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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 16634-2:2014) enthadlt unverédndert den internationalen Norm-Entwurf
ISO/DIS 16634-2:2014, der vom Unterkomitee SC 4 ,Cereals and pulses” (Sekretariat: China) des
Technischen Komitees ISO/TC 34 ,Food products® (Sekretariat: Frankreich/Brasilien) erarbeitet wurde. Auf
Grund des Beschlusses des CEN/TC 338 ,Getreide und Getreideerzeugnisse“ wird die Bearbeitung im
parallelen Abstimmungsverfahren unter Federfiihrung des ISO/TC 34/SC 4 durchgefiihrt.

Die Mitarbeit des DIN beim Europaischen Komitee fiir Normung (CEN) wird fiir den Bereich des CEN/TC 338
(Sekretariat: Frankreich) Uber den Arbeitsausschuss NA 057-05-06 AA ,Getreide und Getreideerzeug-
nisse” des DIN-Normenausschusses Lebensmittel und landwirtschaftliche Produkte (NAL) wahrgenommen.

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 712 siehe DIN EN ISO 712
EN ISO 6540 siehe DIN EN ISO 6540
Anderungen

Gegeniiber DIN CEN ISO/TS 16634-2 (DIN SPEC 1138):2010-02 wurden folgende Anderungen vor-
genommen:

a) Die Veroffentlichungsform wurde von einer Technischen Spezifikation in eine Norm geandert. Inhaltlich
und redaktionell ergaben sich keine weiteren Veranderungen.

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 712, Getreide und Getreideerzeugnisse — Bestimmung des Feuchtegehaltes — Referenz-
verfahren

DIN EN ISO 6540, Mais — Bestimmung des Feuchtegehalts (von gemahlenen und ganzen Kérnern)
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Vorwort

Dieses Dokument (prEN ISO 16634-2:2014) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 34 ,Food products® in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 338 ,Getreide und Getreideerzeugnisse“ erarbeitet,
dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Dieses Dokument wird derzeit zur parallelen Umfrage vorgelegt.
Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO/DIS 16634-2:2014 wurde vom CEN als prEN ISO 16634-2:2014 ohne irgendeine
Abanderung genehmigt.
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Einleitung

Lange Zeit war das Verfahren nach Kjeldahl das am haufigsten angewendete Verfahren zur Bestimmung des
Proteingehaltes von Lebensmittelerzeugnissen. In den letzten Jahren wurde das Verfahren nach Kjeldahl
jedoch immer mehr durch das Verfahren nach Dumas verdréngt, das schneller ist und in dem keine
Gefahrstoffe zur Anwendung kommen. Obwohl die Grundséatze beider Verfahren unterschiedlich sind, wird bei
beiden der Stickstoffgehalt des Erzeugnisses gemessen. Durch Verwendung eines geeigneten Faktors kann
Stickstoff in Proteingehalt umgerechnet werden. Der Wert dieses Faktors schwankt je nach dem relativen
Anteil an verschiedenen Proteinen und ihrer Aminosaurenzusammensetzung in dem jeweiligen Erzeugnis.

Weder beim Verfahren nach Dumas noch beim Verfahren nach Kjeldahl wird zwischen Protein-Stickstoff und
Nicht-Protein-Stickstoff unterschieden. In den meisten Fallen sind die Ergebnisse, die mit dem Verfahren nach
Dumas ermittelt wurden, etwas héher als die mit dem Verfahren nach Kjeldahl gewonnenen Ergebnisse. Das
ist darauf zurtickzufiihren, dass beim Verfahren nach Dumas fast der gesamte Nicht-Protein-Stickstoff gemes-
sen wird, wahrend beim Verfahren nach Kjeldahl lediglich ein Teil davon gemessen wird.

Unter Beachtung der Tatsache, dass der berechnete Proteingehalt eines Erzeugnisses bei beiden Verfahren
den wahren Wert lediglich in etwa widerspiegelt, ist es eine Ermessensfrage, welches Verfahren angenom-
men wird. Die beste Lésung sollte die Verwendung eines zweiten Faktors zur Beseitigung des durch den
Gehalt an Nicht-Protein-Stickstoff der verschiedenen Erzeugnisse verursachten systematischen Fehlers sein.
Dieser zweite Faktor muss jedoch fir jedes Erzeugnis bestimmt werden, ahnlich wie die vorhandenen Fak-
toren, die das Verhaltnis des Proteingehaltes zum Stickstoffgehalt wiedergeben.
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1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von ISO 16634 legt ein Verfahren zur Bestimmung des Gesamtstickstoffgehaltes und zur
Berechnung des Rohproteingehaltes von Getreide, Hilsenfriichten und gemahlenen Getreideerzeugnissen
fest.

Dieses Verfahren unterscheidet, wie auch das Kjeldahl-Verfahren (siehe Literaturhinweise [1] und [6]) nicht
zwischen Protein-Stickstoff und Nicht-Protein-Stickstoff. Zur Berechnung des Proteingehaltes werden ver-
schiedene Umrechnungsfaktoren verwendet (siehe Anhang D).

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind flr die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlie8lich aller Anderungen).

ISO 712, Cereals and cereal products — Determination of moisture content — Routine reference method
ISO 6540, Maize — Determination of moisture content (on milled grains and on whole grains)

ISO 24557, Pulses — Determination of moisture content — Air-oven method

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

3.1

Stickstoffgehalt

Massenanteil an Gesamtstickstoff, der nach dem in diesem Teil von ISO 16634 festgelegten Verfahren
bestimmt wird

ANMERKUNG Der Massenanteil wird in Prozent angegeben.

3.2

Rohproteingehalt

Stickstoffgehalt (3.1) multipliziert mit einem Faktor, Ublicherweise 5,7 fir Weizen, Roggen und deren
Mahlerzeugnisse und 6,25 flir andere Erzeugnisse, die in den Anwendungsbereich dieses Teils von
ISO 16634 fallen

ANMERKUNG Die Faktoren zur Berechnung des Rohproteingehaltes aus dem Gesamtgehalt an Stickstoff sind vom
Kjeldahl-Verfahren abgeleitet, welches das Bezugsverfahren zur Bestimmung des Gesamtstickstoffgehaltes ist. Da flr das
in diesem Teil von ISO 16634 beschriebene Verfahren die gleichen Faktoren wie fiir das Kjeldahl-Verfahren verwendet
werden, muss die Validitat dieser Faktoren auf Grund von kleinen Unterschieden in den Ergebnissen zwischen dem
Kjeldahl- und dem Dumas-Verfahren verifiziert werden.

4 Kurzbeschreibung

Proben werden durch das Erhitzen in einem Verbrennungsrohr, in dem die Proben vergast werden, in Gase
umgewandelt. Aus dem entstehenden Gasgemisch werden stérende Bestandteile entfernt. Die Stickstoff-
verbindungen im Gasgemisch oder ein reprasentativer Teil davon werden in molekularen Stickstoff umge-
wandelt, der mit einem Warmeleitfahigkeitsdetektor quantitativ erfasst wird. Der Stickstoffgehalt wird mit Hilfe
eines Mikroprozessors berechnet.

5 Reagenzien
Es sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit oder Reagenzien gleichwertiger Reinheit, wie

seitens des Gerateherstellers festgelegt, zu verwenden. Mit Ausnahme der Referenzsubstanzen (5.12) mus-
sen alle Reagenzien frei von Stickstoff sein.
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5.1 Tragergas(e): es ist eines von 5.1.1 und 5.1.2 zu verwenden.

5.1.1  Kohlenstoffdioxid, mdglichst rein und mit einem Mindestvolumenanteil an CO, von 99,99 %.

5.1.2 Helium, méglichst rein und mit einem Mindestvolumenanteil an He von 99,99 %.

5.2 Sauerstoff, mdglichst rein und mit einem Mindestvolumenanteil an O, von 99,99 %.

5.3 Schwefeldioxid und Halogenabsorptionsmittel, zur Eliminierung des gesamten vorhandenen
Schwefels aus der Probe [z. B. Bleichromat (PbCrO,) oder Stahlwolle].

5.4 Kupferoxid-Platin-Katalysator, fir das Nachverbrennungsrohr.

Der Platinkatalysator [5 % Pt auf Aluminiumoxid (Al,O3)] wird mit CuO im Verhéltnis 1:7 Teilen oder
1: 8 Teilen gemafl den Empfehlungen des Herstellers gemischt.

Um Entmischungen auf Grund der unterschiedlichen Schittdichten der beiden Komponenten zu vermeiden,
wird empfohlen, das Gemisch nicht vor dem Fullen des Nachverbrennungsrohres herzustellen, sondern den
Platinkatalysator und das Kupferoxid mit Hilfe eines geeigneten Trichters gleichzeitig in das Nach-
verbrennungsrohr einzuftllen.

5.5 Silber- oder Kupferwolle.

Diese muss vor dem Einfiillen in das Nachverbrennungs- oder Reduktionsrohr aufgelockert werden.

5.6 Siliciumdioxid-(Quarz) oder Glaswolle oder Watte, wie seitens des Gerateherstellers empfohlen.

5.7 Kupfer oder Wolfram (draht-, span-, schnitzel- oder pulverférmig), zur Fullung des Reduktions-
rohres.

Die Benutzung von Kupfer oder Wolfram in einer dieser Formen kann die Prazision der Untersuchungs-
ergebnisse fur Proben mit geringem Stickstoffgehalt (ungefahr 1 % Massenanteil) erhdhen.

5.8 Diphosphorpentoxid (P,O5) oder granuliertes Magnesiumperchlorat [Mg(ClO,),] oder ein anderes
geeignetes Trockenmittel zum Fllen der Trockenrohre.

5.9 Korundhohlkugeln oder Aluminiumoxidpellets, fiir das Verbrennungsrohr.
5.10 Kupferoxid (CuO), als Fillmaterial fir das Verbrennungsrohr.
5.11 Natriumhydroxid (NaOH), auf Tragermaterial.

5.12 Asparaginsdure(C,H,NO,)- oder Ethylendiamintetraessigsdure(C,,HgN,Og)- oder Glutamin-
sadure(CgHgNO,)- oder Hippursadure(CoHgNO3)-Standard, oder weitere geeignete Referenzsubstanzen mit
bekanntem konstantem bestatigtem Stickstoffgehalt.

Die Mindestwiederfindungsrate sollte 99 % Massenanteil betragen.

5.13 Leichtpetroleum, mit einem Siedebereich zwischen 30 °C und 60 °C, oder Aceton oder Ethanol.

6 Geriate
Ubliche Laborausriistung sowie insbesondere Folgendes:
6.1 Analysenwaage, mit der auf 0,000 1 g gewogen werden kann.

6.2 Miihle, fiir die jeweilige Art der Probe geeignet.
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6.3 Sieb, mit einer Nennmaschenweite von 800 um oder 1 mm, aus Nichteisenwerkstoff.

6.4 Tiegel (z. B. aus nichtrostendem Stahl, Quarz, Keramik oder Platin hergestellt) oder Zinnkapseln oder
stickstofffreies Filterpapier, die fiir das verwendete Dumas-Gerat geeignet sind.

ANMERKUNG 1  Einige handelslibliche Gerate verfiigen Gber einen automatischen Probenehmer.

ANMERKUNG 2  Einige feste Proben (z. B. Pulver) kdnnen zu Pellets gepresst werden.

6.5 Dumas-Gerit!), ausgestattet mit einem Ofen, der eine festgelegte Temperatur von groRer als oder
gleich 850 °C halten kann, mit einem Warmeleitfahigkeitsdetektor und einem geeigneten Gerat zur Signal-
verarbeitung.

Geeignete Dumas-Gerate arbeiten nach dem im Anhang A dargestellten allgemeinen Ablaufplan, obwohl sie
sich hinsichtlich der Anordnung und Bestandteile unterscheiden dirfen.

ANMERKUNG  Schematische Darstellungen dreier im Handel erhaltlicher Gerate werden beispielhaft in den
Bildern B.1, B.2 und B.3 angegeben.

Um Leckstellen zu vermeiden, missen die zur Abdichtung benutzten O-Ringe vor dem Einsetzen leicht mit
einem Hochvakuumfett bestrichen werden.

Die Erfahrung hat gezeigt, dass es wichtig ist, alle Teile aus Quarz und alle Glasgerate sorgfaltig zu reinigen
und Fingerabdriicke von den Rohren mit einem geeigneten Ldsemittel (z. B. Aceton) zu entfernen, bevor
diese in den Ofen eingebracht werden.

7 Probenahme

Dem Labor sollte eine reprasentative Probe zur Verfligung gestellt worden sein. Diese Probe sollte wahrend
des Transports oder der Lagerung nicht beschadigt oder verandert worden sein.

Die Probenahme ist nicht Bestandteil des in diesem Teil von ISO 16634 festgelegten Verfahrens. Als geeignet
zu empfehlende Verfahren zur Probenahme sind in ISO 24333 [7] fur Getreide und Getreideerzeugnisse
angegeben.

8 Herstellung der Untersuchungsprobe

Die Untersuchungsprobe ist aus der Laborprobe so herzustellen, dass eine homogene Untersuchungsprobe
erhalten wird.

Mit einer geeigneten Muhle (6.2) ist die Laborprobe zu mahlen. Im Allgemeinen ist das gemahlene Material
bei kleinem Probenumfang (unter 300 mg) durch ein Sieb (6.3) mit einer Nennmaschenweite von 800 ym oder
bei gréRerem Probenumfang (300 mg oder mehr) durch ein Sieb mit einer Nennmaschenweite von 1 mm zu
sieben. Muhlen, die Teilchengréflen entsprechend den in Tabelle 1 angegebenen Anforderungen erzeugen,
fihren zu akzeptablen Ergebnissen.

1) Elementar Analysensysteme, Sumika Chemical Analysis Service und LECO Instruments stellen geeignete handels-
Ubliche Gerate her. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieser Technischen Spezifikation und
bedeutet keine Anerkennung dieses Gerates durch ISO. Gleichwertige Gerate diirfen verwendet werden, wenn sie
nachweisbar zu gleichen Ergebnissen fiihren.
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