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Bestimmung des Kupfergehalts
von Milch und Milchprodukten

DIN
10 341

Determination of copper content of milk and milk products

Détermination de la teneur en cuivre du lait et des produits laitiers

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

ISO/DIS 5738, siehe Erlduterungen.

1 Anwendungsbereich

Das in dieser Norm festgelegte Verfahren ist bei Milch und
Milchprodukten anwendbar.

Anmerkung: Durch Anwesenheit von Wismut und/oder
Tellur wird die Bestimmung des Kupfergehalts gestért. Die
Abwesenheit beider Elemente ist sichergestellt, wenn die
Amylacetatschicht nach Schiitteln mit einer 5%igen1) Ka-
liumcyanidlésung entfdrbt wird. Wismut und Tellur knnen
gegebenenfalls durch Waschen der Amylacetatschicht mit
1N Natronlauge entfernt werden.

2 Mitgeltende Normen
DIN 10327 Milch und Milchprodukte; Probenahmetechnik

3 Begriff

Unter dem Kupfergehalt von Milch und Milchprodukten wird
der nach dem in dieser Norm festgelegten Verfahren be-
stimmte Gehalt an Kupfer verstanden. Er wird in mg Kupfer
je kg der Probe angegeben.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die organischen Bestandteile werden mit einer Mischung
von Salpetersaure und Schwefelsdure aufgeschlossen. Bei
Rahm (Sahne), Butter und Butterfett wird das Fett vorher
entfernt. Nach Neutralisation mit Ammoniak wird das Kupfer
als Diethyldithiocarbamatsalz komplexiert. Das Komplex-
salz wird mit Amylacetat extrahiert. Zur Bestimmung des
Kupfergehalts wird die Extinktion der gelb gefarbten
Losung photometrisch gemessen. ’

5 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Mit Aus-
nahme der Kupfersulfat-Standardlésung diirffen die ver-
wendeten Chemikalien nur so viel Kupfer enthalten, daB
die Bedingungen des im Abschnitt 8.5 festgelegten Blind-
versuchs erfiillt werden.

5.1 Wasser, doppelt destilliert
Die zweite Destillation wird in einem kupferfreien Destillier-

apparat durchgefiihrt.
5.2 Ethanol, etwa 96 %ig2?)

Falls erforderlich, wird das Ethanol in einem kupferfreien
Destillierapparat destilliert.

5.3 Diethylether

Falls erforderlich, wird der Diethylether in einem kupfer-
freien Destillierapparat destilliert.

5.4 Konzentrierte Salpeterséure, g, = 1,42g/rl
5.5 Konzentrierte Schwefelsdure, 9,5 = 1,84 g/ml
5.6 Petroleumbenzin (Petrolether),

Siedebereich 40 bis 60°C

Falls erforderlich, wird das Petroleumbenzin in einem kup-
ferfreien Destillierapparat destilliert.

5.7 Wasserstoffperoxid-Losung, etwa 30 %ig ')

5.8 Citrat-EDTA-LGsung

In einem 1000-ml-MeBkolben werden 400g Ammonium-
citrat, (NH4)3CgH507, und 100g Nay-EDTA (Dinatriumsalz
der Ethylendiamintetraessigsédure, Na;CgH14N2,Og - 2H50)
in doppelt destilliertem Wasser geldst und auf 1000 ml ver-
dunnt.

Falls erforderlich, wird die Losung in folgender Weise ge-
reinigt:

Die Citrat-EDTA-LOsung wird mit 25ml einer 0,1 %igen1)
Losung von Diethylammonium-Diethyldithiocarbamat,
(C4H5)aNCSSNH,(CoHg),, in Tetrachlorkohlenstoff, CCl,,
extrahiert. Die Extraktion wird mit 25-ml-Mengen von Di-
ethylammonium-Diethyldithiocarbamat-Losung  wieder-
holt, bis der Tetrachlorkohlenstoff fast farblos bleibt.

5.9 Ammoniak, 25 %ige Lésung '), goo = 0,91g/ml

Falls erforderlich, wird das Ammoniak durch Vakuumdestil-
lation in einem kupferfreien Destillierapparat gereinigt.

5.10 Phenolphthalein-Lésung

1g Phenolphthalein wird in 100 ml 90 %igem 2) Ethanol ge-
16st.

5.11 Natrium-Diethyldithiocarbamat-Lésung

In einem 100-ml-MeBkolben werden 400 mg Natrium-Di-
ethyldithiocarbamat(-Diethyldithiocarbaminat),
(C,H5)oNCSSNa, oder 500 mg Natrium-Diethyldithiocarba-
mat-Trihydrat, (C,H5)oNCSSNa - 3H50, in 90 ml doppelt
destilliertem Wasser gelost. Mit Ammoniak-Ldsung wird bis
zur Marke aufgefiillt. Die Losung ist im Dunkeln im Kihl-
schrank bei O bis 8 °C eine Woche lang haltbar.

1) Massengehalt in %
2) Volumenkonzentration in %

Fortsetzung Seite 2 bis 5
Erlduterungen Seite 5
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5.12 Amylacetat (Essigsédure-iso-amylester)

11 Amylacetat wird 24 h lang lber 15g wasserfreiem Na-
triumsulfat getrocknet. Dann wird das Amylacetat in einem
kupferfreien Destillierapparat destilliert, wobei der zwischen
136 und 140 °C destillierende Anteil gesammelt wird.

Anstelle von Amylacetat kann in entsprechender Weise
auch Xylol (lsomerengemisch) verwendet werden.

5.13 Kupfer-Standardiésung

5.13.1 Stammlésung

Zum Herstellen der Stammlosung werden 196,5 mg Kupfer-
suifat-5-hydrat, CuSO, - 5H,0, in doppelt destilliertem
Wasser geldst. 5ml 1N Schwefelsdure werden zugefiigt,
und es wird mit doppelt destilliertem Wasser auf 1000 ml
verdiinnt.

5.13.2 Standardlésung

10 mt der Stammldésung werden zu 5mt 1N Schwefelsdure
gegeben. Dann wird mit doppelt destilliertem Wasser auf
500ml verdiinnt. 1ml dieser Verdinnung enthait 1ug
Kupfer.

Die Standardldsung wird am Tage ihrer Verwendung frisch
hergestellt.

6 Gerate und Hilfsmittel

Die gereinigten Glasgerite, einschlieBlich der Glasperlen,
werden in 10 %iger') Salpetersdure aufbewahrt. Vor ihrer
Verwendung werden sie zuerst dreimal mit destilliertem
Wasser gespiilt und danach dreimal mit doppelt destillier-
tem Wasser. Falls erforderlich, werden die Glasgeréte durch
aufeinanderfolgendes Spiilen mit Ethanol und Diethylether
getrocknet.

Bei Verwendung der MeBgerite sind die eichrechtlichen
Vorschriften zu beachten3).

6.1 Analysenwaage?)
6.2 Geeignetes Zerkleinerungsgeriit
6.3 Sieb mit 0,5 mm Maschenweite, kupferfrei

6.4 Wasserbéder, einstelibar auf Temperatuyren von 30
bis 40°C, 40 bis 50 °C, 60 bis 65°C und 80 bis 90°C.

6.5 Mikro-Gasbrenner oder anderes geeignetes Heizgerit

6.6 AufschluBkolben (Kjeldahl-Kolben) mit Schiiffstop-
fen aus Glas, am Hals mit einer 50-ml-Marke versehen.

6.7 Glasperlen
6.8 MeBzylinder, 5ml und 25ml Nennvolumen

6.9 Geeichte Pipetten, 5ml und 25ml Nennvolumen,
Skalenwert 0,1 ml, z. B. Pipetten nach DIN 12 695

6.10 Vollpipetten, geeignet zum Abmessen von 1, 2, 5
und 20 ml

6.11 Photometer, geeignet fiir Messungen bei einer Wel-
lenldange von 436 nm, ausgestattet mit Kiivetten von 1¢cm
Schichtdicke.

7 Probenahme
Nach DIN 10 327

8 Durchfiihrung

8.1 Vorbereitung der Probe

Verunreinigungen durch Kupfer sind zu vermeiden.
8.1.1 Milch

Die Probe wird auf (20 + 2)°C temperiert und sorgféltig
durchgemischt.

Wenn das Fett nicht ausreichend dispergiert ist, wird die
Probe langsam auf 40°C erwadrmt, durchgemischt und
schnell auf (20 £ 2) °C abgekiihlt.

8.1.2 Saure Milcherzeugnisse und Milchmischerzeugnisse
Die Probe wird auf (20 + 2) °C temperiert und unmittelbar
vor dem Wdégen (siehe Abschnitt 8.2.1) sorgfaltig durch-
gemischt.

8.1.3 Rahm (Sahne)

Die Probe wird auf (20 + 2)°C temperiert und sorgféltig
gemischtoder geriihrt, jedoch nicht so stark, dag Schiaumen
oder Ausbuttern eintritt.

Falis der Rahm sehr dickfliissig oder das Fett nicht voll-
standig verteilt ist, wird langsam auf 35 bis 40°C erwdrmt,
umdas Mischen zu erleichtern. Die Probe wird anschlieBend
schnell auf (20 + 2) °C abgekiihit.

Anmerkung: Vergleichbare Ergebnisse kénnen nur er-
wartet werden, wenn ausreichendes Durchmischen der
Probe erreicht wird und wenn die Probe nicht zum Ausbut-
tern neigt.

8.1.4 Kondensmiich

Das ProbengefdB wird geschiittelt und gestiirzt. Dann wird
es gedffnet und die Kondensmilch langsam in ein zweites
GefidB gegossen, das mit einem luftdichten VerschluB ver-
sehen ist. Durch wiederholtes UmgieBen wird die Probe
durchgemischt, wobei zu beachten ist, daB das Fett oder
die anderen Bestandteile, die an den Winden der Probe-
gefaBe haften, wieder mit der Probe vereinigt werden.

Anmerkung: Wenn das Fett sich abscheidet, kénnen keine
vergleichbaren Ergebnisse erwartet werden.

8.1.5 Gezuckerte Kondensmilch

Das ProbengefaB wird gedffnet und die Milch sorgfaltig mit
einem Loffel oder Spatel durchgemischt. Dabei wird eine
Auf- und Abbewegung so durchgefiihrt, daB die oberen
Schichten und die Fillung der unteren Ecken des GefiaBes
bewegt und durchgemischt werden.

Es ist darauf zu achten, daB an den Winden des GefiBes
haftendes Fett wieder mit der Probe vereinigt wird.

Die Milch wird so vollsténdig wie méglich in ein zweites
GefdB gegeben, das mit einem luftdichten VerschiuB ver-
sehen ist. Das GefdB wird geschlossen. Falls erforderlich,
wird das geschlossene GefdB im Wasserbad auf 30 bis
40°C erwarmt und anschlieBend gedffnet. Es ist darauf zu
achten, daB alle an den inneren Wanden des GefaBes haf-
tende Miich wieder mit der Probe vereinigt wird.

Es wird auf (20 + 2) °C abgekiihlt. Durch Rihren wird die
Milch im GefdB sorgfiltig durchgemischt, bis eine vollstén-
dig homogene Masse entsteht. Das GefdB wird geschlossen.
Falls es sich um eine Tube handelt, wird diese geéffnet und
ihre Fiillung in ein ProbengeféB Gbergefiihrt. Die Tube wird
aufgeschnitten und alles an den inneren Wanden haftende
Material so vollstandig wie mdoglich in das ProbengefiB
gebracht.

8.1.6 Milch- und Molkenpulver

Das Pulver wird in ein mit einem luftdicht schlieBenden
Deckel versehenes GeféaB gegeben, dessen Volumen etwa
dem 2fachen des Pulvervolumens entspricht. Das GefiB
wird sofort geschlossen. Durch wiederholtes Schiitteln und
Stiirzen des GefaBes wird das Pulver sorgfiltig vermischt.

8.1.7 Butter

Derfoigende Arbeitsvorgang fiir die Vorbereitung derProbe
wird nur dann durchgefiihrt, wenn die Probe offensichtlich
inhomogen ist.

1) Siehe Seite 1
3) Vgl. dazu auch DIN-Mitteilungen Nr 9, September 1970
4) Begriff siehe DIN 8120
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