DK 638.162 : 620.1 : 547.72 DEUTSCHE NORM Mai 1992

Untersuchung von Honig

Bestimmung des Gehaltes an Hydroxymethylfurfural 10 751
Photometrisches Verfahren nach Winkler Teil 1

2

Analysis of honey; determination of hydroxymethylfurfural; Winkler photometric method
Analyse du miel; détermination de la teneur en hydroxymethylfurfural; méthode photométrique selon Winkler

1 Anwendungsbereich und Zweck 4.2 Barbitursidure-Lésung
Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Es werden 500 mg Barbitursdure méglichst r'asch._mit
Gehaltes an Hydroxymethylfurfural (HMF) in Honig fest. etwa 70 ml Wasser in einen 100-ml-MeBkolben Ulberflhrt,

und die Barbitursdure wird unter leichtem Erwérmen
(Wasserbad) des verschlossenen MeBkolbens geldst.
. Nach dem Abkihlen auf Raumtemperatur wird mit
2 Begriff Wasser bis zur Marke aufgefilit.
Unter dem Gehalt an Hydroxymethylfurfural (HMF) im
Sinne dieser Norm wird der mit Hilfe des nachstehenden 5
Verfahrens bestimmte Gebalt an mit Barbitursédure und 4'3_ Klarreagenz Carrez I .
p-Toluidin kupplungsfahigen Inhaltstoffen des Honigs In einem 100-ml-MeBkolben werden 15,0 g Kaliumhexa-

verstanden und als Massenanteil an HMF in mg/kg Ccyanoferrat (1), K,Fe(CN)g + 3H,0, in Wasser geldst und
angegeben. mit Wasser auf 100 ml aufgefillt.

4.4 Klarreagenz Carrez I1
3 Kurzbeschreibung In einem 100-ml-MeBkolben werden 30,0 g Zinkacetat,
Aliquote Teile einer Honiglésung werden mit Losungen <N(CH3COO0), + 2H,0, in Wasser geldst und mit Wasser
von p-Toluidin und Barbitursaure versetzt und die opti- 2uf 100 ml aufgefiilit.
sche Dichte der in Gegenwart kupplungsfahiger Substan-

zen auftretenden Farbung gegen einen Blindwert in . ] .
1-cm-Kiivetten bei 550 nm gemessen. 5 Gerite und Hilfsmittel

51 Sieb aus nichtrostendem Stahl, Maschenweite
05mm

4 Chemikalien

Soweit nicht anders angegeben, sind analysenreine
Chemikalien zu verwenden. Das Wasser muf3 entweder
destilliert oder von entsprechender Reinheit sein. Unter
Ldsung ist eine waBrige Losung zu verstehen. 5.3 Kuvetten, Schichtdicke 10 mm

5.2 Spektralphotometer oder Filterphotometer mit Fil-
ter zur Messung bei 550 nm

41 p-Toluidin-Lésung 5.4 MeBkolben, Nennvolumen 50 und 100 ml, z.B.

MefBkolben nach DIN 12664 Teil 1
Es werden 10,0 g p-Toluidin unter leichtem Erwédrmen Bkolb ¢ °

(Wasserbad) in etwa 50 ml 2-Propanol gelést, unter Nach- .

waschen mit etwas 2-Propanol in einen 100-ml-MeBkolben -5 Reagenzgléser

Uberflhrt und mit 10,0 ml Essigséure (100 % CH;COOH,

Eisessig) versetzt. Nach dem Abkulhlen auf Raumtempera- 5.6 Becherglas, z. B. Becher aus Glas nach DIN 12331
tur wird mit 2-Propanol bis zur Marke aufgefllt.

Die p-Toluidin-Lésung ist dunkel aufzubewahren und §7 Ppapietfilter, fiir analytische Zwecke geeignet
frhestens 24 h nach Herstellung zu verwenden. Die

Lésung ist bei Raumtemperatur etwa 3 d haltbar. Sie darf
la)ﬁ;wcl?srex.erwendung noch keine zu starke Verfarbung 6 Probenahme
Anmerkung: Bei p-Toluidin handelt es sich um einen BiS zum Erscheinen einer in Vorbereitung befindlichen
gefahrlichen Arbeitsstoff. Es sind die Hinweise zur  DIN-Norm ist die Probenahme zu vereinbaren.
Sicherheit in ,Merkblatter Gefahrliche Arbeits- Flir die Untersuchung ist eine Laboratoriumsprobe von
stoffe” unter ,p-Toluidin“ zu beachten. mindestens 200 g zu verwenden.
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7 Durchfiihrung
71 Probenvorbereitung

71.1 Flussiger oder kandierter Honig
ohne Verunreinigungen

Die Laboratoriumsprobe ist durch intensives Riihren
(mindestens 3 min) ausreichend zu homogenisieren.
Dabei ist darauf zu achten, daB méglichst wenig Luft mit
untergerihrt wird.

7.1.2 Fliissiger oder kandierter Honig

mit Verunreinigungen
Nach Entfernung grober Verunreinigungen wird der Honig
bei Raumtemperatur glattgerthrt und durch ein Sieb nach
Abschnitt 51 gegeben. Kandierter Honig wird mit einem
Spatel durch das Sieb nach Abschnitt 5.1 geribhrt.

7.1.3 Wabenhonig

Falls die Waben noch geschlossen sind, werden sie
zundchst entdeckelt. Mit Hilfe eines Siebs nach Ab-
schnitt 51 wird der Honig ohne Erwarmung vollsténdig
von den Waben getrennt.

7.2 Herstellung der Probenlésung

Etwa 10g Honig werden auf 1 mg in einem kleinen
Becherglas gewogen, ohne Erwdrmen in 20 ml Wasser
geldst und quantitativ in einen 50-ml-MeBkolben Gberfihrt.
Weist die Lésung eine Triibung auf, so gibt man 1 ml Kiar-
reagenz Carrez I hinzu, schittelt gut durch, fligt 1 ml Klar-
reagenz Carrez Il hinzu, schiittelt abermals und fllt mit
Wasser bis zur Marke auf; eine eventuelle Schaumbildung
kann durch Zusatz eines Tropfens Ethanol unterbunden
werden. Danach wird durch ein Papierfilter nach Ab-
schnitt 5.7 abfiltriert. Die ersten 10 ml des Filtrates werden
verworfen. Die so erhaltene Probenlésung ist unmitteibar
nach der Herstellung zu untersuchen.

Weist die Probenldésung keine Trubung auf, so kann auf
die Carrez-Kldrung verzichtet werden. Der 50-mi-MeB-
kolben wird in diesem Fall im AnschiuB an das Uberfiih-
ren der Probe bis zur Marke aufgeflillt. Die so erhaltene
Probenidsung ist ebenfalls unmittelbar nach der Herstel-
lung zu untersuchen.

7.3 Bestimmung

In zwei Reagenzglaser werden je 2,0 ml der Proben-
I6sung einpipettiert, und je 5,0 ml p-Toluidin-Lésung wer-
den zugegeben. in das eine Reagenzglas werden danach
1,0 ml Wasser (Blindwert), in das andere 1,0 ml Barbitur-
séure-Ldsung gegeben, es wird vorsichtig umgeschiittelt.
Die Zugabe der Reagenzien soll ohne lange Zwischen-
pause erfolgen und in etwa 1 bis 2 min beendet sein. Die
Extinktion der Probeniésung wird nach Erreichen des
Maximalwertes (etwa 3 bis 4 min nach Zugabe der Barbi-
turséure-Ldsung) bei 550 nm in 1-cm-Kivetten gegen
den Blindwert gemessen.

8 Auswertung
8.1 Berechnung

Der Massenanteil an als HMF definierten Stoffen von
Honig in mg/kg wird nach folgender Zahlenwertgleichung
berechnet:
1920 - E ;

i (1
Hierin bedeuten:
E gegen den Blindwert gemessene Extinktion
mg  Honig-Einwaage in g
1920 Faktor, der das Verdinnungsverhdltnis und die

Molekularextinktion bertcksichtigt.

8.2 Prazision des Verfahrens

Die Prazisionsangaben gelten fir einen MeBbereich von
1,0 bis 85 mg/kg.

8.21 Wiederholgrenze r

Als Differenz der Ergebnisse zweier Bestimmungen, die
nach demselben Verfahren mit identischem Unter-
suchungsmaterial unter denselben Bedingungen (der-
selbe Untersucher, dasselbe Laboratorium) unmittelbar
nacheinander durchgefiihrt werden, ist hdchstens der
nach der Gleichung (2) berechnete Wert zu erwarten
(siehe Erlduterungen).

r =036 - In HMF + 0,40 @)
s, =0,13 - ln HMF + 0,14 3)

8.2.2 Vergleichgrenze R

Als Differenz der Ergebnisse zweier voneinander unab-
héngiger Bestimmungen, die nach demselben Verfahren
mit identischem Untersuchungsmaterial unter verschie-
denen Bedingungen (verschiedene Untersuchungen, ver-
schiedene Geréte, verschiedene Laboratorien) zu ver-
schiedenen Zeiten durchgefiihrt werden, ist hdchstens
der nach Gleichung (4) berechnete Wert zu erwarten
(siehe Erlauterungen).

R =176 - HMF%4 (4)
sg = 0,62 - HMF%44 (5)

9 Untersuchungsbericht

Im Untersuchungsbericht sind unter Hinweis auf diese
Norm anzugeben:

a) Art und Herkunft der Probe

b) Art der Probenahme

¢) HMF-Massenanteil, angegeben in mg/kg der Probe,
auf eine Stelle nach dem Komma gerundet

d) Untersuchungsdatum.
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