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Bestimmung des Feuchtegehaltes

und der Trockensubstanz von Glucosesirup
Vakuumschrank-Verfahren

DIN
10304

Blatt 2

Determination of moisture content and dry substance of glucose syrup. Yacuum oven method

Zusammenhang mit einer in Vorbereitung befindlichen 1SO-Empfehlung siehe Erlduterungen.

1. Anwendungsbereich

Das Prifverfahren ist bei Glucosesirup, Trockenglucose-
sirup und Starkezucker anwendbar.,

2. Kurzbeschreibung

Die mit Wasser verdiinnte und zur Vergrdflerung der
Oberfliche auf Kieselgur verteilte Probe wird in einem
Vakuum-Wdrmeschrank bei einer Temperatur von 98 bis
102°C und einem Vakuum von 25 Torr (33 mbar) getrock-
net und der dadurch enistandene Gewichtsverlust bestimmt.

3. Probenahme

Bis zur Vorlage einer in Yorbereitung befindlichen DIN-
Norm ist die Probenahme zu vereinbaren.

4. Chemikalien

4.1. Kieselgur: Etwa 35 g Kieselgur je vorgesehene Be-
stimmung werden mit salzsGurehaltigem Wasser (1 cm3
Salzséiure konz. auf 11 Wasser) so lange durch einen
Biichner-Trichter gewaschen, bis das Filtrat Lackmuspapier
rotet. Die Kieselgur wird mit destilliertem Wasser nach-
gewaschen, bis der pH-Wert des Waschwassers bei 4 oder
dariber liegt. AnschlieBend wird die gereinigte Kieselgur
an der Luft getrocknet. Yor Gebrauch wird sie tber Nacht
in einem Wérmeschrank bei 105 °C und Atmosphérendruck
getrocknet und bis zur Untersuchung in einem geschlosse-
nen Gefafl aufbewahrt.

4.2. Schwefelsdure, rein, Dichte 1,83 g/em3 bei 20 °C
4.3. Kieselgel mit Feuchteindikator (Blaugel)

5. Gerdte
5.1. Waage mit einer Fehlergrenze von % 0,5 mg

5.2. Wadgegefa mit einem Durchmesser von etwa 90 mm
und einer Héhe von eiwa 75 mm aus Aluminiumblech oder
Glas mit ebener Bodenfldche und Deckel.

5.3. Glasriihrer (gebogener Glasstab), etwa 55 mm lang

5.4. Elektrisch beheizier Vokuum-Wérmeschrank —mit
auvtomatischer Temperaturregelung zwischen 98°C und
102°C, Thermometer und Vakuumpumpe. Der Vakuum-
Wadrmeschrank muf3 eine gleichbleibende Wéarmeibertra-

gung gewdhrleisten und nach dem Abschalten der Vakuum-
pumpe das Vakuum noch mehrere Stunden avufrecht erhal-
ten. Die Schrankeinsdtze missen fest mit den Wandungen
verbunden sein, um die Wé&rmeibertiragung auf die Wage-
geféfe sicherzustellen.

5.5. Trocknungseinrichtung; bestehend aus Gaswasch-
flasche, z.B. Waschflasche B nach DIN 12596 gefillt mit
Schwefelsdure, und Trockenfurm nach DIN 12 500, gefilit
mif Kieselgel mit Feuchteindikator (Blaugel). Die beiden
Gerdte sind in Reihe geschaltet, so daf3 das Gas durch die
Waschflasche in den Trockenturm und von dort in den
Vakuum-Warmeschrank geleitet wird.

5.6. Exsikkator, z.B. Exsikkator 250 DIN 12 491, gefillt
mit Kieselgel mit Feuchteindikator (Blaugel) und einer ge-
lochten Metallplatte zum raschen Abkihlen der Wage-
gefafle.

5.7. 100-cm3-Becherglas, niedrige Form

6. Vorbereitung der Probe

Die Laboratoriumsprobe ist sofort nach der Probenahme
in ein nur zu 2[; zu fillendes luft- und feuchtedicht ver-
schliefibares Probengef&fl zu verpacken. Vor Entnahme
der Analysenprobe wird der Inhalt des verschlossenen
Probengefdfies griindlich durchgemischt. Der Rest der
Probe wird in dem luft- und feuchtedicht verschlossenem
Probengef&f aufbewahrt.

7. Durchfihrung

Es sind zwei Bestimmungen durchzufihren.

Eiwa 30 g getrocknete Kieselgur werden in ein Wage-
gefaB, das mit Glasriihrer und Deckel versehen ist, ge-
geben. Das offene Wiagegefa wird zusammen mit Rihrer
und Deckel 5 Stunden lang im Vakuum-Wérmeschrank bei
einer Temperatur von 98 bis 102°C und einem Vakuum
von 25 Torr (33 mbar) getrocknet.

Wahrend der Trocknungsdaver wird ein schwacher Luft-
strom Uber die Trocknungseinrichtung in den Vakuum-
Waérmeschrank geleitet. Nach 5 Stunden wird das Vakuum
abgestellt und Luft Gber die Trocknungseinrichtung in den
Vakuum-Wérmeschrank geleitet, Das Wagegefaf3 wird im
Vakuum-Waédrmeschrank mit dem Deckel verschlossen, zum
Abkuhlen in den Exsikkator gestellt und zusammen mit dem
Glasrithrer nach einer Stunde gewogen (Gewicht m).
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8 bis 10 g der Laboratoriumsprobe werden in ein trockenes
Becherglas eingewogen. Unter Rishren werden etwa 10 cm3
warmes destilliertes Wasser hinzugegeben. Die so ver-
diinnte und gut durchgemischte Probe wird quantitativ in
das vorgetrocknete, mit Kieselgur beschickte Wégegefafd
Ubergefihrt. Das Becherglas wird dreimal mit etwa 5cm3
warmen destillieten Wasser ausgespiilt. Die Fillung des
Waégegeféfies wird mit dem Glasriihrer verrihrt, bis sich
eine homogene Dispersion gebildet hat. Das derart be-
schickte Wdagegefdf wird in den auf 98 bis 102 °C geheizten
Yakuum-Wérmeschrank gestellt und der Deckel seitlich an-
gelehnt.

Es wird 5 Stunden lang bei einer Temperatur von 98 bis
102 °C und einem Yakuum von 25 Torr (33 mbar) getrocknet.
Wahrend der Trocknungsdauer wird ein schwacher Luftstrom
Uber die Trocknungseinrichtung in den Vakuum-Wdérme-
schrank geleitet.

Nach 5 Stunden wird das Vakuum abgestellt und Luft Gber
die Trocknungseinrichtung in den Vakuum-Wdrmeschrank
geleitet, bis atmosphdrischer Luftdruck erreicht ist. Das
Wagegefd wird herausgenommen und die Kieselgur mit
dem Glasriihrer fein zerstof3en. AnschlieBend wird weitere
10 Stunden unter den gleichen Bedingungen getrocknet. Da-
nach wird das WdagegefaB im Vakuum-Wérmeschrank mit
dem Deckel verschlossen, zum Abkihlen 1 Stunde lang in den
Exsikkator gestellt und dann gewogen (Gewicht mj). Es

wird in der gleichen Weise iber einen Zeitraum von jeweils
5 Stunden getrocknet, bis die Differenz zweier aufeinander-
folgender Wagungen nicht mehr als 0,029 des Gewichis
der Analysenprobe betréigt, dieser Yorgang darf héchstens
viermal wiederholt werden, Wird diese Bedingung innerhalb
des angegebenen Zeitraumes nicht erfillt, ist das auf eine
ungeniigende Vermischung der Analysenprobe mit Kieselgur
zuriickzufGhren.

Anmerkung: Die Sicherheit der Bestimmung hingt weit-
gehend von der sorgfiltigen Durchmischung der Analysen-
probe mit Kieselgur ab, so daB dafiir geniigend Zeit auf-
gewendet werden sollte.

8. Auswertung

Der Gehalt an Trockensubstanz T in Gew.-% wird nach
folgender Gleichung errechnet:
my —m
31100
my —my

T =

Der Feuchtegehalt u in Gew.-%, ergibt sich aus folgender
Beziehung:

u=100-T
me —m

oder u=—2"3.100
mg — m)

Hierin bedeuten:

m; Gewicht des mit Kieselgur vorgetrockneten Wége-
geféfies mit Glasrihrer und Deckel ing

my m; + Gewicht der Probe ing

m3 Gewicht des Wiigegefdfies mit Trocknungsriickstand,

Kieselgur, GlasrGhrer und Deckel nach dem Trocknen

ing

Wenn die Differenz der Ergebnisse der beiden Bestimmun-

gen 0,5 Gew.-% nicht Gberschreitet, wird der Mittelwert ge-

bildet. Wird diese Bedingung nicht erfiillt, sind zwei weitere

Bestimmungen durchzufilhren. Als Mitielwert des Feuchte-

gehaltes gilt dann das arithmetische Mittel der Ergebnisse
der vier Bestimmungen.

9. Prifbericht

Im Prifbericht sind unter Hinweis auf diese Norm anzu-
geben:

Art der Probe

Art der Probenahme

Mittelwert der Trockensubstanz (oder Feuchte) in Gew.-%
auf eine Stelle nach dem Komma gerundet

ggof. Beobachtungen, die fiir die Auswertung der Ergebnisse
von Bedeutung sind

Prifdatum.

Erlduterungen

DIN 10304 Blatt1 und Blatt 2 beschreiben das Vakuum-
schrank-Verfahren zur Bestimmung des Feuchtegehaltes von
Dextrose und von Glucosesirup, wobei zur Untersuchung
von Glucosesirup besondere Vorkehrungen zu treffen sind,
um die Oberflache der zu trocknenden Substanz grofi zu
haiten.

Die vorliegenden Verfahren wurden auf der 1. Sitzung der
Arbeitsgruppe 5 ,Determination of Dry Matter in Starch

Hydrolysis Products” des Technischen 1SO-Komitees93 —
Starch (Including Derivatives and By-Products) im April 1963
vorgeschlagen, wobei beide Verfahren als Routineverfah-
ren angesehen wurden. Uberarbeitete Fassungen dieser
Verfahren wurden als Dokumente 1SO/TC 93/N 96 und N 98
zur Abstimmung im TC 93 und an alle ISO-Mitglieder ver-
sandt. Das Ergebnis dieser Abstimmung fihrte zur Verdffent-
lichung der ISO-Entwiirfe ISO/DR 1741 und 1742,
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