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DEUTSCHE NORM

Bestimmung des pH-Wertes von Caseinen

und Caseinaten
Referenzverfahren

DIN
10 456

Determination of pH of caseins and caseinates; Reference method

Ersatz fiir DIN V 10456/06.86

Détermination du pH dans les caséines et caséinates; Méthode de référence

Zusammenhang mit der von der International Organization for Standardization (1ISO) herausgegebenen Internationalen Norm

ISO 5546 : 1979 siehe Erlauterungen.

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm legt ein Referenzverfahren fiir die Bestimmung
des pH-Wertes fiir alle Arten von Caseinen (Sdurecaseine
und Labcaseine) und Caseinaten fest.

2 Begriff
pH-Wert von Caseinen und Caseinaten

Unter dem pH-Wert von Caseinen und Caseinaten wird der
pH-Wert verstanden, der bei 20°C von einem waBrigen
Extrakt eines Caseins oder einer waBrigen Losung eines
Caseinates nach dem in dieser Norm festgelegten Verfahren
ermittelt wird.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Der pH-Wert eines wiBrigen Extrakts eines Caseins oder
einer waBrigen Losung eines Caseinates wird elektrome-
trisch mit einem pH-MeBgerat bestimmt.

4 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das zur
Vorbereitung der Probe und zur Bestimmung verwendete
Wasser muB frisch destilliert und anschlieBend vor Kohlen-
dioxidabsorption geschiitzt worden sein.

4.1 Pufferlésungen fiir die Justierung des
pH-MeBgerats nach Abschnitt 5.2

Es werden 2 Pufferlosungen verwendet, deren pH-Werte bei
20 °C auf zwei Dezimalstellen bekannt sind, wobei eine der
Pufferldsungen einen pH-Wert haben mufB, der moglichst
nahe am Elektrodennullpunkt liegt (im aligemeinen 7,0). Die
zweite Pufferldsung muB einen pH-Wert in der Nahe des zu
erwartenden pH-Wertes der MeBl&sung aufweisen.

Anmerkung: Geeignete gebrauchsfertige Pufferlosungen
sind im Handel erhaltlich.

4.2 Reinigungsfliissigkeiten und Aufbewahrungs-
fliissigkeiten fiir die Elektroden

4.2.1 Destilliertes oder entmineralisiertes Wasser von ent-
sprechender Reinheit

4.2.2 Reinigungsfliissigkeit zur Entfernung anhaftender
EiweiB- und Fettreste. Geeignete Reinigungsfliissigkeiten
werden von den Elekirodenherstellern empfohlen.

423 Aufbewahrungsfliissigkeit. Geeignete Aufbewah-
rungsfliissigkeiten werden von den Elektrodenherstellern
empfohlen.

5 Gerdte

5.1 Analysenwaage

5.2 pH-MeBgerat, Ablesbarkeit 0,01 und mit einer Glas-

elektrode als EinstabmeBkette

Anmerkung: Anstelle der EinstabmeBkette diirfen auch
MeBketten aus Einzelelektroden verwendet wer-
den.

5.3 Thermometer, Skalenteilungswert 0,5 °C

5.4 Erlenmeyerkolben, Nennvolumen 100 ml, mit einem
eingeschliffenen Glasstopfen

5.5 Becherglas, Nennvolumen 50 ml

5.6 Zerkieinerungsgerit zum Zerkleinern der Laborato-
riumsprobe, falls es nach Abschnitt 7.1.4 erforderlich ist.
Das Zerkleinern soll ohne unnétige Erwarmung und ohne
Feuchtigkeitsverlust oder -aufnahme erfolgen. Es darf
keine

Hammermiihle verwendet werden.

5.7 Analysensieb mit Drahtsiebboden, Maschenweite
0,5 mm, Durchmesser etwa 200 mm, mit Auffangbehéltnis,
z.B. Drahtsiebboden nach DIN 4188 Teil 2.

5.8 Riihrgerat

5.9 Becherglas, Nennvolumen mindestens 250 ml, ge-
eignet fiir das Rihrgerédt nach Abschnitt 5.8

6 Probenahme
Nach DIN 10 327 (z. Z. Entwurf)
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7 Durchfiihrung
7.1 Vorbereitung der Probe

7.1.1 Die Laboratoriumsprobe wird sorgfaltig durch wieder-
holtes Schitteln und Stiirzen des Behaltnisses durchge-
mischt. Falls erforderlich, wird die Laboratoriumsprobe dazu
in ein luftdichtes Behiltnis mit einem ausreichenden
Fassungsvermdogen ibergefiihrt, das diese Vorgehensweise
ermoglicht.

7.1.2 Etwa 509 der sorgfiltig gemischten Laborato-
riumsprobe werden auf das Analysensieb (siehe Ab-
schnitt 5.7) gegeben.

7.1.3 Falls die 50-g-Probe vollstandig oder fast vollstdndig
das Analysensieb passiert, wird die nach Abschnitt 7.1.1 vor-
bereitete Probe zur Bestimmung verwendet.

7.1.4 Andernfalls werden 50 g der Probe im Zerkleinerungs-
gerit (siehe Abschnitt 5.6) zerkleinert, bis die Probe das Sieb
passiert. Unmittelbar danach wird die gesamte gesiebte
Probe in ein ausreichend groBes Behaltnis tibergefiihrt und
sorgfaltig durch wiederholtes Schiitteln und Stiirzen des
Behiltnisses durchgemischt. Beim Zerkieinern, Sieben und
Mischen ist jede Anderung des Wassergehaltes des Produk-
tes weitestgehend zu vermeiden.

7.1.5 Nach der Vorbereitung der Probe sollte mdglichst
schnell mit der Bestimmung (siehe Abschnitt 7.2) begonnen
werden. Es sind zwei Bestimmungen mit derselben vorberei-
teten Probe durchzufiihren.

7.2 Bestimmung

7.2.1 Justierung des pH-MeBgerites

Das pH-MeBgerit wird unter Beriicksichtigung der Anweisun-
gen des Gerateherstellers mit den auf eine Temperatur von
20°C temperierten Pufferlosungen nach Abschnitt 4.1
justiert.

Anmerkung 1: Die Justierung soll in der Zeit durchgefiihrt
werden, in der die Erlenmeyerkolben fiir 20 min ste-
hengelassen werden (siehe Abschnitt 7.2.21 und
Abschnitt 7.2.2.2).

Anmerkung 2: Falls Serien von Proben untersucht werden,
muB die Justierung des pH-MeBgerates mindestens
alle 30 min mit beiden Pufferldsungen kontrolliert
werden.

7.2.2 Vorbereitung der MeBlosung

7.2.2.1 Caseine

5,0 g der nach Abschnitt 7.1 vorbereiteten Probe werden auf
0,1 g in den Erlenmeyerkolben (siehe Abschnitt 5.4) eingewo-
gen und mit 30 ml vorher auf 20 °C temperiertem Wasser ver-
setzt. AnschiieBend wird der Kolben mit dem Stopfen ver-
schlossen. Wahlweise diirfen auch 7 g der Probe und 42 ml
Wasser verwendet werden.

Der Erlenmeyerkolben wird 10 s mit der Hand geschiittelt und
20 min bei etwa 20 °C stehengelassen.

7.2.2.2 Caseinate

95 ml Wasser werden in das Becherglas (siehe Abschnitt 5.9)
gegeben und anschlieBend 5 g der nach Abschnitt 7.1 vor-
bereiteten Probe zugefiigt. Danach wird mit dem Riihrgerét
(siehe Abschnitt 5.8) 30 s geriihrt.

Die Mischung wird 20 min bei 20 °C stehengelassen.

7.2.3 Messung des pH-Wertes
7.2.3.1 Caseine

Die iiberstehende Fliissigkeit wird in das Becherglas (siehe
Abschnitt 5.5) dekantiert. Unmittelbar anschlieBend wird mit

dem pH-MeBgerét (siehe Abschnitt 5.2), nachdem die Glas-
elektrode sorgfaltig mit Wasser gespiilt worden ist, der
pH-Wert dieser Fliissigkeit gemessen.

7.23.2 Caseinate

Etwa 20 ml der Losung werden in das Becherglas (siehe
Abschnitt 5.5) Ubergefiihrt. Unmittelbar anschlieBend wird mit
dem pH-MeBgerat (siehe Abschnitt 5.2), nachdem die Glas-
elektrode sorgfaltig mit Wasser gespiilt worden ist, der
pH-Wert dieser Flissigkeit gemessen.

7.2.3.3 Reinigung und Aufbewahrung der MeBkette

Nach jeder Messung ist die MeBkette mit Wasser abzuspiilen
und mit einem Papiertuch abzuwischen.

Nach Abschliu8 der Messungen wird die MeBkette mit der
Flissigkeit nach Abschnitt 4.2.2 gereinigt, mit Wasser abge-
spilt und in die Aufbewahrungsfliissigkeit nach Abschnitt
4.2 3 eingetaucht.

8 Auswertung
8.1 Angabe des pH-Wertes

8.1.1 Caseine

Als pH-Wert des waBrigen Extraktes des Caseins wird dervon
dem pH-MeBgerat auf mindestens eine Dezimalstelle abge-
lesene Wert angegeben.

8.1.2 Caseinate

Als pH-Wert der waBrigen Losung des Caseinates wird der
von dem pH-MeBgerat auf mindestens zwei Dezimalstellen
abgelesene Wert angegeben.

8.1.3 Wenn der Grenzwert fir die Wiederholbarkeit (siche
Abschnitt 8.2.1) {iberschritten wird, ist die Bestimmung zu
wiederholen.

8.2 Priazision des Verfahrens (Siehe Erlauterungen)
8.21 Wiederholbarkeit

Als Differenz der Ergebnisse zweier Bestimmungen, die nach
demselben Verfahren mit identischem Untersuchungsmate-
rial unter denseiben Bedingungen (derselbe Untersucher,
dieselben Gerate, dasselbe Labor) unmitteibar nacheinander
durchgefihrt werden, ist hochstens ein Wert von 0,10 bei
Casein-Extrakten und hdchstens ein Wert von 0,05 bei Case-
inat-Losungen zu erwarten.

8.2.2 Vergleichbarkeit

Als Differenz der Ergebnisse zweier voneinander unabhén-
giger Bestimmungen, die nach demselben Verfahren mit
identischem Untersuchungsmaterial unter verschiedenen
Bedingungen (verschiedene Untersucher, verschiedene
Geriéte, verschiedene Laboratorien) zu verschiedenen Zeiten
durchgefiihrt werden, ist hochstens ein Wert von 0,20 bei
Casein-Extrakten und hochstens ein Wert von 0,15 bei Case-
inat-Losungen zu erwarten.

9 Untersuchungsbericht

Im Untersuchungsbericht sind unter Hinweis auf diese Norm
anzugeben:

a) Art der Probe

b) Art der Probenahme

c) pH-Wert des Casein-Extrakts oder der Caseinat-Losung
d) Untersuchungsdatum

e) Gegebenenfalls Abweichungen von der Norm
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