléather durchfuhren.

6.2.11. Eine dritte Extraktion gemaR 6.2.10, jedo
letzte Spulung (6.2.9) durchfuhren.
Anmerkung:

Bei Magermilchpulver ist die dritte Extra
notwendig.

6.2.12. Durch sorgfaltiges Verdampfen oder Destil
wie méglich an Lésungsmittel (einschlief3l
entfernen. Wenn das Fassungsvermoégen des
ist, so muf3 nach jeder Extraktion auf die
beschriebene Weise etwas Lésungsmittel en

6.2.13. Wenn kein Losungsmittelgeruch mehr vorhan
Kolben liegend wéhrend einer Stunde im Tr
erhitzen.

6.2.14. Den Kolben auf die Temperatur des Wagerau
lassen, wie weiter oben angefihrt (6.2.1)
genau wiegen.

6.2.15. Die beschriebenen Arbeitsgange 6.2.13 und
wiederholen, bis die Massendifferenz zwei
aufeinanderfolgender Wagungen weniger als
oder bis die Masse zunimmt.

Bei Auftreten einer Massenzunahme wird be
(7.1) die geringste erhaltene Masse verwe
endglltig erhaltene Gewicht wird als M1 g

6.2.16. 15 bis 25 ml Petrolather hinzuftigen, um z
extrahierte Substanz vollstandig l6slich
Ldsungsmittel leicht erwdrmen und schiitte
Fett geldst ist.

6.2.16.1. Wenn die extrahierte Substanz im Petrolat

www.ris.bka.gv.at
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I6slich ist, so ist der Unterschied zwisc
unter 6.2.1 und 6.2.15 die Masse des Fett

6.2.16.2. Wenn unldsliche Substanzen vorhanden sind

7.2.

von Zweifel das im Kolben enthaltene Fett
durch wiederholtes Waschen mit warmem Pet
extrahieren, wobei das Unldsliche sich vo
Dekantieren absetzen soll. Dreimal die Au
Kolbenhalses spiilen.

Den Kolben liegend eine Stunde im Trocken
wie oben angegeben (6.2.1), auf die Tempe
Wageraums abkihlen lassen und auf 0,1 mg
Fettmenge ist die Differenz zwischen der

und dieser endglltigen Masse.

AUSWERTUNG
Berechnung
Die in Gramm ausgedriickte Masse des extra
ist:
(M1-M2)-(B1-B2)

und der Fettgehalt der Probe in % ist:
(M1-M2) - (B1-B2)
--------------------- x1

Dabei bedeutet:

M1 = Masse des Kolbens M mit dem Fett nac
Arbeitsgang 6.2.15 in g;

M2 = Masse des Kolbens M in g nach dem
Arbeitsgang 6.2.1 oder im Fall von U
Zweifel nach Arbeitsgang 6.2.16.2;

B1 = Masse des Kolbens B in g vom Blindve
Arbeitsgang 6.2.15;

B2 = Masse des Kolbens B in g nach Arbeit
im Falle von Ungeldstem oder Zweifel
Arbeitsgang 6.2.16.2;

S = Masse der verwendeten Probe in g.

Wiederholbarkeit

Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo

Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder

nacheinander von demselben Untersucher mi

Probe und unter denselben Bedingungen dur

sind, darf 0,2 g Fett pro 100 g des Erzeu

Uberschreiten mit Ausnahme von Magermilch

die Differenz 0,1 g Fett pro 100 g des Er

Uberschreiten darf.

METHODE 5: BESTIMMUNG DES SACCHAROSEG

(POLARIMETRISCHE METHODE)

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Nach dieser Methode wird bestimmt der Sac
von:

- gezuckerter Kondensmilch,

- gezuckerter, teilentrahmter Kondensmilc

- gezuckerter Kondensmagermilch.

Die Proben dirfen keinen Invertzucker ent

DEFINITION
Der Saccharosegehalt von gezuckerter Kond
nach dieser Methode bestimmte Saccharoseg

PRINZIP DER METHODE
Die Methode beruht auf dem Prinzip der In
Clerget: eine milde Saurebehandlung, die

www.ris.bka.gv.at
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4.2.

4.3.
4.4.

4.5.
4.6.

5.1.
5.2.
5.3.

5.4.

6.2.

Hydrolyse bei Saccharose, jedoch fast kei
oder anderen Zuckerarten hervorruft. Der
ergibt sich aus der Anderung des Drehungs
Ldsung.

Ein klares Filtrat der Probe ohne Mutarot
Lactose wird durch Behandlung der Losung
nachfolgender Neutralisation und Féllung
zugesetzter Zinkacetat- und
Kaliumhexacyanoferrat(ll)ldsung hergestel
In einem Teil des Filtrats wird die Sacch
besonderen, diesem Milchfiltrat entsprech
hydrolysiert.

Aus dem Drehungsvermdgen des Filtrats vor
Inversion wird der Saccharosegehalt mit H
entsprechenden Formeln berechnet.

REAGENZIEN

Zinkacetatlosung, 1 M: 21,9 g kristallisi
(Zn(C2H302)2.2 H20 und 3 ml Eisessig auf
auffullen.

Kaliumhexacyanoferrat(l1)losung, 0,25 M:
kristallisiertes Kaliumhexacyanoferrat(ll
K4(Fe(CN)6).3 H20 auf 100 ml mit Wasser a

Salzséaureldsung, 6,35 +- 0,20 M (20 bis 2
0,2 M (16 bis 18%)

Ammoniaklésung, 2,0 +- 0,2 M (3,5%)

Essigsaurelosung, 2,0 +- 0,2 M (12%)

Bromothymolblau-Indikator, 1%ige Lésung (

GERATE
Waage, Empfindlichkeit 10 mg
Polarimeter-Rohr, 2 dm, mit genau kalibri
Polarimeter oder Saccharimeter:

a) Polarimeter mit Natriumlicht oder griin
Quecksilberlicht (Quecksilberdampflamp
dem speziellen Wratten-Filter Nr. 77A)
Genauigkeit von mindestens 0,05 Winkel
werden kann;

b) Saccharimeter mit internationaler Zuck
Verwendung von weil3em, durch ein 15 mm
einer 6%igen Kaliumdichromatlésung gel
oder Natriumlicht mit einer Ablesegena
mindestens 0,1 Grad auf der internatio
Zuckerskala.

Wasserbad, eingestellt auf 60 +- 1 Grad C

DURCHFUHRUNG

Kontrollbestimmung
Zur Uberpriifung der Methode, der Reagenzi
nach der nachstehenden Methode eine
Doppelkontrollbestimmung durchfiihren, unt
eines Gemisches von 100 g Milch oder 110
18,00 g reiner Saccharose; diese Mischung
40,00 g kondensierter Milch mit einem Sac
45%. Den Zuckergehalt anhand der Formel u
wobei in der Formel 1 fiir M, F und P die
Milchmenge, der Fettgehalt und der Eiweil3
Milch, und in der Formel 2 fiir M die Zahl
werden. Der Mittelwert der festgestellten
nicht um mehr als 0,2% von den tatsachlic
abweichen.

Bestimmung

www.ris.bka.gv.at
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6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

6.2.5.

6.2.6.

6.2.7.

6.2.8.

6.2.9.

Etwa 40 g der gut durchgemischten Probe m
Genauigkeit von 10 mg in ein 100 ml fasse
einwiegen. 50 ml heiRes Wasser (80 bis 90
hinzufiigen und gut mischen.

Die Mischung quantitativ in einen 200-ml-
Uberfiihren und das Becherglas mehrmals mi
destillierten Wassers von 60 Grad C bis z
Gesamtvolumen von 120 bis 150 ml nachspdl
auf Zimmertemperatur abkuhlen.

5 ml der verdinnten Ammoniaklésung (4.4)
Erneut mischen und dann 15 Minuten stehen

Den Ammoniak durch Zugabe einer &quivalen
verdiinnter Essigsaurelésung (4.5) neutral
die genaue Zahl von Milliliter durch Titr
Ammoniakldsung mit Bromthymolblau als Ind
bestimmen. Mischen.

12,5 ml Zinkacetatlésung (4.1) unter vors
Vermischen durch kreisende Bewegung des g
hinzufiigen.

In gleicher Weise wie bei der Acetatldésun
Kaliumhexacyanoferratlosung(ll) (4.2) hin

Den Inhalt des Kolbens auf 20 Grad C brin
(von 20 Grad C) bis zur 200-ml-Marke hinz
Anmerkung:

Bis zu diesem Stadium sollten alle Zuséatz
Reagenzien in einer solchen Weise erfolge
Bildung von Luftblasen vermieden wird, un
gleichen Ziel sollte jedes Mischen durch
Bewegung des Kolbens und nicht durch Schi
Luftblasen, die vor der vollstandigen Ver

200 ml festgestellt werden, kdnnen durch
Anschlul? des Kolbens an eine Vakuumpumpe
Bewegung des Kolbens beseitigt werden.

Den Kolben mit einem trockenen Stopfen ve
durch kraftiges Schutteln griindlich misch

Einige Minuten stehen lassen und dann dur
Filterpapier filtrieren und die ersten 25
verwerfen.

6.2.10. Direkte Polarisation: die optische Drehun

bei +- 1 Grad C bestimmen.

6.2.11. Inversion: 40 ml des wie oben erhaltenen

50-ml-MeRkolben pipettieren. 6,0 ml 6,35

5,0 M Salzsaure (4.3) hinzugeben.

Den Kolben fur 15 Minuten in ein Wasserba
stellen, wobei der Kolben bis zum Hals ei
Durch kreisende Bewegung wahrend der erst
mischen; in dieser Zeit sollte der Inhalt
Temperatur des Bades erreicht haben. Auf
abkihlen und bis zur 50-ml-Marke mit Wass
auffillen. Mischen und bei dieser Tempera
stehen lassen.

6.2.12. Polarisation nach Inversion

Die Drehung der invertierten Losung bei 2
bestimmen. (Wenn die Temperatur T der FlU
Polarisationsrohr jedoch wéhrend der Mess
0,2 Grad von 20 Grad C abweicht, muf3 die
angegebene Temperaturkorrektur angewandt

AUSWERTUNG
Berechnung
Berechnen des Saccharosegehalts mit folge
M
1 v = ---(1,08F+1,55P)

www.ris.bka.gv.at
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7.2.

7.3.

100
D-1,251V-v V

2 S = e X---X---%
Q V LxM

S = Saccharosegehalt,

M = Masse der eingewogenen Probe in Gramm

F = Fettgehalt in der Probe in %,

P = Eiweil3gehalt (N x 6,38) in der Probe

V = Volumen in ml, auf das die Probe vor
verdinnt wurde,

v = Korrektur in ml fir das Volumen des d
gebildeten Niederschlags,

D = direkte Polarimeter-Ablesung (Polaris

Inversion),

| = Polarimeter-Ablesung nach der Inversi

L = Lange in dm des Polarimeterrohrs,

Q = Inversionsfaktor, dessen Werte unten

Anmerkungen:

a) Wenn genau 40,00 g Kondensmilch eingew
Polarimeter mit Natriumlicht, Winkelgr
Polarimeterrohr von 2 dm L&nge bei 20
verwendet werden, kann der Saccharoseg
Kondensmilch (C = 9) mit der folgenden
werden:

S=(D-1,251)x (2,833 -0,00612 F

b) Wenn die Polarisation nach der Inversi
20 Grad C abweichenden Temperatur (T)
mussen die Werte multipliziert werden

(1 +0,0037 (T - 20))
Werte fir den Inversionsfaktor Q

Die folgenden Formeln ergeben genaue Wert

verschiedenen Lichtquellen, mit Korrektur

Konzentration und Temperatur:

Natriumlicht und Polarimeter mit Winkelgr

Q =0,8825 + 0,0006 (C - 9) - 0,0033 (T -

grunes Quecksilberlicht und Polarimeter m

Q =1,0392 + 0,0007 (C - 9) - 0,0039 (T -

weilRes Licht mit Dichromatfilter und Sacc

internationalen Zuckerskalagraden:

Q =2,549 + 0,0017 (C - 9) - 0,0095 (T -

In den obigen Formeln sind:

C = Gesamtgehalt an Zucker in der inverti

entsprechend der polarimetrischen Mes

T = Temperatur der invertierten Losung be

polarimetrischen Messung.

Anmerkung 1:

Der Gehalt an Gesamtzucker in % (C) in de

Ldsung kann aus der direkten Ablesung und

nach der Inversion in der Ublichen Weise

der normalen Werte fur das spezifische Dr

von Saccharose, Lactose und Invertzucker

Die Korrektur 0,0006 (C - 9) usw. ist nur

C etwa = 9 ist; bei normaler Kondensmilch

Korrektur verzichtet werden, da C nahe be

Anmerkung 2:

Eine Temperaturabweichung von 1 Grad C ge

MeRtemperatur von 20 Grad C macht bei der

Ablesung wenig aus, jedoch Abweichungen v

0,2 Grad C bei der Ablesung nach der Inve

eine Korrektur. Die Korrektur -0,0033 (T

nur zwischen 18 Grad C und 22 Grad C gena
Wiederholbarkeit

Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo

www.ris.bka.gv.at
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4.2.
4.2.1.

4.2.2.

4.3.

4.4,

4.5.

4.6.

Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander von demselben Untersucher mi
Probe und unter denselben Bedingungen dur
sind, darf 0,3 g Saccharose/100 g Kondens
Uberschreiten.

Bundesrecht

unmittelbar

t der gleichen
chgefihrt worden
milch nicht

METHODE 6: BESTIMMUNG DES MILCHSAURE- UND LACTATGEHALTS

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Nach dieser Methode wird bestimmt der Mil
Lactatgehalt von:

- Milchpulver mit hohem Fettgehalt,

- Milchpulver (Vollmilchpulver),

- teilentrahmtem Milchpulver,

- Magermilchpulver.

DEFINITION

Milchsaure- und Lactatgehalt von getrockn
nach dieser Methode bestimmte Milchsaure-
Lactatgehalt, berechnet als Milchsaure.

PRINZIP DER METHODE

Fett, Protein und Lactose werden gleichze
von Kupfersulfat und Calciumhydroxid und
Filtration entfernt.

Die Milchs&ure im Filtrat wird durch konz
Schwefelsaure in Gegenwart von Kupfersulf
umgewandelt.

Der entstandene Acetaldehyd wird kolorime
Verwendung von 4-Hydroxydiphenyl bestimmt
Der Milchsaure- und Lactatgehalt wird in
100 g fettfreier Trockenmasse ausgedriickt

REAGENZIEN

Kupfer(ll)sulfatlosung: 250 g Kupfer(ll)s
H20) in Wasser auflésen und auf 1 000 ml

Calciumhydroxid-Suspension:

300 g Calciumhydroxid (Ca(OH)2) in einem
unter Verwendung von insgesamt 900 ml mah
Suspension ist vor Gebrauch frisch herzus

Alternativ: 300 g Calciumhydroxid (Ca(OH)
Mérser mit Wasser unter Verwendung von in
mabhlen. Die Suspension ist vor Gebrauch f
herzustellen.

Schwefelsaure-Kupfer(ll)sulfatlésung: Zu
Schwefelsaure (95,5 bis 97,0% (m/m) H2SO4
Kupfer(ll)sulfatldsung (4.1) hinzufiigen.

Lésung von 4-Hydroxydiphenyl (C6H5C6H40H)
und leichtes Erhitzen 0,75 g 4-Hydroxydip
einer wafrigen Losung von Natriumhydroxid
5 g NaOH pro 100 ml enthalt. Mit Wasser a
MeRkolben verdinnen. Die Losung an einem
kiihlen Ort in einer braunen Glasflasche a
verwenden, falls Farbdnderungen oder Triib
Die maximale Lagerfahigkeit betragt 72 St

Milchsaure-Standardlésung: Kurz vor der V
0,1067 g Lithiumlactat (CH3CHOHCOOLI) in
und in einem MeRRkolben auf 1 000 ml verdi
Ldsung entspricht 0,1 mg Milchs&ure.

Rekonstituierte Standardmilch: Mehrere Pr
von hoher Qualitat werden im Vorwege anal
Aufstellung der Eichkurve die Probe auswa
geringsten Milchséduregehalt hat und die n

www.ris.bka.gv.at
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5.1.
5.2.

5.3.
5.4.
5.5.

5.6.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

6.2.5.

6.2.6.

6.2.7.
6.2.8.

6.2.9.

30 mg Milchséaure pro 100 g fettfreier Tro
enthélt. Die Arbeitsschritte geman 6.2.1
einhalten.

GERATE

Analysenwaage

Spektralphotometer, geeignet fir Ablesung
Wellenlange von 570 nm.

Wasserbad bei 30 +- 2 Grad C

Morser und Pistill

Filterpapier (Schleicher und Schiill 595,
aquivalent)

Reagenzglaser aus Pyrex oder aquivalent (
25 x 150 mm)
Anmerkung:
Alle GlasgefaRe mussen vollkommen rein un
Verwendung zu dieser Bestimmung vorgesehe
Glasgefalle, die Niederschlage enthalten,
konzentrierter Salzséure spilen und dann

DURCHFUHRUNG

Blindversuch
Eine Blindprobe durchfiihren, indem 30 ml
50-ml-MeRkolben gegeben werden und wie un
einschlief3lich 6.2.11 beschrieben weiter
Wenn die Ergebnisse des Blindversuchs, ge
gemessen, das Aquivalent von 20 mg Milchs
fettfreier Trockenmasse Uberschreiten, so
Reagenzien geprift werden und die unreine
das unreine Reagenz ersetzt werden. Den B
gleichzeitig mit der Untersuchung der Pro

Bestimmung
Anmerkung: Verunreinigungen insbesondere
Schweil vermeiden.

Der Gehalt an fettfreier Trockenmasse (a)
durch Abzug des Fettgehalts (erhalten nac
des Wassergehalts (erhalten nach Methode
errechnet.

1000

------ g der Probe auf 0,1 g genau abwieg
a-10
Probemenge 100 ml Wasser geben, grindlich

5 ml der erhaltenen Ldsung in einen 50-ml
pipettieren und mit Wasser auf etwa 30 ml

Unter Umschwenken langsam 5 ml der Kupfer
(4.1) hinzufugen und zehn Minuten stehen

Unter Umschwenken langsam 5 ml der
Calciumhydroxidsuspension 4.2.1 oder 10 m
Calciumhydroxidsuspension 4.2.2 hinzufuge

Auf 50 ml mit Wasser verdiinnen, kraftig s
Minuten stehen lassen, dann filtrieren. D
Filtratanteile verwerfen.

1 ml des Filtrats in ein Reagenzglas (5.6

Mit einer Blrette oder einer graduierten
der Schwefelsaure-Kupfersulfatiésung (4.3
Reagenzglas geben. Mischen.

Das Reagenzglas funf Minuten lang in koch
erhitzen. Unter flieBendem Wasser auf Rau
abkuahlen.

6.2.10. 2 Tropfen 4-Hydroxydiphenyl-Reagenz (4.4)

kraftig schiitteln, um das Reagenz gleichm
ganzen Flussigkeit zu verteilen. Das Reag
Wasserbad von 30 +- 2 Grad C bringen; es

www.ris.bka.gv.at
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belassen, von Zeit zu Zeit schitteln.

6.2.11. Das Reagenzglas 90 Sekunden in das kochen
einsetzen. Unter flieBRendem Wasser auf Ra
abkuahlen.

6.2.12. Die optische Dichte gegen den Blindversuc
innerhalb von drei Stunden bei der unter
Wellenlange messen.

6.2.13. Falls die optische Dichte diejenige des h
der Eichkurve Uberschreitet, die Untersuc
Verwendung einer geeigneten Verdinnung de
erhaltenen Filtrats wiederholen.

6.3.  Erstellung der Eichkurve

6.3.1. 5 ml der rekonstituierten Milch (4.6) in
50-mlI-MeRkolben pipettieren. In diese Kol
bzw. 4 ml der Eichlésung (4.5) pipettiere
Eichlésungen zu erhalten, die 0, 20, 40,
zugesetzter Milchsaure pro 100 g fettfrei
des Milchpulvers entsprechen.

6.3.2. Mit Wasser auf etwa 30 ml verdiinnen und w
bis einschlief3lich 6.2.11 beschrieben beh

6.3.3. Die optischen Dichten der Standards (6.3.
Blindversuch (6.1) bei der unter 5.2 ange
Wellenlange messen. In ein Diagramm die o
gegen die Mengen an Milchsaure eintragen,
angegeben sind, also 0 mg, 20 mg, 40 mg,
pro 100 g fettfreier Trockenmasse. Eine d
besten entsprechende Gerade zeichnen und
anfertigen, indem diese Gerade parallel z
verschoben wird, so daf3 sie durch den Nul
Koordinaten geht.

7. AUSWERTUNG

7.1. Berechnung
Die optische Dichte, die unter 6.2.12 ode
wurde, in mg Milchsaure pro 100 g fettfre
in der Probe entsprechend der Eichkurve v
Ergebnis mit dem Verdunnungsfaktor multip
das Filtrat gemaR 6.2.13 verdinnt worden

7.2.  Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo
Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander von demselben Untersucher mi
Probe und unter denselben Bedingungen dur
sind, darf 8 mg Milchs&ure pro 100 g fett
Trockenmasse fiir Gehalte bis 80 mg nicht
Bei htheren Werten darf diese Differenz 1
den niedrigsten Wert, nicht Giberschreiten

METHODE 7: BESTIMMUNG DER PHOSPHATASEA
(MODIFIZIERTES SANDERS- UND SAGAR-VER

1. ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Diese Methode beschreibt die Bestimmung d
Phosphataseaktivitat in
- Milchpulver mit hohem Fettgehalt,

- Milchpulver (Vollmilchpulver),
- teilentrahmtem Milchpulver,
- Magermilchpulver.

2. DEFINITION
Die Phosphataseaktivitat ist ein Maf3 fir
Menge an aktiver alkalischer Phosphatase.
Phenol, die nach der hier beschriebenen M

www.ris.bka.gv.at
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4.2.

4.3.

4.3.1.

4.3.2.

4.4,

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

der rekonstituierten Milch freigesetzt we

PRINZIP

Die Phosphataseaktivitat von Trockenmilch
Fahigkeit der Phosphatase, Phenol aus
Dinatriumphenylphosphat freizusetzen, bes
an Phenol, die unter den beschriebenen Be
freigesetzt wird, wird durch spektrophoto
der mit dem Gibb'schen Reagenz entwickelt
bestimmt.

REAGENZIEN
Lésung A
Bariumborat-hydroxid-Puffer: pH 10,6 +- 0
25,0 g Bariumhydroxid (Ba(OH)2.8 H20) wer
geldst und auf 500 ml verdinnt.
11,0 g Borséure (H3BO3) werden in Wasser
500 ml verdunnt.
Beide Lésungen auf 50 Grad C erwarmen und
Die Mischung schitteln und auf Raumtemper
Den pH-Wert mit Bariumhydroxidlésung auf
einstellen und filtrieren.
Die Loésung in einem dicht verschlossenen
aufbewahren.
Den Puffer vor der Verwendung mit der gle
Wasser verdiinnen.
Lésung B
Farbentwicklungspuffer
6,0 g Natriummetaborat (NaBO2) (oder 12,5
und 20,0 g Natriumchlorid (NaCl) in Wasse
auf 1 000 ml verdiinnen.
Lésung C
Substrat-Puffer-Lésung
0,5 g Dinatriumphenylphosphat (Na2C6H5P04
der Lésung B (4.2) auflosen. Zwei Tropfen
(4.5) hinzufigen und 30 Minuten stehen la
mit 2,5 ml Butanol (4.10) extrahieren. Fa
Farbstoffextraktion wiederholen. Nach der
Butanol verwerfen. Die Lésung kann in ein
mehrere Tage aufbewahrt werden. Vor der V
Farbe nochmals entwickeln und extrahieren
1 ml dieser Lésung in einen 100-ml-MeRRkol
und mit der Lésung A bis zur Marke aufful
Pufferldsung unmittelbar vor der Verwendu
Losung D
Fallungsreagenz
3,0 g Zinksulfat (ZnS0O4.7 H20) und 0,6 g
(CusS04.5 H20) in Wasser auflésen und auf
Lésung E
Gibb's-Reagenz
0,040 g 2,6-Dibromchinon-1,4-Chlorimid (O
10 ml 96%igem Athylalkohol auflésen. Die
Flasche aus dunklem Glas im Kuhlschrank a
Entfarbung das Reagenz verwerfen.
Farbverdinnungspuffer
10 ml der Lésung B (4.2) des Farbentwickl
Wasser auf 100 ml verdiinnen.
Kupfersulfatldsung
0,05 g Kupfersulfat (Il) (CuSO4.5 H20) in
auf 100 ml mit Wasser auffullen.
Phenol-Standardlésung
0,200 +- 0,001 g reines Phenol in Wasser
100 ml in einem MeRkolben auffiillen. Dies

www.ris.bka.gv.at

Bundesrecht
rden, bestimmt.

wird durch die

timmt. Die Menge
dingungen
metrische Messung
en Farbe

,1 bei 20 Grad C.
den in Wasser

geldst und auf

mischen.
atur abkihlen.
10,6 +- 0,1

Behalter

ichen Menge

g NaBO2.4 H20)
r auflésen und

.2 H20) in 4,5 ml
von Lésung E
ssen. Farbstoff
lIs notwendig,
Abscheidung
em Kihlschrank
erwendung die

i:)en Uberflihren

len. Die
ng vorbereiten.

Kupfersulfat
100 ml auffillen.

.C6H2Br2.NCl) in
Lésung in einer
ufbewahren. Bei

ungspuffers mit
Wasser l6sen und

auflésen und auf
e Losung kann

Seite 20 von 24



RIS

4.9.
4.10.

5.1.
5.2.

5.3.
5.4.

5.5.

6.1.

6.1.1.

6.2

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.
6.2.4.

6.2.5.
6.2.6.
6.2.7.

6.2.8.

6.2.9.

einige Monate im Kuhlschrank aufbewahrt w

dieser Losung mit Wasser auf 100 ml verdu

verdiinnte Lésung enthalt 200 myg Phenol i

zur Herstellung weiterer Verdiinnungen ver
Abgekochtes, destilliertes Wasser
n-Butanol

GERATE

Analysenwaage

Wasserbad, thermostatisch eingestellt auf
1Grad C

Spektralphotometer, geeignet fur Ablesung
Wellenlange von 610 nm

Filterpapier (Schleicher und Schill 597,
gleichwertiges Filterpapier)

Wasserbad, siedend

Aluminiumfolie

DURCHFUHRUNG

Vorsichtsmafregeln:

1. Direkte Einwirkung von Sonnenlicht ver

2. Alle Glasgerate, Stopfen und Entnahmeg
vollstandig sauber sein. Es wird empfo

Gegenstande mit Wasser zu spilen und z

mit Dampf zu behandeln.

3. Die Verwendung von Kunststoffmaterial
vermeiden, sie konnen Phenol enthalten
4. Speichel enthalt Phosphatase; Kontamin
Speichelspuren muf3 sorgfaltig vermiede

Vorbereitung der Probe

10 g der Probe (auf 0,1 g genau gewogen)
auflésen. Die Temperatur bei der Auflosun
darf unter keinen Umsténden 35 Grad C ube

Bestimmung

In zwei Reagenzglaser je 1 ml der rekonst
eingeben, die entsprechend 6.1.1 vorberei

Eines der Reagenzglaser zwei Minuten in k
erhitzen. Das Reagenzglas und das Wasserb
Becherglas) mit Aluminiumfolie (5.6) abde
sicherzustellen, dal} das gesamte Reagenzg
In kaltem Wasser auf Raumtemperatur abkiih
Reagenzglas wird fir den Blindversuch ver
diesem Punkt an die beiden Reagenzglaser
behandeln.

10 ml Losung C (4.3.2) hinzuflgen. Mische
Reagenzglas in das Wasserbad von 37 Grad

60 Minuten im Wasserbad inkubieren und vo
schiitteln.

Die Reagenzglaser sofort in ein kochendes
stellen und zwei Minuten erhitzen; in kal
Zimmertemperatur abkuhlen.

1 ml der Lésung D (4.4) hinzufligen, misch
trockenes Filterpapier filtrieren; die er
verwerfen, bis eine klare Flussigkeit erh

5 ml jedes der beiden Filtrate in Reagenz
5 ml Lésung B (4.2) und 0,1 ml Lésung E (
Mischen.

Zur Farbentwicklung 30 Minuten bei Zimmer
geschitzt vor Sonnenlicht stehen lassen.

Die optische Dichte der Probeldsung gegen
bei der unter 5.3 angegebenen Wellenlange

6.2.10. Die Bestimmung wiederholen, falls die opt

www.ris.bka.gv.at

Bundesrecht

erden. 10 ml
nnen. Diese
n 1 mlund kann
wendet werden.

37 Grad C +-
en bei einer

Whatman 42 oder

meiden.

erate sollten

hlen, diese

u kochen oder sie

(zB Stopfen)

ation durch
n werden.

in 90 ml Wasser
g des Pulvers
rschreiten.

ituierten Milch

tet wurde.
ochendem Wasser
ad (5.5) (zB ein
cken, um

las erhitzt wird.
len. Dieses
wendet. Von

in gleicher Weise

n und das
C (5.2) stellen.
n Zeit zu Zeit

Wasserbad (5.5)
tem Wasser auf

en und durch ein
sten Filtrate
alten wird.
glaser eingeben,
4.5) hinzugeben.

temperatur
den Blindversuch

messen.
ische Dichte der

Seite 21 von 24



RIS

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

8.1.
8.1.1.

8.1.2.

8.1.3.

8.2.

Losung Uber der der Standardprobe mit 20
liegt, die gemaf 7 erhalten wurde.

Wenn dieser Wert Uberschritten wird, ein
Volumen rekonstituierter Milch (6.1.1) mi
entsprechenden Volumen dieser Milch, die
sorgfaltig abgekocht wurde, um die vorhan
zu inaktivieren, verdinnen.

ERSTELLUNG DER EICHKURVE

In vier 100-ml-Mef3kolben je 1, 3, 5und 1
verdiinnten Standardlésung eingeben und bi
Wasser auffiillen; diese Verdiinnungen enth
und 20 myg Phenol in 1 ml.

1 ml Wasser oder 1 ml jeder Referenzlésun
Reagenzglaser pipettieren, um eine Reihe
erhalten, die O (Nullwert) -2 -6 -10u
enthalten.

Nacheinander in jedes Reagenzglas 1 ml de
Kupfersulfatldsung (4.7), 5 ml des Farbve
(4.6), 3 ml Wasser und 0,1 ml Lésung E (4
Mischen.

Die Reagenzglaser bei Zimmertemperatur vo
geschiitzt 30 Minuten stehen lassen.

Die optische Dichte der Losungen aus den
Vergleich zum Nullwert bei der in 5.3 ang
Wellenlange messen.

Die Eichkurve durch Aufzeichnen der optis
gegen die Phenolmengen in myg wie bei 7.2
aufzeichnen.

AUSWERTUNG

Berechnung

Die nach 6.2.9 erhaltenen Werte unter Ben
Eichkurve in myg Phenol umrechnen.

Die Phosphataseaktivitat, ausgedruckt als
rekonstituierter Milch, wird nach folgend
berechnet:

Phosphataseaktivitat = 2,4 x P,
hierin ist P = die Phenolmenge in myg ent

Falls es notig war, entsprechend der Anga
verdiinnen, das unter 8.1.2 erhaltene Resu
Verdiinnungsfaktor multiplizieren.

Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo
Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander von demselben Untersucher, m
Probe und unter denselben Bedingungen dur
sind, darf 2 myg freigesetztes Phenol je
rekonstituierter Milch nicht Uberschreite

METHODE 8: BESTIMMUNG DER PHOSPHATASEAK
(ASCHAFFENBURG- UND MULLEN-VERFAHRE

ZWECK UND ANWENDUNGSBEREICH
Diese Methode beschreibt die Bestimmung d
Phosphataseaktivitat in

- Milchpulver mit hohem Fettgehalt,

- Milchpulver (Vollmilchpulver),

- teilentrahmtem Milchpulver,

- Magermilchpulver.

DEFINITION
Die Phosphataseaktivitat von Trockenmilch

www.ris.bka.gv.at
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RIS

4.2.

4.3.
4.3.1.

4.3.2.

5.1.

5.2.
5.3.

die Menge an aktiver alkalischer Phosphat
Sie wird in myg p-Nitrophenol, die nach d
beschriebenen Methode von 1 ml der rekons
freigesetzt werden, bestimmt.

PRINZIP

Die rekonstituierte Probe wird mit einem
bei pH 10,2 verdiinnt und bei einer Temper
37 Grad C zwei Stunden bebriitet. Die in d
vorhandene alkalische Phosphatase setzt u
Bedingungen p-Nitrophenol aus Dinatrium
(p-Nitrophenyl)-phosphat frei.

Das freigesetzte p-Nitrophenol wird durch
Vergleich mit Standardfarbglasern in eine
Komparator unter Verwendung von reflektie
bestimmit.

REAGENZIEN
Natriumcarbonat-Hydrogencarbonat-Puffer 3
Natriumcarbonat und 1,5 g Natrium-Hydroge
Wasser auflésen und in einem Melkolben au
verdinnen.
Puffersubstrat
1,5 g Dinatrium p-Nitrophenyl-Phosphat im
Natriumcarbonat-Hydrogencarbonat-Puffer (
in einem Mef3kolben mit dem Puffer (4.1) a
auffullen.
Diese Losung ist einen Monat stabil, wenn
Kihlschrank (<= 4 Grad C) gelagert wird,
eine Farbprifung an solchen gelagerten L6
durchgefiihrt werden; siehe 6, Anmerkung 3
Fallungsreagenzien
Zinksulfatlésung
30,0 g Zinksulfat in Wasser auflésen und
MeRkolben auf 100 ml verdiinnen.
Kalium-Hexacyanoferrat(Il)lésung
17,2 g Kalium-Hexacyanoferrat(Il)-Trihydr
auflésen und in einem Mef3kolben auf 100 m

GERATE

Analysenwaage

Wasserbad, thermostatisch auf 37 +- 1 Gra

Komparator mit einer besonderen, auf myg
ml Milch geeichte, Standardfarbglaser auf
und zwei Klivetten von 25 mm

DURCHFUHRUNG

VorsichtsmalRnahmen:

1. Nach der Verwendung missen die Reagenz
mit Wasser gespdilt, in heiRem Wasser m
alkalischen Waschmittel gewaschen und
reinem heilRem Leitungswasser gespult w
Schlie3lich mussen sie vor der Verwend
gespllt und getrocknet werden.

Die Pipetten sind grindlich in saubere
Leitungswasser sofort nach der Verwend
anschlieRend muf3 vor der Verwendung mi
und getrocknet werden.

2. Die Stopfen der Reagenzglaser missen s
Verwendung in heil3em Leitungswasser gr
werden, anschlieBend sind sie zwei Min
abzukochen.

3. Die Puffersubstratldsung (4.2) sollte

www.ris.bka.gv.at
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RIS

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

7.2.

Monat stabil bleiben, wenn sie in eine

4 Grad C oder darunter aufbewahrt wird

Instabilitdten zeigen sich an der Bild

Gelbfarbung. Wahrend die Probe immer g

abgekochte Kontrollprobe abgelesen wir

gleiche Puffersubstratldsung enthalt,

dafR die Lésung nicht verwendet werden

eine Farbablesung ergibt, die in einer

des Komparators, bei dem in der andere

destilliertes Wasser verwendet wird, m

betragt.

4. Eine getrennte Pipette fur jede Probe

Speichelkontamination der Pipette verm
5. Die Probe darf zu keiner Zeit direktem

ausgesetzt werden.

Vorbereitung der Probe
10 g Pulver in 90 ml Wasser auflésen. Die
die Lésung des Pulvers darf 35 Grad C nic

Bestimmung

15 ml des Puffersubstrats in ein sauberes
Reagenzglas pipettieren, anschlieRend 2 m
testenden rekonstituierten Probe (6.1). D
verschliel3en, durch Sturzen mischen und i
37 Grad C-Wasserbad stellen.

Gleichzeitig ein Reagenzglas mit 15 ml Pu
2 ml der abgekochten rekonstituierten Pro
gleichen Art wie die zu prifende Probe in
stellen.

Nach zwei Stunden beide Reagenzglaser aus
entfernen, 0,5 ml Zinksulfatlésung (4.3.1
Stopfen wieder aufsetzen, kraftig schiitte
Minuten stehen lassen. 0,5 ml
Kalium-Hexacyanoferrat(Il)lésung (4.3.2)
grundlich mischen, filtern und das klare
sauberen Reagenzglas auffangen.

Das Filtrat in eine 25-mm-Kivette einbrin
Filtrat der abgekochten Gegenprobe im Kom
Verwendung der Spezialscheibe (5.3) vergl

AUSWERTUNG
Berechnung
Die direkte Ablesung nach 6.2.4 wird als
je ml der rekonstituierten Probe ausgedri
Wiederholbarkeit
Die Differenz zwischen den Ergebnissen vo
Doppelbestimmungen, die gleichzeitig oder
nacheinander mit derselben Probe von dems
und unter denselben Bedingungen durchgefi
darf nicht mehr als 2 myg Nitrophenol je
rekonstituierter Milch betragen.
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