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Het Benelux-Publikatieblad wordt uit-

gegeven door het Secretariaat-Gene-
raal van de BENELUX ECONOMI-
SCHE UNIE, Regentschapsstraat 39,
1000 Brussel.

Het Publikatieblad bevat de tekst van
de in Benelux-verband gesloten over-
eenkomsten tussen de drie Staten,
alsmede van door het Comité van
Ministers der Unie genomen beschik-
kingen en aanbevelingen.

Het Publikatieblad kan tevens wor-
den gebruikt als periodieke aanvul-
ling van de « Benelux-Basisteksten ».

Deze bevatten de systematisch inge-
deelde, volledige verzameling van de

offici€éle teksten der Unie.

Om de Basisteksten bij te werken,
dient men de omslag van het Publi-
katieblad te verwijderen en de losse,
geperforeerde blaadjes in de daartoe
bestemde banden der Basisteksten in
te lassen volgens de bij ieder nummer
gevoegde aanwijzingen.

Voor prijs en verkoopadressen van
het Publikatieblad en de Basistek-
sten raadplege men de achterzijde
van deze kaft.

Le Bulletin Benelux est édité par
le Secrétariat général de I'UNION
ECONOMIQUE BENELUX,

39, rue de la Régence, 1000 Bruxelles.

Dans le Bulletin Benelux sont repris
les textes des conventions conclues
dans le cadre du Benelux entre les
trois Etats, ainsi que les textes de
décisions et recommandations prises
par le Comité de Ministres de
I"Union.

Le Bulletin Benelux peut également
servir pour compléter régulierement
les « Textes de base Benelux ».

Ceux-ci contiennent la collection
compléte des textes officiels, classés
systématiquement.

Pour la mise a jour des Textes de
base, il suffit de détacher la couver-
ture du Bulletin et d'insérer les
feuillets mobiles perforés dans les
reliures des Textes de base, en sui-
vant les instructions accompagnant
chaque numéro.

Pour les prix et adresses des Bureaux
de vente du Bulletin et des Textes
de base, priere de consulter la der-
niére page de cette couverture.
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Dit nummer bevat uitsluitend
Beschikking M (79) 6 van 4 mei
1979 met het daarbij behorende
Reglement, dit laatste in foto-
copie-vorm.

In het voorgaande nummer,
1979-3, is alleen de Beschikking
zelf opgenomen, doch niet het
Reglement, gezien de grote om-
vang daarvan en de beperkte
kring van belanghebbenden (zie
blz. 23612363, Basisteksten Deel
6/11). Aldus wordt voor de abon-
nees een kostenbesparing bereikt
en een overmatige aanvulling der
Basisteksten vermeden.

Een exemplaar van nr 19794
wordt gratis toegezonden aan de
abonnees die het Secretariaat-
Generaal van Benelux daarom
verzoeken. Abonnees die meer
exemplaren wensen en niet-abon-
nees kunnen het nummer bestel-
len bij de gebruikelijke verkoop-
punten van het Publikatieblad
tegen betaling van F 50— of
f 345 per exemplaar.

De blaadjes van dit nummer
dienen derhalve niet te worden
ingelast in de Benelux-Basisteks-
ten.
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Le présent numéro contient
uniquement la Décision M (79) 6
du 4 mai 1979, ainsi que le Regle-
ment y afférent, ce dernier sous
forme de photocopie.

Le numéro précédent, 1979-3,
n'a repris que le texte de la
Décision méme, et non celui du
Réglement, ce dernier étant d'une
longueur inhabituelle et n'inté-
ressant qu'un nombre limité de
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du Bulletin contre paiement de
F 50— ou de f 345 par exem-
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Les feuillets de ce numéro ne
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MINISTERIELE BESCEIKKINGEN

BECCHIKEKING !
van het Comité van Binisters van de Beonelux Econo:nnche Unie
betreffende de tocpassing van Benclux-referentiemetihoden -
‘on enderzock inzalke bier
M (79) 6

Het Comité van Ministers van de de Benclux Economische Unie,

Gelet op artikel 1 b van het Protocol van 29 april 1969, inzake de afschaffing
van controles cn formaliteiten aan de binnengrenzen van Benclux en inzake
de opheffing van de belemmeringen van het vrije verkeer, - .
Gelet op de Bueschikking van het Comité van Ministers van.31 augustus 1973
inzake de harmonisatie der wetgevingen inzake bier, M (73) 19,.

Overwegende, dat geschillen, voortvioeiende uit het tocpassen van \crscbll’
lende analysemethoden of uit bet gebruik van verschillende normen, dienen
te worden vermeden, .

Overwegende, dat het in het bijzonder voor de h'umomvmu van het voedings-
middelentoezicht vercist is. dat gelijke of gelijkwazrdige methoden worden
tocgepast, dezelfde termen werden gebezigd en gelijke of gelijkwaardige ‘nor-
men worden aangelegd, -

Hecelt het volgende beslist :
Enig artilel -

1. De Regeringen van de drie Beneluxlanden nerien” de nodige maatrege len
opdat de bepalingen van het san deze Beschikking gehechte chlumun,
als enige referenticmethode op 1 juni 1979 worden aanvaard. )

2. Uiterlijk 6 maanden na afloop van de in het cerste lid gcnocmdé termijn
brengt ieder der dric Regeringen verslag uit aan het Comité-van Ministers
over de mantregelen die zijn getroffen ter uitvoering van onderhavige
Beschikking, Bij dit verstag zal de tekst van de nationale ult\ocnnu»ma'u-
regelen worden gevoegd. :

GEDAAN te Brusscl, op 4 mei 1979.

De Voorzitter van het Comité van Ministers,

G. THORN
Nota

. »e 2 R
Het aan deze Beschikking gchcchtc Reglement zaliin verband met 7ijn omvang
(80 pay.) afzondevlifk worden ‘gepabliceerd in het cerstvolgende nummer van
et L"w'luxpunh)\aln blad, nr 1979-4. Edén exemplaar van dit nummer, zal
gratis worden tocgevonden aan alle abonnees die daartoe cen verzock richten-
aan het Scerctarinat-Generaal van de Benclux Lconomischa Unic. Abonnces
die mceerdere excmplaren wensen teontvangen en nict-nbc.-anccs kunnen dit
nionner bestellen bij de gebraikelijke verkooppunten van het Benelux-publi-
katichlad tegen botaling van F 50— of f.345 per excmplaar. Bij wijze van
infichting is hicrna de inhoudsopgiwe gegeven van het bij deze Beschikking,
behorende Reglement.




DECISIONS MINISTERIELLES

"DECISION
du Comité de Ministres de I'Union économique Benelux
concernant l.zpphcallon de méihodes d'analyse de référence’ ‘Benelux
relatives i la bidre
M (79) 6

Le Comité.de Ministrés de 1'Union économique Benelux,

Vu larticle-1 b du Protocole du 29 avril 1969, relatif & Ja suppression des con-
troles et formalités -aux frontieéres intéricures du Benelux et A la suppression
des entraves i la libre circulation,

Vu la Décision du Comité de Ministres du 31 aoit 1973, relative & 'harmoni-
sation des législations en maticre de bicre, M (73) 19,

- Considérant qu'il v a licu d'éviter des contestations nées de 'application de

technigues d'analyses différentes ou de 'emploi de normes différentes,

Considérant qu'en particulier I'harmonisation du contréle des denrées alimen-

Jtaires exige la mise en wuvre de. techniques identiques ou équivalentes et

I'emploi d¢ modes d’expression semblables et le recours A des normes iden-

tiques ou équivalentes, .

A pris la décision suivante :

L Article unique

1. Lt.b Go wernements des trois pavs du Benelux prendront les mesures néces-
saires pour que les dispositions reprises dans le Reéglement annexé 2 la
nrésente Décision soient considérées A partir du 1< juin 1979 comme seule
néthode de référence. '

~

Dans les 6 mois qui suivent l'expiration du délai prévu au § 1, chacun des
trois Gouvernements fait rapport au Comité de Ministres sur les mesures
qui- ont étéd prises pour Pexdeution de cette Décision. Le texte des mesures
d’exdeution nationales sera joint & ce rapport.
FAIT & Bruxelles, le 4 mai 1979. . )
Le Président du Comité de Ministres,

G. THORN
Note

Lo Réglement annexé A cette Décision sera, compte tenu de son volu'me'
(8 pages) publi¢ séparément dans la prochaine livraivon du Bulletin Benelux
qui portera le numéro 19794, Un exemplaire de cc numéro scra envové aux
abonnds qui en feront la demande au Scerétariat général de I'Union écono-
migque Benelux. 11 sera fourni gratuitement. Les, abonnds désirant obtenir
dlusieurs exemplaires, ainsi que les non-abonnés, peuvent passer commande
it burcaux de vente habituels du Bulletin Benelux au prix de F 50,— ou
j 1-‘5 Fexemplaire. A titre d'information est publide ci-apres la table des
res du Reglement annexé i la présente Décision.
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BRI LES AN

Bijlage I

REFERENTI EMETHODEN VAN ONDERZOEK INZAKE BIER

1. Voorbereiding van het monster:

Breng 300 tot 500 gram bier over iﬁ.een kolf vaﬁ-750 ml, dek deze af
met een stukje aluminiumfolie en schud deze me{ de hand bi} een temperatuur
van ongeveer 20°C tot géén gasbellen meer uit de vloelstof vrijkomen. Filtreer
| de kolfinhoud over een droog filtreerpapler en vang het filtraat op in een
droge kolf.

2. Zuurgraad:
"Reagentia en apparatuur:

- Natriumhydroxide oplossing O,1n. .

- pH-meter voorzien van een glaselectrode als indicator-electiode en een calomel
electrode als referentie-electrode. In plaats van gescheiden electroden kan
ook een gecomblneerde indicator/referentie-electrode worden gebruikt.

- Magneetroerder.

2.1, Pipdateer 100 ml volgens 1. voorbereid monster in ecn passend bekerglas,
breng eveneens een magnetisch roerstaafje in het bekerglas en plaals het
geheel op de magneetroerder. Titreer onder voortdurend roeren de oplos-
sing met 0,1 n natriumhydroxide oplossing tot de pH B,8 bedraagt. Noteer
het verbruikte volume (v ml). \

2.2. De zuurgraad van de waar in ndlli-equivalenten!

per liter bedraagt:

vxtx]l0
waarin

t = de titer van de natriumhydroxide oplossing.

3. Vluchtlge zuren:

Reagentia_en_apparatuur:

- Natriumhydroxide oplossing O,1n,

-. Stoomdestillatie-apparaat bestaande uit een stoomgenerator van 1 liter ver-
bonden met een driehalskolf van 500 ml waarop aangesloten een waterkoeler
(Liebigkoeler) die overgaat in een allonge waarvan het uiteinde zich bevindt
in een konische kolf van 500 ml.

- pH-meter voorzien van een glas-electrode als indicator-electrode en een
calomel-electrode als referentie-electrode. In plaats van geschelden elec-
troden kan ook een gecombineerde 1nd1cator/$eferentie—electrode worden.

gebruikt.

- Magneetroerdet.




M (79) 6
Annexe I

{METHODES D'ANALYSE DE REFERENCE RELATIVES A LA BIERE |

1. Préparation de 1'échantillon 1@ )
Introduire 300 & 500 gr de bidre dans un ballon de 750 ml, le
recouvrir d'une feuille d'aluminium et 1'agiter & la main, A 1la tempé-
rature d'environ 20° 0, jusqu'a oe que toutes les bulles se soient
dégagées du liquide, Filtrer le contenu du ballon sur un papier-filire
sec et recueillir le filtrat dans un ballon sec.

2, Acidité 1
Rénotifs et appareillage

~ Solution d'hydroxyde de sodium O,in.

- pH-mé¢tre muni d'une électrode de verre comme électrode indicatrice et -
dlune électrode au calomel comme électrode de référence. En lieu et
place d'électrodes distinctes, on peut également utiliser wne électrode
indicatrice/référence combinée.

~ Agitateur magnétigue.

2.1. Dans un bécher approprié, pipeter 100 ml de 1l'échantillon préparé
selon 1., y introduire également un barreau magnétique et déposer
1'ensemble sur l'sgitateur magnétique. Tout en remuant congtamment,
titrer la solution & 1'aide de la solution d'hydroxyde de sodium O,1in
jusqu'au pH 8,8, Noter le volume utilieé (v ml). . |

2.2. L'agidité de 1la denrée en milli—équivalentsipar litre est g

i .
t i

o vxtxio
ol

-t a la normalité de la solution d'hydroxyde de sodium,

3, Acldes volatils :

Réactifs ét appareillage 13

'~ Solution d'hydroxyde de sodium O,1n, . o _ e

i

-;Appareil pour la distillation par entrafnement A la vapeur constitué d'un
;générateur de vapeur de 1 litre relié & un ballon de 500 ml & trois cols
!auquel est relié un réfrigérant & eau (réfrigérant Iiebig) prolongé par
;une allonge dont l'extrémité débouche dans un vase conique "de 500 ml.

- pH mdtre muni dune électrode de verre comme électrode indica rice et d'une
électrode au calomel comme électrode de référence. En lieu et place
d'éleotrodes distinotes on peut également utiliser une électrode indica-
trice/référence combinde.

- Agitateur magnétique.
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3.3.

3.4,

4o Alkohol in alkoholarm bier

-2 M (79) 6
Bijlage I

.

Pipetteer 100 ml volgens 1. voorbereid monster in de van te voren gewoge
500 ml driehalskolf en bepaal opnieuw het gewicht 3 het gewichtsverschil
is de inweeg in gram (p gram).

Breng enige kooksteentjes in de driehalskolf, sluit deze aan op het stooJ
destillatie-apparnat en breng door middel van een verwarmd oliebad de
inhoud aan de kook. Leid zodra de kolfinhoud kookt, stoom uit stoomgene-
rator in de driehalskolf - de inleidbuis moet uitmonden onder het vloei-
stofoppervlak - en déstilleer ongeveer 250 ml vloeistof over. Vang het
destillaat op in een konische kolf van 500 ml. Zorg tijdens de destil-
latie voor een efficiénte koeling i.e. let er op dat de vloceistofdampen
condenseren in het voorste deel van de koelerbuis.

Titreer het destillaat met natriumhydroxide-oplossing 0,! n op de wijze
aangegeven onder 2,1, Noteer het verbruikte volume (v1 ml)e.

Bereken het gehalie aan vluchtige guren uitgedrukt in milli-equivalenten

per liter bler uit s
v1‘x t“x 10

waarin

t = de titer van de natriumhydroxide-oplossing.

Bereken, uitgedrukt ale azij)nzuur in gewichtsprocenten (c), het
gehalte van vluchtige zuren van het bier met behulp van @

¢ = XX t x 61
100 xp

4.1,

1.3.

Doed

Dit voorschrift beschrijft een enzymatische methode voor de
bepaling van ethanol in alkoholarm bier

Definitie

Het athanolgehalte bepaald volgens de hierna beschreven methode
wordt uitgedrukt in g/l.

Beginsel

Oxydatie van ethanol door nicotineamide-adenine-dinucleotide (NAD
gekatelyseerd door alkoholdehydrogenase (ADH), tot acetaldehyde, waar-
b1j gereduceerd nicotineamide-adenine-dinucleotide ontstaat.

Ethanol + NAD* —APHs o oiatdenyae + NADH + '
—
Verschuiving van het evenwicht naar rechts door toevoeging van
semicarbazide. Spektrofotometrische meting van de koncentratie van
het gevormde NADH,

S
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Annexe I
3.1, Pipetei 100 ml de 1l'échantillon préparé selon 1., dans un ballon de

I 500 m1 & troie cols préalablement taré et déterminer 4 nouveau le
" polds j la différence de poids gst l'appo;ﬁ en g (p grammes).

3.2. Introduire quelques fragments de pierre—ponce dans le ballon 4 trois cols,
' le relier A l'appareil d'entratnement & la vapeur et porter son contenu

! & ébullition & 1'aide d'un bain d'huile chauffé, Dés que le contenu du

ﬁ ballon entre en dbullition, envoyer la vapeur du générateur dans le

L ballon & trois cols - le oonduit doit déboucher sous la surface du

liquide - et distiller environ 250 ml de liquide. Recueillir le distillat
dans un vase conique de 500 ml, DPendant la distillation, veiller A une
condensation efficace o'est-a-dire que les vapeurs se condensent dans la
premidre partie du réfrigérant.

[ - - . U VO T T T
3.3. Titrer le distillat & 1'aide de la solution d'hydroxyde de sodium O,1n,
selon 2.1, Noter le volume utilisgé (v1 ml).

3.4. Calculer la teneur en acides volatils, exprimée en milli-équivalents

; par litre.de bi¥re, 4 1l'aide de la formule . i

‘
i

v1" £ % x 10 . e e s e

olt

t = la normalitd de la solution d'hydroxyde de sodium,

Calculer la teneur en acides volatils de la bidre, exprimde en acide
acétique en pour-cent en poids (C), & 1'aide de 1

- x v x_ 61

v
0 ==t 10x p

4., Ethanol dans les biéres pauvres en alcool

4.1. But

La présente preaéription déorit une méthode enzymatique pour la
détermination de 1'éthanol dans la bidre pauvre en alecool.

4.,2. Définition

La teneur en éthanol déterminée selon la méthode décrite ci-apris
est exprimée en g/1. :

4.3. Principe

“Oxydation de 1'éthanol par la nicotinamide-adénine-dinucléotide
(NAD), catalysée par 1'alcool déshydrogénase (ADH), en acétaldéhyde, avee
production de nicotinamide-adénine-dinucléotide réduit

Ethanol + NAD' __APH ' oostaraenyae + napu + H*

Déplacement de 1'équilibre vers la droite par l'adjonction de semi-
carbazide. Mesure spectrophotométrique de la concentration du NADH formé.
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4.4, Reagentia en oplossingen

Alle reagentias dienen analytisch zuiver te zijn. Onder water
wordt in dit voorschrift verstaan dubbel uit glaswerk gedestilleerd
water of water van gelijksoortige kwaliteit.

4.4.1. Reagentia

4.4,1.1, Natriumpyrofosfaat, N54P207 . 1 OHZO Pe8oe

4.4,1.2. Semicarbazidehydrochloride H2NNHCONH2 . HC1 p.a..

4.4.1.3. Glycine, H2N0H2000H, pPeB.s

4.4.1.4. Nicotineamide-adenine~dinucleotide, NAD.
4.4,1.5. Alkoholdehydrogenase, ADH.

Suspensie van 30 mg/ml of lyofilisaat (50 mg = 30 mg enzymproteine)
4.4.2. Oplossingen.
4.4.2.1. Bufferoplossing, pH = 8,7.

Los 10 g natriumpyrofosfaat (NA P . 10 H20),2,5 g semicarbazide-

4 2 7
hydrochloride en 0,5 g glycine op in 250 ml water. Breng de pH van
de oplossing op 8,7 met NaOH oplossing 5 n.

Verdun met water tot 300 ml.

De oplossing is bij + 4° C gedurende 3 weken houdbaar.

4.4,2.2. NAD-oplossing
Los 50 mg nicotineamide-adenine-dinucleotide (NAD) op in 5 ml watex
De oplossing is bi) + 4° C gedurende 4 weken houdbaar.
4.4.2.3. Alkoholdehydrogenase suspensie.

De suspensie van 30 mg/ml is als zodanig verkrijgbaar. De sus-
pensie is bij + 4° C gedurende 6 maanden houdbaar,

Gaat men uit van een oplossing van 50 mg van het gelyofiliseerde
materinal (= 30 mg enzymprotelne) in 1 ml water, dan is deze
oplossing bij + 4° C gedurende 1 week houdbaar.

4.4.2.4, NaOH oplossing 5 n.
Los 50 g NaOH op in 150 ml water. Koel af en vul aan tot 250 ml.

4.5. Apparatuur en Glaswerk

Normaal laboratoriumglaswerk en bovendien 3

4.5.1. pH-meter.

4.5.2., Filterfotometer of spektrofotometer instelbaar op een golflengte
van 365 nm.

4.5.3. Gethermostatiseerd waterbad, geschikt voor instelling op een tempe-
ratuur van 25 + 0,5° C.

4.5.4. Enzymepipetten, waarvan de graduering niet tot in de uitlooppunt
is doorgezct.
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4.4, Réactifs et solutions

Tous les réactifs doivent &tre analytiquement purs. Dans °

la présente prescription, on entend par "eau" de 1l'eau bildistillée en
récipient de verre ou de 1l'eau d'une qualité équivalente.

_4.4.1. o ] o
' 4.4.1.1. Pyrophosphate de Bodium, Na,P_0..10 H,0 p.a. ‘
"4.4.1.2, Hydrochlorure de semlcarbazide, H NNHCONH L
4.4.1.3. Glycine, H NCH, COOH~ p.a. 'T’“'“""““ T

Réactifs

4°2°1" 2

2.}{01 p.a.

2 2

4.4.1.4. Nicotinamide-adénine-dinucléotide, NAD.
4.4.,1.5. Alcool déshydrogénase, ADIH.

" 4.4,.2,

Suspension de 30 mg/ml ou lyophylisat (50 mg = 30 mg de protéine-
enzyme).

Solutions

4.4.2.1. Solution-tampon, pH = 8,7.

.

Dissoudre 10 g de pyrophosphate de sodium (N34P207.10 HZO)’ 2,58

d'hydrochlorure de semicarbaszide et 0,5 g de glycine dans 250 ml
d'eau. ‘Ajuster le pH de la solution & 8,7 A 1'aide de solution
NaOH S n.

Diluer jusqu'a 300 ml avec de 1l'eau.

La solution se conserve pendant 3 semaines & + 4° C,

4.4.2.2. Solution de NAD.

Dissoudre 50 mg de nicotinamide-adénine-dinucléotide (NAD)
dans 5 ml d'eau.
La solution se conserve pendant 4 semaines & + 4° C,

4.4.2.3. Suspension d'alcool déshydrogénase

La suspension de 30 mg/ml se vend telle quelle.

Ia suspension se conserve pendant 6 mois & + 4° C,

Si 1'on utilise une solution de 50 mg de substance lyophylisée
(= 30 mg de protéine-enzyme) dans 1 ml d'eau, cette solution
se conserve pendant 1 semaine & + 4° C,

4,4.2.4. Solution de NgOH.5n

Dissoudre 50 g de NaOH dans 150 ml d'eau. Refroidir et compléter
jusqu'a 250 ml.

4.5. Appareillage et verrerie

4.5.1.
4.5.2,

4.5.3.
4.5.4.

Verrerie de laboratoire normale et en outre 3
pH-mdtre.

Photométre & filtre ou spectrophotomdtre ajustable A& la longueur
d'ondes de 365 nm.

Bain-marie thermostatiséd, ajustable & la tempdrature de 25 + 0,5° C

Pipettes pour enzyme, dont la graduation ne se prolonge pas Jus-

- qu'A la pointe,
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4.5.5. Kwartskuvetten met een optische weglengte van 1 cm.

4.5.6. Kunststofroerstaafjes, aan het uiteinde rechthoekig omgebogen
om de inhoud van de kuvetten te mengen.

4.5.7. Volumetrische pipetten, Klasse A (IS0 aanbeveling R 648).
4.5.8. Maatkolven van 100-200-250 en 500 ml.

4.6, Monster

4.6.1. Ga uit van een representatief monster van 0,5 ~ 1 liter.

4.6.2. Bewnar het monster zodanig, dat bederf en verandering van samen-
stelling worden voorkomen.

4.7. Werkwijze

4.7.1.1. Homogeneiseer het monster door omschudden.
4.7.1.2, Verwijder het koolzuur zoals beschreven onder 1.

4.7.1.3., Houdt het monster op 20 + 0,5° C.

4.7.2. De verdunning

4.7.2.1. Pipetteer 10 ml van het op 20 + 0,5° C gebrachte monster
(4.7.1.3.) in een maatkolf van 100 ml.
Vul aan tot aan de maatstreep met water van 20 + 0,5° C en meng.

4.7.2.2. Pipetteer 10 ml van de oplossing (4.7.2.1.) in een maatkolf van
100 ml. Vul aan tot aan de maatstreep met water van 20 +0,5°¢C
en meng.

4.7.3.1. Pipetteer in een kwartskuvet (4.5.5.) achtereenvolgens 3,00 m1
bufferoplossing (4.4.2.1.), 0,20 ml monsteroplossing (4.7.2.2.)
en 0,10 ml NAD oplossing (4.4.2.2.). Meng met het kunststofroer—
Bmfﬂeo

- 4.7.3.2. Herhaal deze bewerking in cen tweede kuvet (4.5.5.) met 0,20 ml

water in plaats van 0,20 ml monsteroplossing.

4.7.3.3. Meet met behulp van de spcktrofotometer of de filterfotometer
(4.5.2.) de extinktie E |y van de oplossing (4.7.3.1.) en de
extinktie ElB van de blanko-oplossing (4.7.3.2.) bi) 365 nm.

4.7.3.4. Pipetteer op het kunststofroerstaafje 0,020 ml alkoholdehydrogenase
suspentie (4.4.2.3.). Breng in de kuvetten en meng.

4.7.3.5., Breng de oplossing uit de kuvetten over in rengeerbuizen en plaats
deze afgesloten b.v. door parafilm in een waterbad van 25 + 0,5° ¢C
gedurende exact 70 minuten.
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4.5.5. Cuvettes de quartz & chemin optique de 1 cm.

4.5.6. Boguettes en matitre synthétique, dont 1'extrémité est courbée
4 angle droit pour mélanger le contenu des cuvettes.

4.5.7. Pipettes calibrées, Classe A (recommandation ISO R 648).
4.5.8. Ballons jaugés de 100, 200, 250 et 500 ml.

4.6. Echantillon

4.6.1. Utilieer un échantillon représentatif de 0,5 - 1 litre.

4.6.,2, Conserver 1'échantillon de manidre & prévenir toute altération
ou modification de sa composition.

4.7. Mode opératoire

4.7.1.), Homogénéiger 1l'échantillon en 1l'agitant.
4.7.1.2, Eliminer 1'acide carbonique de la maniére décrite sous 1.

4.7.1.3. Conserver l'échantillon & 20 + 0,5° C.

4.7.2. Dilution

4.7.2.1. Pipeter 10 ml de 1'échantillon porté & 20 + 0,5° C (4.7.1.3.)
dans un ballon jaugé de 100 ml. Compléter jusqu'au trait &
l'alde d'eau & 20 + 0,5° C et mélanger.

4.7.2.2. Pipeter 10 ml de la solution (4.7.2.1.) dans un ballon jaugé
de 100 ml. Compléter jusqu'au trait & l'aide d'eau-d 20 + 0,5° C
et mélanger. ’

4.7.3.1. Dans une cuvette de quartz (4.5.5.) pipeter successivement
: 3,00 ml de la solution-tampon (4.4,2.1,), 0,20 ml de la solu-
tion d'échantillon (4.7.2.2.) et 0,10 ml de la solutlon NAD
(4.4.2.2.). Mélanger & 1'aide de la baguette en matidre synthétique, '

4.7.3.2. Répéter cette opération dans une deuxilme cuvette (4.5.5.) avec
0,20 ml d'eau au lieu de 0,20 ml de solution d'échantillon.

4.7.3.3. A 1'aide du spectrophotomdtre ou du photomdtre A filtre
(4.5.2.), mesurer l'extinction E de la solution (4.7.3.1.)
et l'extinction B p de la solution A blanc (4.7.3.2.) & 365 nm.
4.7.3.4. Pipeter sur la baguette 0,020 ml de suspension d'alcool déshy-
. drogénase (4.4.2.3.). Déposer ensuite dans les cuvettes et
mélanger, :

4.7.3.5. Transférer les solutions des cuvettes dans des éprouvettes et
placer celles-ci, fermées par exemple & 1l'aide d'un parafilm,
dans un bain-marie & 25 :.0,5° C pendant exactement 70 minutes.
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4.7.3.6. Breng hierna de reaktiemengsels terug in de kuvetten en meet

de extinkties E2M en E2B bij 365 nm.

4.8. Rapportering en berekening

4.8.1. Bereken het ethanolgehalte van het monster uitgedrukt in g/1
met behulp van de volgende formule g

_OF x V x Mw x f
- { xdxv
2

A

waarin
AE = (By, - Ey) - (Byp - Eypp)

gemeten extinktie van de monsteroplossing (4.7.3.3.).
gemeten extinktie van de blanko-oploseing (4.7.3.3.).
gemeten extinktie van de monsteroplossing (4.7.3.6.).
gemeten extinktie van de blanko-oplossing (4.7.3.6.).
eindvolume van het. reaktiemengsel.

moleculair gewicht van ethanol.

verdunningsfaktor.

de moleculaire extinktie van NAD bij 365 nm in 1 mol-lcm-l.
de optische weglengte van de kuvet in cm.

v de toegevoegde hoeveelheid monsteroplossing (4.7.3.1.) in ml

Paktoren

Voor de grootheden genoemd in 4.8.1. kunnen de volgende getallen
worden ingevuld

3,32,

46,07,

3,441 x 10°.;

100.

1.

0,2.
Na het invullen van deze grootheden in de formule (4.8.1.) luldt
deze 3 A = 22,226 xAE g/1.
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4.7.3.6. Retransférer les mélanges de réaction dans les cuvettes et

mesurer les extinctions E2M et E 2B 4 365 nm.

4.8, Calcul

4'8‘10

4.,8.2,

Calculer la teneur.en éthanol de 1'échantillon, exprimée en g/1, A
1'aide de 1la formule suivante 13
A AE x V x Mw x f
O e — et
( xadxv
»
ou 3
AE = (Ezm - Em) - (Ezn - ElB)
E1M = 1'extinction mesurde de la solution d'édchantillon (4.7.3.3.).
ElB = 1'extinction mesuréde de la solution & blanc (4.7.3.3.)e
E?M = 1'extinction mesurée de la solution d'échantillon (4.7.3.6.).
E,p = l'extinction mesurée de la solution & blanc (4.7.3.6.).
v = le volume final 4du mélange de réaotion.
Mw = le polds moléculaire de 1'éthanol.
f = le facteur de dilution.
() = 1l'extinction moléculaire du NAD & 365 nm, en lemol™! om =2
d = le chemin optique de la cuvette cm.

v = la quantité, en ml, de solution d'édchantillon ajoutée
(8.7.3.1.).
Facteurs

Les valeurs sulvantes peuvent remplacer les symbolés figurant
sous 4.8.1. 3

v = 3,32
Mw = 46,07

§, =340 x 10°
f = 100

a =1

v = 0,2

La formule (4.8.1.) devient ainsi i

A = 22,226 x AE g/1.
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[ P—

gehalte en het werkélijke extractgehalte § voor uitsluitend zure bieren
wordt het ook uit het gehalte aan vluchtige zuren berekend 3}

zie onder 6.

5.1.

5.1.1. Breng enige pulmsteenkorrels in de 500 ml platbodemkolf en weeg

5¢1.2, Sluit het geheel aan op de koeler van het destillatie-

5+1.3. Weeg het 100 ml ontvangkolfje, pipetteer 5 ml gedestilleerd

5¢1.4. Ploats een asbestgaasje onder de 500 ml platbodemkolf en breng

[ i
i5. Extraotgehalte van de stamwort ’ !

Het extractgehalte van de -stamwort wordt berekend uit het alkohol-

Alkoholgehalte:

Apparatuur:

- Destillatie-apparaat, bestaande uit platbodemkolf van 500 ml, desti
latie-opzet, koeler bestaande uit een Iiebigkoeler en ecn allonge

die uitmondt in een kolf van 100 ml.
- Passende pyknometers met ingeslepen glazen stop en lange smalle hals,

inhoud ongeveer 45 ml. Pyknometers van het type Reischauer zijn bijzon-
der geschikt voor de hieronder beschreven hepéling.

- Analytische balans, weegnauwkeurigheid + 0, 05 mg.

- Gethermostatiseerd waterbad, 1ngesteld op 20 + 0, 05 C.

tot op 0,1 g nauwkeurig. Weeg vervolgens 100 + 0,1 g volgens 1. voorb
reid monster af in de kolf en voeg 50 ml g-destilleerd water toe.

apparaate.

water in de gewogen kolf en plaats deze zo onder de allonge
van het destillatie-~apparaat dat de opening hiervan uitmondt

onder het vloeistofoppervlak.

de kolfinhoud door voorzichtig verwarmen aan de kook.




- 5%

{

=6 = M (79) 6
Annexe 1

Extrait primitif . OO

'acides volatils intervient également ; volr sous 6.

. L'extrait primitif est calculé A partir de la teneur en alcool ‘_i
et de l'extrait réel $ pour les bidres acides uniquement ) ‘la teneur en

5.1. Teneur en alcool s

Appareillage 1

- . Appareil de distillation, constitué d'un ballon & fond plat de 500 ml,
‘a'un d8me de distillation, d'un réfrigérant constitué d'un réfrigérant de
Liebig et d'une allonge qui débouche dans un ballon de 100 ml,

~ Pycnométres appropriés A col lorng et étroit avec bouchon de verre rvdé,
contenance environ 45 ml. Les pycnomdtres du type Reischauer conviennent
particulidrement pour la détermination déecrite ci-apris.

-~ Balance analytique, préeoision + 0,05 mg.
- Bain-marie & thermostat, réglé 4 20 + 0,05° 0,

5.1.1. Mettre quelques fragments de plerre—ponoe dans le ballon é fond plat

de 500 ml et peser & 0,1 g pris. Peser ensuite, dans le ballon, 100 +
0,1 g de 1l'dchantillon préparé selon 1. et y ajouter 50 ml d'eau
distillée.

s, 1.2, Helier 1'engemble au réfrigérantde l'appareil de dietillation.

5.1.3. Peser le ballon récepteur de 100 ml, pipeter 5 ml d'eau distillée

dans ce ballon taréd et placer celui-ci de. telle sorte que 1'extrémité
de 1'allonge débouche sous la surface du liquide.

5.1.4, Placer une toile d'amiante sous le ballon & fond plat de 500 ml et

porter le contenu é ébullition en ohauffant prudemment.

/e




Destilleer tot 85 & 90 ml destillaat is verkregen, breng met gedestilleerd
water het gewicht van het destillaat dat zich in de 100 ml kolf bevindt op
100 + 0,1 g en meng.

Vul met het destillaat twee pyknometers en plaats deze op zodanige wijze in
het op 20 + 0,05°C gethermostatiseerd waterbad dat de vliceistofspiegel in
de pyknometer iets ligt beneden die in het thermostaatbad.

Iaat de pyknometers gedurende 30 minuten in het gethermostatiseerde bad stag
en stel na deze periode het vloelstofniveau in de pyknometer met behulp van
bijv. een Pasteur-pipet in op de merkstreep.

Plants de pyknometers nogmaales gedurende 30 minuten in het gethermostati-
seerde waterbad en herhaal de onder $.1.7. beschreven handeling.

Maak de buitenkant van de pyknometers evenals het deel van de binnenkant vay
de hals van de pyknometer boven het vloeistofniveau zorgvuldig vochtvri},
voor deze laatste handeling kan bijv. een tot smalle reepjes gevouwen stuk
filtreerpapier worden gebruikt, plaats de bl jpassende stopjes op de pykno-
meters en bepanl onmiddellijk het gewicht van de gevulde pyknometer tot op
0,1 mg pauwkeurig.

Moak de gebruikte pyknometers zorgvuldig schoon en droog en bepaal het
gewicht tot op 0,1 mg nauwkeurig. Vul de pyknometers met gedestilleerd
water dat door uitkoken koolzuurgasvrij is gemaakt en bepaal op de wiljze
aangegeven onder 5.1.6. tot en met 5.1.9. de waterwaarde.

Bereken tot in de vijfde decimaal de dichtheid 20/20° C van

de water-alkoholoplossing in de pyknometers door de massa van de oplossing
te delen door de waterwaarde van de betreffende pyknometer (5.1.10)).

(De waterwaarde = de massa van de pylmometer gevuld met water van 20° O - ag
massa van de lege pyknometer.)

Lees voor de dichtheid 20/20°C gevonden onder 5.1.11. in de tabel van
Goldiner en Klemann (bijlage III) het bijbehorende alkoholgehalte A af in
gewichtsprocenten.

5.2. Werkelljk extractgehalte i

5.2.1.

Koel het residu in de 500 ml platbodemkolf (5.1.5.) af tot kamertemperatuur
breng het gewicht van het residu met gedestilleerd water op 100 + 0,1 g
en meng.

Bepaal op de wijze aangegeven onder 5.1. de dichtheid bi} 20/20°C tot in
de vijfde decimaal en lees het werkelijk extractgehalte in
gewichtsprocenten (E_ ) dat hoort bi) de gemeten dichtheid af in de tabel
van Goldiner en Klemann (bijlage IV).
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5.1.5. Distiller jusqu'a obtention de 85 & 90 ml de distillat puis, & 1l'aide:
d'eau distilléde, porterd 100 + 0,1 g le poids du distillat qui se
trouve dans le ballon de 100 ml j mélanger.

5.1.6. Remplir 2 pycnomdtresg & 1l'aide du distillat et les placer dans le
bain-marie régld & 20 i 0,05° C de telle sorte gque la surface du
liquide dans le pycnomdtre se situe un peu plus bas que celle du bain.

5.1.7. Talsser les pycnométres pendant 30 min. dans le bain thermostatisé
puls, aprds ce délail, porter le nivesu du liquide dans le pycnomdtre
Jusqu'au trait & 1'aide, par exemple, d'une pipette de Pasteur.

5.1.8. Placer & nouveau les pycnométres pendant 30 min. dans le bain-marie
thermostatisé et répédter l'opération selon 5.1.7.

5.1.9. Sécher soigneusement la paroi extédrieure des pycnomdtres de méme que
la partie de la paroi intérieure du ¢ol des pyonomdtres dépassant le
niveau du liquide 3 pour cette dernidre opération, utiliser par exemple
un morceau de papler-filtre pliesé en bandes étroites, placer les
bouchons appropriés sur les pycnomdtres et déterminer immédiatement
le poids, A O,1 mg prés, du pycnomdtre rempli,

5.1.10. Hettoyer et sécher solgneusement les pycnomitres utilisds et déterminer 3
0y1 mg prés le poids & vide. Remplir les pycnomdtres A 1l'aide d'eau dis-
tillée d'olt 1'acide carbonique a été chassé par ébullition et déterminer
la valeur en eau de la fagon déorite [sous 5ele6e & 54159, :

5.1.11. Calouler, jusqu'd la 5&me décimale, la densité A
20/20° C de la solution eau-algool déns les pyénométres, en divisant
la masse de la solution par la valeur en eau des pycnomdtres concernés
(5.1.10). (Valeur en eau = poids du pycnomdtre rempli dleau & 20° 0 - poids
du pyonomdtre vide's) ' oo

5.1.12, A partir de la denpité 20/20? 0 trouvée sous 5.1.11., rechercher la teneur.
en alcool correspondante A, en pour-cent en poids, dans le tableau de
Goldiner et Xlemann (annexe III).

5.2, Extrait réel ’ \

5.2.1, Refroidir & la température ambiante le résidu de distillation du ballon &
fond plat de 500 ml (5.7.5.), porter, & 1l'aide d'eau distillée, le poids du
résidu & 100 ¢ 0,1 g et mélanger.

Déterminer, de la fagon énoncde sous 5.1., la densité & 20/20° ¢
:Jjusqu'a la 5ime décimale et rechercher 1'extrait réel en % en. polds
‘(Ei% correspondant & la densité mesurée, dans le tableau de Goldiner

,%t Klemann (annexe IV).

'

o/




. Extractgehalte van de stamwort van zure bieren:

- B-= M IJ9] o -
' Bijlace 1

5.3. 9955599595_292_992_933599E§§EE§E§-!9§-99_§E§T!9rt3

Het extractgehalte p van de stamwort ultgedrukt in graden Plato (g per
100 g) wordt berekend met de formule van Balling:

2,066A + E
p o= 100 [100 T 1,%}\]
waarin

A = het alkoholgehalte in gewichtsprocenten zoals bepaald onder 5.1.

Er= het werkelljk extractgehalte in gewlichtsprocenten zoals bepaald onder
5.2.

Geef de uitkomst op, afgerond op de tweede decimaal achter de komma.

Het extractgehalte p van de stamwort van zure bieren uitgedrukt 1n

graden Plato (g per 100 g) wordt als volgt berekend:

p = Er + 2A + 1,5C

waarin

A = het alkoholgehalte in gewichtsprocenten zoals bepaald onder ‘5.1.

EP = het werkelljk extractgehalte in gewichtsprocenten zoals bepaald onder 5.2
C = het gehalte van het bier aan vluchtige zuren uitgedrukt als azijnzuur

in gewichtsprocenten en zoals bepaald onder 3.

Geef de uitkomst op afgerond op de tweede decimaal.

L-ascorbineguur

De bepaling van L-ascorbinezuur zal in ecn afzonderlijke
beschikking worden geregeld. .

Glycol propyleen alginaat

De bepaling van de glyéol propyleen alginaat zal in een afzonder-
11 jke beschikking worden Reregeld.

Ferrosulfaat

Apparatuur : Een geschikte atomaire absorptie-spectrofotometer
Holle kathodelamp voor 1ijzer -

Reagentia : Standaard ijzeroplossing, 1 mg/ml
Bijvoorbeeld : "Titrieol", Merck of equivalent.

Bereid uit de standaardoplossing door geschikte verdunning een
serie oplossingen die 0,5, 1.0, 2.0, en 4.0.4g Fe/ml bevatten. Meet
deze oplossingen met behulp van de A.A.S. en zet de gevonden absorpties
uit tegen de concentraties.

De 1jklijn 1s lineair tot Sug/ml.

Maak het monster koolzuurvrij door filtratie en bepaal zonder
verdere verdunning de absorptie.

Bereken met behulp van de ijklijn het gehalte aan 1jzei, uitgedrukt in
in mg/1.
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5.3. Caloul de 1'extralt primitif i

6.

8

.

L'extrait primitif p, exprimé en degrés Plato (g par 100 g), se oalcule
par la formule de Balling

2,066A + E_
100 + 1,066A

p = 100

ou

A = la teneur en alcool en pour-cent en'poidn, déterminée selon 5.1,

Er = 1'extrait réel en pour-cent en'poida, détermind ' selon 5.2,

Exprimer le résultat arrondi a la deuxidme décimalee

Extrait primitif des bidres acides

L'extrait primitif p des bildres acides, exprimé en degrés Plato
(g par 100 g), se calcule gomme suit

p=E_ + 20 + 1,50
ol
A = la teneur en alcool en pour-cent en poids, déterminée melon 5.1.
Er = 1ltextrait féel en pour-cent en poids, déterminé selon 5.2.
C = la teneur de la bidre en acides volatils, exprimée en acide acédtique

en pour-cent en poids, déterminéde selon 3.

Exprimer le résultat arrondi 4 la deuxiéme décimale, .

Acide L-ascorbigue

Ia détermination de l'acide I-ascorbique sera réglée dans une
décision distincte,
Alginate de propyléne glycol

1a détermination de l'alginate de propyléne glycol sera\ églée dans i
une décision distincte. :

Sulfate ferreux

Appareillage : Spectrophotomdtre & absorption atomique approprié
Tube & cathode creuse pour fer

Réactif ¢t Solution témoin de fer, 1 mg/ml
Par exemple : "Titrisol" Merck ou équivelent

Partant de la solution témoin, préparer, par dilution appropriée,
une série de solutions renfermant 0.5, 1.0, 2.0 et 4.0t g de Fe/ml. Mesurer
ces solutions & 1'aide du S.A.A. et noter les absorptions trouvées en regard
des concentrations.

La courbe d'étalonnage.est linéaire Jusqu‘'a i/lg/ml.
Eliminer, par filtrage, l'acide carbonique de 1'échantillon et

déterminer l'absorption, sans autre dilution.
A 1'aide de la courbe d'étalonnage, calouler la teneur en fer, exprimée en

‘mg/1.




10. Kunstmatige zoetgtoffen

10.1.

10.2.

10.3.

van analytisch zuivere kwaliteit te zijne
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Doel en toepassingsgebied

Deze methode beschrijft het dunnelaagchromatografisch onderzoek van
een door extractie van bier met ethylacetaat verkregen oplossing op
dulcine (p-fenethylureum), saccharine (o-benzoézuursulfimide) en cyclamaat
(natrium-cyclohexylaminosulfonaat). .

Met behulp van deze methode is op de plaat 4 pg van elk van de genoemde zoet-

stoffen nog duidelijk aantoonbaar.

Principe

Door uitschudden van de aangezuurde oplossing van het monster met
ethylaéetaat wvorden dulcine, cyclamaat en saccharine geisoleerd. De zoetstof-
fen aanwezig in het extract worden dunnelaagchromatografisch gescheiden en
kunnen door vergelijk van Rf-waarde en kleur met mee-gechromatografeerde re-

ferentie stoffen worden geidentificeerd.

Reagentia en hulpstoffen

Indien niet uitdrukkelijk anders vermeld dienen alle reagentia

3.1 Zwavelzuur LN

3.2 Azijnzuur

3.3 Mierezuur

3.4 Ethylacetaat

3.5 Petroleumether; kooktraject h0—60°C; vrij van indampresten

3.6 Ethanol 96%-ig, chemisch zuiver

3.7 Methanol

3.8 Xyleen (mengsel van o-, m- en p-xyleen), chromatografie kwaliteit

w
=l

n-propanol, chromatografie kwaliteit
3.10 Natriumsulfaat, watervri})

3.11 2,7-dichloorfluoresceine

9“!2"202)

3.13 Saccharine (natriumzout van o-benzoézuursulfimide; C

3.12 Dulcine (p-fenethylureum; C
1 3NSNa.2H20)
3.1k Cyclamaat (natriumzout van cyclohexylaminosulfonzuur; CGH“NHSO3N5)

II)'()

3.15 Loopvloeistof Meng vlak voor het gebruik 135 ml xyleen, 18 ml n-propanol,

21 ml ijsazijn en 6 ml mierezuur
3.16 Detectiemiddel Los 200 mg 2,T7-dichloorfluoresceine op in 100 ml ethanol

e ot o o 2 e e ot

96%-ig
o/
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10.1, Objectif et champ d'application

Oette méthode décrit 1l'analyse par chromatographie sur couche
mince de la dulcine (p-phénéthylurée), de la sacoharine (acide o~benzolque-|
spulfimide) et du eyclamate (cyclohexylaminosulfonate de sodium) dans

une solution obtenue par extraction de la bidre & 1'aide d'acétate
d'éthyle.

Cette méthode permet de déceler encore clairement, sur
la plaque, 4 pges de chacun des édulcorants précités.

10.2, Prirncipe

".iet de la coloration.
i

10.3.

La duleine, le cyolamate et la gaccharine sont isolés en agitant
ja solution acidifide de 1'échantilion aveo de 1'acétate d'éthyle. )
les éduloorants présents dans llextrait sont séparés .par chromatographie
en couche mince et peuvent 8tre 1dent1fiépdgfaoe A des solutions de réfé-’
‘rence ohromatographiéegucqﬁjoinféméni,"bér comparaison de la valeur ‘du Rf -

i
l

Réactifs et accessolres

Sauf mention oontraire expresse, tous les réaotifs doivent
8tre de qualité annlytiquement purel,

3.1, Acide sulfurique 4N
3.2, Aclde acétique glacial
3.3, Acide formique

3.4. Acétate d'éthyle

3.5. Ether de pétrole, point d'ébullition 40-60° 0, exempt de résidus
d'évaporation :

3.6. Ethanol 96 %, chimiquement pur

3.7. Méthanol

3.8, Xyléne (mélange de xylines o, m et p) qualité pour chromatographie
3.9. Propanol n, qualitéd pour chromatographie

3.10, Sulfate de sodium anhydre

3.11. 2,7~dichlorfluorescéine

3.12, Dulcine (p-phénéthylurée 09H12N202)

3.13, Saccharine (sel sodigque de 1'acide o-benzolque-sulfimide j

O_H O_NSNa.2H_O
1,05 NSNa. 21, )

3.14. Cyolamate (sel sodique de l'acide cyolohexylaminosulfonique }

06H11NH303N3)

3.15. Phase mobile 3 Mélanger extemporanément 135 ml de xyldne, 18 ml
de propanol-n, 21 ml d'moide acétique et 6 ml d'acide formique

3.16. Réydlateur s Dissoudre 200 mg de 2,7-dichlorfluorescéine dans
100 m1 d'éthanol 96 &

o/




10.4

10.5.

Bijlnge 1

3.17.1 Los 100 mg cyclamaat op in 100 ml van een mengsel van geli jke

3.17 Referentie-oplossingen

volumedelen ethanol 96%-ig en gedestilleerd water
3.17.2 Los 100 mg saccharine op in 100 ml ethanol 96%-ig
3.37.3 Los 100 mg dulcine op in 100 ml ethanol 96%-ig
3.18 Geacetyleerde cellulosepoeder 10% M.N. 300 Ac (Macherey - Nagel en Co.
of gelijkwaurdig)* _
3.19 Polyamidepoeder voor dunnelaagchromatografie (Woelm of gelijkwaardig)

3.20 Fluorescentie-indicator 2S-super (Riedel-de llaan A.G. of gelijkwaardig)

Toestellen en hulpmiddelen

Gebruikelijke laboratorium uitrusting evenals:

4.1 Ontwikkelbak voor dunnelaagplaten van 200x200 mm. Plaats twee stukken
filtreerpapier van 200x200 mm tegen de binnenkant van de bak. Na het in-
brengen van de loopvloeistof raakt de bak hierdoor sneller verzadigd met
dampen van de loopvloeistof.

4.2 Uitstrijkapparaat,

4.3 Schudmachine, Griffin Flask Shaker of gelijkwaardig

k.4 Roterende verdamper

L.5 Opstelling met U.V.-lamp; geschikt voor het bekijken van dunnelaagplaten
onder U.V.-licht van 254 en 366 nm

4.6 Micro-capillaires van 2 pl, met houder

Werkwi jze
5.1 Platen voor dunnelaagchromatografie

Weeg 9 gram geacetyleerde cellulosepoeder (3.18), 6 gram polyamidepoe-
der (3.19) en 0,5 gram fluorescentie-indicator (3.20) af in een konische
kolf van 300 ml. Voeg 60 ml methanol toe en suspendeer gedurende | minuut
op een schudmachine (4.3). Strijk de suspensie met behulp van een uit-
strijkapparaat ingesteld op een laagdikte van 0,25 mm uit op 5 platen
voor de dunnelasgchromatografie van 200x200 mmn. Laat de platen aan de
lucht drogen en activeer ze vervolgens gedurende 10 minuten in een droog-
stoof bij 70°C. Bewaar de platen tot aan het gebruik in een exsiccator .

zonder droogmiddel.

3.2 Isolatie
5.2.1 Pipetteer 50 ml bieri! in een bekerglas van 300 ml en voeg onder
roeren voorzichtig toe 10 ml 4N zwavelzuur en roer zonodig de

oplossing zolang tot deze koolzuur-vrij is.

Het vermelden van specifieke handels- en/of merknamen vormt géén aanbeveling,
doch is uitsluitend bedoeld als identificatie

£33 ) . .
Naar behoefte kan meer monster in bewerking worden genomen




3.17. Solutions de référence

3.17.1. Dissoudre 100 mg de oyclamate dans 100 ml d'un mélange &
volumes égaux d'éthanol 96 % et d'ean distillde.

3.17.2. Dissoudre 100 mg de saccharine dans 100 ml d'éthanol 96 ¥.
3.17.3. Dissoudre 100 mg de duloine dans 100 ml d'éthanol 96 %,

3.18, Poudre de cellulose amcétylée 10 % M.N. 300 Ac (Maoherey—Nagel
& Co ou équivalent) (*)

3.19: Poudre de polyamide pour chromatographie en couche mince
(Woelm ou équivalent)

3.20, Indicateur de fluorescence 7S-super (Riedel-De Haan AG ou équi~
valent)

10.4. Appareils et accessoires .

Equipement usuel de laboratoire, ainsi que s

4,1, Cuve de développement pour plaques & couche mince de 200 x 200 mm.
", Placer 2 morceaux de papier-filtre de 200 x 200 mm contre la paroi
intérieure de la ocuve. Ce faisant, aprds introduction de la phase
mobile, le cuve est plus rapidement saturée par les vapeurs de la

phase mobile. L e . -

Appareil répartiteur{

Agitateur, Griffin flask shaker ou équivalent
Evaporateur rotatif

Appareil & lampe UV, appropride pour 1l'examen des plaques & couche
mince sous lumidre UV de 254 et de 366 nm

4.6. Pipettes micro-capillaires de 2 mul- avec support.

Mode opératoire

5.1. Plaques pour chromatographlie en couche mince

Dans un vase conigue de 300 ml, peser 9 g de poudre de cellulose
acétylée (3.18.), 6 g de poudre de polyemide (3.19.) et 0,5 g
d'indicateur de fluorescence (3.20.). AjJouter 60 ml de méthanol et
mettre en suspension pendant une minute dans 1'agitateur (4.3.). Sur 5
plaques pour chromatographie en couche mince de 200 x 200 mm,
étendre la suspension A 1'aide d'un appareil répartiteur régld a
1l'épaisseur de 0,25 mm. Laisser les plaques sécher & 1l'air puis
les activer pendant 10 minutes dans 1'étuve A 70° C. Jusqu'a leur
utilisation, conserver cee plagues dans un dessicateur sans desgi-
catif,

5.2. Isolement

5.2.1. Pipeter 50 ml de bidre (**) dans un bécher de 300 ml et
ajouter tout en remuapt - prudemment 10 ml d'aclde sulfurique 4N et
mélanger au besoin la solution jusqu'd disparition de 1'acide carbanigque

(*) La mentiop de marques spécifiques ne constitue pas une recommandation,
mais une simple indication

(**) selon les besoins, on peut mettre davantage d'échantillon en oceuvre




5.2.2

5.2.3

5.2.4

5.3 Dunnelaagchromatografische scheiding en identificatie:

5.3.1

5.3.2

5.3.3

5.3.4

5.3.5

-l - M (79) 6
Bijlapgé 1 .
Opmerking: Het gebruik van een ultrasonoor bad bewljst hierbi)

goede diénsten.

Breng de oplossing over in een scheltrechter van 300 ml en schud de

oplossing tweemaal uit met telkens 50 ml petroleumether. Verwerp

iedere keer de organische fase.

Opmerking: Optredende emulsies dienen door centrifugeren in een
explosie-beveliligde centrifuge te worden gebroken. Gebrui
hiervoor géén alkohol. :

Voeg aan de waterige fase 10 ml ethanol 96%—1gAtoe en verzadlg de

oplossing met natriumsulfaat. Schud driemaal uit met telkens 50 ml

ethylacetaal, verzamel de ethylacetaat-extracten en droog deze één

nacht boven natriumsulfaat.

Opmerking: Tljdens het extraheren met ethylacetaat optredende emul-
sies kunnen worden gebroken met een welnig ethanol.

Filtreer het ethylacetaat-extract over een vouwfilter; damp aan een

roterende. verdamper tot droog in en neem het residu op in 4 ml

ethylacetaat.

Breng zoveel loopvloeistof (3.15) in een van filtreerpapier voor-
ziene ontwikkelbak voor dunnelaagchromatografie (4.1) dat het vloei-]
stofoppervlak ongeveer 1 cm boven de bodem staat. Sluit de bak met
het bijbehorende deksel en laat ter verzadiging met damp van de loop
vloeistof 1 4 2 uur bl) kamertemperatuur staan.

Merk op een plaat voor dunnelaagchromatografie (5.1) met een onder-
linge afstand van 2 cm een drietal startpunten langs een denkbeel-
dige 1iJn op 2 cm van de onderkant. De buitenste startpunten moeten
ten minste 2 cm van de zijJkant zijn verwijderd. Trek in de adsorben
laag ob 15 cm van de startpunten een 1lijn evenwljdig aan de denk-
beeldige startlijn.

Breng op het middelste startpunt telkens 4 4l van elk der referenti
oplossingen 3.17 op en ter weerszljden hiervan 2 en respectievelijk
4 pyl van de onder 5.2.4 verkregen oplossing.

Verdanp het op de startpunten aanwezige oplosmiddel aan de lucht

of onder een zwakke stlkstofstroom en plaats de plaat in de ontwik-
kelbak 5.3.1. Chromatografeer tot de 1oopvloeistof de eindstreep
heeft bereikt,'neem de plaat uit de bak en laat aan de lucht drogen|
Bekijk de plaat onder U.V.-licht van 254 en 366 nm en markeer de
dulcine en saccharine vlekken. Bespult de plaat met detectiemiddel
3,16, laat opnieuw aan de lucht drogen en bekijk de plaat zowel bij
dag- als onder U.V.-licht,

-/o




5.2.24

5.2.3.

5.2.4.
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Remarque 3 L'utilisation d'un bain A ultrasons est trés utile
en l'occurrence.

Pransférer la solution dans une ampoule & décanter de 300 ml
et l'agiter deux fois, chaque foils avec 50 ml d'éther de pétrole,
Rejeter chagque fols la phase organique.

Remarque t Les émulsions qui se produlsent doivent étre disso-
cides par centrifugation dans une centrifugeuse proté-
gée contre les explosions. Ne pas utiliser d'alcool
4 cet effet.

Ajouter,2 la phase agueuse, 10 ml d'éthanol 96 % et saturer la
solution & 1'aide de sulfate de sodium. Aglter trois fois, chaque
fois avec 50 ml d'acétate d'déthyle, rassembler les extraits d'acé-
tate d'éthyle et les sdcher pendant une nuit sur du sulfate de
sodium,

Remarque t Les émulsions qui se produisent pendant 1l'extraction
avec L'acétate d'éthyle peuvent @tre brisées & ltalde
d'un peu d'éthanol.

Filtrer l'extrait d'acétate d'éthyle sur un filtrg plissé

dvaporer & sec dans un évaporateur rotatif et reprendre le
résidu par 4 ml d'acétate d'éthyle,

5.3. Séparation par chromatographie sur couche mince et identification

5.3.1.

5.3.2.

5.3.3.

534,

5¢3.5.

Dans une cuve de développement pour chromatographie en couche
mince, tapissde de papier—filtre (4.1.)., déposer une quantité
de phase mobile (3.15.) telle que la surface de la phase mobile
gse trouve environ 4 1 em au~dessus du fond. Fermer la ouve &
1'aide de son couvercle et laisser reposer pendant une ou deux
heures & la température ambiante, en vue de la saturation par
les vapeurs de la phase mobile.

Sur une plaque de chromatographie sur couche mince (5.1.), marquer
trois points de départ, séparéds de 2 om, le long d'une 1igné
imaginaire distante de 2 em du bord inférieur.

Les points de départ extérieurs doivent se situer & 2 cm au moins
des c3tés. Dane la couche d'absorbant, tracer, A 15 om des points
de départ, une ligne paralldle & la ligne de départ imaginaire.

Déposer, au point de départ central, 4 ml, de

‘chacune des solutions de référence (3.17.) et, de part et d'autre,

respectivement 2 et 4 ml. de la solution obtenue sous 5.2.4.

Evaporer le solvant, présent aux points de départ, & 1l'air ou
sous faible courant d'azote et placer la plagque dans la cuve
de développement (5.3.1.), Chromatographier jusqu'a ce que la
phase mobile atteigne la ligne terminale, retirer la plaque de
la cuve et la laisser sécher & l'air,

Examiner la plaque sous lumidreW & 254 et 366 nm et marquer les
spots de dulcine et de saccharine, Vaporiser la plaque & 1l'aide
du révélateur (3.16.), laisser & nouveau sécher & l'air et examiner
la plaque aussi bien & la lumiére du jour que sous lumidre UV,
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Vergeli}k de Rf-waarden en kleur zowel bi) dag- als onder U.V.-1lich
van de referentiestoffen met die van de vlekjes in het chromatogram

van het monster. De gemiddelde Rf-waarden x 100 bedragen globaal @

- dulcine ongeveer 75
~ saccharine ongeveer 55
- cyclamaat ongeveer 35

Indien de zoetstofvlekjes niet of nauwelljks waarneembaar zijn,
dient de plaat, nadat deze een nacht over op een donkere plaats is
bewaard, opnieuw beoordeeld te worden.

11. Bevestigingsreactie voor cyclamaat

11.1. Doel en toepassingsgebied:

Met behulp van de beschreven methode kan op eenvoudige yiJze i_
in bier cyclamaat worden aangetoond tot een gehalte van

““minimaal 20 mg per liter. ’ ’ e

11.2. Principe:
tlet cyclamaat wordt door uitschudden met ethylacetaat geIsoleerd.

Daarne wordt door een nitrietbehandeling in zuur milieu sulfaationen afge-

splitst, die mel behulp van bariumionen worden aangetoond.

11.3. Reagentla:
3.1. Ethylacetaat p.a.

3.2. Ethanol abs. p.a.

3.3. Zwavelzuur, 4n.

3.4, Zoutzuur, in.

3.5. Bariumchloride, 1n.

3.6. Waterstofperoxyde p.a., 30%.
3.7. Natriumnitrietoplossing, 2%.

11.4. Apparatuur en hulpmiddelen:

4.1. Gebruikelijk laboratoriumglaswerk, waaronder scheltrechters van 100 ml.
4.2. Roterende vacullmverdamper.
4.3. Rondfilters, MN 640 d groen.

11.5. Werkwijze: e e
5.1.. Breng 50 ml bier over in een scheitrechter van 100 ml, voeg 5 md

zwavelzuur 4 n toe en maak de oplossing koolzuurvri).
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Comparer, aussi bien & la lumitre du jour que sous lumidre
UV, les valeurs Rf et la teinte des substances de référence
avec celles des spots du chromatogramme de 1'échantillon.
Les valeurs moyennes Rf x 100 sont, approximativement t

-~ duleine environ 75
-~ saccharine environ 55
- cyolamate environ 35

Si les spots d'ddulcorants ne sont pas ou & peine visibles, 11
faut réexaminer la plaque aprés l'avolr conservée pendant une
nuit dans 1'obscurité,

‘11, lReaotion de confirmation pour le cyclamate

11 1. Ob1eot1f et ohamp d'application 1

La méthode déorite permet de déteoter de manidre simple le
cyclamate dans les biéres, jusqu'a une teneur minimale de 20 mg. par
litre. .

11.2, Principe ¢
Le oyclamate est 18014 par agitation avec de l'acdtate d'éthyle|

Ensuite, les ions sulfate sont séparés par traitement au nitrite
en milieu acide et caractérisés 4 1'aide d'ions baryum.
11.3. Réactifs &
3.1. Acétate d'éthyle p.a.
3+2+, Ethanol absolu p.a.
3.3. Acide sulfurique 4n.
3.4. Acide chlorhydrique 4n.,
3.5, Chlorure de baryum 1n,
3.6. Eau oxygénée p.a. 30 %,
3.7: Solution de nitrite de sodium 2 %.

11.4. Appareillage et accessoires

4.1. Verrerie usuelle de laboratoire, dont des ampoules a4 décanter
de 100 ml.,

4.2. Evaporateur rotatif sous vide
4.3, Piltres ronds MN 640 d vert

11.5. Mode opératoire ¢
5.1, Introduire 50 ml de la bidre dans une ampoule & décantation de

100 ml, ajouter 5 ml d'acide sulfurique 4n et éliminer 1'acide
carbonique de la bidre,

S




12,

13.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

Kleurstoffen

referentiemethode voor het opsporen en het identificeren van in levensmid-

delen aanwezige, in water oplosbare, synthetische kleurstoffen.
Reductonen

worden geregeld.
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Schud de vloeistof driemaal krachtig gedurende 2 minuten uit met 25 ml

ethylacetaat en was de verzamelde extracten uit met enkele ml gedestilleerc

water. )

Opmerking: Optredende emulsies moeten door centrifugeren in een explosie-
beveiligde centrifuge worden gebroken.

Filtreer het extract door een droog filter in een platbodemkolfje van

100 ml en verwinér de ethylacetaat met behulp van een roterende vaculim-

verdamper (badtemperatuur 40°C).

Neem het residu op in 5 ml heet water, koel af en fiitreer indien nodig
door een nat filter.

Voeg aan het filltraat achtereenvolgens 1 ml zoutzuur 4 n, 3 druppels
bariumchloride oplossing 1 n en 3 druppels waterstofperoxyde 30% toe.
Meng en laat vervolgens 15 minuten staan.

Filtreer, indien een troebeling waarneembaar is, wederom door een nat
filter en vang het filtraat op in een volkomen heldere reageerbuls. Voeg
aan het filtraat 1 ml nahriumnitrietoplosslng 2% toe, meng en beoordeel
na 10 minuten staan.

Een troebeling, het duideli}kst waarneembaar tegen een donkere achter-
grond en zijwaartse lichtinval, wi)st op cyclamaat.

Voeg aan de eventueel heldere oplossing in de buis eenzelfde volume
ethanol p.a. toe en meng. Bi) asanwezigheid van geringe hoeveelheden
cyclamaat ontstaat alsnog een troebeling.

Zie Beschikking M (76) 10 inzake de toepassing van een Benelux-

De bepaling van reductonen zal in een afzonderlijke beschikking
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Agiter édnergiquement le liquide A& trols reprises pendant deux
minutes aveo 25 ml d'acétate d'éthyle puls laver les extraits
ragsemblés & 1'alde de quelques ml d'eau distillée.

Remarque 1 Les émulsions qui se produlsent doivent &tre brisées
par centrifugation dans une centrifugeuse protégée
contre les explosions.

Filtrer l'extrait sur un filtre sec dans un ballon & fond plat de
100 ml, éliminer l'acétate d'éthyle & 1'aide d'un évaporateur
rotatif sous vide (température du bain 40° o).

Reprendre le résidu par 5 ml d4'eau chaude, refroidir et filtrer
au besoin sur un filtre humide.

Ajouter au filtrat successivement 1 ml d'acide chlorhydrique

4n, 3 gouttes de solution de ohlorure de baryum 1 n et 3 gouttes
d'eau oxygénée 30 %. Mélanger et laisser reposer pendant quinze
minutes,

81 le liquide se trouble, filtrer & nouveau sur un filtre humide
et recueillir le filtrat dans un tube A essal parfaitement
clair. Ajouter au filirat 1 ml de la solution de nitrite de
sodium 2 % mélanger et examiner apris avoir laissé reposer

pendant dix minutes.

Un trouble, observable le plus nettement sur fond sombre et dans
un rayon de lumidre latéral, révdéle la préesence du cyclamate.

Ajouter, & la solution éventuellement limpide dans le tube, un
méme volume d'éthenol p.a. et mélanger. Un trouble se produit
en cas de présence de failbles quantitéds de cyclamate.

Colorants

Voir Décision M (76) 10 relative & l'application d'une

méthode de référence Benelux pour la recherche et l'identification des
colorants synthétiques solubles dans l'eau, présents dans les denrées
alimentaires.

Réductones

La détermination de réductones sera réglée dans une décision

distincte.
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Zwaveliyzuur

Reazentia:

hitting aan de onderzijde van de kolf.
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stikstof, chemisch zuiver uit cilinder.

fosforzuur, 85% pro analysi

waterstofperoxide, 0,2%. .

Verdun 0,7 ml waterstofperoxide 30% met water tot 100 ml. Bereia deze
oplossing dagelijks vers.

Natriumhydroxide, 0,01 N.

Stel de titer op kaliumwaterstofftalaat.

Methanol, pro analysi.

Mengindicatoroplossing.

Meng 100 ml alcoholische methylrood oplossing (0,03% m/v) met 100 ml
alcoholische methyleenblauw oplossing (0,05% m/v). Filtreer.
Destillatie apparaat, zie figuur 1.

Breng in het ontvangvat van het destillatie-apparaat 10 wl waterstof-
peroxide oplossing en 60 ml gedestllleerd water. Voeg enige druppels
mengindicator oplossing toe en neutraliseer zonodig met 1 4 2 druppels
0,01 N loog.

Sluit het ontvangvat op het destillatie apparaat aan. Schakel in serie ag|
het ontvangvat een wasfles met 25 ml evenéens geneutraliseerde waterstof-

peroxide.

Bréng 50 ml van het bier In de 250 ml destillatiekolf en voeg toe 50 ml
methanol. Meng zo goed mogelljk. ‘

Verdring de lucht, na bevestiging van de kolf aan het apparaat, door
gedurende 10 minuten stikstof door te leiden. De snelheid van de gasstroo|
gedurende de destillatie moet zodanig ziJn dat de gasbellen te tellen zi}]

in de wasfles.

Voeg door de scheltrechter 15 ml fosforzuur toe, licht daartoe de glazen

stop op het ontvangvat op.

Breng de kolfinhoud na goed mengen snel aan de kook en cnderhoud zacht

koken gedurende 30 minuten precies aan. VermiJd aanbranden door overver-

Ontkoppel het ontvangvat van het destillatie-apparaat, sluilt de stikstof-
stroom af en spoel de inleidbuis van het ontvangvat af met gedestillieerd

water.

Titreer de inhoud van het ontvangvat met natriumhydroxide totaat Je

indicator naar groen omslaat.
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14. Anhydride sulfureux

Béaotifg ]

- Azote, chimiquement pur en bonbonne -
- Acide phosphorique, 85 % pro analysi
- Eau oxygénée, 0,2 %

Diluer 0,7 ml d'eau oxygénée & 30 % aveo de 1'eau Jusqu'a 100 ml,
Préparer cette solution extemporanément.

Hydroxyde de sodium 0,01 N,

Déterminer son titre par le phtalate acide de potassium.

Méthanol, pro analysi
Solution d'indicateur

Mélanger 100 ml de solution alcoolique de rouge de méthyle (0,03 % n/v)
et 100 ml de solution alcoolique de bleu de méthyldne (0,05 % m/v).
Filtrer.

Appareil de distillation (voir fig. 1).

14.1. Dans le ballon récepteur de 1l'appareil de distillation, introduire 10 ml de
1a solution d'eau oxygénee et 60 ml d'eau distillde. Ajouter quelquee
gouttes de 1la solution du mélange indicateur et neutraliser au besoin
par une ou deux gouttes d'hydroxyde de sodium 0,01 N,

14,2, Fixer le récepteur de 1l'appareil de distillation. Brancher en série,
sur le récepteur, un flacon laveur contenant 25 ml d'eau oxygénde
également neutralisde.

14,3, Déposer 50 ml de la bidre dans le ballon de distillation de 250 ml
et ajouter 50 ml de méthanol. Mélanger aussi intimement que possible.

14.4. Aprés avoir fixé le ballon & 1'appareil, chasser l'air par un oourant
d'azote pendant 10 minutes. ILa vitesse du courant gazeux pendant la
distillation doit @tre réglée de telle sorte que 1'on pulsse compter
les bulles de gaz dans le flacon laveur,

14.5. Par 1'ampoule & décantation, ajouter 15 ml d'acide phosphorique aprés
avolr enlevé le bouchon de verre du récepteur. Replacer celui-ci.

14 .6. Aprés avolr bien mélangé le contenu du ballon, porter & ébullition et
maintenir une dbullition modérée pendant 30 minutes exactement.
Eviter toute surchauffe de la partie inférieure du ballon.

14,7. Détacher le récepteur de 1'appareil de distillation, couper le courant
d'azote et rincer le conduit plongeant dans le récepteur avec de
1'eau distillée.

14.8, Titrer le contenu du récepteur & l'aide de 1'hydroxyde de sodium
Jusqu'a virage au vert de 1'indicateur.
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14.9. Bereken het zwaveldioxidegehalte in milligram per liter waar:

15.

V. x N x 32 x 1000

Z = P
waarin: .
V = het aantal milliliters loog gebruikt bij de titratie
N = normaliteit van de loog
P = het aantal milliliter in bewerking genomen bier
Zle figuur 1.

Bepaling van de inhoud van flessenbier

- Ga uilt van een representatief aantal eenheden
(voor de praktijk 20 - 30 voldoende).

- Verwijder de afsluiting van de fles op zodanige wijze
dat schuimvorming wordt voorkomen.
Weeg fles (zonder dop) -+ bler . s A gram.

~ Vul aan met water van O - 10° C tot aan de rand.
Weeg fles + bler + water t D gram.

- Maak de fles leeg, spoel schoon, droog uitwendig en
vul tot aan de rand aan met water van O - 10° C,
Weeg fles + water + B gram.

- Glet fles leeg en droog haar in- en uitwendig.
Weeg lege droge fles t C gram.

Hét volume van het bier is dan @
(A+B-C-D)ml.




14.9.

15.

& 15 = u (79) 6
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Calomler la teneur en diloxyde de soufre, exprimée on milligramwes

par litre, & 1'aido de la formule

Y x N x 32 x 1000
r

.
ou 1

V = le nombre de millilitroe d'bydroxyde de sodium utilieds
pour le titrege

N = la normalitd de 1'hydroxyde de sodium
P = le nombre de millilitres de la bldre mise en oeuvre.

Voir figure 1,

Détermination du contenu dea bouteilles de bldre

Se baser sur un nombre représentatif d'unitéa
(dans la pratique 20 - 30 sont suffisantes).

Enlever la fermeture de la bouteille en dvitant
la formation de mousse.
Peoer 1la bouteille (sans capsule) + bidre 1

Remplir jusqu'asu bord avec de l'eau de O & 10° C.
Pescer la bouteille + bidre + eau t

Vider la bouteille, la rincer, la sédcher A l'extérieur
et la remplir jusqu'au bord aveo de 1'eau de O & 10° C,
Peser lu bouteille + eau 3

Vider la bouteille, la aécher & l'extérieur et &
1'intérieur.
Peser 1n bouteille vide et sdche 1

Le volume de bidre ecot alors de t

(A +B-C-D) m.

A grammes

D gremmes

B grammes -’

C grammes
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Annexe IT

265

NS = rodage normalisé
_ normaal slijpstuk

DESTILLATIE-APPARAAT VOLGENS TANNER

APPAREIL DE DISTILLATION SELON TANNER

10 stuks |
10 éléments’

" 870
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TABEL VAN GOLDINER EN‘ KLEMANN VOOR DE OMZETTING VAN
DE DICHTHEID BIJ 20/20°C IN HET ALCOHOLGEHALTE IN
GEWICHTSPERCENTEN

TABLE DE GOLDINER ET KLEMANN POUR LA CONVERSION
DE LA DENSITE A 20/20°C EN TENEUR EN ALCOOL EN
POUR-CENT DE POIDS

i 1
; dichtheid fJalcoholgch. |dichtheid}alcoholgeh.. [dichtheid|alcoholgeh.]dichtheid{alcoholgeh.
4 20/20°C /100 g 20/20°C £/100 g 20/20°C /100 g 20/20°C /100 g
W densité {Jten. alcool|{ densité [ten. alcool | densité [ten. alcool| densité |ten. alcool
1,00000 | o0 000926 | 0.40 vaunst b o0 000777 | 1,20
0,999 1! 24 1 “al o, g !
o 2 T2 2! 47 2 7 2
w5 3. 21 3! 5 3 7t 1
93 a4’ 1 4! af g 70 4
9 5 17 5 l It 5 (] [
& 6 I 15 6 j 39 G Gt H
a7 7 i 7‘ KYR 1 7 ti4 7
56 " 1 8! sl g 62 8
04 0y ) 9| KRR T 60 9
099902 [ 0,10 ¢ 0,00007 | 0,50 090032 § 0,90 009754 § 1,30
] [ a5 1 30 b t . 59 1
7 2 o 2 wf- 2 55 2
7 3 02 K} 26 3 53 3
75 4 00 4 24 4! 5 4
73 .h a0 5 22 5 19 ]
Y2l 6 [T G 20 6 47 6
69 7 ! 0 7 19 7! 46 7
7 8 i 92 6, 17 K 44 u
G5 9 ! 90 [N 15 9 42 9
0,099G63 | 0,20 099808 | 0,60 i
T : : . i a9un13 ) 100 ° on9740 | 1,40
al ol I i
50 3 1 i e 2 7 i
56 4 8 1 o8 3 .l:) 3
54 5 79 5i 06 4 k] 1
52 ] 77 6. 04 5 :N f,
50 7 76 7 02 1} :!!l [
49 [ 74 8- w: '7' )'J'l '7,
‘ ; . 00070 26
B 7 “ a7 9 24 9
G
.0.9!1!1::: : 0'3? "'("("',7;;: 0'7(,' 000795 | 1,10 00972 | 1a0
" 2 Wl 2 m ! S
an 3 64 3 il 2 " 2
Pt 4 G 1 20 3 17 3
15 5 0 5, At 4 13 1
23 G 5 6 6 5 1 5
»l 7 57 7 i 6 1 i
30 8 55 8 n2 7 ol 4
2] 9 - 53 9 myoa o .
91 | ) 70 H [ .
0.09926 1. 0.10 0.00851 4 0.0 099777 { 1,20 1,60

0,997u4

ofe
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dichtheid|alcoholgeh. [dichtheid {alcoholgeh. |dichtheid|alcoholgeh s jdichtheidialcoholgehs
20720°c | g/100 g | 20/20°¢ | g/100 g | 20/20°C | g/100 g | 20/20°C | @/100 ¢
donsité |ten. alcool| densité [ten. alcool| densité |ten. alcool{ densité |ten. alcool
0,99704 1,60 0,996 200 0,995359 2,40 0094080 2,00
o 1 2 1 57 1 v 1
o 2 w2 55 2 45 e
WG 3 S 26 3. 53| NI [IX] K}
wi ) pa| 4 . 52 i 4 1) 1
W 5 " 5 - 50 5 Ko 5
"t 4 o0 G’ 48 6! m [
a7 1" 7 awp 7 il 7
wl 8 - 17 8! 4f a ) 4
n? i 9 15 9 42 9 73 9
i
09685 | 170 000613 | 2,10 0,99541 | 2.50 080172 | 2,90
cu [ n i a0 1 70 !
e 2 10 2 37 2 &1 2
wh 3 o 3 35 3 67 3
78 4 06 4 R ] 4 65 4
, 5 04 5 k7] 5 63 3
74 6 | 02 6 30 [ fi2 4
72 7. co 7 wy 7 o 7
71 o 0,99599 0 26. 8 58 "
owp 9 97 9 25 9 o7 e,
006087 § 10 2,20 099523 § 260 u,';l!)rl.:.."; .UH‘)
(DOl 4 t | 2n ] .:.! !
6 2 2 . 20 2 :' 2
62 3 (14} K 13 3 50 3
ko4 a7 4 16 4 A 4
suf 5 06 5 14 5 A6 p
a6 G 84 G 13 6 A5 7
54 7 #2 7 1" 7 A a
52 8 o 8 09 8 12 9
a0 9 7 9 o7 ] 40 '
00640 400 0.09577 { 2,30 0,99506 | 2,70 099430 | ‘l’
47 t 75 l 04 ! 46 9
15 2 7 2 02 2 a5 4
14 3 n 3 00 3 4 3
1 4 69 4 099499 4 3 M
10 s 67 5 97 5 :}: .
am N 5 G 95 6 . s Y
6 7 G4 7 0l 7 “’ "
{1 f ' " wl s o "
e 9 ) 0 "o 9 00k TR
00961 | 200 009550 | 2,40 o.0409 | 2,00 RAHEELN BE
o/o
. —_— - . . -
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dichtheid|alcoholgeh.|dichtheid| alcoholgehe. [dichtheid|alcoholisehs dichtheidjalcoholgeh.
20/20°C | g/100 g | 20/20°C | g/100 g | 20/20°C | /100 g | 20/20°C | g/100 g
densité |ten. alcool| densité [ten. alcool | densité [ten. alcool| densité [ten. alcool
090421 § .20 099352 | .60 o90205 | 1,00 Z. 1009220 | 440
19 ! 5 1 . 03 1 H 1
17 2 44 A 1w 2! i ®
16 3 47 3 i ) 3 ! 15 .
14 4 15 1| m 4 1 4
12 5 41 [ 77 ] 12 5
] 6 42 6| 75 6 10 G
1] 7 0 ? 74 7 L] 7
07 8 38 4 72 8 07 8
05 9 Y 9 70 9 05 0
099404 4 3,90 040335 | 3.70 009269 | 4,00 ! 090201 | 4,50
02 & | 33 [ 67 1| %] |
003 2 an 2 65 2 00 2
099398 ¢ 3 30 a0 64 3! 0,99199 a
96 4 26 4 621 - 4! o7 4
95 5 27 [ 0 5 i 96 5 :
93 G 25 G | 59 6 ] 6
9 v 7 23 7 72 N o 7
89 i 8 21 0 sif 0 n
g9 19 9 . Ml 9 1 Y
0,90806 ] 3,40 v003n { ane 099252 ) 420 . 099107 | 4.6
we oy 1 1 51 P asl :
Wty o2 14 2 9] 2 nq 2
B3 13 2 47¢{ 3 82 3
79 4 4 1 4, al 4 (i1} 4
774 5 0 5 a“al 5 7 5.
76 6 08 6 <71 6 77 [0
Il 7 06 7 4 7 9% 7 :
7L 8 o4 n e 8 74 T i
70 :l 9 o3 0 79 9 73 9
0,49369 | 2,50 099301 | 3,49 099236 { 4,30 o9m71 | 470
67 4t 0,90290 1 a1 1 60 1
65 & 2 o 2 i 2 67 2
64 3 a6 K} N 3 6fi 3
62 4 4, 4 4 29 4 4 4
o'y 5 b 5 a3 5 Il 5
5 G 9t 6 2 [ ] G
57 7 0 7. 24 7 o 7 |
51 8 " 0 23 [ 54 8
a1 0 i © 9 1] 9 56 0 -
0,99352 Il 3,60 o,00205 § 4,00 099220 | 4.40 099154 ] 400 i

/o
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12
dichtheid|alcoholgeh. |dichtheid |alcoholgeh.|dichtheid|aleoholgeh. [dichtheid alcoholgeh.
20/20°C /100 g 20/20°C e/100 g 20/20°C ¢/100 ¢ 20/20°C /100 g
densité [ten. alcool| densité {ten. alcool| densité {ten. alcool| densité {ten. alcool
090155} 4,80 000089 1 5,20 0,99026 | 5,60 000962 | 6.00
X ! w2 f 24 | il i
51 2 "5 2 23 2 4 2
AN N 1K} K} 21 K} ki) R
47 4 " 4 " 4 oh 4l
A 5 m 5 1] 5 55 5¢
44 [H " 6 16 G 54 G
12 7 77 7 14 7 52 7
41 1 7 B K} L} 50 8
a9 9. 74 9 1 9 49 9
038 | 4,90 0909073 | 5,30 0,99010 { 5,70 0,00047 | 6,10
a6 [ 71 ] 08 1 45 )
KE] 21 G 2 07 2 44 2
kK] 3 (] K 05 3 42 3
31t 4 Gty q [iX] 4 4t 4
29 5 64 5 02 5 40 5
Ry 6 (5 6 00 G an 6
26 7 Gl 7 0,189 7 6 7
pl [0 o o 97 ] K2 "
2 9 51 9 05 9 . kKl 9
00m21 1 5,60 oams? o540 o994 | 5,80 ona901 ¢ 6,20
" 1 55 1 92 1 29 1
i 2 3] 2 90 2 2] 2
16 K 52 K} 49 3 26 3
14 4 51 4 87 4 24 4
K} 5 19 5 86 5 23 5
" 6, 47 6 14 6 an 6
1 7i A5 7 K] 7 20 ?
o Ui 44 1} 0 [} 14 8
ot 9i 12 9 80 9 17 9
i
090105 | 5,10 099041 | 5,50 00,9807 | 5,90 098915 | 6,30
[1X] [ 40 t 76 ! 13 |
02 2; K ] 14 2 12 2
1) 3 a7 K} 7 3 10 )
a.9900m 4 ' a5 1 n" 4 0 4
w/ 5 HX] 5 0 5 o 5
W 6! o “ (B} i .0 6
"W 7 KT 1 67 7 (I v
" [} 2 ] 65 8 [N ]
a0 q 271 9. 63 9 0,98901 N
0,90080 | 5,20 0,99026 | 5,60 0.90962 | 6,00 0,98899

6,40
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3 .
dichtheid{alcoholgeh.|[dichtheid|alcoholgeh,. [dichtheid|alcoholgeh.{dichtheid|alcoholgeh.
20/20°C e/100 g 20/20°C €/100 g 20/20°C /100 g 20/20°C /100 g
densité [ten. alcool| densité [ten. alcool | denegité [ten. alcool] densité [ten. alcool
o000y | 6,40 000837 { 6.00 0,00777 | 7,20 090717 | 7.60
Y} 1 45 [ 76 1 16 1
m. 2 Kt 2, 75 2 4] 2
K2 K} KV b 73 3 13 3
w2 4 30 4 72 4 1 4
] 5 al 4 70 5 1of 5
i 6 27 1. 68 6 on 6
1) 7 ¥ Vi 67 ? o7 7
8t ] 2 [T 65 8 . 05 a
w3 9 23 9 G4 9. vif 9.
098543 | 6,50 098821 | 6,90 098762 { 7,30 0702 ¢ 7,70
we ! 20 1 60 [ o | 1
80 2 19 2 59 2 098699 ¢ 2
0 3 17 3. 57 3 wl 3
7 1 15 4 56 4 a5 4
75 5 14 5 55 ‘5, ] 5
M 6 12 6 " 83 6 93 G
7 7 1l 7 52 a 02 7
i H 10 [ 50 8 a0 ]
() ] un g 49 g #9 9
0,90747 | 7,40 eontu? § 7,80
o867 | 6,60 0,9u807 | 2,00 s ' o 1
6ty ] 06 ] 44 2 1Y) 2
G4 2 04 2 13 ,, 03 3
62 3 03 k] 4 1 i 1
6l 4 o1 4 20 5 50 5
59 5 : 00 5 :lﬂ o 74 6
sn G 0.98791 6 o ) 77
. . p 36 7 7
K10 7 w7 ? e 75 n
55 B he 1 35 8
syl o 91 9 a3 9 ” 9
0.98852 { 6,70 000792 1 7,10 000732 § 7,50 - """“’;‘l’- 7.0 ’
50 1 ol 1 3o 1 !
, . " 69 2
19 2 " 2 29 2 pos 3
1 3 (] 3 27 3 rlr p
A 4 i 4. 26 4 G" 2
At 4 W 5 29 5 b3 5
63 G
. 41 u " 6 23 6 pos 7
i " 7 " Y} 2 7 ‘.'" 4
| 40 u W}l o oon 2073 8 e
! | . 19 9 3 9
i an ] 7 0 ; . 098657 | 8,00
10,00837 ¢ 6,00 0,99777 | 7.20 080747 § 7.60 S g
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DE DICHTHEID BIJ 20/20°C IN HET EXTRACTGEMALTE VAN
DE WORT IN g/100 g BIER

TABLE DE GOLDINER ET KLEMANN POUR LA CONVERSION
DE LA DENSITE A 20/20°C EN EXTRAIT PRIMITIF EN
g/100 g DE BIERE

P

lichtheid| % extract jdichtheid| % extract.|dichtheid{ % extract jdichtheidl % extract
20/20°C | @g/100 g | 20/20°c | g/100 g | 20/20°c | g/100 ¢ | 20/20°Cc | e/100 g
densité |  extrait, | densité | % extrait’ | densité | % extrait :| densité | % extrait’
100000 |} .0.00 10 41 i 36 Bt 472 21
S| m Tt 42 t w82 e | 22
00K 02 167 43 : 324 43 479 23
012 03 172 My Y 84 Do 24
1A o™ 170 15 32 45 | 25
T ” 180 16 136 86 1 26
024 e 184 47 ) N7 L. Aus 27
uH W’ 187 Rl M3 B Vo 2
) u - A M7 0 100501 o
035 " ws 1050 RETIN R S AL
"o b oan! LA st 355 o P12 3t
- 04y NI IRUING 52 Case w2 l,.,sm 32
A Bt ST I Jo3 1 93 TR BEEY
coostl ooy 214 54 367 94. L, 523 34
U ooss .14 215 35 Ry 95 i 527 35
- . 059 15 | Javp 86 s |96 5 36
| 063 16 223 57 379 97 &35 37
067. ¢ 17 261 58 T2} e i 5w 38
070 18 - 20 59 386 L) L 54 »
074 ™ | !.. .2 0.0t KU1 100 S 547 1.0
oM o coasloet wel o owm bosse 41
X . 14 24 62 RUY o2 ¢ 35%° 47
82 24 v Mo 6) o0 [1X] ‘ . %58 43,
6 22 T250 o 05 Y] 52 m
o 2 254 65 1 3 |5 566 45
(] 241 258 6 X ) '3 T 870 46
re) ” ! 262 67 | 17 07 . s74 47
1ontor 2 2065 o8 421 08 Y 48
R TUN ST 269 | 425 o I 49
Sl m 274 070 21 Lo v osus | o156
1 PO 277 i 4433 i i 589 51
17 § oo 281 7, 437 12 © 593 " 52
121 3| amsp 73 L B s97 | s
125 2 289 7 . 14 100601 &9
18 awe 293 5. T8 15 605 5
132 M 207 16 452 16 609 | .56
136 15 oot 7 456 17 o3 57
140 ¥ 04 [ 460 18 616 58
144 37! 308 79 164 19 620 59
148 " 3zl o8 ©aen,l 120 ETN
152 W, 'i :
140 0.4 f'

- n—— -

o/
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Y
dichtheid| % extract [dichtheid] ¥ extract [dichtheid| % extract [dichtheid] % extract
20/20°C g/100 g | 20/20°C £/100 g 20/20°C e/100 g 20/20°C g/100 g
densité | % extralt | densité | ¥ extrait densité | % extralt | densité | % extrait
628 6l 785 ot . 943 41 - 99 81
632 a2 789 8§ © 940 42" Lol :g; :i
. 636 03 792 3. 950 43 w106
640 64 L9 04 95,4 44 , 1o 84
644 65 L0080 05 . " . 958 45 oo 114 85
s L oon ! , 804 06 . L 962 46 . 18 86
652 ol H08 07 . | 96 | 47 122 87
[0 2 . 1) ?g P 96y ia :gg 22
6H o) _ Hle - ! 973 49 30
wos | 170 g0 | 210 ! e | 2s0, 1M} 290
o7 71 824 1o L 51 - 138 921
a1 72 828 12 i 985 52 Lo142] 92
675 73 831 :: : P98y 53 o ::‘f) ;j i
f;‘: ;; ) :315) |5|! . 33; _ 5;; " 154 95%
687, 76 844 16, rato01 56 " 158 96 :
691 77 848 :;; . 005 57 :2; :;; !
L6944 | 852 i 00 54 L :
T .69 7 B56 19! (,,3 59 © 169 99 |
Lovso | o1sn Koo | 220 o016 | 260, 1734 100
706 H Hod 21 020 ol 178 ]}
710 82 868 22 i L 024 62 -, 182 (1)]
714 H3 871 23 028 63 ‘186 03
718 He 875 24 032 64 ., 190 04
~722 85 879 25 036 65 ., 194 05
‘ ©.726 46 843 26 040 6 .. 198 06
AT 87 : 817 27 044 67 101202 07
FRX) a4 ; H9y p1: L 048 [} o206 08
ple L oomba | oEle |
745 | 9 jooo3| | pradl I cas] i
749 492 o007 12 1 064 72 222 12
753 93 910 Rk 067 73 L 225 13
757 LT} . 9:’4‘ :; ' 071 74 = g") 14
76l - 95 .Y Ee 075 75 231 15
765 9 922 36 . 079 76 237 16
L6 79! 926 37 083 77 241 17
773 98 | T3 kL1 " OR7 78 245 8
7717 w * 034 39 - 091 79 L, 249 19-
mif 2o, ) 240 o095 ] 280 53| - g.20
1 Ce - o Sy
! . i :
TR ‘ i . . -
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% extract ldichtheid

dichtheid| % extract }dichtheid % extract |dichtheid| % extract

20/20°C | /100 g | 20/20°C § g/100 g | 20/20°C | g/100 ¢ | 20/20°Cc | /100 g
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BENELUX TIJDSCHRIFT

'REVUE BENELUX

In dit tijdschrift worden artikelen
gepubliceerd over actuele onderwer-
pen betreffende de Benelux-samen-
werking, alsmede economische en
sociale overzichten uit de drie landen.

In een bijlage worden statistische
tabellen opgenomen.

De prijs voor een jaarabonnement
op dit tweetalig tijdschrift — Neder-
lands-Frans — bedraagt Fr 250,— of
f 1725 (per nummer Fr 80,— of
f 5,50).

Voor de verkoopadressen raadplege
men de achterzijde van deze omslag.

Ce Bulletin trimestriel publie des

-articles traitant de l'actualité de la

coopération Benelux ainsi que de
sujets économiques et sociaux rela-
tifs aux trois pays.

Une annexe a ce Bulletin publie des
tableaux statistiques.

Le prix de I'abonnement annuel a ce
bulletin bilingue — francais et néer-
landais — s’éleve a Fr 250— (le
numéro Fr 80,—).

Pour les adresses des bureaux de
vente, priere de consulter le dos de
la présente couverture.

NIET-PERIODIEKE
PUBLIKATIES VAN HET
SECRETARIAAT-GENERAAL

PUBLICATIONS
NON PERIODIQUES
DU SECRETARIAT GENERAL

Het Secretariaat-Generaal geeft ook
niet-periodieke publikaties uit o.m.
op sociaal, financieel en statistisch
gebied. De volledige lijst van de niet-
periodieke publikaties is verkrijg-
baar op het Secretariaat-Generaal
van de Benelux Economische Unie,
Regentschapsstraat 39, 1000 Brussel.

Le Secrétariat général édite égale-
ment des publications non périodi-
ques traitant notamment de ques-
tions sociales, financiéres et statisti-
ques. La liste compléte de ces publi-
cations peut étre obtenue au Secré-
tariat général de 1'Union économique
Benelux, 39, rue de la Régence, 1000
Bruxelles




PRIJZEN
Het Benelux-Publikatieblad kost F 1,—

(%6,9 cent) per bedrukte bladzijde.

Facturering van abonnementen ge-
schiedt per trimester.

Dit nummer kost f 3,45 of F 50,—.

De volledige verzameling der Bene-
lux-Basisteksten (t/m de 101° aanvul-
ling. losbladig, in 10 plastic banden)
kost f 425,70 of F 6.172—.

KANTOREN voor VERKOOP
en ABONNEMENTEN :

Belgié

BELGISCH STAATSBLAD

Leuvenseweg 40, 1000 Brussel
Uitsluitend door overschrijving -van
het verschuldigde bedrag op PCR

000-2005502-27 van het Bestuur van het
Belgisch Staatsblad te Brussel.

Nederland, Luxemburg en
derde landen

STAATSUITGEVERIJ

Chr. Plantijnstraat, 's-Gravenhage.
Grironr. 425.300.

PRIX
Le Bulletin Benelux coiite F 1,— la
page imprimée.

Les abonnements sont facturés par
trimestre. .

Le présent numéro coiite F 50,—.

La collection compléte des Textes de
base Benelux (y compris le 101° sup-
plément, sur feuillets mobiles, 10 re-
liures en plastic) coiite F 6.172,—.

BUREAUX de VENTE
et A'/ABONNEMENTS :

Belgique

MONITEUR BELGE

40, rue de Louvain, 1000 Bruxelles.
Exclusivement par virement au CCP
000-2005502-27 de la Direction du
Moniteur belge a Bruxelles.

Pays-Bas, Luxembourg et
pays tiers
STAATSUITGEVERIJ

Chr. Plantijnstraat, La Haye (Pays-
Bas) Giro n° 425.300.
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