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Deskriptoren: Milch, Milchprodukt, Gehaltsbestimmung, Proteingehalt, Priifverfahren

Determination of casein content, casein and whey protein contents in total protein of

milk and milk products; Casein-phosphorus method

Détermination de la teneur en caséines et en caséines et en protéines du sérum dans

le lait et les produits laitiers; Méthode caséine-phosphore

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Ca-
seingehaltes sowie des Casein- und Molkenproteinanteils
am Gesamtprotein fest. Es ist anwendbar fiir Milch, Spei-
sequark, Speiseeis, Molkenpulver, Milchpulver, Sauglings-
und Kleinkindernahrung auf Milchbasis. Speiseeis, wel-
ches unter Verwendung von Eibestandieilen hergestelit
wurde, ist vom Anwendungsbereich ausgeschlossen.

2 Begriffe
21 Caseingehalt

Der Caseingehalt von Milch bzw. Milchprodukten ist der
aus dem mit dem in dieser Norm festgelegten Verfahren
bestimmten Phosphorgehalt rechnerisch ermittelte Gehalt
an Substanzen. Er wird als Massenanteil in % der Probe
angegeben.

2.2 Caseinanteil am Gesamtprotein

Der Caseinanteil am Gesamtprotein von Milch bzw. Milch-
produkten ist der aus dem Caseingehalt und dem Gehalt
am féllbaren Gesamtprotein errechnete Anteil an Sub-
stanzen. Der Gehalt am fallbaren Gesamtprotein wird
Uber die Ergebnisse der in dieser Norm festgelegten
Stickstoffbestimmung rechnerisch ermittelt. Der Casein-
anteil wird als Massenanteil in % vom Gesamtprotein der
Probe angegeben.

2.3 Molkenproteinanteil im Gesamtprotein
(siehe Erlduterungen)

Der Molkenproteinanteil ergibt sich aus der Subtraktion
des Caseingehalts vom féllbaren Gesamtproteingehalt. Er
wird als Massenanteil in % vom Gesamtprotein der Probe
angegeben.

3 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die Probe wird zur Abtrennung der stérenden Phospholi-
pide nach Rose-Gotilieb extrahiert. Das Gesamtprotein
wird mit Trichloressigsaure ausgefélit. Der Filtrierriick-
stand wird in Natronlauge aufgeldst. Aus dieser Probe-

I6sung wird der Gesamtproteingehalt nach Kjeldahl und
nach nasser Veraschung photometrisch der Gehalt des
an Casein gebundenen Phosphors bestimmt. Aus dem
Gehalt des an Casein gebundenen Phosphors wird der
Caseingehalt berechnet. Der Molkenproteinanteil ergibt
sich als Differenz zwischen dem Gesamtproteingehalt
und dem Caseinanteil.

4 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das
verwendete Wasser muB zweifach destilliert oder minde-
stens von entsprechender Reinheit sein.

Dartiber hinaus gelten:

DIN 10312-1 und DIN 10334 und die in den Abschnit-
ten 4.1 bis 4.11 aufgefihrten Chemikalien.

41 Schwefelsiure, c(H,S0O,) = 0,005 mol/l

4.2 Natriumchlorid (NaCl)

4.3

4.4 Trichloressigsaure-Lésung, 3= 18 g/100 ml

18 g Trichloressigsdure (C,HCl30,) werden in Wasser
geldst und auf 100 mt aufgefulit.

Natronlauge, ¢(NaOH) = 0,1 mol/l

45 Trichloressigséure-Losung, =12 g/100 ml

12 g Trichloressigsdure (C,HCl30,) werden in Wasser
geldst und auf 100 ml aufgefuillt.

4.6 Schwefelsdure-Losung, c(H,SO,) =~ 3,6 mol/l

20 ml konzentrierte H,SO, (Massenanteil mindestens
98 %), 029 ~ 1,84 g/ml, werden zu 85 ml Wasser vorsich-
tig zugegeben.

4.7 Perchlorsiure (HCLO,), Massenanteil 70 %
48 Ammoniummolybdat-Losung
1 g Ammoniummolybdat ((NH,)gM0,0,, - 4 H,0) wer-

den in einem 100-ml-MeBkolben in Wasser gelést und auf
100 ml aufgefullt.
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4.9 Ascorbinsiure-Lésung

4 g Ascorbinsdure (CgHgOg) werden in einem 100-ml-
MeBkolben in Wasser geldst und auf 100 ml aufgefiillt.
Die Losung muB taglich frisch angesetzt werden.

410 Molybdat-Ascorbinsidure-Reagenz
Unmittelbar vor Gebrauch wird ein Volumenteil Ammoni-
ummolybdat-Lésung nach Abschnitt 4.8 mit einem Volu-
menteil der Ascorbinsédure-Lésung nach Abschnitt 4.9
gemischt.

411 Phosphor-Standardiosung,
entsprechend 10 pug Phosphor je ml
Etwa 1 g Kaliumdihydrogenphosphat (KH,PO,) wird min-
destens 2 h bei 102 °C getrocknet.
ANMERKUNG: Wahlweise ist eine Trocknung,
mindestens 48 h, in einem Exsikkator (iber einem
wirksamen Trockenmittel, z.B. konzentrierte
Schwefelsaure, moglich.

0,4394 g des vorher getrockneten Phosphats werden in
einem 1000-ml-MeBkolben in Wasser geldst, auf 1000 ml
aufgefillt und grindlich gemischt.

10 ml dieser Lésung werden in einem 100-ml-MeBkolben
mit Wasser aufgeflillt und gemischt.

1 ml dieser Phosphor-Standardidsung enthélt 10 pg
Phosphor.

5 Geréte und Hilfsmittel

Alle Gerate miissen sorgfdltig mit einem phosphatfreien
Detergenz gereinigt werden und mit zweifach destillier-
tem Wasser gesplit sein. Dariiber hinaus gelten:
DIN 10312-1 und DIN 10334 und die in den Abschnitten
5.1 bis 5.12 aufgefuhrten Geréte und Hilfsmittel.

51 Analysenwaage')

5.2 Extraktionsrohr nach Mojonnier, z.B. nach
DIN 10280

5.3 AufschluBigerit einschiieBlich eines dazu passen-
den AufschluBkolbens mit einem Nennvolumen von etwa
100 ml

5.4 Glasperlen mit einem Durchmesser von etwa
5 mm

5.5 Biichner-Trichter, Innendurchmesser 45 mm

5.6 Glasfaserfilter®), passend zum Blchner-Trichter
nach Abschnitt 5.5, geeignet zum Abtrennen von Protein.
Partikel mit einem Durchmesser von 1,6 um missen noch
zurlickgehalten werden.

5.7 MeBkolben, 50, 100, 500 und 1000 ml Nennvolu-
men

5.8 Vollpipetten, 4, 10, 20, 25 und 40 ml Nennvolumen
5.9 Kolbenhubpipetten zum Abmessen von Volumina
zwischen 100 und 1000 pl, z.B. Kolbenhubpipetten nach
DIN 12650-2

510 Warmeschrank, einstellbar auf (37 + 2)°C

511 Spektralphotometer, geeignet fir Messungen bei
einer Wellenldnge von 820 nm, ausgestattet mit Kivetten

6 Probenahme
Nach DIN 10327

7 Durchfihrung
71 Einwaage und Aufbereitung der Probe

In ein Extraktionsrohr nach Abschnitt 5.2 werden die in
Tabelle 1 angegebenen Mengen der Proben auf 1 mg
gewogen.

Tabelle 1

Produkt Einwaage in g
Speisequark 2 bis 3
Speiseeis 5 bis 6
Milchpulver 0,5 bis 1
Moikenpulver 5 bis 6
Séuglings- und Kleinkinder-
nahrung auf Milchbasis 3 bis 4
Milch 10

Bei der Untersuchung von Milch werden zu der Einwaage
0,15 g Natriumchiorid und 2 ml Ammoniakidsung (siehe
DIN 10312-1/02.90, Abschnitt 4.1) gegeben und sorgfaltig
durchmischt. Bei Milchprodukten werden zu der Ein-
waage 0,15 g Natriumchlorid gegeben, das Volumen mit
Natronlauge c(NaOH) = 0,1 mol/l auf etwa 10 ml erganzt
und sorgféltig durchmischt.

ANMERKUNG: Die Untersuchungsprobe muB
gegebenenfalls durch Erwdrmung auf 40°C im
Wasserbad gelést werden.

72 Extraktion zur Abtrennung der
Phospholipide

Die nach Abschnitt 71 vorbereitete Probe wird wie in
DIN 10312-1/02.90, Abschnitte 7.5.2 bis 7.5.11, beschrie-
ben, ohne Zugabe von Kongorotldsung extrahiert. Die
obere Losungsmittelphase wird jeweils dekantiert und
verworfen. Die nach der Extraktion (ibriggebliebene was-
rige Phase wird aus dem Extraktionsrohr quantitativ
(mehrmaliges Nachspulen) in einen 100-ml-MeBkolben
Ubergefiihrt. Der MeBkolben wird mit Wasser aufgefillt
und griindlich durchmischt.

ANMERKUNG: In der Regel stéren Ethanol und
Reste von Diethylether und Petroleumbenzin nicht
die weitere Durchfiihrung des Verfahrens. Gege-
benenfalls kénnen Lésungsmittelreste zur Vermei-
dung eines Volumenfehiers durch Abdampfen ent-
fernt werden.

7.3 Ausfillen der Proteine

20 ml der Lésung nach Abschnitt 7.2 werden in ein 100-ml-

Becherglas pipettiert. Nach Zugabe von 40 ml Trichlor-

essigséaure-Losung nach Abschnitt 4.4 wird 5 bis 10 min mit

einem Glasstab gerihrt, bis die Partikel agglomerieren.
ANMERKUNG: Aus einer anfanglich auftretenden
Tribung bilden sich beim Ruhren gréBere Partikel,
die sich absetzen.

") Begriff nach DIN 8120-1
3) Auskunft Gber Bezugsquellen geeigneter Glasfaserfil-

ter erteilt der NormenausschuB Lebensmittel und land-
wirtschaftliche Produkte (NAL) im DIN Deutsches Insti-

mit der optischen Lange von 10 mm.

tut fir Normung e.V, BurggrafenstraBBe 6, ygeﬁl'ﬁ.lents
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