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DEUTSCHE NORM

Bestimmung der freien Aciditat

von Caseinen
Referenzverfahren

10 450

Determination of free acidity of caseins; reference method

Détermination de I'acidité libre dans les caséines; méthode de référence

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

Norm ISO 5547 — 1978 siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Referenzverfahren zur Bestimmung
der freien Aciditat fest. Das Verfahren ist anwendbar bei
Caseinen, die durch Saurefallung oder Milchsauregarung
erhalten worden sind, und bei Labcaseinen.

2 Begriff

Unter der freien Aciditdt von Caseinen ist die nach dem
in dieser Norm festgelegten Verfahren bestimmte titrier-
bare Aciditat zu verstehen.

Als MaR fiir die freie Aciditat von Caseinen dient das
Volumen in ml einer Natronlauge-MaBl5sung {Konzen-
tration 0,1 mol/l), das bei der Titration eines walrigen
Extrakts aus 1 g des Produkts verbraucht wird.

3 Kurzbeschreibung

Die Untersuchungsprobe wird bei 60°C mit Wasser
extrahiert und anschlieRend filtriert. Das Filtrat wird mit
eingestellter Natronlauge-MaBlosung (Konzentration
0,1 mol/l) gegen Phenolphthalein titriert.

4 Bezeichnung des Verfahrens

Bezeichnung des Verfahrens zur Bestimmung der freien
Aciditat von Caseinen (A):

Priifung DIN 10450 — A

5 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das
Wasser mul entweder destilliert oder entmineralisiert
sein und vor Gebrauch durch 10 min langes Kochen von
Kohlendioxid befreit werden.

5.1 Natronlauge-MaBlosung, Konzentration 0,1 mol/l

5.2 Phenolphthalein-Lésung, Konzentration 10 g/l
Ethanol

6 Gerite

Bei der Verwendung von MeBgeriten sind die eichrecht-
lichen Vorschriften zu beachten.

6.1 Analysenwaage

6.2 500-ml-Erlenmeyerkolben mit Kegelhiilse und mit
Schliffstopfen

6.3 100-mt-Volipipette

6.4 MeRpipette, zum Abmessen von 0,5 ml der Indi-
katorlosung

6.5 250-ml-Erlenmeyerkolben

6.6 250-mi-MeRzylinder

6.7 Biirette, Skalenteilungswert 0,1 ml
6.8 Wasserbad, einstellbar auf (60 = 2) °C
6.9 geeignetes Filter, sdurefrei

6.10 Zerkleinerungsgerit, zum Zerkleinern der Labora-
toriumsprobe, falls es nach Abschnitt 8.1.4 erforderlich
ist. Das Zerkleinern soll ohne unndtige Erwéarmung und
ohne Feuchtigkeitsverlust oder -aufnahme erfolgen. Es
darf keine Hammermiihle verwendet werden.

6.11 Analysensieb mit Drahtsiebboden, Maschenweite
0,5 mm, Durchmesser etwa 200 mm, mit Auffangbehalt-
nis, z. B. mit Drahtsiebboden nach DIN 4188 Teil 2.

7 Probenahme
Nach DIN 10327

8 Durchfiihrung

8.1 Vorbereitung der Probe

8.1.1 Die Laboratoriumsprobe wird sorgfaltig durch
wiederholtes Schiitteln und Stirzen des Behéltnisses
durchgemischt (falls erforderlich, wird die Laboratoriums-
probe dazu in ein luftdichtes Behaltnis mit einem aus-
reichenden Fassungsvermégen (bergefiihrt, das diese
Vorgehensweise ermoglicht).
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8.1.2 Etwa 50 gder sorgfaltiggemischten Laboratoriums-
probe werden auf das Analysensieb (siehe Abschnitt 6.11)
gegeben,

8.1.3 Fallsdie 50-g-Probe vollstandigoder fastvollstandig
das Analysensieb passiert, wird die nach Abschnitt 8.1.1
vorbereitete Probe zur Bestimmung verwendet.

8.1.4 Andernfalls werden 50 g der Probe im Zerkleine-
rungsgerat (siehe Abschnitt 6.10) zerkleinert, bis die
Probe das Analysensieb passiert. Unmittelbar danach
wird die gesiebte Probe in ein ausreichend groBes Behaltnis
iibergefithrt und sorgfaltig durch wiederholtes Schiitteln
und Stiirzen des Behaltnisses durchgemischt. Beim
Zerkleinern, Sieben und Mischen ist jede Anderung des
Wassergehalts vom Produkt zu verhindern.

8.15 Nach der Vorbereitung der Probe sollte moglichst
schnell mit der Bestimmung begonnen werden. Es sind
zwei Bestimmungen mit derselben vorbereiteten Probe
durchzufiihren,

8.2 Untersuchungsprobe
Etwa 10g der nach Abschnitt 8.1 vorbereiteten Probe
werden auf = 10 mg gewogen und in den 500-ml-Erlen-
meyerkolben ilibergefiihrt.

8.3 Bestimmung
Mit dem MeRzylinder werden 200 ml frisch abgekochtes,
auf 60°C erwarmtes Wasser in den Erlenmeyerkolben
gegeben. Der Kolben wird mit einem Stopfenverschlossen,
umgeschwenkt, in ein auf 60 °C temperiertes Wasserbad
gestellt und 30 min lang darin belassen. Der Kolben wird
wihrenddessen in etwa 10miniitigen Abstanden geschiit-
telt.
Danach wird filtriert und das Fiitrat auf etwa 20°C ab-
gekiihlt. Das Filtrat muB klar sein.
100 ml des abgekiihlten Filtrats werden in den 250-ml-
Erlenmeyerkolben pipettiert und mit 0,5 ml der ethano-
lischen Phenolphthaleinlosung versetzt. Daraufhin wird
mit der Natronlauge-MaRIésung bis zur beginnenden
schwachen Rosafarbung, die mindestens 30s lang
bestehen bleibt, titriert. Der Verbrauch wird auf 0,01 ml
angegeben.
Anmerkung: Der Umschlagpunkt bei Verwendung von
Phenolphthalein als Indikator ist auf einen
pH-Wert von 8,3 festgelegt.

9 Auswertung

9.1 Berechnung

9.1.1 Die freie Aciditat der Caseine (wa) wird nach
folgender Zahlenwertgleichung berechnet:
_20-V-c

T m

Wa (1)

Hierin bedeuten:

V Verbrauch der Natronlauge-MaRIosung in mt

¢ Konzentration der Natronlauge-MaRldsung in mol/l
m Einwaage der Untersuchungsprobe in g.

Als Ergebnis wird das arithmetische Mittel der beiden
Bestimmungen auf 0,01 ml Natronlauge-MaRI5sung
{Konzentration 0,1 mol/l) je g der Probe angegeben.

9.1.2 Zur Berechnung der freien Aciditdt, bezogen auf
die Trockenmasse der Probe, wird das nach Abschnitt
9.1.1 ermittelte Ergebnis mit dem Faktor
100
f= —— (2)
100 — wy

multipliziert.
Hierin bedeutet:
wy Wassergehalt der Probe, bestimmt nach DIN 10453.

9.1.3 Wenn der Grenzwert fir die Wiederholbarkeit
(siehe Abschnitt 9.2.1) iiberschritten wird, ist die Bestim-
mung zu wiederholen.

9.2 Prazision des Verfahrens
(siehe Erlauterungen)

9.2.1 Wiederholbarkeit

Als Differenz der Ergebnisse zweier Bestimmungen, die
nach demselben Verfahren mit identischem Unter-
suchungsmaterial unter denselben Bedingungen (derselbe
Untersucher, dieselben Gerate, dasselbe Labor) unmittel-
bar hintereinander durchgefiihrt werden, ist bei korrekter
Durchfithrung hochstens 0,02 ml Natronlauge-MaRR16sung
{Konzentration 0,1 mol/l) je g der Probe zu erwarten.

9.2.2 Vergleichbarkeit

Als Differenz der Ergebnisse zweier voneinander unab-
hangiger Bestimmungen, die nach demselben Verfahren
mit identischem Untersuchungsmaterial unter verschie-
denen Bedingungen (verschiedene Untersucher, verschie-
dene Gerate, verschiedene Laboratorien) zu verschiedenen
Zeiten durchgefihrt werden, ist bei korrekter Durch-
fihrung hochstens 0,04 mt  Natronlauge-MaR16sung
(Konzentration 0,1 mol/l) je g der Probe zu erwarten.

10 Untersuchungsbericht

Im Untersuchungsbericht sind unter Hinweis auf diese
Norm anzugeben:

a) Art der Probe

b) Art der Probenahme

c) freie Aciditat, angegeben als ml Natronlauge-MaR-
Iésung (Konzentration 0,1 mol/l} je g der Probe im
Anlieferungszustand oder bezogen auf die Trocken-
masse

d) Untersuchungsdatum.
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