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Analysis of honey — Determination of free acidity
Analyse du miel — Détermination des acides libres

Vorwort

Diese Norm wurde vom NormenausschuB Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL) im DIN Deutsches

Institut fir Normung e.V. erstellt.
Zu Tabelle 1:

Die Werte fiir die Wiederholgrenze und die Vergleichgrenze sind aus Ringversuchen gewonnen worden. Sie gelten mit
einer Wahrscheinlichkeit von 95 %. Das bedeutet, daB im Durchschnitt bei 20 Untersuchungen einmal eine Uberschrei-

tung der angegebenen Werte erwartet werden kann.

1 Anwendungsbereich

Diese Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des
Gehaltes an freier Saure in Honig fest.

2 Normative Verweisungen

Diese Norm enthélt 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 aufgefihrt. Bei datierten Verweisungen gehdren
spatere Anderungen oder Uberarbeitungen dieser Publi-
kationen nur zu dieser Norm, falls sie durch Anderung
oder Uberarbeitung eingearbeitet sind. Bei undatierten
Verweisungen gilt die letzte Ausgabe der in Bezug
genommenen Publikation.
DIN 12331

Laborgerate aus Glas — Becher
Honigverordnung:

Bundesgesetzblatt I 1976, Nr. 3391

3 Begriff

Unter dem Gehalt an freier Saure von Honig wird der
nach dem hier beschriebenen Verfahren ermittelte Gehalt
an freier Saure verstanden. Er wird als Molalitédt in mmol/
kg') angegeben.

"} In der Anlage 2 zu § 2 der Honigverordnung ist die Ein-
heit flir den Gehalt an freier Saure in mval/kg festge-
legt. Das “mval” darf jedoch nicht mehr verwendet wer-
den. Nach dem internationalen MaBsystem ist der S&u-
regehalt als Molalitat in mmol/kg anzugeben.

Die Stoffmenge von Aquivalenten, die in der Einheit
mmol angegeben wird, hat hier den gleichen Zahlen-
wert wie die friihere Angabe in mval.

2) Stoffmengenkonzentration

4 Kurzbeschreibung

Es wird die freie Sdure der in Wasser geldsten Probe
potentiometrisch mit Natronlauge auf den pH-Wert
8,3 titriert.

5 Chemikalien und Lésungen

Soweit nicht anders angegeben, sind analysenreine Che-
mikalien zu verwenden. Das Wasser muB3 entweder destil-
liert oder von entsprechender Reinheit sowie von Kohlen-
stoffdioxid befreit sein.

Unter L&sung ist eine wéBrige Lésung zu verstehen.

5.1 Chemikalien
5.1.1 Kaliumhydrogenphthalat, KHCgH,(COO),
5.1.2 Kaliumdihydrogenphosphat,
KH,PO,, kristallwasserfrei
5.1.3 di-Natriumhydrogenphosphat,
Na,HPO,, kristaliwasserfrei
5.1.4 Natronlauge-MaBlésung, c(NaOH) = 0,1 mol/1?)

5.2 Ldsungen

Zur Kalibrierung der pH-MeBeinrichtung sind zwei Puffer-
I6sungen zu verwenden. Es kénnen entweder die nach-
folgend beschriebenen Pufferlésungen oder handelsibli-
che gebrauchsfertige bzw. aus handeisublichen Konzen-
traten hergestellte Pufferlosungen mit pH-Werten in der
gleichen GréBenordnung verwendet werden.

5.2.1 Pufferlosung, pH = 4,00 bei 20°C

Kaliumhydrogenphthalat, KHCgH 4,COO),, wird vor der
Einwaage bei 110 bis 130°C bis zur Massenkonstanz
getrocknet. 10,21 g der im Exsikkator Uber geeignetem
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Trocknungsmittel abgekihlten trockenen Substanz wer-
den in etwa 800 ml Wasser geldst. Die Loésung wird auf
1000 ml bei 20°C aufgefulit.

Die Ldsung sollte nicht langer als einen Monat aufbe-
wahrt werden. Von Pilzbefali betroffene Lésungen dirfen
nicht verwendet werden.
ANMERKUNG: Der pH-Wert dieser L.6sung betragt
bei 10°C ebenfalls 4,00, bei 30°C 4,01.

5.2.2 Pufferlosung, pH = 6,88 bei 20°C

Kaliumdihydrogenphosphat nach 5.1.2 und di-Natriumhy-
drogenphosphat nach 5.1.3 werden vor der Einwaage bei
(110 bis 130)°C bis zur Massenkonstanz getrocknet.
Nach dem Abkiihlen der Substanzen im Exsikkator tber
geeignetem Trocknungsmittel werden 3,40 g Kaliumdihy-
drogenphosphat und 3,55 g di-Natriumhydrogenphosphat
in etwa 800 ml Wasser geldst. Die Lésung wird auf
1000 ml bei 20°C aufgefillt. Die Lésung sollte nicht lan-
ger als einen Monat aufbewahrt werden.

ANMERKUNG: Bei 10°C betréagt der pH-Wert die-

ser Lésung 6,92, bei 30°C 6,85.

6 Gerate und Hilfsmittel

6.1 Sieb aus nichtrostendem Stahl,
Maschenweite 0,50 mm

6.2 pH-MeBeinrichtung, bestehend aus pH-MeBge-
rat, Fehlergrenze 0,01 sowie Glaselektrode und Bezugs-
elektrode (z.B. Kalomelelektrode). Falls kein Temperatur-
potentiometer vorhanden ist, mu3 das Gerét flir Messun-
gen bei 20 °C geeignet sein.
ANMERKUNG: Glas- und Bezugselektrode koén-
nen auch als Kombinationselektrode (EinstabmeB-
kette) zusammengefasit sein.

6.3 Magnetriihrgerat mit Riihrstab
6.4 10-mi-Biirette, Skalenteilungswert 0,02 mi

6.5 Becherglas, Nennvolumen 250 ml, z.B. Becher
aus Glas nach DIN 12331

7 Probenahme

Bis zum Erscheinen einer in Vorbereitung befindlichen
DIN-Norm ist die Probenahme zu vereinbaren. Fur die
Untersuchung ist eine Laboratoriumsprobe von minde-
stens 200 g zu verwenden.

8 Durchfithrung
8.1 Probenvorbereitung

8.1.1 Fliissiger oder kandierter Honig ohne
Verunreinigungen

Die Laboratoriumsprobe ist durch intensives Riihren (min-

destens 3 min) ausreichend zu homogenisieren. Dabei ist

darauf zu achten, daB3 — inshesondere bei Weiterverwen-

dung der Probe zur Bestimmung von Hydroxymethylfurfu-

ral (HMF) — mdglichst wenig Luft untergeruhrt wird.

8.1.2 Fliissiger oder kandierter Honig mit
Verunreinigungen

Nach Entfernen grober Verunreinigungen wird der Honig

bei Raumtemperatur glattgertihrt und durch ein Sieb nach

6.1 gegeben. Kandierter Honig wird mit einem Spatel

8.1.3 Wabenhonig

Falls die Waben noch geschlossen sind, werden sie
zunéchst entdeckelt. Mit Hilfe eines Siebes nach 6.1 wird
der Honig ohne Erwérmung vollstandig von den Waben
getrennt.

8.2 Kalibrierung der pH-MeBeinrichtung

Die pH-MeBeinrichtung (pH-MeBgerat und dazugehdrige
Elektroden) wird mit Hilfe der Pufferldsungen nach 5.2 im
Zweipunktverfahren bei MeBtemperatur kalibriert. Falls
ein pH-MefBgerat ohne Temperaturkompensation verwen-
det wird, sind die Pufferlésungen auf (20 £ 2)°C zu tem-
perieren.

8.3 Bestimmung

Es werden 10,0 g der nach 8.1 vorbereiteten Probe in
einem Becherglas gewogen, mit 75 ml Wasser versetzt
und auf dem Magnetrihrgerat unter Ruhren geldst.
Nach Eintauchen der Elektroden wird die Suspension
unter Rihren mit Natronlauge nach 5.1.4 bis zum Errei-
chen des pH-Wertes 8,3 titriert. Die Titration ist so zu lei-
ten, daB der Endpunkt nach 60 s erreicht ist. Dabei erfolgt
anfangs eine schnelle Zugabe der Natronlauge bis zum
Erreichen des pH-Wertes von etwa 8,3. Kurz vor Ablauf
der 60 s erfolgt ein erneutes Einstellen auf den pH-Wert
von 8,3, so daB nach 60 s der pH-Wert 8,3 betragt. Der
Verbrauch an Natronlauge nach 60 s wird notiert.
ANMERKUNG: Fur die Titration kann ein automati-
sches Titriergerat verwendet werden, wenn sicher-
gestellt ist, daB eine Titrationszeit von 60 s einge-
halten werden kann.

9 Auswertung
9.1 Berechnung

Der Gehait an freier Saure, angegeben als Molalitat b in
mmol/kg Honig, wird nach folgender Gleichung berech-

net: 100 - a
m

Hierin bedeuten:
a Verbrauch an Natronlauge in ml
m Einwaage in g

Das Ergebnis wird auf eine Stelle nach dem Komma
gerundet angegeben.

9.2 Prazision des Verfahrens

9.2.1 Wiederholgrenze r

Als Differenz der Ergebnisse zweier Bestimmungen, die
nach demselben Verfahren mit identischem Untersu-
chungsmaterial unter denselben Bedingungen (derselbe
Untersucher, dieselben Geréte, dasselbe Laboratorium)
unmittelbar nacheinander durchgefiihrt werden, sind
héchstens die in Tabelle 1 angegebenen Werte zu erwar-
ten (siehe Vorwort).

9.2.2 Vergleichgrenze R

Als Differenz der Ergebnisse zweier voneinander unab-
hangiger Bestimmungen, die nach demselben Verfahren
mit identischem Untersuchungsmaterial unter verschie-
denen Bedingungen (verschiedene Untersucher, ver-
schiedene Gerate, verschiedene Laboratorien) zu ver-
schiedenen Zeiten durchgefiihrt werden, sind héchstens
die in Tabelle 1 angegebenen Werte zu erwarten (siche
Vorwort).

durch das Sieb nach 6.1 gerthrt. DOCU ments
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