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Determination of the phosphatide value of milk and milk products
Détermination de valeur de phosphatide du lait et des produits laitiers

Vorwort

Diese Norm wurde vom Normenausschuf3 Lebensmittel
und landwirtschaftliche Produkte, ArbeitsausschuB “Che-
mische und physikalische Milchuntersuchung” bearbeitet.
Diese Norm stimmt mit dem Amtlichen Untersuchungs-
verfahren nach § 35 LMBG L 01.00-41 Uberein. Das Ver-
fahren ist von der Arbeitsgruppe “Chemische und physi-
kalische Milchuntersuchung” der Kommission des Bun-
desgesundheitsamtes zur Durchfiihrung des § 35 LMBG
erarbeitet worden.

1 Anwendungsbereich und Zweck

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des
Phosphatidwertes von Milch und Milchprodukten fest. Es
ist auf Milch, Joghurterzeugnisse, Buttermilcherzeug-
nisse, Sahneerzeugnisse, Trockenmilcherzeugnisse und
Kéase anwendbar.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthdlt durch datierte oder undatierte Ver-
weisungen Festlegungen aus anderen Publikationen.
Diese normativen Verweisungen sind an den jeweiligen
Stellen im Text zitiert, und die Publikationen sind nachste-
hend aufgefiihrt. Bei datierten Verweisungen gehoren
spatere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderungen
oder Uberarbeitungen eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN 10312-1

Gravimetrisches Verfahren zur Bestimmung des Fett-

gehaltes von Milch und Milchprodukten — Verfahren

fiir Milch

DIN 10312-2
Gravimetrisches Verfahren zur Bestimmung des Fett-
gehaltes von Milch und Milchprodukten — Verfahren
fuir Sahne

DIN 10312-6
Gravimetrisches Verfahren zur Bestimmung des Fett-
gehaltes von Milch und Milchprodukten — Verfahren
fur entrahmte Milch, Molke und Buttermilch (Referenz-
verfahren)

DIN 10327
Milch und Milchprodukte — Probenahmetechnik

DIN ISO 5725
Prézision von MeBverfahren; Ermittlung der Wieder-
hol- und Vergleichpréazision von festgelegten MefB3ver-
fahren durch Ringversuche; Identisch mit ISO 5725,
Ausgabe 1986

3 Begriff
Fur die Anwendung dieser Norm gilt der folgende Begriff:
Phosphatidwert (Lecithingehalt) der aus der Asche des

aus einer Probe extrahierten Fettes bestimmte Phosphor-
gehalt, multipliziert mit dem Faktor 25,44.

4 Kurzbeschreibung des Verfahrens

Die mit Natriumchlorid bzw. bei Kase mit tri-Natriumcitrat
versetzte Probe wird mit Diethylether und Petroleumben-
zin extrahiert. (Extraktion nach dem als Rdse-Gottlieb-
Prinzip allgemein bekannten gravimetrischen Verfahren
zur Bestimmung des Fettgehaltes, siehe DIN 10312-1)
AnschlieBend werden die Lésungsmittel abgedampft und
das Fett verascht. Aus der Asche wird der Phosphor-
gehalt als Molybdédnblau photometrisch bei 820 nm
gemessen.
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5 Chemikalien

Es sind analysenreine Chemikalien zu verwenden. Das
verwendete Wasser muB3 destilliert oder entionisiert und
frei von Phosphorverbindungen sein.

Zusétzlich zu den in DIN 10312-1 genannten Chemikalien
werden die in 5.1 bis 5.7 aufgefihrten Chemikalien bené-
tigt.

5.1 Salpetersaure, w (HNOj) = 5%")
5.2 Natriumchlorid-Lésung, = (NaCl) = 2%")
5.3 Natronlauge, c (NaOH) = 0,1 mol/l")

5.4 Schwefelsdure-MaBlosungen,
¢ (HyS0,) = 0,05 mol/L und ¢ (H,SO,) = 5mol/L)

5.5 Molybdat-Ascorbinsidure-Lésung

5.5.1 Natriummolybdat-Lésung

1259 Natriummolybdat-Dihydrat (NayMoO4 - 2H,0)
werden in H,SOy, ¢ = 5mol/l") geldst und mit dieser auf
500 mt aufgefllt.

5.5.2 Ascorbinsdure-Losung

2,59 Ascorbinsaure (CgHgOg) werden in Wasser gelost
und auf 50 ml aufgeflillt. Die Losung ist taglich frisch her-
zustellen.

5.5.3 Herstellung der gebrauchsfertigen Lésung

Unmittelbar vor der Verwendung werden 25 mi Natrium-
molybdat-Lésung nach 551 und 10 ml Ascorbinséure-
Lésung nach 5.5.2 gemischt und mit H,O auf 100 ml auf-
gefullt.

5.6 Phosphor-Standardiésung

5.6.1 Kaliumdihydrogenphosphat (KH,PO,) wird min-
destens 2 h bei 102°C getrocknet.

5.6.2 0,4394 g des vorher nach 5.6.1 getrockneten Kali-
umdihydrogenphosphats werden in einem MeBkolben in
Wasser gelést und auf 1000 ml aufgefiillt. Diese L6sung
enthdit eine Massenkonzentration an Phosphor von
100 pg/ml.

5.7 tri-Natriumcitrat-Dihydrat, C¢H;NagO7 - 2H,0

6 Gerate und Hilfsmittel

Alle Glasgerate miissen sorgféltig mit einem phosphat-
freien Detergenz gereinigt werden und erst mit verdlinn-
ter Salpetersdure und dann mit destilliertem Wasser
gespult sein.

Zuséatzlich zu den in DIN 10312-1 aufgeflihrten Geréten
werden die in 6.1 bis 6.11 aufgeflihrten Gerate bendtigt.

6.1 Platinschalen, Nennvolumen etwa 50 ml
6.2 Elektrische Heizplatte oder Gasbrenner
6.3 Elektrischer Ofen, einstellbar auf 500 bis 550°C

6.4 Wasserbad, siedend

Y w Massenanteil
¢ Stoffmengenkonzentration

6.5 MeBzylinder, Nennvolumen 10 ml

6.6 50-, 100-, 500- und 1000-ml-MeBkolben
6.7 1-,2-, 3-,5-, 10-, 20- und 25-ml-Vollpipetten
6.8 Glastrichter, Durchmesser etwa 50 mm

6.9 Spektralphotometer, geeignet flir Messungen bei
einer Wellenldnge von 820 nm, oder Filterphotometer mit
geeigneten Filtern (z.B. 578 nm), ausgestattet mit Klvet-
ten mit der optischen Lange von 10 mm

610 Probenstecher zur Probenahme von Quark, vor-
zugsweise aus Edelstahl

Wahlweise:

6.11 Prifsieb mit Drahtsiebboden, Nenndurchmesser
200 mm, Nennmaschenweite 500 wm

7 Probenahme
Nach DIN 10327

8 Durchfiithrung
81 Vorbereitung der Probe

811 Milch, Sahne (Rahm)

Die auf 20°C erwarmte Probe wird durch mehrfaches
UmgieBen durchmischt, um eine homogene Verteilung
des Fettes zu erreichen. Dabei ist jedoch Schaumbildung
und ein Ausbuttern zu vermeiden.

Wenn eine Rahmschicht schwer zu dispergieren ist, darf
im Wasserbad auf 35°C bis 40°C erwéarmt und anschlie-
Bend erneut mehrfach umgegossen werden, bis eine
homogene Verteilung des Fettes erreicht ist. Vor dem
Abmessen ist die Probe auf 20°C abzukihlen und zur
Entfernung von Luftblasen 3 bis 4 min bei 20°C stehen zu
lassen.

8.1.2 Kondensmilch

Die Dose wird im Wasserbad auf 40°C angewarmt und
geschttelt. AnschlieBend wird sie entlang des Deckel-
randes gebffnet, die Milch in einen anderen Behalter (z.B.
Erlenmeyerkolben mit Schiiff) gegossen und die Bestand-
teile durch wiederholtes Umfillen gemischt. Am Deckel
anhaftende Milch- oder Fettreste missen mit der Probe
vereinigt werden. Die Probe wird im zugedeckten bzw. mit
Schiiffstopfen verschlossenen Gefa3 auf 40°C gebracht,
gut, aber vorsichtig gemischt und wieder auf 20°C
gekuhlt.

8.1.3 Gesauerte Milchprodukte

Auf eine einwandfreie Durchmischung unter Vermeidung
von Lufteinschlag ist zu achten.

814 Kase

8.1.4.1 Schmelzkédse und Frischkase

Die Proben sind unmittelbar vor Untersuchungsbeginn —
zur Vermeidung von Wasserverlusten — zugig mit einem
elektrischen oder mechanischen Rihrgerat zu homogeni-
sieren.

81.4.2 Weichkase

Bei der Untersuchung von Weichkase wird die Rinde,
gegebenenfalls mit Schmiere oder Schimmei, abge-
schnitten. Dabei ist nur die duBere, deutlich als Rinde
erkennbare Schicht zu entfernen.
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