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KEP-AE-Nr.: 912760

Ubermittelt vom Bundesminister fiir Wirtschaft am 12. Novem-
ber 1991 gemdB Artikel 2 des Gesetzes zur Einheitlichen FEuro-
pdischen Akte (BGBl. II 1986 S. 1102 f.).

Die Vorlage 1ist vom Herrn Pridsidenten der Kommission der
Europdischen Gemeinschaften am 27. Mai 1991 dem Herrn Prisi-

denten des Rates der Europidischen Gemeinschaften ibermittelt
worden.

Die Kommission strebt eine mdglichst baldige BeschlufRfassung
durch den Rat an.
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BEGR{UNDUNG

Die Richtlinie 85/397/EWG(1) des Rates zur Regelung gesundhelt!icher
und tierseuchenrechtlicher Fragen im Innergemeinschaftiichen Hande! mit
wirmebehandelter Milch schreibt 1Iin Artikel 3 Abschnitt A Absatz 3
best immte Anforderungen an wirmebehandelte Milch, die zum unmittelbaren

GenuB durch Menschen bestimmt ist, fest.

Die Kontrolle der Erfilllung dieser Anforderungen Ist von den Betrieben
unter Aufsicht und Verantwortung der amtlichen Behdrde sowie unter

regeimdBiger Kontrolle der amtlichen Beh&rde durchzuflhren.

In Artikei 11 Absatz 6 ist vorgesehen, daB die Modalititen dieser
Kontrolle festzulegen sind. Hierzu sieht dieser Vorschlag vor,

bestimmte Untersuchungs- und Priifungsverfahren festzulegen.

(1) ABI. Nr. L 226 vom 24.8.1985, S§. 13
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Vorschlag fir eine
ENTSCHE IDUNG DES RATES
zur Festlegung bestimmter Verfahren zur Untersuchung und Prifung
hitzebehandelter Milch, die zum unmitte(baren Genuni
durch Menschen bestimmt ist

DER RAT DER EUROPXISCHEN GEME {NSCHAFTEN -

gestltzt auf den Vertrag zur GrUndung der Europ#ischen WIrtschaftsge—

meinschaft,

gestutzt auf die Richtlinie 85/397/EWG des Rates vom 5. August 1985 zur
Regelung gesundheitlicher und tierseuchenrecht!icher Fragen im innerge-
meinschaftiichen Handel mit wirmebehandeiter Milch(1) zuietzt gedn-
dert durch die Richtlinie 89/662/EWG(2), insbesondere auf Artikel 11
Absatz 6,

auf Vorschlag der Kommission,
in Erwdgung nachstehender Grinde :

GemdB Artikel 11 Absatz 6 der Richtlinie 85/397/EWG Iegi der Rat
insbesondere die Modalitidten der in Absatz 2 desseiben Artikels
genannten Kontroilen fest. Diese von den Betrieben unter Aufsicht und
Verantwortung der amtlichen Beh&rde sowie unter regeimiBdiger Kontrolle
der amtlichen Beh&rde durchzufihrenden Kontrollen zielen darauf ab, die
Erfilfung der Anforderungen der Richtlinie 85/397/EWG, insbesondere der
in Artikel 3 Abschnitt A Absatz 3 genannten, zu gewihrleisten.

Bei der Festlegung der Kontrolimodalititen sind auch die notwendigen
Ver fahren sowie die Art ihrer Durchfihrung festzulegen. '

Flir hitzebshandelte Milch, die zum unmittelbaren GenuR durch Menschen
bestimmt ist, sind die Verfahren zur Bestimmung des Trockenmassege-~
halts, des Fettgehaits, des Gehalts an fettfroier Trockenmasse, des Ge-
samtstickstoffgehaits, des EiweiBgehaits und der relativen Dichte

fostzulegen.
(1) ABI. Nr. L 226 vom 24.08.1985, 8. 13
(2) ABI. Nr. L 395 vom 30.12.1989, 5. 13
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Aus technischen Grinden miissen zunichst die Untersuchungs- und Prif-
verfahren erlassen werden, damit gewdhrleistet ist, daB die in
Artikel 3 Abschnitt A Absatz 3 der Richtlinie 85/397/EWG genannten
Anforderungen erfilllt werden. Insbesondere missen noch die Durch-
fuhrungsbedingungen flr die routinemifigen Untersuchungs- und Prifver-
fahren geprift werden. Scolange die Ergebnisse dieser Prifung noch
nicht vorliegen, ist es Aufgabe der zustdndigen Behdrden, dardber zu
wachen, ob es mit den verwendeten Routineverfahren mdglich ist, die
Erfll lung der genannten Anforderungen sicherzustetllen.

Bei der Festlegung von Referenzverfahren flr die Untersuchung und
Prufung sind die Untersuchungsverfahren und die Zuverldssigkeits—
bedingungen festzulegen, damit die Vergleichbarkeit dar Ergebnisse

gewdhr leistet ist -
HAT FOLGENDE ENTSCHE IDUNG ERLASSEN:
Artikel 1

Hitzebehandelte Milch, die zum unmittelbaren GenuB durch. Menschen
bestimmt ist, wird mit Hilfe von Referenzverfahren auf folgende

Kriterien untersucht und gepriift:

- Trockenmassegehalt

- Fettgehalt

- Gehalt an fettfreier Trockenmasse
- Gesamtstickstoffgehatt der Milch
- EiweiBgehalt

- relative Dichte.
Artikel 2
FiUr die Durchflhrung der Referenzuntersuchunhgs- und -prifverfahren, die

Iuver ldssigkeitsbedingungen und die Probenahme gelten die Vorschriften
des Anhangs 1.



Artikel 3

Anhang 2 enthilt die Arbeitsvorschriften fr die in Artikel 1 genannten
Referenzuntersuchungs- und -pridfverfahren.

Artikei 4

Diese Entscheidung ist an alle Mitlgliedstaaten gerichtet.

Geschehen zu Brissel am Im Namen des Rates

Der Prisident
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ANHANG 1
ALLGEME INE EEST IMMUNGEN
E INLE ITUNG
Dieser Teil enthalt allgemeine Best immungen fur Reagenzien,

Laboreinrichtungen, die Darsteliung der Ergebnisse, die Zuverldssigkeit
und die Analyseberichte. Diese allgemeinen Bestimmungen sind von den
zustandigen Behérden der Mitgliedstaaten und den mit der Milchprobennahme

und -analyse betrauten Kontro!labors einzuhalten.

REAGENZ |EN

Wasser

Sofern nicht ausdrick!lich anders spezifiziert, handelt es sich bei dem 4}
verwendenden Wasser um destilliertes Wasser, entionisiertes Wasser oder

entmineralisiertes Wasser von mindestens entsprechender Reinheit.

Sofern nicht ndher bestimmt, handelt es sich bei den zu verwendenden
"Losungen” oder "Verdinnungen" um "widsserige Losungen" bzw. "Verdinnungen

in Wasser".

Chemikalien

Sofern nicht anders spezifiziert, miissen siamt!liche verwendeten Chemikaliien

von anerkannter analysenreiner Qualitat sein.

LABORE INR ICHTUNG

Angegebene Laboreinrichtung

Die fir die amtlichen Referenzverfahren angegebene Laboreinrichtung umfant

nur Spezialzubehdr sowie Zubehdr flir eine besondere Verwehdung.



5.1

.2.

Analysenwaage
Unter Analysenwaage ist eine Waage mit einer Ablesemoglichkeit von 0,1 mg

zu verstehen,

AUSWERTUNG

Ergebnigse
Sofern nicht ndher bestimmt, ist in den Untersuchungsbericht das

arithmetische Mittel zweier Analysen aufzunehmen, welche die fir das
betreffende Verfahren festgelegten Anforderungen an die Wiederhoibarkeit
(5.1.) erfiillen. Sofern diese Wiederhoibarkeitsbedingungen nicht erfiillt
sind, muB die Analyse nach Moglichkeit wiederholit werden, anderenfalls ist

das Ergebnis unglltig.

Angabe in Prozenten

Sofern nicht anders spezifiziert, ist das Ergebnis in Massenprozenten der

Probe anzugeben.

ZUVERLASS |GKE [ TSBED | NGUNGEN
WIEDERHOLBARKE IT (r) UND VERGLEICHBARKEIT (R)

Nachfoigend werden die JZuverldssigkeitsbedingungen fir die einzetnen

Verfahren definiert:

Die Wiederhplbarkeit gilt als erflllt, wenn die absoiute Differenz zweier

Untersuchungen, die nach demse lben verfahren mit ident}schem
Untersuchungsmater ial unter denselben Bedingungen (derselbe Untersucher,
dieselben Gerdte, dasselbe Labor) unmittelbar nacheinander durchgefiihrt

werden, den jeweils festgesetZten Wert (r) nicht liberschreitet.

Die Vergleichbarkeit gilt als erfiillt, wenn die absolute Differenz zweier
Untersuchungen, die nach demse lben Verfahren mit identischem

Untersuchungsmaterial unter verschiedenen Bedingungen (verschiedene

Untersucher, verschiedene Gerdte, verschiedene Labors) und/oder zu
verschiedenen Zeitpunkten durchgeflhrt wurden, den jeweils festgesetzten
wert (R) nicht Uberschreitet.
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Sofern nicht anders bestimmt, entsprechen die in den Arbeitsvorschriften
fiir die jeweiligen Verfahren  angegebenen  Anforderungen an die
Wiederholbarkeit (r) und die Vergleichbarkeit {R) dem 95 %-
Vertrauensbereich nach IS0 5725 : Ausgabe 1986.

Die Ringversuche und Bestimmungen gemdB 5.1.3 sind entsprechend den

internationalen Leitlinien durchzufldhren.

UNTERSUCHUNGSBERICHT

In dem Untersuchungsbericht ist das verwendete Verfahren sowie die
erzielten Ergebnisse anzugeben. Dariiber hinaus sind weitere, in der
Verfahrensbeschreibung nicht genannte oder 2zur Wahl gestelite sowie
sonstige Einzelheiten anzugeben, die das erzielte Ergebnis beeinfluBt
haben k&nnten. Der Untersuchungsbericht enthait sdamtliche Angaben, die

fiir eine eindeutige ldentifizierung der Probe erforderiich sind.

ENTNAHME VON PROBEN HITZEBEHANDELTER MILCH

IWECK UND ANWENDUNGSBERE ICH

Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Referenzver fahren fiir die

Probenahme, den Transport und die Aufbewahrung hitzebehandelter Milch.

ALLGEME INES

Die Entnahme veon Proben hitzebehandelter Miich aus Milehtanks, usw. ist
von sachkundigem Personal durchzufiihren, das vor dem Einsatz eine

geeignete Ausbildung erfahren hat.

Die zustdndigen Behdrden oder das Untersuchungstabor unterweisen das
Probenahmepersonal in Fragen der Probenahmetechnik, damit eine re-

préasentative und der Charge entsprechsnde Probenahme gewdhrileistet ist.

Die zustdndigen Beh&érden oder das Untersuchungsiabor unterweisen
erforder lichenfalls das Probenahmepersonal in Fragen der Kennzeichnung der
Proben, damit eine identitdtsgerechte Untersuchung )Jeder Probe gesichert

ist.
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PROBENAHMEGERATE

Allgemeines

Probenahmeger&te_mﬂssen aus rostfreiem Stahl oder einem anderen geeigneten
Werkstoff mit ausreichender Festigkeit gefertigt sein und eine
zweckdienl iche Bauweise (Mischen, Entnahme usw.) ausweisen. Rihrstibe und
Rihrwerke zum Mischen von Fiussigkeiten in GroBbehdltern sollen so
ausgelegt sein, dal eine ausreichende Durchmischung des Erzeugnisses
gewdhrlaistet ist, Jedoch kein Ranzigwerden vt befilrchten ist.
Schopf loffal miissen einen stabilen Handgriff ausreichender Lénge
aufweisen, damit aus jeder beliebigen Tiefe des Tanks eine Probe gezogen
werden kann. Schopfl&ffel missen ein Nennvolumen von mindestens 50 mi

aufweisen.

Probengef&Be und -verschliisse sollen aus Glas, geeignetem Metal! oder

Kunststoff gefertigt sein.

Die fiir die Fertigung von Probenahmegerdten (einschiieBlich GefiBe und
Verschlilsse) verwendeten Werkstoffe dirfen keine Verdnderung der Probe
bewirken, die sich auf die Untersuchungsergebnisse auswirken konnten.
Probenahmegerte und Probenbehilter missen saubere, trockene, glatte und

ridfreie Oberflidchen sowie abgerundete Ecken aufweisen.

PROBENAHMETECHN IK

Allgemeines
Ungeachtet der Art der anstehenden Untersuchungen ist die Mitlch vor der

Probenahme entweder von Hand oder maschinel | grundiich zu durchmischen.

Die Probe ist unmitteibar nach dem Durchmischen 2u entnehmen, solange die

Milech noch in Bewegung ist.

Das Probenvolumen muB fdr den Untersuchungszweck ausreichen. Der
Nenninhait der verwendeten'ProbengefaBe ist so zu wihien, daB diese von
der Probe nahezu ginzlich gefdllt werden, damit eine geeignete
Durchmischung des inhaits vor der Untersuchung moglich ist, ohne daB die
Gefahr besteht, daB die Proben wihrend des Transports anbuttern.
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Probenahme

Samme | proben
Ist die zur Probenahme anstehende Milch auf mehrere Tanks aufgeteilt, wird

aus jedem Tank eine reprasentative Menge entnommen und die Menge jeder
einzeinen Probe protokolliert. Sofern die Proben aus jedem Tank nicht
einzeln untersucht werden, sind diese reprisentativen Proben im Verhidltinis
zu ihrem Anteil am Nennvolumen des Tanks, aus dem sie entnommen wurden,
miteinander zu vermischen. Nach dem Durchmischen wird davon eine

Sammeimi lchprobe entnommen.

Probeentnahme aus GroBbehdltern - Lagertanks, Tankwagen (Schiene und
StraBe)

vor der Probenahme wird die Milch nach einem geeigneten Verfahren

durchmischt.

Bei GroBbehdttern, Lagertanks und Tankwagen sollte der f(nhalt maschinell

(4.2.2.2.) durchgeruhrt werden.

Das Durchmischen der Milch soll der Standzeit entsprechend grindlich
durchgefithrt werden. Das verwendete Rilhrverfahren muR unter allen
Umstdnden fir die Iwecke der anstehenden Untersuchungen -erprobt sein. Die
grind!iche Durchmischung ist eine wesentliche Voraussetzung fir die
Vergleichbarkeit der Analyseergebnisse von Proben aus verschiedenen
Teillieferungen oder von Proben, die in bestimmten Abstinden bei der
Tankentladung aus dem Auslaufhahn gezogen wurden. Ein Verfahren zum
Rihren wvon Milch gilt dann als effizient wenn die Differenz des
Fettgehaits von zwei unter denseiben Bedingungen gezogenen Proben weniger
als 0,1 % betragt. ’

Bei GroBbehaltern mit Bodenausiaufhahn kann es vorkommen, daB sich am

AuslaB eine geringe Milchmenge befindet, die auch nach dem Durchmischen

fir die Gesamtlieferung nicht reprédsentativ ist. In solchen Fidllen werden
Froben vorzugsweise durch ein Mannloch entnommen. Werden Proben am
Austaufhahn entnommen, so ist zundchst eine ausreichende Milchmenge
abzulassen, damit gewdhrleistet ist, dan die Proben fiir die

Gesamtlieferung reprédsentativ sind.
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4.2.2.2. FlUr das Durchmischen des Inhalts von GroBbehiltern oder von Lagertanks und

Tankwagen konhen verwendet werden

- Einbaurdhrwerke mit Elektromotor;

- Propel ler- oder andere Rilhrwerke mit Elektromotor, die durch 'das
Mannloch in die Milch eingeflihrt werden;

~ im Falle von Tankwagen (Schiene oder StraBe) durch Umwilzen der Milch
mit Hilfe des in das Mannloch eingefithrten und an dis Férderpumpe des
Tankwagens angeschlossenen Umpumpschlauchs;

- saubere gefilterte Druckluft; in diesem Fali sol!l beim Elnblasen mit
geringstmdglichem Luftdruck und -volumen gearbeitet werden, um ein

Ranzigwerden zu vermeiden.

4.3. Entnahme von Proben hitzebehandel!ter Milch fdr den unmittelbaren GenuB in

Einzelhandelspackungen

Als Proben hitzebehandelter Milch filr den unmitteibaren GenuB in
Einzelhandelspackung werden die ganzen versiegelten Packungen heran-
gezogen. Nach Moglichkeit sind die Proben unmittelbar nach der Ver-
arbeitung aus der Verpackungsanlage bzw. dem Kidhilager im
Bearbeitungsbetrieb zu entnehmen, bei pasteurisierter Milch am Tag der

verarbeitung.

Es werden von jeder Kategorie hitzebehandelter Miitcnh (pasteurisierte,
uitrahocherhitzte und sterilisierte Miich) Proben in einem Umfang
entnommen, der den durchzuflihrenden Untersuchungen sowie den vom
Untersuchungslabor oder einer anderen zustdndigen Behérde festgelegten
vorschriften entspricht.

5. KENNZE I CHNUNG DER PROBE

Die Probe wird entsprechend den Vorschriften der zustindigen Behdrde cder
des Untersuchungslabors zur Gewdhrieistung der identitdtsgerechten
Untersuchung der Probe (2.) mit einer Kennzeichnungsnummer versehen, damit
Jede Verwechslung ausgeschlossen ist.
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HALTBARMACHUNG , TRANSPORTUND AUFBEWAHRUNG VON PROBEN

Die Vorschriften fir die Bedingungen der Haltbarmachung, Baférderung,
Lagerung sowie den Zeitabstand zwischen Probenahme und Milchanalyse werden
vom Priflabor fiir die einzelnen Milcharten und zu verwendenden
Analysenverfahren ausgearbeitet. Diese Vorschriften werden im Einvernehmen
mit der 2ustdndigen einzelstaatlichen Behdrde festgelegt.

Diese Yorschriften sollen folgende Einzelheiten umfassen:
- Bei Transport und Lagerung sind Vorkehrungen gegen Fremdgeruch und

direkte Sonnenbestrahlung 2zu treffen. Bei Verwendung eines durch-

sichtigen ProbengefidBes ist dieses im Dunkeln aufzubewahren.
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ANHANG 2
T TROCKENMA HA
WECK ANW RE 1 CH

Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Referenzverfahren zur Bestimmung
des Trockenmassegehaits von Milich.

BEGRIFF MMUN
Trockenmassegehalt: Darunter ist der Rickstand, ausgedrickt in
Massenprozenten zu verstehen, der nach dem beschr iebenen

Trocknungsver fahren uriickbieibt.

KURZBESCHRE |BUN
Man entzieht der Probe das Wasser durch Verdampfen bai 102 * 2°C in einem
Trockenschrank.

GERATE UND HILFSMITTEL

Ubliche Laboreinrichtung, insbesondere :

Analysenwaage

Exsikkator, beschickt mit einem wirksamen Trocknungsmittel (z.B. frisch
getrocknetes Silica-Gel mit Feuchtigkeitsindikator).

Trockenschrank, beliiftet, einstellbar auf eine konstante Temperatur von
102 + 2°C.

Flache Schalen, 20 bis 25 mm HShe, 50 bis 75 mm Durchmesser, aus ge-
eignetem Werkstoff, mit dichtschiieBendem leicht abnehmbarem.Deckel.

Wasserbad

H enisierger
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VORBERE ITUNG_DER PROBE FUR Di{E UNTERSUCHUNG

Die Probe wird auf eine Temperatur von 20 bis 25°C gebracht und griindlich
durchmischt, damit eine homogene Verteilung des Fettes in der ganzen Probe
gewdhr leistet ist. Dabei ist so vorsichtig zu schiltteln, daB ein Schiumen
oder Anbuttern der Probe vermieden wird. Ist das Untermischen der
Rahmschicht nicht ohne weiteres mbglich, wird die Probe langsam auf 35 bis
40°C angewdrmt und auch die der Gefddwand anhaftende Rahmschicht durch
vorsichtiges Mischen gleichmdf3iig verteilt. AnschlieBend wird die Probe
rasch auf 20 bis 25°C abgekiihlt.

Wahlweise Kann auch ein Homogenisiergerd@t flr die Verteilung des Fettes

eingesetzt werden,

Korrekte Ergebnisse sind nicht zu erwarten, wenn die Probe unverteiltes
flissiges Fett oder mit dem bloBem Auge erkennbare unverteilte,
unregemiBig geformte weiBe Teilchen enthdit, die an den GefiABwinden
haften bleiben.

VERFAHREN

Vorbereitung der Schale

Schale (4.4.) und Deckel werden mindestens dreiBig Minuten im
Trockenschrank bei einer konstanten Temperatur von 102 + 2°C gehalten. Die
Schale wird mit aufgelegtem Deckel sofort in den Exsikkator (4.2.)
verbracht, wo man sie auf Zimmertemperatur abkiihlen 1468t (d.h. mindestens

30 Minuten); anschlieBend wird auf 0,1 mg genau gewogen.

Probene inwaage .
3 bis 5 g der veorbereiteten Probe (5.) werden sofort in die vorbereitete

Schate (6.1.) auf 0,1 mg genau eingswogen.

Best immung

Die Schale wird 30 Minuten auf dem Wasserbad (4.5.) vorgetrocknet.
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6.3.4.

6.3.5.
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Schale und Deckel werden im Trockenschrank (4.3.) bei konstanter
Temperatur von 102 + 2°C zwei Stunden erwidrmt. Deckel auf Schale aufsetzen

und aus dem Ofean nehmen.

Im Exsikkator (4.2.) (mindestens 30 Minuten) auf Zimmertemperatur abkiihien
lassen, anschlieBend auf 0,1 mg genau wiegen.

Schale und Decke werden erneut im Trockenschrank eine Stunde lang erwirmt.
Die Schale wird mit dem Deckel verschiossen und aus dem Trockenschrank
genommen. Schale etwa 30 Minuten im Exsikkator abkihlen . |assen,
anschlieBend auf 0,1 mg genau wiegen,

Pas Verfahren nach 6.3.4, wird so lange wiederholt, bis die

Massendifferenz zwischen zwei aufeinanderfolgenden Wigungen 0,5 mg nicht

iiberschreitet. Die niedrigste Masse wird angegeben.

AUSWERTUNG

Berechnung
Der Trockenmassegesamtgehalt in Prozenten wird nach folgender Formel

berechnet

Wr - m2 - m0 y 100

ml - mO
Wy - Trockenmassegehalt in g pro 100 g;
mo - Masse von Schate und Deckel in Gramm (vgl. 6.1.);
mi - Masse von Schale, Deckel und Produkt in Gramm (vgl.
6.2.);
m2 = Masse von Schale, Deckel und Produkt nach der

Trocknung in Gramm (vgl. 6.3.5.).

Das erzielte Ergebnis ist auf 0,01 Massenprozent abzurunden.

Iuver lassigkeit

Wiederhoibarkeit (r) : 0,10 g Trockenmasse pro 100 g Produkt.

Vergleichbarkeit (R) : 0,20 g Trockenmasse pro 100 g Produkt.
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BESTIMMUNG DES FETTGEHALTS

IWECK UND ANWENDUNGSBERE ICH

Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Referenzverfahren zur Bestimmung
des Fettgehalts von hitzebehandelter Volilmilch, teilentrahmter Milch'und

Magermilch.

BEGR |FFSBEST IMMUNG

Fettgehalt : Darunter ist der mit dem beschriebenen Verfahren bestimmte
Gesamtgehalt an Fett und fettahnlichen Stoffen, ausgedriickt in

Gewichtsprozenten, zu verstehen.

KURZBESCHRE | BUNG _
Eine ammoniakalische ethanolische Losung der Probe wird mit Diethyiether
und Petroleumbenzin extrahiert; anschlieBend werden die L&sungsmittel
abdestiiliert und die Masse der in Petroleumbenzin I&slichen Substanzen

bestimmt, Dieses Verfahren ist als Rose-Gottlieb-Verfahren alligemein

bekannt.

REAGENZ LEN
samtliche Reagenzien missen von anerkannt anatysenreiner Quaiitidt sein und

diirfen beim Biindversuch keinen nachweisbaren Rickstand hinterlassen.

Zur Qualitatskontrolie der Reagenzien ist ein Blindversuch gemis 6.3.
durchzufiihren. Flir die Einwaage ist ein l|eerer Kolben, Kochbecher oder
eine leere Metallschale (5.8) 2u verwenden, die gemiB 6.4. als Tara
vorbereitet wird (damit eine Korrektur des Einflusses verianderter
Umgebungsbedingungen auf das Wiegeergebnis méglich ist). Hat der um die
scheinbare Anderung der Taramasse bereinigte Rickstand eine Masse von iber
0,5 g, so ist die Losungsmittelrickstand durch Eindampfen von jeweils
100 mlI Diethylether (4.4) und 100 m! Petroleumbenzin (4.5) einze!ln zu
bestimmen. Vor der Einwaage ist ebenfalls die Taramasse zu bestimmen. Hat
der Riickstand eine Masse wvon Uber 0,5 g, ist das Losungsmittel durch

Destiflation zu reinigen oder durch ein anderes L&sungsmittel zu ersetzen.
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Ammoniaklésung mit einem Massengehalt von etwa 25 %X NH3. Es kann auch
eine stdrker konzentrierte Ammoniakl&sung (vgl. 6.5.1. und A.1.5.1,)

verwendet werden.

Ethanol mit mindestens 94 Volumen-X. Mit Methano! vergiiltes Ethano) darf
verwendet werden, sofern sichergestellt ist, daf die Ergebnisse der

Bestimmung nicht beeinfluBt werden.

Kongorot~- oder Kresoirotldsung
1 g Kongorot oder Kresolrot wird In Wasser geldst und auf 100 mi

aufgeflitt.

Anmerkung — Zur deutlicheren Unterscheidung der Grenzfliache zwischen dem
Losungsmittel und der wissrigen Phase konnen diese Lésungen
wahlweise (vgl. 6.5.2.) verwendet werden.

Es KkoOnnen auch andere wissrige Farbstoffidsungen verwendet
werden, sofern sie das Untersuchungsergebnis nicht
beeinflussen.

Diethylether, peroxidfrei, mit weniger als 2 mg/kg Antioxydantien, der den
Anforderungen des Blindversuchs (6.3.) geniigen mui.

Petroleumbenzin, Siedebereich 30-60°C.

Losungsmitteigemisch, unmittelbar vor der Untersuchung durch Mischen

gleicher Volumenteiie Diethylether (4.4.) und Petroleumbenzin (4.5.)

angesetzt.

ERATE UND HILFSMITTEL

Achtung - Da bei der Bestimmung fllchtige, entflammbare Losungsmitte!
verwendet werden, miissen eventuel|l verwendste elektrische éeréte
den gesetziichen Bestimmungen fir den Umgang mit solchen

Lésungsmitteln entsprechen,

UObliche Laboreinrichtung, insbesondere

Analysenwaage
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Zentrifuge zum Zentrifugieren der ExtraktionsgefaBe oder rohre (5.6.) bei
500-600 min—1 zur Erzeugung eines Zentrifugalbeschleunigung von 80-80 g
am duBeren Ende der GefiaBe cder Rohre.

Anmerkung - Die Wah! der Zentrifuge ist freigestellt (6.5.5.).

Destiltlations- oder Eindampfanlage zum Abdestillieren von Ethanol und

Losungsmitteln aus den GefidBen bzw. zum Eindampfen in Bechergldsern und
Schalen (vgi. 6.5.12. und 6.5.15.) bei einer Temperatur von héchstens
100°C.

Trockenschrank elektrisch beheizt, versehen mit weit gedffneten

Entiuftungsklappen und einem geeigneten Thermometer, einstel {bar auf eine

konstante Temperatur von 102 + 2°C.

Wasserbad zur Gewdhrleistung einer konstanten Temperatur von 35-40°'C.

ExtraktionsgefiBe (Mojonnier—Art)

Anmerkung - Es dur fen auch Extraktionsgefidie mit Heber oder
Waschflaschenarmatur benutzt werden; in diesem Fall st
allerdings ein anderes vVerfahren zu verwenden, das im Anhang

beschrieben wird.

Die Extraktionsgefande (bzw. rohre) milssen mit eingeschliffenen Glasétopfen
oder hochwertigen Korkstopfen oder anderen reagenzunempfindlichen Stopfen
verschlieBbar sein. Korkstopfen missen mit Diethylether (4.4.) extrahiert
und mindestens 15 Minuten bei 60°C gewdssert werden; anschlieBend missen
sie in Wasser abgekihlen werden, damit sie bei der Yerwendung mit Wasser

vol lgesogen sind.
Gestell zur Aufnahme der Extraktionsgefie (bzw. rohre) (vgl. 5.6.).

Waschflasche, die sich fir das verwendete Losungsmitteigemisch (4.6.)
eignet. Waschflaschen aus Kunststoff sind ungeeignet.

Fettsamme |qefidBe, z.B. Bechergléaser (mit flachem Boden) , oder

Er lenmeyerkolben mit einem Fassungsvermigen von 125-250 m! oder
Metallschalen. Die verwendeten Metalischalen miissen vOrzugswe ise éus
rostfreiem Stahl gefertigt sein, einen flachen Boden und nach Mdglichkeit
einen flachen AusguB, einen Durchmesser von B0-100 mm und eine Hohe von

etwa 50 mm aufweisen.
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Siedesteinchen, fettfrei, aus nichtpordsem Porzellan oder Siliciumcarbi
oder Glasklgelchen (bei Verwendung von Metal Ischalen wahliweise).

MeBzylinder, 5 und 25 ml Inhalt.

Pipetten, 10 ml Inhait, mit MaBtei lung.

Zangen, aus Metall, zum Halten der GefdBe, Kochbecher bzw. Schalen.

VERFAHREN

Anmerkung - Das alternative Verfahren unter Verwendung von Extrakt-
ionsrohren mit Heber bzw. Waschflaschenarmatur (vgl. Anmerkung
Zu 5.6.) wird im Anhang beschrieben.

vorbereitung der Probe fir die Untersuchung

Die Laborprobe ist 15 Minuten auf etwa 35-40°C anzuwirmen, gegebenenfalls
im Wasserbad. Die Probe wird durch wiedarholtes Stirzen des GefiRes
grundlich aber so vorsichtig durchmischt, daB Schiumen oder Anbuttern
vermieden wird; anschlieBend wird sie rasch auf 20°C abgekilhit.

Probene inwaage
Die zu untersuchende Probe (6.1.) wird durch 3- oder 4maliges Stlrzen des

GefdBes durchmischt. 10 bis 11 g der Probe werden direkt oder durch
Ruckwagen in eines der Extraktionsgefife (5.6.) auf 1 mg genau &ingewogen.
Die Probeneinwaage ist SO0 schnell wie mbglich in die untere (kleinere)
Blase des Extraktionsgefifes zu iberfihren.

Blindvérguch
Paraltel zur Untersuchung wird ein Bl indversuch durchgefiuhrt; dabei sind

die gleichen Reagenzien, jedoch anstelle der Probeneinwaage 10 - 11 m|

wasser zu verwenden.
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Der scheinbare Massenverlust des Fettsammelgefanes, berichtigt um den
scheinbaren Massenverlust des KontrollgefaBes, darf hdchstens' 0,5 mg

betragen.

Vorbereitung des FettsammelgefiRes

Ein mit einigen Siedesteinchen (5.10.) beschicktes GefdB (5.9.) wird
angewarmi; dadurch ist bei dem anschlieBendsn einstiindigen Austreiben des
Losungsmittels im Trockenschrank (5.4.) ein gelindes Sieden gewdhrieistet.
Das GefaB (nicht im Exsiator, aber staubgeschdtzt) auf Raumtemperatur
abkiihlen lassen (GlasgefdBe mindestens 1 Stunde, Metallschalen mindestens
1/2 Stunde). Auf konstante Temperatur achten, das GefidB mit Zangen auf die

wWaage stellen und auf 0,1 mg genau wiegen.

Best immung

Die Probeneinwaage in der kleinen Blase des QGefidBes wird mit 2 ml
Ammoniaklgsung (4.1.) oder einer entsprechenden Menge einer starker
konzentrierte Ammoniak lésung versetzt und grindlich vermischt. Sofort nach

der Ammoniakzugabe wird die Bestimmung durchgefilhrt.

Die Probe wirg mit 10 ml Ethanol (4.2.) versetzt und durch vorsichtiges
Schitteln grdndlich vermischt, wobei der GefadBinhalt zwischen den beiden
Blasen hin und her flieBen muB; dabei darf die Flissigkeit den
Flaschenhalis nicht benetzen. Wahlweise 2 Tropfen Kongorot- oder Kresoirot-
Lésung (4.3.) zugeben.

Die Probe wird mit 25 ml| Diethylether (4.4.) versetzt. AnschiieBend wird
das Gefdnl mit einem wassergesdttigten Korkstopfen oder einem befeuchteten
Stopfen (vgl. 5.6.) verschlossen und eine Minute lang in horizontater Lage
und mit obenliegender Offnung der Kieinen Blase grindlich aber vorsichtig
geschilttett (damit sich keine bleibenden Emulsionen bilden). Dabei muB die
Fliissigkeit mehrmais zwischen der grofen und der Kleinen Blase hin- und
herftieBen. Das Gefdl gegebenenfalls unter flieRendem Wasser abkiihien
lassen, anschlieBend den Korken bzw. Stopfen vorsichtig entfernen und
diesen sowie den GefdBrand mit ein wenig Lésungsmittelgemisch (4.6.) unter
verwendung der Waschfiasche (5.8.) so splilen, daB der Spltablauf in das
Gefan flielt.
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Die Proben werden mit 25 ml Petroleumbenzin (4.5.) versetzt; anschliefend
wird das Gefd8 mit dem erneut (durch Eintauchen in Wasser) befeuchteten
Korken oder Stopfen verschlossen und wie unter 6.4.3. beschrieben,
30 Sekunden lang vorsichtig geschiittelt. ‘

Das geschlossene Gefidd solite 1 bis 5 Minuten lang bei einer Drehzah!l von
500-600 min=1 (5.2.) zentrifugiert werden. Steht keine Zentrifuge zur
Verfigung (vgl. 5.2.), so ist das geschlossene Gefid im Geste!| (5.7.)
mindestens 30 Minuten lang stehen 2u lassen, bis sich der UOberstand
gexlart und volistédndig von der wiBrigen Schicht getrennt hat. Das Gefis

ist erforderlichenfalls unter fiieBendem Wasser zu kihlen.

Der Korken oder Stopfen wird vorsichtig entfernt und ebenso wie die
Innenseite des GefdRhaises mit ein wenig Losungsmittelgemisch (4.8) so

abgespllt, daB der Spilablauf in das Gefis hinein fliedt.

Sofern die Trennungs!iinie zwischen den beiden Schichten unterhalb des
unteren GefBhalsendes liegt, wird sie durch vorsichtiges EingieBen von
wWasser (ber die Gefdlwand auf die vorgesehehe Hohe eingestelit, damit das

Losungsmittel ohne weiteres abgegossen werden kann.

Der Uberstand wird maglichst vollstandig in das mit Siedesteinchen (5.10.)
beschickte Fettsammeigefin (vgl. 6.4.) dekantiert, wobe | das
ExtraktionsgefdaB an der kieinen Blase gehalten wird. Bei Verwendung von
Gefaden (alternativ zu Metallschalen) ist darauf zu achten, daB kein

Wasser mit abgegossen wird.

Der Hals déé ExtraktionsgefdBes wird am AuBenende mit ein wenig
Losungsmitteligemisch gespllt, wobe i dieses im Fettsamme |behiiter
aufgefangen wird; dabei ist darauf zu achten, das das Lésungsmitteigemisch
(4.6) nicht aus dem Extraktionsgef4B (ber |4uft.

Das Losungsmittel kann ganz oder teilweise aus dem Gefi#B entweder durch

‘Destillation oder Verdampfen gemiB Absatz 6.5.12. ausgetrieben werden.

Der Inhalt des ExtraktionsgefiBes wird mit 5 ml Ethanol (4.2.) versetzt;
dabei wird zundichst der GefaRhals an der Innenseite mit Ethanol abgespilit

und dieses ansch!ieBend gemdB 6.5.2. untergemischt.
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Es wird eine zweite Extraktion unter Wiederholung der Arbeitsgange 6.5.3.
bis 6.5.8. durchgefilhrt, dabei Jedoch nur 15 ml| Diethylether (4.4.) und
15 ml Petroleumbenzin {(4.5.) verwendet ; die Innenseite des
ExtraktionsgefdBhalses wird dabei mit Ether abgespillt. Wenn notwendig,
wird die Trennungslinie zwischen den beiden Schichten bis zur Mitte des
Gefidhaises eingestellt, damit das Losungsmittel mdglichst vollstindig

abgegossen werden kann.

Es wird eine dritte Extraktion unter erneuter Wiederholung der Ar-
beitsgiinge 6.5.3. bis 6.5.8. durchgefiinrt, wobei jJedoch nur 15 ml
Diethylether (4.4.) und 15 m! Petroleumbenzin (4.5.) verwendet werden; die
Innenseite des Extraktionsgefélhalses wird dabei mit Ether abgespiilt. Wenn
notwendig, wird die Grenzfliche zwischen den beiden Phasen bis zur Mitte
des GefdBhalses eingestellt, damit das Losungsmittel moéglichst vollstindig

abgegossen werden kann.

Bei Magermilch kann auf die dritte Extraktion verzichtet werden.

Die Losungsmittel (einschlieBlich Ethanol) werden aus dem Gefal méglichst
restios abdestilliert bzw. aus dem Kochbecher oder der Schate durch
Verdampfen (vgl. 5.3.) ausgetrisben, wocbei vor der Destillation die
fnnenseite des GefdBhalses mit ein wenig Lo&sungsmittelgemisch (4.6.)

abgesplilt wird.

Das FettsammelgefdB wird (in Seitenlage zﬁecks laichterer Abfihrung des
Losungsmitteldampfs) im Trockenschrank {5.4.) eine Stunde auf einer
konstanten Temperatur gehaliten. AnschlieBend wird es aus dem
Trockenschrank genommen und in dem Raum, 'in dem die Wigung erfoigt (nicht
in einem Exsikkator, Jedoch vor Staub geschiitzt), auf Raumtemperatur
abkihlen gelassen (bei GlasgefédBen mindestens 1 Stunde, bei Metallischalen
mindestens 1/2 Stunde); anschlieBend wird auf 0,1 mg gewogen.

Das GefdB darf unmittelbar vor der Wiagung nicht abgewischt werden. Das
Gefdd wird mit Hilfe von Zangen auf die Waage gestellt; dabei ist auf

gleichbleibende Temperatur zu achten.

Der Arbeitsgang 6.5.13. wird so lange wiederholt, bis das Gewicht des
FettsammelgeflBes um hochstens 0,5 mg zurilckgeht oder 2zwischen zwei
aufeinanderfolgenden Wiagungen ansteigt. Als Gewicht des Fettsammeigefifes

mit dem Extrakt wird der niedrigsté MeBwert herangezogen.
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Dem Fettsammelgefdf werden 25 ml| Petroleumbenzi- zugegeben, um zu prifen,
ob der Extrakt restlos I16slich ist. Das Gefal wird vorsichtig unter
Schwenken erwlirmt, bis alies Fett geldst ist.

Ist der Extrakt in Petroleumbenzin restios I&slich, so wird als Masse des
Fettes die Differenz zwischen der Anfangs- (vg!. 6.4.) und der Endmasse
des GefdfSes mit dem Extrakt (vgl. 6.5.14.) herangezogen.

Ist der Extrakt in Petroleumbenzin nicht restios Idslich oder bestehen
dardber Iweifel, wird das Fastt durch mehrmaliges Spidlen mit warmem

Petroleumbenzin restlos aus dem Gefi3 ausgezogen.

Unidsliche Stoffe vollstandig absetzen lassen und das Petroleumbsnzin
vorsichtig ‘ohne MitreiBen der uniésiichen Stoffe abkippen. Dieser
Arbeitsgang wird dreimal wiederholt, wobei die Innenseite des GefiRlhalses

mit Petroleumbenzin abgespilt wird.

Zum SchiuB wird das obere Ende des GefdBes aufen mit Ldsungsmitteigemisch
abgespllt, wobei kein Losungsmittel (iber die AuBenwand des GefiéRes flieRen
darf. Das Petroleumbenzin wird aus dem GefdB durch einstiindiges Verdampfen
im Trockenschrank ausgetrieben. AnschlieBend wird abkihien gelassen und
gemal 6.5.13. und 6.5.14. gewogen.

Als Masse des Fettes wird die Differenz zzwischen der nach 6.5.14,

bestimmten Masse und dieser endgiiltigen Masse angesehen.

AUSWERTUNG

Berechnung
Der Fettgehalt in Prozenten wird nach foigender Formel berechnet

F=fmi -m2) - (m3 - m4) , 100
mo
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Hierin bedeuten:

F -
md) =
mi =
m2 =

m3 =

mé =

Fettgehalt

Probeneinwaage (6.2.) in Gramm

Masse des Fettsammeligefales mit Extrakt, bestimmt nach 6.5.14., in
Gramm

Masse des vorbereiteten FettsammelgefiaRes oder, bei Auftreten

unléslicher Stoffe, Masse des Féttsammelgef&ﬁes mit unlidsliichem
Rlckstand, bestimmt nach 6.5.16., in Gramm

Blindwert des Fettsammelgefifes (6.3.) mit Extrakt, bestimmt nach
6.5.14., in Gramm

Blindwert (6.3.) des vorbereiteten FettsammelgefiBes (vgl. 6.4.}
oder, bei Auftreten unitslicher Stoffe, Masse des Fettsamme |gefifes

mit unldslichem Riickstand, bestimmt nach 6.5.16., in Gramm

Das Ergebnis wird auf 0,01 ¥ genau protokoltliert.

Zuver ldssigkeit

Wiederholbarkeit (r}

- bei

- bei

Vol imilch und teilentrahmter Mitch : 0,02 g Fett pro 100 g Produkt
Magermilch : 0,01 g Fett pro 100 g Produkt

Vergleichbarkeit (R)

- bei
- bei

- bei

Vollmilch : 0,04 g Fett pro 100 g Produkt
teilentrahmter Milch : 0,03 g Fett pro 100 g Produkt
Magermilich : 0,025 g Fett pro 100 g Produkt.
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ANHANG

ALTERNAT IVVERFAHREN UNTER VERWENDUNG VON EXTRAKT IONSROHREN
MIT HEBER ODER WASCHFLASCHENE INSATZ

VERFAHREN

Yorbereitung der Probe fiir die Untersuchung

vgl. 6.1.

Probeneinwaage
Arbeitsgang wie 6.2., jedoch unter Verwendung von Extraktionsrohren nach
5.6.

Die Probeneinwaage muB moglichst vollstindig auf den Boden des
Extraktionsrohres gelangen.

Bt indversuch
Vgl. 6.3.

Vorbereitung des FettsammelgefiBes
Vgi. 6.4.

Best immung

Die vorbehandelte Probeneinwaage am Boden des Gefifes wird mit 2 ml
Ammoniakidsung (4.1.) oder einer entsprechenden Menge einer starker
konzentriarten Ammoniakldsung versetzt und damit grindlich vermischt.
Sofort nach der Ammoniakzugabe wird die Best immung durchgefiihrt.

Die Probe wird mit 10 m| Ethanol (4.2.) versetzt und am unteren Ende des
Rohres durch vorsichtiges Schilttein grindlich vermischt. Wahil- weise zwei
Tropfen Kongorot- oder Kresolrot-Losung (4.3.) zugeben.



A.1.5.3.

A.1.5.4.

A.1.5.5.

A.1.5.6.

A1.5.7.

_ 25 Drucksache 697/91

Die Probe wird mit 25 mi Diethylether (4.4.) versetzt. AnschlieBend wird
das Extraktionsrohr mit einem wassergesadttigten Korkstopfen oder einen
befeuchteten Stopfen (vgl. 5.6.) verschlossen und eine Minute lang unter
mehrmal igem Sturzen griindlich aber vorsichtig geschittelt (damit sich
keine bleibenden Emulsionen bilden). Das Rohr wird gegebenenfalls unter
fiieBendem Wasser abkilhlen gelassen, anschlieBend der Korken bzw. Stopfen
vorsichtig entfernt und dieser sowie der Hals des Rochres mit ein wenig
Losungsmittelgemisch (4.6.) unter Verwendung der Waschflasche (5.8.)
abgespillt, so dand der spiilablauf in das Rohr hineinflieBt.

Die Probe wird mit 25 m|l Petroleumbenzin (4.5.) versetzt. AnschlieBend
wird das Rohr mit dem erneut (durch Eintauchen in Wasser) befeuchteten
Korken oder Stopfen verschlossen und 30 Sekunden lang vorsichtig geman

A.1.5.3. geschuttelt.

Das geschlossene Rohr wird 1 bis 5 Minuten lang bei einer Drehzahl von 500
bis 600 min~! (5.2.) zentrifugiert. Steht keine Zentrifuge zur Ver figung
(vgl. Anmerkung zu 5.2.), das geschlossene Rohr im Gestell (5.7.)
mindestens 30 Minuten lang stehen lassen, bis sich der Uberstand geklart
und vollistindig von der waBrigen Schicht getrennt hat. Wenn notwendig,
wird das Rohr unter fliieBendem Wasser gekdhlt.

Der Korken oder Stopfen wird vorsichtig entfernt und ebenso wie der Hals
des Rohres mit ein wenig Losungsmittelgemisch so gespilt, daB der
Spllablauf in das Rohr hineinfiiest. :

-
Ein Heber oder ein Waschflascheneinsatz in das Rohr einsetzen und den
vorstoB des Einsatzes soweit einfihren, bis die Offnungg etwa 3 mm Uber
der Grenzschicht zwischen den beiden Schichten steht. Der VorstoB soll

parallel zur Achse des Extraktionsrohres zu |iegen kommen,

per Uberstand wird vorsichtig in das vorbereitete, mit Siedesteinchen
(5.10.) beschickte FettsammelgefaB (vgl. 6.4.) abgehebert. Bei Verwendung
von Kolben (alternativ zu Metaltschalen) ist darauf zu achten, daB kein
wasser mitgerissen wird. Das Austrittsrohr des Einsatzes wird mit ein
wenig Losungsmitteigemisch gespllt und dieses im Fettsammel|gefags

aufgefangen.
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Der Einsatz wird vom Hzls des Extraktionsrohres geldst, etwas her-
auégenommen und der untere Teil des Vorsfoaes mit ein wenig
Losungsmitteigemisch abgespiilt. Die Armatur wird wieder eingesetzt und der
Splilablauf in das Fettsammelgef¥i abgehebert.

Das Austritfsrohr des Einsatzes wird mit ein wenig Lbsungsmit{elgemisch
abgesplit und dieses im GefiR aufgefangen. Das Lésungsmittel kann ganz
oder teilwsise aus dem FettsammelgefiB entweder durch Dastillation oder
Verdampfen gemd3 Absatz 6.5.12. ausgetrieben werden,

Der Einsatz wird nochmals am Hals geldst, etwas herausgenommen und der
Rohrinhalt mit § ml Ethanol versetzt; dabei wird zunichst der Einsatz mit

Ethano! abgespiiit; der Inhait wird wie in A.1.5.2, beschrieben vermischt..

Es wird eine zweite Extraktion unter Wiederholung der Arbeitsgdnge
A.1.5.3. bis A.1.5.8. durchgefilhrt, dabei jedoch nur 15 m! Diethylether
(4.4.) und 15 ml Petroieumbenzin (4.5.) verwendet. Der Ether wird im
AnschluB an die vorangegangene Extraktion zum Spiilen des VorstoBes der vom

Rohr geldsten Armatur verwendet.

Es wird eine dritte Extraktion unter erneuter Wiederholung der Ar-
beitsginge A.1.5.3. bis A.1.5.8. durchgeflhrt, wobei Jedoch nur 15 ml
Diethylether und 15 ml Petroleumbenzin verwendet werden und der VorstoR

wie in A.1.5.10. beschrieben abgespilt wird.

Bei Magermiich kann auf die dritte Extraktion verzichtet werden.

Fur das weitere Verfahren gelten die Arbeitsvorschriften 6.5.12. bis
6.5.16.
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BESTIMMUNG DES GESAMTGEHALTS AN FETTFREIER TROCKENMASSE

IWECK UND ANWENDUNGSBERE |CH

Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Referenzverfanren zur Best immung
des Gesamtgehalts hitzebehandelter Milch an fsttfreier Trockenmasse. l

BEGRIFFSBEST IMMUNG UND BERECHNUNG
Der Gesamtgehalt an fettfreier Trockenmasse wird als Massenanteil in
Prozenten angegeben.

Der Gehalt an fettfreier Trockenmasse ist definiert als:

Trockenmassegehalt (vgl. 1) minus Fettgehatt (vgl. 11i).
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ESTIMMUNG DES GESAMTSTICKSTOFFGEHALTS DER MILCH

IWECK UND ANWENDUNGSBERE |CH

Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Referenzverfahren zur Bestimmung
des Gesamtstickstoffgehalts von hitzebehandealter Vollmiich, teilentrahmter
Miich und Magermilch.

BEGRIFFSBEST tMMUNG
Gesamtstickstoffgehalt : Darunter ist der mit der beschriebenen Methode
nach Kjeldah! bestimme Stickstoffgehalt, ausgedriickt in Massenprozenten,

Z2u verstehen.

KURZIBESCHRE | BUNG

Eine Milchprobeneinwaage wird mit konzentrierter Schwefelsdure, Kalium
sulfat und in Gegenwart von Kupfer—(ll)-Sulfat ﬁls Katalysator
aitfgaschliossen. Dabei wird der Aminostickstoff des EiweiBes in
Aammoniumsuifat Ubergeflihrt. Durch Zugabe von Natriumhydroxidldsung wird
Ammoriiak freigesetzt, der durch Destillation in eine Borsidurevorlage

icergetrieben wird, Diese wird mit einer Sidureldsung titriert.

R

EAGENZIE

Kaiiumsuifat (KoSOy4)

Kuptersulfatiosung. E€s werden 5,0 g Kupfersuifat (CuS04.5H20) In
Wasser geldst und in einem MeRkoiben auf 100 ml (bei 20°C) aufgefltlt.

Schwefelsdure (HpSO,), Massenanteil mindestens 98 X.

Naty iumhydroxidiosung, Massenanteil 47 X, 704 g NaOH/1 (20°C).

Armerkung ~ Es kann auch eine weniger stark konzentrierte

Natriumhydroxididsung verwendet werden, z.B. Massenanteil
40 X, 572 g/1, 20°C oder Massenanteil 30 X, 398 g/1, 20°C,
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Borsdurevor tage. 40 g Borsdure (H3k0z) werden in 1 1 heiBem Wasser
gelost, abkilhlen gelassen und in siner Borsilikatgiasfiasche aufbewanrt,

Indikator tésung. ©,01 g Methyirot, 0,02 g Bromothymolblau und 0,06 g

Bromokresolgriin werden in 100 m! Ethanol gelost. Die Losung ist in~einer

verschlossenen braunen Flasche im burkeln und kiih! aufzubewahren.

Titrierstandardldsung ¢ (1/2 H2504) oder c (HC1) = 0,1t mol/l, auf
0,0001 mol/1 genau standardisiert.

Stickstoffreie Saccharose

ammoniumsalz, rein, z.B. Ammoniumoxalat (NHgz)pC204.H0
oder Ammoniumsulfat (NH4)2504.

Tr!gtoghan (C11H12N202), Phenacetin (C10H7CH2CONH2)
oder Lysinmono- oder ~di~-hydrochlorid

(C6H14N202.Hct oder CgHy4Np0p.2HCI).
Anmerkung — Die unter 4.9. und 4.10. aufgefiihrten Reagenzien scllen reiner
afs analysenrein vorliegen. §&s solite nach Moglichkeit

zertifiziertes Ammoniumsalz (4.9.) verwendet werden.

GERATE UND HILFSMITTEL

Ubiiche Laborausriistung, insbesondere

Kjeldahl|-Kolben, 500 ml Nenninhait.

Geeignete Siedesteinchen, z.B. Giaskiigeichen mit etwa 5 mm Durchmesser,

Hengargranulat, Bimsstein.

Birette oder automatische Pipette, zum Abmessen von 1,0 mi.

MeBbechar mit Teilstrichen, aus Glas, Nenninhalit 50, 100 und 250 ml.
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AufschluBapparat {Schragiage eatwa 45°), mit Elektroheizung oder
Gasbrennern, bei denen eine Erhitzung  der Kolben {lber den
Flissigkeitsspiege! hinaus ausgeschlossen ist, mit Rauchabzug.

Destiltlierapparat, aus Borsilikatglas, geeignet fiir Kjeldahikoliben (5.1.),
bestenend aus einem wirksamen Destillierkopf angeschlossen an einem

wirksamen Kihler mit geradem Innenrohr und AusiaBrohr am unteren Ende;
Verbindungsschlauch und Stopfen (s) missen dicht schlieBen und

vorzugsweise aus Neoprengummi gefertigt sein.

Pipette oder automatische Pipette, zum Abmessen von 0,10 mi.

Erlenmeyerkoiben, 500 m! inhait, mit Graduierung bei 200 mi.

Burette, 50 ml Inhait, 0,1 ml-Graduierung, maximaler Fehler + 0,05 mi.

Lupe, zum Ablesen der Blurette (5.9.).

pH-tefgerat

Avtomat ische Biirette

VERFAHREN

Der Kjeidahikolben (5.1.) wird mit Siedesteinchen (5.2.) (oder z.B.
3 Glaskugelichen) 15 g Kaliumsulfat (4.1.), 1,0 mi Kupfersulfatlésung
(4.2.), etwa 5 g der Milchprobe (auf 0,001 g genau eingewogen) und 25 ml
“chwetelsdure (4.3.) Dbeschickt. Mit der Siure werden Reste von
Xupfersu!fatidsung, Kaliumsuifat oder Milech vom Kolbenhhals abgespiilt;

anschiieBend wird der Kolbeninhalt vorsichtig vermischt.

Apmerkung ~ Da die organischen Verbindungen beim Kochen Schwefelsiure
verbrauchen, sind bei Milch mit einem Massenanteil von Uber
S % Fett 30ml HyS04 (4.3.) anstatt 25 ml fir den
AufschiuBB zu verwenden. Gleiches gilt fir den Blindversuch.
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Jeder Kjeldahlkolben wird mit dem Destiliierapparat (5.5.) erwdarmt, und
Zwar zunachst ganz vorsichtig, damit der ganze schwarze Schaum in der
Blase zuriickbleibt. Nachdem das anfang!rche Schaumen aufgehort und sich
reichlich weiBer Dampf gebildet hat, wird hochgekocht {der Sauredampf
kondensiert auf halber Hdhe des Kolbenhalises), bLis keine schwarzen
Partikel mehr zuriickbleiben und der Aufschlu3 eine klare blaBgelbe Farbe
angenommen hat. Anschliielend eineinhalb Stunden iang leicht siedeniassen,

Folgende Voraussetzungen sind einzuhaiten :

a) Es darf hochstens eine Stunde vergehen, bis der AufschluB eine kiare
Farbe angenommen hat. Der Aufschlud darf insgesamt hochstens
2.5 Stunden dauern. Wenn mehr als 1 Stunde vergeht, bis der Aufsch!uf
klar ist, muB die gesamte AufschiuBzeit entsprechend verlangert
werden.

b) Das zugegebene Kaliumsulfat fordert den AufschluB durch Erhéhung der
Siedetemperatur des Gemisches. Betrdagt der H3304-Rest npach Ablauf
der Aufschiuflizeit weniger a2ls etwa 15 m}l, so ist eventuel! mit einem
Stickstoffveriust infolge einer lokalern Uberhitzung 2zu rechnen. Bei
Verwendung eines Gasbrenners ist der Kotitben auf sginer Platte aus
warmeisolierendem Materia! mit kreisformiger Offrnung zu erhitzen,
wobei der Durchmesser dieser O0ffnung gerade so groi3 sein soil, daB die
offene Flamme nur den Tei! des Kolbens, iliber dem die FllUssigkeit sfeht
(vgl. §.5.), berdhrt.

c} Gelangen schwarze Partikel in den Kolbenhals und werden nicht gisich
zu Beginn des Hochkochens von dem Sadureridckflu® in die Blase
zurlckgesplult (was durch Schwenken des Kclbens unterstitit werden
kann}), so ist der Kolben iange genug abtklhien zu lassen und mit ein
wenig Wasser sorgféditig zu spllen. Anschliefend wirg der Aufschiufl wie

vorstehend beschrieben fortgesetzt.

Nach dem Abkdhlen wird jedem Kjeldahikolben 300 mi wasser (vgl. Anmzrkung)
tugesetzt und camit der Kolbenhals sorgfadltig gespiit; anschlieRend wird
der Inhalt griundlich wvermischi, bis die ausgefdllten Kristaile geldst
sind. Einige Siedesteinchen (5.2.) werden  zugegeben, damit ein
gleichmidBiges Sieden gewanrleistet ist. Schiieliich wird die Prote mit
70 mi Natriumhydroxid!dsung (4.4.) (vgl. Anmerkung) versetzt, wobei die
Losung vorsichtig iber den geneigten Kolbenhais einzugieBen ist, so dai
sie am Grunde der Blase eine Schicht bildet; das obere Ende des Halses

darf von der Natriumhydroxididsung nicht benetzt werden.
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Apmerkung — Wasser und Natriumhydroxidldsung missen insgesamt e&in Volumen
von 370 mi ergeben, damit etwa 150 mi Destil|at anfatlt, bevor
das unregeimdBige Sieden (StoBen) einsetzt (6.4.). Daher muB
bei Verwendung einer gréSeren Menge Natriumhydroxididsung mit
einem Massenantei! von weniger als 47 ¥ die Zugesetzte
Wassermenge entsprechsend verringert werden. $o muB bei
Yerwendung  von B5 mi 40 Xiger oder 125 mt 30 Xiger
Natriumhydroxidldsung die zugesetzte Wassermenge 285 m| bzw.
245 m! betragen.

Jeder Kjeldahlkolben wird sofort anm einen Destillationsapparat (5.6.)
angeschlossen. Es muf gewdhrieistet sein, daf der KdhlervorstoR in einen
Erlenmeyerkolben mit 50 m| Borsadureldsung (4.5.) und 0,20 m] (5-6 Tropfen)
Indikatorldsung (4.6.) eintaucht. Der Inhalt jedes Kjeldahlkolibens wird
grundiich durchmischt und alimidhlich zum Sieden gebracht, um ein
Uberschaumen zu vermeiden. Nach Austreiben von 100 bis 125 mt Destillat
werden die einzelnen Erlenmeyerkoliben etwas abgesenkt, damit der
Kihlervorstol etwa 40 mm {ber der 200 ml-Marke steht. Die Destillation
wird so lange fortgesetzt, bis das unregeimiBige Sieden (StoBen)'einsetzt
und dann sofort abgebrochen. Kjeldahlkolben abnehmen und KiihlervorstoB mit
etwas Wasser spililen, wobei der Spdlablauf im Erlenmeyerkolben aufgefangen

wird. Dabei sind folgende Anforderungen zu erflitlen

a) Dber Destillationsverlauf ist so zu wihlen, daB bei Einsetzen des
unrege imdBigen Kochens (StoBens) etwa 150 m! Destitlat ausgetrieben
sind und in jedem Erlenmeyerkclben noch etwa 200 ml verbleiben. _

b) Der Wirkungsgrad der Kiihler ist so zu widhlen, daB die Temperatur des
Erlenmeyerkolben-inhalts wihrend der Destillation hdchstens 25°C
betragt.

Jedes Destillat wird mit Standardidsung (4.7.) unter Verwendung eines pH-
MeBgerdts und einer automatischen Biirette auf einen pH-Wert von 4,6 + 0,1
eingestelit. Durch Zusatz eines Indikators kann gepriuft werden, ob
Korrektur titiert wird. Mit der Blrette wird auf 0,01 ml| genau titriert.
Dazu wird ein VergroBerungsglas (5.10.) verwendet : Parallaxenfeﬁler sind

2u vermeiden.
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Es wird ein Biindversuch gemi%3 Arbeitsvorschriften 6.1. bis 6.5.
einschlieBlich dqurchgefiihrt, wobei bei diesem Verfahren anstelle der
Mifchprobe 5 ml destilliertes Wasser mit etwa 0,1 g Saccharose (4.8.) zu

vaerweanden ist.

Anmerkung - Zur Titration des Blinddestillats ist nur eine ganz geringe
Menge Titrierlésung (4.7.) erfordertich.

Die Richtigkeit der Durchflhrung ist mit Hilfe Iweier
Wiederfindungsversuche gemiB8 den Arbeitsvorschriften 6.1. bis 6.5.

einschlieBlich zu priifen.

Das Verfahren wird mit einer Einwaage von 0,15 g Ammoniumoxalat oder
-sulfat (4.9.) auf 0,001 g genau sowie 0,1 g Saccharose (4.8.) auf etwaige
Stickstoffverluste infolige tokaler Oberhitzung oder Leckverlusten wihrend

der Destiltation gepriift.

Der Anteil des wiedergefundenén Stickstoffs muB 99.0 bis 100 ¥ betragen.
Niedrigere oder hdhere Ergebnisse weisen auf methodische Fehler und/oder

auf ungeeignete Kcnzentration der Standardlésung (4.7.) hin.

Das AufschiuBverfahren wird durch Verwendung einer Einwaage von 0,20 g
reinem Tryptophan, 0,35 g Phenacetin oder 0,20 Lysinhydrochlorid (4.10.)
daraufhin gepriift, ob der gesamte EiweiBstickstoff freigesetzt wird. Die
Einwaage ist jeweiis auf 0,001 g genau vorzunehmen. Die Stickstoffauswa&ge
muf3 mindestens 98 bis 99 % betragen. .

UNFALLVERRHUTUNGSYORSCHRIFTEN

Beim Umgang mit konzentrierter Schwefelsiure und Natriumnhydroxid sowie mit
Kjeldahlkolben sind immer Lavorkittel, Sicherheitsschutzbrille und

sdurefeste Handschuhe zu tragen.

Wahrend der Destillation diirfen die Kjeldahikolben niemals unbeaufsichtigt
bleiben. Bei zu heftigem StoBen in den Kol!ben ist die Destiliation aus
Sicherheitsgrinden sofort abzubrechen. Fillt der Strom fUr (ber 2-
3 Minuten aus, so ist das Samme igefil tiefer zu stellen, so dafl der
DestitliervorstoB nicht mehr in die Filussigkeit sintaucht.
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AUSWERTUNG

Berechnyng
Der Stickstoffgehalt (Wy) in Gramm Stickstoff Je 100 g Produkt wird nach

folgender Formel berechnet

1,40 (V - Vp) ¢

LY =
m
Hier bedeuten:
Wy = Stickstoffgehalt
v - Voiumen der bei der Bestimmung verwendeten

Standardtitrieriosung in ml

Vo = Yolumen der beim Blindversuch verwendeten Standardtitrier|®sung
in ml
- Konzentration der Standardtitrieritsung (4.7.) in mol/!
m - Gewicht der Probeneinwaage in g '

Das Ergebnis ist auf 0,001 g Je 100 g zu runden.

Zuver |issigkeit

Wiederholbarkeit (r) : 0,007 g Je 100 g

Vergleighbarkeit (R) : 0,015 g je 100 ¢

MODIFIZIERTE VERFAHREN

Anstelle des AufschluBgerdts und der Kjeldahl-Kolben gemdB 5.5. und 5.1.
wird eine AufschluBapparatur mit zylindrischen GefiSen verwendst. in
diesem Falt muB zur Bestimmung potentielier Fehlerquellen jeder Platz
einzeln gepriift werdén (vgl. 6.7.).
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Wasserdampfdestiliation anstelle der direkten Erwdarmung der Kolben (6.4.).
LaBt das Gerdt die Verwendung von destilliertem Wasser nicht Zu, sc ist
daflr Sorge zu tragen, daB das Wasser Kkeine Siure oder filichtigen
aikalischen Bestandteiie enthidlt.

Anstelle einer Einwaage von 5 g (6.1.) kann eine Probe von 1 g Milch

(Semimakromethode nach Kjeidahi) verwendet werden, sofern

~ die Anteile der zur Mineralisierung (6.1.) verwendeten Reagenzien
HpS04, CUSO4.5 Ho0, K5S0, entsprechend (1/5)
verringert werden;

- die GesamtaufschluBzeit (6.2.) auf 75 Minuten gesenkt wird;

— der Anteil von Natriumhydroxidiosung (6.3.) im gleichen Verhdltnis {1/5}
gesenkt wird;

- eine Standardsdureltsung (4.7.) geringerer Konzentration (0,02-0,03
mol/1) verwendet werden muf3.

Anmerkung — Die Verwendung eines oder mehrerer dieser wahlfreien Verfahren
ist zulassig, sofern die gemdB dieser Arbeitsvorschrift
festgesetzten Wiederhoibarkeitsanforderungen (8.2.1.) sowie
die Anforderungen an die Richtigkeit in

2 Kontrolluntersuchungen (6.7.) erfilit sind.
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BEST | MMUNG EIWE] EHALT

IWECK UND ANWENDUNGSBERE ICH
Diese Arbeitsvorschrift beschreibt das Referenzverfahren zur Bestimmung

des EiweiBgehalts hitzebehandeiter Milch (Artikel 3 Buchstabe A Nummer 3
der Richtlinie 85/397/EWG des Rates)

BEGRIFFSBEST |MMUN
EiweifRgehalt : Darunter ist der durch Multiplikation des Stickstoffgehalts
{ausgedriickt in Massenprozenten und bestimmt nach den unter v
beschr iebenen Verfahren) mit einem geeigneten Faktor (vgil. 2) erzielte
wert zu verstehen.

BERECHNUNG

EiweiBgehalt der Milch in Massenprozenten = 6,38 x Gesamtstickstoffgehalt
der Mil¢h in Prozent,
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BEST IMMUNG DER RELAT!VEN DICHTE

UMFANG UND ANWENDUNGSBERE I CH

Diese Arbelitsvorschrift beschreibt das amtliche Verfahren zur Best immung
der relativen Dichte von wirmebehandelter Vollmiich, teilentrahmter Mijlch
und Magermilch bei 20°C.

BEGRIFFSBEST IMMUNG

Die relative Dichte wvon Milch ist der Quotient aus der Masse eines
bestimmten Volumens Milch bei 20°C und der Masse des glieichen Volumens
Wasser bei 20°C.

KURZBESCHRE 1BUNG

Die relative Dichte wvon Milch bei 20°C wird mit einem Thermoaridometer

gemessen.

GERATE UND HILFSMITTEL

Obliche Laborausriustung, insbesondere

Thermoardometer

Das Thermoardometer zur Bestimmung der relativen Dichte bastenht aus einem
Glasschwimmer, der am unteren Ende breit und schwer ist. An seinem oberen
Ende sitzt ein koaxial angeordneter Giasstengel, der oben geschlossen ist,
Der Glasschwimmer enthait das zur Einjustierung der Thermoariometer
notwendige Gewicht (Blei, Quecksilber usw.). Der Stengei verfigt Uber eine
MeBskala von 1,025 bis 1,035 g/ml.

Das Thermoardometer mufl pyknometrisch geprift werden, daflir ist ein
Pyknometer mit etwa 100 ml Inhait und ein Prazisionsthermometer zu

verwendsan.
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Standzyiinder (Glas oder rostfreier Stahl!).

Mindestabmessungen wie folgt:
- innendurchmesser ca. 35 mm

— Innenhdhe ca. 225 mm
Wasserbad, einste!lbar auf 20 + 0,1°C.

Wasserbad, einstelibar auf 40 + 2°C.

Thermometer, Teilung 0,5°C.

VERFAHREN.

Zur guten Verteilung des Fetts wird die Probe durch Stirzen grindlich
durchmischt, ins Wasserbad (4.4) Ubergefuhrt, auf 40°'C erwarmt und
5 Minuten auf dieser Temperatur gehalten. AnschiieBend wird die Probe
durch vorsichtiges Stiirzen erneut grindlich durchmischt, damit sich das
Fett gleichméBig verteilt. Danach im zweiten Wasserbad (4.3) auf 20°C

abkuhten.

Lie Probe wird durch vorsichtiges Stirzen ohne Schaum- oder Blasenbildung
grundlich durchmischt. Die Milech wird in einen Standzyiinder (4.3)
gegossen, der dabei schrdg zu halten ist, um eine Schaum- oder
Blasenbildung zu vermeiden. Es ist so viel von der Milchprobe einzugieBen,
dafi beim Aufsetzen des Thermoaraometers (4.1) etwas davon aus dem
Standzyiinder (iberf!ieBt. Das Thermoardometer wird vorsichtigt in die
Milch eingefluhrt und nach Einsteilen der Gleichgewichtslage frei schwimman
gelassen. Dabei mun der Standzylinder senkrecht stehen. Das
Thermoaraometer muB sich in der Mitte der Fllissigkeitssiule befinden und
darf die Zylinderwandung nicht beriihren,

Nach Einstelten der Gtleichgewichtslage sind die Spindelgrade am oberen

Wuistrand abzulesen.

Sofort nach dem Ablesen des Thermoariometers ist das Thermometer
einzufiihren und die Temperatur auf 0,5°C genau abgelesen.

Die Temperaturabweichung von 20°C darf nicht mehr als + 2°C betragen,
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TEMPERATURKORREKTHR

Betrigt die Temperatur der Milchprobe bei der Bestimmung der relativen
Dichte nicht exakt 20°C, so muB das Ergebnis in der Weise korrigiert
werden, daB zu der bestimmten relativen Dichte fiir Jedes Grad Celsius liber
20°C 0,0002

addiert bzw. davon fir jedes Grad Celsius unter 20°'C 0,0002 subtrahiert
werden. Diese Korrektur gilt nur fur den Fail, daB die Temperatur um
héchstens 5°C von der Solltemperatur von 20°C abweicht.

ERGEBN | SBERECHNUNG
Das spezifische Gewicht der Probe wird in g/ml entrahmter Mifch bei 20°C

entsprechend der nachfolgenden Formel ausgedriickt:

1000.my - MG.mv = 0,92 mv {1000 - MG)
1000 - MG.mv 920 - MG.mv
0,92

dabei bedeuten:

my - das spezifische Gewicht der Probe, abgelesen auf dem Hydrometer
(5.4) in g/t

MG - Fettgehalt der Probe in g/1

0,92 - Dichte von Fett

ZJVERLASSIGKE T

Wiederhotbarkeit (r) : 0.0003 g/mi .

Yergleichbarkeit (R) : 0,0015 g/ml.
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BeschluB

des Bundesrates

Zu

Der Bundesrat hat Kenntnis genommen von dem

1. Vorschlag fir eine Entscheidung des Rates zur Festlegqung
bestimmter Verfahren zur Untersuchung und Priifung
hitzebehandelter Milch, die zum unmittelbaren GenuB durch
Menschen bestimmt ist

KOM(91) 159 endg.; Ratsdok. 6563/91
- Drucksache 697/9]1 -

2. Bericht der Kommission der Europdischen Gemeinschaften an
den Rat iiber die Startbeihilfen fiir Erzeugergemeinschaften
und ihre Vereinigungen

Vorschlag einer Verordnung (EWG) des Rates zur Anderung
der Verordnung (EWG) Nr. 1360/78 betreffend die
Erzeugergemeinschaften und ihre Vereinigungen

KOM(91) 438 endg.; Ratsdok. 9583/91
- Drucksache 750/91 -

3. Vorschlag fir elne Richtlinie des Rates iber
Saduglingsanfangsnahrung und Polgenahrung, die fiir die
Ausfubhr in Drittlinder bestimmt sind

Vorschlag fiir eine EntschlieBung des Rates iiber die
Praktiken der Vermarktung von Muttermilchersatsz der in der
Gemeinschaftt ansdssigen Hersteller in den
Entwicklungslindern

KOM(91) 441 endg.; Ratsdok. 9759/91
- Drucksache 789/91 -

Die Beschliisse sind gemdBl § 35 GO BR gefaBft worden.
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