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Bestimmung der Asche von Getreidemehl
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Determination of ash of flour

Zusammenhang mit einer in Vorbereitung befindlichen ISO-Empfehlung siehe Erliuterungen.

In dieser Norm bedeutet %, bei Angabe von Gehalten Gewichtsprozent.

1. Anwendungsbereich

Das Priifverfahren ist anwendbar auf Mehle von Kérner-
friichten.

2. Zweck

Das Prifverfahren dient der Bestimmung der Mehltypen.

3. Kurzbeschreibung

Die Probe wird in einem Muffelofen bei einer Temperatur
von 900 bis 920 °C erhitzt, bis sie frei von Kohle ist, und
der verbleibende Riickstand bestimmt; unter Bericksichti-
gung des Feuchtegehaltes der Probe wird ihre auf die
Trockenmasse bezogene Asche ermittelt.

4, Probenahme

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

5. Gerdte

Analysenwaage mit einer Fehlergrenze von £0,1 mg.

Elektrisch beheizter Muffelofen mit Luft-
zirkulation und automatischer Temperaturregelung zwischen
900 und 920 °C.

Veraschungsschalen vorzugsweise aus Platin-
Gold-Legierung (10% Pt und 90%, Au) oder aus Quarz oder
Porzellan, etwa 55 mm Durchmesser und etwa 20 mm hoch.

Exsikkator, z. B. Exsikkator 250 DIN 12 491 mit geloch-
ter Asbestplatie oder Asbestdrahtnetz und mit Phosphor-
sdureanhydrid (P,O;) oder Kieselgel mit Feuchteindikator
(Blaugel) als Trocknungsmittel.

6. Durchfihrung

Es sind mindestens zwei Bestimmungen durchzufiihren.
Etwa 5 g der sorgfdltig gemischten und durch ein grobes
Sieb mit einer Maschenweite von etwa 3 mm gegebenen
Probe werden auf 1mg in eine vorher bei der Ver-
aschungstemperatur geglihte und nach dem Abkihlen auf
0,2mg gewogene Veraschungsschale (Gewicht my) ein-
gewogen (Gewicht ms).

Die Veraschung geschieht durch Einstellen der Schale in
den auf 900 bis 920 °C vorgeheizten Muffelofen. Die mit
Getreidemehl beschickten Schalen werden nicht unmittelbar
in den voll aufgeheizten Ofen gebracht, sondern zundchst
in den Eingang des Ofens gestellt, um eine zu stiirmische
Verbrennung und damit Substanzverluste und ein Zer-
springen bei Verwendung von Porzellanschalen zu ver-
meiden,

Der Zug im Ofen soll so stark sein, daf3 geniigend Saver-
stoff fir das Verbrennen vorhanden ist; er soll jedoch ein
bestimmtes, bei jedem Gerét zu ermittelndes Hdchstmaf3
nicht Gberschreiten, da sonst durch zu rasches Auskihlen
der Proben Substanzverluste auftreten kdnnen.

Die Schale wird so lange erhitzt, bis man eine reinweifle
Asche erhdlt, was im allgemeinen nach einer Verweildaver
der Schale im Muffelofen von 60 bis 90 Minuten der Fall ist.

Fachnormenausschuf} Landwirtschaft im Deutschen Normenausschu3 (DNA)

Enthélt die Asche noch schwarze Punkte von unverbrann-
ter Substanz, so l&Bt sich deren Verbrennung durch Zu-
gabe einiger Kérnchen Ammoniumnitrat oder einiger
Tropfen Alkohol beschleunigen. Auch ein Versetzen des
Rickstandes mit destilliertem Wasser und Zerdriicken der
schwarzen Kérnchen kann zum Ziel fithren. Diese Zusétze
dirfen erst dann zu der Asche gegeben werden, wenn die
Veraschungsschale nach Herausnehmen aus dem Muffel-
ofen abgekihlt ist. Beim Wiedereinsetzen der Schale in
den Muffelofen ist auf eine langsame Erwérmung zu
achten. Nach der Veraschung wird die Schale auf die
durchlécherte Asbestplatte oder das Asbestdrahtnetz des
Exsikkators gestellt. In einen Exsikkator diirffen héchstens
4 Veraschungsschalen gesetzi werden. Nach Abkihlen im
Wégeraum innerhalb von 60 bis 75 Minuten wird die
Schale auf 1 mg gewogen (Gewicht mg). (Kontrollthermo-
meter! Die Temperatur der Schale muf3 der Temperatur im
Waégekasten entsprechen.) Wegen der hohen Hygroskopi-
zitat der Asche muf3 so rasch wie méglich gewogen werden.

7. Auswertung

Die Asche w in %, bezogen auf Trockensubstanz, wird nach
folgenden Gleichungen errechnet:

m3 = m] v
- . w =—.100
my—my 100 100 - u

Hierin bedeuten:

v Asche der lufttrockenen Probe

m1 Masse der leeren, geglihten Veraschungsschale

mg Masse my + Masse der Probe vor dem Erhitzen
m3 Masse m1 + Masse der Probe nach dem Erhitzen
w Asche, bezogen auf die Trockensubstanz der Probe
u  Feuchtegehalt der Probe, bestimmt nach DIN 10 350

Wenn die Differenz der Ergebnisse der beiden Bestimmun-
gen bei einer Asche bis 1% nicht mehr als 0,029 absolut
und bei einer Asche von mehr als 1% nicht mehr als 2%,
absolut, bezogen auf den hdheren Went, iiberschreitef,
wird der Mittelwert gebildet. Wird diese Bedingung nicht
erfillt, sind zwei weitere Bestimmungen durchzufilhren. Als
Mittelwert der Asche gilt dann das arithmetische Mittel der
Ergebnisse der vier Bestimmungen.

8. Prifbericht

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

Mehlart,

Art der Probenahme,

Mittelwert der Asche, bezogen auf die Trockensubstanz
der Probe, in %, auf 2 Dezimalen gerundet,

Prifdatum.

Anmerkung: Die Veraschungsschalen sollen durch min-
destens 3stiindige Einwirkung von 20%iger Salzsidure mit an-
schlieBendem Spiilen mit Leitungswasser, Abtrocknen und
Ausputzen gereinigt werden. Vor jeder Verwendung sollen
die Porzellanschalen wenigstens 45 Minuten, die Platin-Gold-
Schalen wenigstens 15 Minuten lang ausgegliiht werden.
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Erlduterungen

Der erste im Unterkomitee SC 4 ,Getreide und Hiilsen-
frichte” des Technischen Komitees 1SO/TC 34 ,Landwirt-
schaftliche Lebensmittelerzeugnisse” vom Sekretariat des
SC 4 (Ungarn) im April 1960 vorgelegte Entwurf (Dokument
34/4 N 4) zur Aschebestimmung in Getreide sah zwei Ver-
aschungstemperaturen vor

a) 600 °C (,Decisive method"”).
b) 900 bis 920 °C {,Informatory method”).

GemaB dem auf der 1. Plenarsitzung des SC 4 im Oktober
1960 in Budapest gefafiten Beschluf3 Uberarbeitete das Se-
kretariat diesen Entwurf und versandte im April 1961 zwei
Neufassungen, die, als ,Fundamental method” (Dokument
34/4 N 34) und ,Practical method” (Dokument 34/4 N 35)
bezeichnet, ebenfalls Veraschungstemperaturen von 600 °C
+20 grd und 900 °C 20 grd vorsahen.

Avuf der 2. Plenarsitzung des SC 4 im Juni 1962 in Paris wurde
beschlossen, die von der Internationalen Gesellschaft fir
Getreidechemie (ICC) unternommenen Vergleichsunter-
suchungen (Aschebestimmungen in verschiedenen Mehl-
typen bei 600, 800 und 910 °C) abzuwarten und die ICC um
einen Bericht iiber das Ergebnis der Untersuchungen zu
bitten.
Dieser Bericht, der dem SC 4 auf seiner 3. Plenarsitzung im
Juli 1963 in London bekanntgegeben wurde (Dokument 34/4
N 102), zeigte, daf} eine negative Korrelation zwischen Ver-
aschungstemperatur und Asche festgestellt wurde, dafl aber
ein Vorschlag fir eine bestimmte Veraschungstemperatur
nicht gemacht werden konnte (Juli 1963).
Ein dritter vom SC 4-Sekretariat aufgestellter Entwurf vom
September 1964 (Dokument 34/4 N 123) sah Veraschungs-
temperaturen im Bereich von 600 bis 910 °C vor, stimmte also
Uberein mit der Arbeitsvorschrift der ICC zur Bestimmung
der Asche von Mehl, die am 3. Juni 1960 in Wien durch die
Generalversammlung der ICC genehmigt wurde.
Der Arbeitsausschuf3 ,Futtermittel und Getreide, Hilsen-
frichte” des FNA Landwirtschafi im DNA fafite auf seiner
1. Sitzung im August 1944 den BeschluB, 2 Verfahren zur
Aschebestimmung vorzuschlagen:
a) Aschebestimmung von Mehlen bei 900°C (zur Mehl-
typisierung),
b} Aschebestimmung von Getreide und Hulsenfriichten bei
550¢°C
und beaufiragte den Obmann des Ausschusses, Asche-
bestimmungsverfahren vorzuschlagen, die auf einer Syn-
these der ICC-Vorschrift und von EWG-Vorschlagen beruhen
sollten. Die Vorlagen 00 10 352

.Bestimmung des Aschegehaltes von Getreide und Mehl”
(bei 900 bis 920°C) (Grundlage: Standardmethoden fiir
Getreide, Mehl und Brot, 2. Auflage, S. 19 bis 21)

und 00 10 353

,Bestimmung des Rohaschegehaltes von Futtermitteln” (bei
545 bis 555 °C)

wurden auf Grund der Vorschlige von dem Obmann aus-
gearbeitet, auf der 2. Sitzung des Arbeitsausschusses im
Mdrz 1966 besprochen und mit folgenden Anderungen zum
Druck als Norm-Entwiirfe verabschiedet:

Der Titel der Vorlage 00 10 352 wurde in ,Bestimmung des
Aschegehaltesvon Getreidemehl”

und der Titel der Vorlage 0010353 in ,Bestimmung des
Rohaschegehaltes von Futtermitteln und Gefreide”
gedindert, weil die (Schnell-)Aschebestimmung bei 900 °C
(Glihrickstandsbestimmung) praktisch nur zur Bestimmung
der Mehltypen eingesetzt wird, wéhrend die Aschebestim-
mung bei 550 °C in der Futtermittelanalyse als R o h asche-
bestimmung bezeichnet wird und als klassisches Verfahren
auch fir die Bestimmung der Mineralstoffe im Getreide, das
nicht fiir Futterzwecke bestimmt ist, angewendet werden
sollte.

Auf der 5. Plenarsitzung des SC 4 im Mai 1966 in Ankara
wurde beschlossen, ein Verfahren zur Mehlaschebestimmung
bei 900 °C zu normen, und darauf hingewiesen, daf3 auch
die ICC auf ihrer Generalversammlung 1944 eine diese
Temperatur fir die Mehlaschebestimmung vorsehende Ar-
beitsvorschrift angenommen hat. Ein zweites Verfahren mit
einer Veraschungstemperatur von 550 oder 600 °C soll fiir
Getreide und Hilsenfriichte erarbeitet werden. Ferner
wurden die Fragen erdriert, ob bis zur Gewichtskonstanz
oder bis zur Farbkonstanz (Weiflwerden) der Asche verascht
und ob und ggf. in welcher Weise vorverascht werden soll
(d. h. ob auf einer Heizplatte oder im Ofen). Es wurde fir
zweckmdfBig erachtet, die Proben auf einer Heizplatte vor-
zuveraschen und die Veraschung bis zur Gewichtskonstanz
durchzufishren, wobei ggf. in Form einer Fufinote auf die
Farbverdnderungen hingewiesen werden soll, die dem
erfahrenen Analytiker Hinweise auf die Vollsténdigkeit der
Veraschung geben.

Der Titel des Norm-Entwurfes DIN 10 352 wurde gedndert in
Bestimmung der Asche von Getreidemehl” und der des
Norm-Entwurfes DIN 10353 in ,Bestimmung der Rohasche
von Futtermitteln und Getreide” und die Genehmigung zum
Ausdruck der Norm-Entwiirfe als Normen vom Obmann des
Arbeitsausschusses , Futtermittel und Getreide, Hilsenfriichte”
eingeholt nach Einarbeitung redaktioneller Anderungen.
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