DK 637.35.04 : 543.847 : 543.42 DEUTSCHE NORM Dezember 1990

Bestimmung des Gesamtphosphorgehaltes DIN
von Kase und Schmelzkéase
- Spektralphotometrisches Verfahren

10 324

spectrometric method

méthode par spectrométrie

ISO 2962 : 1984, siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich

Das in dieser Norm festgelegte spektralphotometrische Ver-
fahren ist zur Bestimmung des Gesamtphosphorgehaltes
von Kase, Schmelzkdse und Schmelzkasezubereitungen
anwendbar.

2 Begriffe
Gesamtphosphorgehalt

Der Gesamtphosphorgehalt ist der Gehalt an den nach die-
ser Norm bestimmten Substanzen. Er wird angegeben in g
Phosphor je 100 g Probe.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens
Die Probe wird mit Schwefelsdure und Wasserstoffperoxid
aufgeschiossen oder trocken verascht.

Durch das Hinzufiigen einer Molybdat-Ascorbinsdure-L6-
sung wird Molybdanblau gebildet.

Die gebildete Blaufarbung wird spektraiphotometrisch bei
einer Wellenlange von 820 nm gemessen.

4 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das ver-
wendete Wasser muB destilliert oder entionisiert und frei von
Phosphorverbindungen sein.

4.1 Konzentrierte Schwefelsiure
(H2804) po = 1,84 g/ml

4.2 wasserstoffperoxid, Losung mit einer Massenkonzen-
tration von etwa 30 g H,O0; je 100 mi

4.3 Molybdat-Ascorbinsédure-Lésung

4.3.1 Natriummolybdat-Losung

12,5 g Natriummolybdat-Dihydrat (Na,MoQ, * 2 H,0) wer-
den in Schwefelsaure H,(H,SO,) = 5 mol/l geldst. Anschlie-

Bend wird mit der Schwefelsdure auf 500 ml aufgefulit und
gemischt.

Jede Art der Vervielfltigung, auch auszugsweise, nur mit Genehmigung des DIN Deutsches Institut fiir Normung e. V., Berlin, gestattet.

4.3.2 Ascorbinsdure-Lésung

10 g Ascorbinsaure (CgHgOg) werden in Wasser geldst, auf
200 ml aufgefulit und gemischt.

Anmerkung: Diese Ldsung ist bei Bedarf frisch herzustellen.

Determination of the total phosphorus content of cheese and processed cheese; Ersatz fur Ausgabe 03.71

Détermination de la teneur en phosphore total des fromages et des fromages fondus;

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (ISO) herausgegebenen Norm

Y Begriff nach DIN 8120 Teil 1

Normenausschuf Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL) im DIN Deutsches Institut fir Normung e. V.

4.3.3 Vollistiandige Losung

Unmittelbar vor der Verwendung werden 25 ml der Lésung
nach Abschnitt 4.3.1 zusammen mit 10 m! der Lésung nach
Abschnitt 4.3.2 mit Wasser auf 100 ml aufgefllit und ge-
mischt.

4.4 Phosphor-Standardlésung, entsprechend 100 pg
Phosphor je ml

Etwa 1 g Kaliumdihydrogenphosphat (KH;PO,) wird minde-
stens 2 h bei 102 °C getrocknet.

Anmerkung: Wahlweise ist eine Trocknung, mindestens
48 h in einem Exsikkator Uber einem wirksamen
Trockenmittel, z. B. konzentrierter Schwefelsaure,
méglich.

0,4394 g des vorher getrockneten Phosphats werden in
Wasser gelost und auf 1000 ml aufgeflllt und gemischt.

Wahlweise bei trockener Veraschung:

4.5 Salzsaure (HCI), etwa 36 g/l

5 Gerate

Alle Glasgerate mussen sorgfaltig mit einem phosphatfreien
Detergenz gereinigt und mit destillietem Wasser gespuit
sein.

5.1 Analysenwaage!

5.2 Gerat zum Mahlen oder Reiben von Kése, leicht zu
reinigen

5.3 Wasserbad, einstellbar auf Kochtemperatur

5.4 AufschiuBkolben (Kjeldahlkolben oder AufschluBréhr-
chen), Nennvolumen 25 ml

5.5 Heizgerate

5.5.1 Mikro-Gasbrenner, fUr das Erhitzen von Kjeldahi-
kolben

Anmerkung: Elektrische Heizgerate dlrfen ebenfalls ver-
wendet werden.

oder:
5.5.2 Heizblock, flr das Erhitzen der AufschiuBréhrchen

Fortsetzung Seite 2 und 3
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5.6 Glasperlen

5.7 MeBzylinder, Nennvolumen 5 und 25 ml
5.8 MeBkolben, Nennvolumen 50 und 100 ml
5.9 1- 2-, 3-, 5- und 10-mlI-Vollpipetten

5.10 Spektralphotometer, geeignet fir Messungen bei ei-
ner Wellenldange von 820 nm, ausgestattet mit Klvetten
mit der optischen Lange von 10 mm.
Wahlweise bei trockener Veraschung:

5.11 Tiegel aus Platin oder Quarz (Kiesel), Durchmesser
etwa 55 mm, und ein zum Abdecken geeignetes Uhrglas

5.12 Elektrischer Ofen, einstellbar auf 550 °C

5.13 Filtrierpapier, mittlere Filtrationsgeschwindigkeit

6 Probenahme
Nach DIN 10 327 (z. Z. Entwurf)

Die Proben sind derart zu lagern, daB sie vor Verderbnis und
Anderung der Zusammensetzung geschutzt sind.

7 Durchfiithrung

7.1 Vorbereitung der Probe

Die Rinde, Schmiere oder schimmelige Oberflache des
Kases wird derart entfernt, daB eine fir den Kése reprasenta-
tive Probe in der Form, in der er gewdhnlich verzehrt wird,
entsteht. Die Probe wird unter Verwendung eines Geréats
nach Abschnitt 5.2 gemahlen oder gerieben. Die gemahle-
ne oder geriebene Masse wird schnell gemischt, und wenn
moglich nochmals gemahlen oder gerieben und anschlie-
Bend ein weiteres Mal sorgféltig gemischt.

Falls die Probe nicht gemahlen oder gerieben werden kann,
wird sie sorgféltig durch intensives Ruhren oder Kneten ver-
mischt.

Die Probe wird bis zur DurchfUhrung der Untersuchung in
einem luftdichten Behalter aufbewahrt. Die Analyse soll so
bald wie moglich nach dem Mahlen oder Reiben erfolgen.
Falls die Aufbewahrung unvermeidlich ist, mussen alle Vor-
kehrungen zum Haltbarmachen der Probe getroffen wer-
den. Die Kondensation von Feuchtigkeit an der inneren
Oberflache des ProbengefaBes muB verhindert werden. Das
Zerkleinerungsgerét ist nach dem Mahlen oder Reiben der
Probe zu reinigen.

7.2 Bestimmung
7.2.1 Nasser AufschiuBB

7.2.1.1 0,5 bis 1,0 g der Probe werden auf 1 mg in den
AufschluBkolben nach Abschnitt 5.4 eingewogen.

Es werden drei Glasperlen und 4 ml der konzentrierten
Schwefelsdure nach Abschnitt 4.1 zugeflgt.

Anmerkung: Liegt der Wassergehalt des Kases unterhalb
von 50 % Massenanteil, reicht eine Probenmenge
von etwa 0,5 g aus. Bei Frischkase kann eine Pro-
benmenge von etwa 1,0 g verwendet werden.

7.2.1.2 Der AufschluBkolben wird unter einem gut venti-
lierten Laborabzug erhitzt.

Anmerkung: Kjeldahikolben sind dabei in schrager Lage
anzuordnen.

Die Hitze wird so geregelt, daB die Entwicklung von Schaum

im AufschluBkolben méglichst klein gehalten wird. Schaum-

bildung bis in den Hals des AufschluBkolbens ist zulassig,

jedoch darf der Schaum nicht ausgetragen werden. Die

Mischung wird am leichten Sieden gehalten, dabei ist lokale
Uberhitzung zu vermeiden. Der AufschluBkolben wird bis
Uber den FlUssigkeitsspiegel erhitzt.

7.2.1.3 Wenn die Schaumbildung aufgehdrt hat, wird auf
Raumtemperatur abgeklhlt. Es werden vorsichtig einige
Tropfen der Wasserstoffperoxid-Losung nach Abschnitt 4.2
zugefugt und erneut erhitzt.

Dieses Vorgehen wird wiederholt, bis der Inhalt klar und
farblos geworden ist. Wahrend des Erhitzens wird die FGl-
lung von Zeit zu Zeit durch vorsichtiges Schwenken ge-
mischt. Lokale Uberhitzungen sind dabei zu vermeiden.

7.2.1.4 Der Hals des AufschluBkolbens wird mit etwa 2 ml
Wasser gespult und der Inhalt bis zum vollstandigen Ver-
dampfen des Wassers erneut erhitzt. Die FlUssigkeit wird
30 min am Kochen gehalten, um letzte Spuren von Wasser-
stoffperoxid zu zerstdren. Lokale Uberhitzungen sind dabei
zu vermeiden.

7.2.1.5 Nach dem Abkuhlen auf Raumtemperatur wird der
flissige Inhalt quantitativ in einen 100-ml-MeBkolben Uber-
gefuhrt, mit Wasser aufgeflilit und grindlich gemischt.

7.2.1.6 1 mi der Losung wird in einem 50-ml-MeBkolben
pipettiert und mit etwa 25 ml Wasser verdinnt. Anschlie-
Bend werden 20 ml der Molybdat-Ascorbinsaure-Losung
nach Abschnitt 4.3.3 hinzugefligt, der MeBkolben mit
Wasser aufgeflllt und grindlich gemischt.

7.2.1.7 Der MeBkolben wird im Wasserbad nach Abschnitt
5.3 15min erwarmt.

7.2.1.8 Anschliefend wird er in einem kalten Wasserbad
auf Raumtemperatur abgekuhlt. Innerhalb 1 h wird die Ab-
sorption der Losung gegen die Blindversuchslésung nach
Abschnitt 7.4 bei einer Wellenlange von 820 nm gemessen.

7.2.2 Trockener AufschluBB

7.2.21 0,5 bis 1,0 g der Probe werden auf 1 mg in einen
Tiegel nach Abschnitt 5.11 eingewogen.

7.2.2.2 Der Tiegel wird in den auf eine Temperatur von

550 °C eingesteliten Ofen Ubergeflhrt und die Probe, bis

eine weiBe (oder fast weiBe) Asche erhalten wird, verascht.

Anmerkung: Vorzugsweise wird die Probe auf einer elektri-
schen Heizplatte vorverascht, bevor sie in den Ofen
Ubergefuhrt wird.

7.2.2.3 Nach dem AbkUhlen wird der Tiegel mit einem
Uhrglas abgedeckt. Die Asche wird in 2 bis 3 ml der Salz-
saure nach Abschnitt 4.5 geldst, und etwa 3 ml Wasser wer-
den zugegeben.

7.2.2.4 Die Loésung wird quantitativ in einen 100-m|-MeB-
kolben Ubergeflhrt. Das Uhrglas und der Tiegel werden mit
Wasser gespult und die Waschfllissigkeiten ebenfalls im
100-ml-MeBkolben gesammelt. Der MeBkolben wird aufge-
fallt und grundlich gemischt. AnschlieBend wird durch ein
Filtrierpapier mittlerer Filtrationsgeschwindigkeit filtriert. Mit
dem Filtrat wird, wie in den Abschnitten 7.2.1.6 bis 7.2.1.8
beschrieben, weiter verfahren.

7.3 Kalibrierkurve

7.3.1 10ml der Phosphor-Standardidsung nach Ab-
schnitt 4.4 werden in einen 100-mi-MeBkolben pipettiert, mit
Wasser aufgeflllt und grindlich gemischt.

7.3.2 Ineiner Serie von funf 50-mI-MeBkolben werden ent-
sprechend jeweils 0, 1, 2, 3 und 5 ml der verdunnten Phos-
phor-Standardidsung nach Abschnitt 7.3.1 pipettiert, das
heiBt entsprechend 0, 10, 20, 30 und 50 ug Phosphor. Die
Kolbeninhalte werden bis etwa 20 ml mit Wasser verdinnt.

7.3.3 Zu dem Inhalt jedes MeBkolbens werden 20 ml der
Molybdat-Ascorbinsaure-Losung nach Abschnitt 4.3.3 hin-
zugefugt. Dann wird mit Wasser aufgeflillt, grundlich ge-
mischt und die Kolben wie im Abschntt 7.2.1.7 beschrieben
erwarmt.
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