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3 JUNI 1982. — Koninklijk besluit tot vaststelling van de geldige
referentiemethoden voor de ontleding van koffie-extracten,
cafeinevrije koffic-extracten en cichorei-exiracten

BOUDEWIJN, Koning der Belgen,
Aan allen die nu zijn en. hierna wezen zullen, Onze Groet.

Gelet op de wet van 24 januari 1977 betréffende de bescherming
van de gezondheid van de verbruikers op het stuk van de
voedingsmiddelen en andere produkten, inzonderheid op artikel 12;

Gelet op de richtlijn van 13 november 1979 van de Commissie
van de Europese Gemeenschappen tot vaststelling van de commu-
nautaire analysemethoden voor de controle van extracten van
koffie en cichorei;

Gelet op het koninklijk besluit van 17 febrv-vi 1976 houdende
vaststelling van de geldige referentiemethoden voor ontleding
van koffie, koffie-extracten en koffiesurrogaten;

Gelet op de wetten op de Raad van State, gecodrdineerd op
12 januari 1973, inzonderheid op artikel 3, § 1, zoals het gewijzigd
werd door artikel 18 van de gewone wet van 9 augustus- 1980 ter
hervorming der instellingen;

Overwegende dat de dringendheid is gerechtvaardigd doordat
de vervaldag van de termijn die werd toegekend aan de Lid-
Staten door de richtlijn zelf, de onmiddellijke verwezenlijking
vergt van een normatieve beschikking;

Op de voordracht van Onze Minister van Sociale Zaken en van
Onze Staatssecretaris voor Volksgezondheid er Leefmilicu,

Hebben Wij besloten en besluiten Wij :

Artikel 1. De enige geldige referentiemethoden voor de ontle-
ding van koffie-extracten, cafeinevriie koffie-extracten en cichorei-
extracten zijn vastgesteld in de bijlage van dit besluit,

Art, 2. De boepalingen wvan het koninklijk besluit van
17 februari 1076 houdende vaststeiling van de geldige referentie-
methoden voor ontleding van koffie, koffie-extracten en koffie-
surrogaten en die betrekking hebben op de refeventiemethoden
van onderzoek inzake koffie-extracten, cafeinevrije koffie-exiracten
en cichorei-extracten worden opgeheven,

Art. 3. Onze Minister van Sociale Zaken en Onze Staatssecretaris
voor Volksgezondheid en Leefmilieu zijn belast met de nitvoering
van dit besluit,

Gegeven te Brussel, 3 juni 1982.

BOUDEWIJN

Van Koningswege :
De Minister van Sociale Zaken,
J.-L. DEHAENE
De Staatssecretaris voor Volksgezondheid
en Leefmilieu,
F. AERTS

Bijlage

Referentiemethoden van onderzoek inzake koffie-extracien,
cafeinevrije koffie-extracten en cichorei-extracten

1. Algemene inlichiingen
1 HET VOORBEREIDEN VAN HET ANALYSEMONSTER.

Algemeen.

De grootte van het aan het laboratorium ter onderzoek
aangeboden monster dient ten minste 50 g te bedragen.

12, De monstervoorbereiding voor de chemische analyse.
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3 JUIN 1982. — Arrété royal fixant les méthodes d*analvse de
référence valables en matiére d’extraits de café décaféiné et
d’exiraits de chicorée

BAUDOUIN, Roi des Belges,
A tous, présents et 3 venir, Salut.

Vu Ia loi du 24 janvier 1977 relative 2 la protection de la santé
des consommateurs en ce qui concerne les denrées alimentaires
et 1os autres produits, notamment Varticle 12;

Vu la directive du 13 novembre 1979 de la Commission. des
Communautés européennes portant fixation des méthodes d’analyse
communautaires pour le contrdle des exirails de café et des
extraits de chicorée;

Vu Parrété royal du 17 février 1976 fixant les méthodes
d'analyse de référence valables en matiére de café, extraits de
café et succédanés de café;

Vu les lois sur le Conseil d’Etat, coordonnées le 12 janvier 1973,
notamment I'article 3, § ler, tel qu'il a été modifié par Particle 18
de la loi ordinaire du 9 aodt 1980 de réformes institutionnelles;

Considérant gue Yurgence se justifie en ce que le délai imparti
aux Etats Membtes par la directive elle-méme impose l'interven-
tion immédiate d'un dispositif normatif;

Sur la proposition de Notre Ministre des Affaires sociales et de
Notre Secrétaire d’Etat a 1a Santé publique et & I'Environnement,

WNous avons arrété et arrétons :

Article ler. Les seules méthodes de référence valables pour
Yanalyse des extrails de caié, desg extraits de café décaféiné et des
extraits de chicorée sont fixées & 'annexe du présent arrété.

Art. 2. les dispositions rclatives aux méthodes d’'analyse de
référence en matidre d'extraits de café, d'extraits de café décaféiné
et d’extraits de chicorée figurant & Farrété royal du 17 février 1976
fixant les méthodes d’analyse de référence valables en matiére de
café, exraits de café et succédands de café sont abrogées,

Art. 3. Notre Ministre des Affaires sociales et Notre Secrétaire
d'Etat & la Santé publigue et a4 I'Environnement sont chargés deo
Texéeution du présent arrété,

Donné 3 Bruxelles, le 3 juin 1882,
BAUDOUIN

Par le Roi :
Le Ministre des Affaires sociales,
J.-L. DEHAENE
Le Secrétaire d'Etfat 4 12 Santé publique
et 3 PEnvironnement,
F. AERTS

Annexe

Méthodes d’analyse de référence relatiyes aux extraits de café,
extraits de café décaféiné et aux exiraits de chicorée

1. Dispositions générales

1. PREPARATION DE L’ECHANTILLON POUR L’ANA.
LYSE.
1.1 Généralités.

La masse de 'échantillon au laboratoire pour analyse doit
étre d'au moins 50 g. ’

Préparation de P'échantillon pour I'analyse chimique,

’

12
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1.2.1.2.

1.3.

2.1
2.11

2.2

3.
3.1

3.2,

4.2

43.

5.

Het mengen.
Het te onderzocken monster dient védr de analyse steeds
te worden gehomogeniseerd.

Mensters in poeder- of pastavorm dienen uit de verpak-
king te worden verwijderd en na het verkleinen van
eventuele klonters, te worden gehomogeniseerd. Het
gehomogeniseerde monster dient in geschikte potten of
flessen te worden bewaard.

Vloeibare monsters worden gemengd door roeren.

Monsterpotten.

Het gehomogeniseerde monsier dient in lucht- en vocht.
dichte potten bewaard te worden.

REAGENTIA.
Water.

Onder water, gebruikt voor .plossen, verdumnen of uit-
wassen, wordt verstaan gedestilleerd water of water
van ten minste gelijke zuiverheid. :

Zonder nadere specificatie wordt onder « oplossing » of
« verdunring » steeds verstaan « oplossing in water »
of « verdunning met water ».

Chemicalign.

Indien niet anders gespecificerd dienen de gebrlgikte
chemicalién van analytisch zuivere kwaliteit te zijn.

APPARATEN.

Lijst van apparaten.

De lijst van apparaien bevat slechts apparaten voor
speciale doeleinden of met speciale specificatie,

Analytische balans.

_Onder analytische balans wordt verstaan een balans met

een gevoeligheid van ten minste 0,1 mg,

WEERGAVE VAN DE RESULTATEN.

Resultaten.

Het gerapporteerde analyseresultaat dient het gemiddelde
te zijn van ten minste twee bepalingen, die voldoen aan
de eisen van de herhaalbaarheid.

Het berekenen van het percentage.

Indien nie{ anders gespecificeerd, worden de resultaten
berekend in massaprocenten van het ter onderzoek aan-
geboden monster.

Aantal significante cijfers.

Het resultaat dient niet meer significante cijfers te be-
vatten dan overeenkomst met de nauwkeurigheid van
de gebruikte analysemethode.

'ANALYSERAPPORT.

In het analyserapport moeten de {oegepaste analyse-
methode en de verkregen resultaten worden vermeld.
Voorts moeten zlle details van de werkwijze worden
vermeld, die niet in de analysemethode zijn genoemd
of die facultatief zijn, alsmede alle omstandigheden die
vai) invioed kunnen zijn geweest op de verkregen re-
sultaten.

Het analyserapport moet alle gegevens bevatten die nodig
zijn om het monster te kunnen identificeren,

11. Het bepalen van het gehalte aan caféine

DOEL EN GEBIED VAN TOEPASSING.

Dit voorschrift beschrijft een methode voor de hepaling
Lan het gehalte aan cafeine in cafeinevrije kofiic-ex-
acten.

121,

1.2.1.1.

1.2.1.2.

13.

2.1.
2.1

2.2,

3.2.

4.2.

43.

1

Mélange.
L’échantillon 3 analyser doit toujours &tre bien mélangé
avaut pesée de la prise d'essai.

Les échantillons en poudre ou en pi.c diivent &tre sortis
du récipient, les grains écrasés et I'échantillon mélangé
de fagon adéquate et placé dans un récipient approprié,

Les échaatillons sous forme liquide doivent &tre mélangés
au moyen d'un agitateur. .
Récipients.

L’échantillon doit toujours &8tre conservé dans un réci-
pient imperméable & I'air et & Phumidité.

REACTIFS.
Eau.

Lorsqu’il est précisé que l'on doit employer de ’'eau pour
la mise en solution, la dilution on le lavage, on utilisera
de Yeau distillée ou de Yeau déminéralisée- de pureté
an moins équivalente.

Lorsqu’il est fait référence 3 la mise en solution ou a la
dilution sans autre indication, on sous-entend mise en
solution dans I'ezu ou dilution avec de Yeau,

Réactifs chimiques.

Sauf spécification contraire, tous les réactifs chimiques
utilisés doivent étre de qualité analytique.

APPAREILLAGE.

Liste des a;iparei]s.

Les listes des appareils mentionnent seulement ceux qui
sont destinés & un usage particulier ou qui comportent
des spécifications spéciales,

Balance analytique.

Balance analytique signifie une balance capable de peser
a 0,1 mg piés.

EXPRESSION DES RESULTATS.

Résultats.

Le résultat indiqué dans le rapport d’analyse est la valeur
moyenne obicnue i partir d’au meins deux dosages,
pour lesquels la reproductibilité est satisfaisante.

Calcul du pourcentage.

Sauf disposition contraire, le résultat sera ealeulé en
pourcentage de 1a masse de 'échaniillon.

Nombre de chiffres significatifs.

Le résultat ne doit pas contenir plus de chiffres significa-
tifs que la précision de la méthode d’analyse ne ’exige,

PROCES-VERBAL DE L'ESSAL

Le procés-verbal de Pessai précisera la méthode d’analyse
utilisée ainsi que les résuliats obtenus. I1 mentionnera,
en outre, tous les d5tails de 1a procédure, non spécifiés
dans la méthode d’analyse ou facultatifs, ainsi que les
f)%nditions susceptibles d'avoir influencé le résultat

tenu.

Le procis-verbal de Vessal fournira toutes les informa.
tions nécessaires a Pidentification compléte de VPéchan.
tillon.

II. Dosage de la caféine

OBJET ET DOMAINE D'APPLICATION.

Cette méthode déerit le dosage de la caféine dans les
extraits de café décaféiné,
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4.

4.1,
4.2,
43.
4.4,

4.3.

4.6,

4.7

5.2

5.3.
54.
54.1.
5.4.2.

5.4.3.

544,

8
6.1

" Cafeine

DEFINITIE.

Het gehalte aan cafeine : het gehalte aan cafeine bepaald
volgens de in dit voorschrift beschreven methode.

BEGINSEL.

De in het analysemonster aanwezige cafeine wordt met
behulp van een ammoniakoplossing ontsloten. Het ex-
tract wordt met behulp van digthylether eerst via een
alkalische en vervolgens via een zure kolom gezuiverd,
Le cafcine wordt vervolgens uit de ‘zure kolom gedlu-
eerd met behulp van chloroform en spectrofotometrisch
bepaald.

REAGENTIA.
Zwavelzuuroplossing 2 M.
Natriumhydroxydeoplossing 2 M
Celite 545, of gelijkwaardig.

Ammoniakoplossing, ongeveer 4 M (voeg 1 volumedeel
geconcentreerde ammoniak, § 20 ongeveer 0,9 g/ml,
bij 2 volumedelen water). .

Diéthylether zuiver of gezuiverd door chromatografie over
een kolom van basich aluminiumoxyde met een activi-
teitsgraad 1 (zie 6.6.).

Laat 800 ml disthylether door een kolom gevuld met
100 g aluminiumoxyde stromen. De aldus gezuiverde
diéthylether dient in bruine flessen bewaard te worden.
(Men kan, in plaats van door chrematografie gezuiverd
disthylether, ook gedestilleerd en peroxydevrij diéthyl-
ether gebruiken).

Verzadig de diéthylether met water.

(1,3,7 trimethyl-2,6-dihydroxypurine),
watervrij (C,H,,N,0,).

zuiver,

Chloroform, zuiver of gezuviverd volgens de onder 4.5
beschreven methode en verzadigd met water.

APPARATEN.

Chromatografickolommen (zie fig. 1), met cen lengte
van ongeveer 250 mm, inwendige diameter (kolom D),
21 mm, inwendige diameter (kolom i) 17 mm, voor-
zien van een kraan met ingesiepen stop,

Ultraviolet spectrofotometer,

De spectrofotometer dient in het gébied waafln Bemeten
wordt nauwkeurig ie zijn tot op 0,004 extinctie-een-
heden.

Kwartscuvetien, optische weglengte 10 mm.
De normale laboratoriumbenodigdheden, waaronder :
Waterbad, kokend,

Maatkolven van 50, 100 en 1 000 m!, die voldoen aan de
normen van ISO-aanbeveling 1042,

Volumepipetten van 2 en 5 ml, die voldoen aan de
normen van IS0-aanbeveling 648,

Analytische balans.

'WERKWIJZE.

Het voorbereiden van het analysemonster.

Weeg tot op 0,1 mg nauwkeurig, ongeveer 0,5 g droog
koffie-extract of 0,5 tot 6,7 g koffie-extractpasta, of
08 tot 3,2 vloeibare koffie-extract af in een beker-
glaasje van 100 ml. Van de beide laatste produkten
dient een zodanige hoeveelheid afgewogen te wordem,

2,

4.1.
42.
43.

44.

4.5.

4.8,

5.2.

5.3.
54.
541
5.4.2.

54.3.

544,

16

6.1.

DEFINITION.

Teneu; en caféine : teneur en caféine telle qu’elle est
dosée par la présente méthode,

PRINCIPE.

La caféine est extraite d'une prise d’essai de 1'échantil-
lon, en milieu ammoniacal. Elle est ensuite successive.
ment purifiée avec de 1'éther diéthvligue sur deux
colonnes chromatographiques, la premiére en milien
alcalin, la seconde en milieu acide. La caféine est en-
suite éluée a partir de la colonne acide par du chloro-
forme el mesurée par spectrophotométrie.

REACTIFS.

Acide sulfurigue, solution 2 M,

Hydroﬁ:yde de sodium, solution 2 M.
' Célite 545 ou équivalent.

Solution d’ammoniaque, environ 4 M (ajouter 1 volume
de solution d'ammoniague conceniré, § 20 environ
0,9 g/ml, a 2 volumes d’eau).

Ether diéthylique, pur ou repurifié par chromatographie
suy une colonne dd'oxyde d’aluminium basique de
degré d’activité 1 (voir point 6.6).

Faire passer 800 ml d’éther diéthylique dans ur . colonne
contenant 100 g d'oxyde d’aluminium. L'éther diéthy-
lique ainsi purifié doit &tre conservé dans des flacons
en verre sombre jasqu'a son utilisation. (On peut uti-
liser aussi de P'éther diéthylique recemment distillé et
exempt de peroxydes au licu de I'éther diéthylique
purifié par ehromatographie).

Saturer I"éther diéthyligue avee de Peau.

Caféine ({riméthy? 1,3,7-dihydroxypurine-2.8), pure, anhy-
dre (C,H, N,0,).

‘Chloroforme, pur ou repurifié par chromatographie selon
ta méthode spécifiée au point 4.5 et saturé d'eau.

APPARFILLAGE.

Colonnes pour chromatocgraphie (voir figure 1). approxi-
mativement, de loengueur 250 mm, de diamétre inté-
rieur 21 mm (colonne I) et 17 mm (colonne II), munies
de robinets d’arrét,

Spectrophotométre d'absorption dans I'uliraviolet.
Le spectrophotométre doit avoir une précision allant jus.

qu’a une absorbance de 0,004 dans la gamme utilisée.
Cuves en silice de 10 mm de parcours optique.
Matériel courant de laboratoire, notamment :
bain d'eau, bouillant,

fioles jaugées a un trait, de 50 ml, 100 m! et 1000 ml,
conformes a 'ISO 1042,

pipeftes & un trait, de 2 ml et 5 ml, conformes 3
P'ISO 648,

balance analytique.

MODE OPERATOIRE

Préparation de la prise d’essai.

Péser 3 0,1 mg prds environ 0,5 g d'échantillon d’extrait
de café séché, entre 0,5 et 0,7 g d’échantillon d’extrait
de café en pite et entre 0,8 et 3,2 g d’échantilion
d'extrait de café liquide dans un bécher de 100 ml
Les deux dernidres pesées devront étre choisies de



8210

BELGISCH STAATSBLAD — 9.7.1982

~« MONITEUR BELGE

6.2.
621

6.2.2.

6.3.

64

dat het analysomonster ongeveer overeenkomt met
0,5 g droog koffic-extract. Voeg 5 ml amm_onlakoploss!ng
(44) toe en verwarm gedurende 2 u_nnuten op het
kokend waterbad (5.4.1.). Voeg 6 g Celite (4.3) toe en
meng zorgvuldig.

Het vullen van de kolommen.

Kolom 1 (alkalische kolom).

Laag A. meng met behulp van een buigzame spatel voor-
zichtiz 3 g Celite (4.3) met 2 ml natrmrrg-hydroxydg-
opiossing (4.2) tot da* ¢on homogeen vochtig poeder is
verkregen.

Breng in een chromatogratiekolom (5.1), waarvan in het
onderste deel een prop katoenen watten of glaswal is
aangebracht, het poeder in porties van ongeveer 2 g
Na iedere toevoeging wordt het poeder met behulp van
een aan het uiteinde afgeplatte glasstaaf aangedrukt,
totdat een homogene compacte laag is verkregen,

N.B. : Het vulmateriaal kan in grotere hoeveelheden
worden bereid en in gesloten potten worden bewaard.

Laag B : Breng het mengsel van Celite en het monster
(6.1) over in de kolom op laag A. Spoel het bekerglas
tweemaal telkens met ongeveer 1 g Celite (4.3) en
breng cver in de kolom. Druk aan totdat een homogene
laag is verkvegen en breng vervolgens op laag B een
prop katoenen watten of glaswol aan.

Kolom II (zure kolom).

Breng in een tweede chromatografiekolom (5.1). waar in
het onderste gedeelte een prop katoenen watten of glas-
wol is aangebracht, een zorgvuldig gehomogeniseerd
mengsel van 3 g Celite (4.3) en 3 ml zwavel zuurop-
lossing (4.1) op de wijze zoals beschreven voor laag A
in 6.2 (Zie opmerking in 6.2.1). Breng op de laag een
prop katoenen watten of glaswol aan.

Chromaltografie.

Stel de kolommen op een zodanige manier op, dat het
eluaat van kolom 1 direct in kelom II druppeit. Laat
150 mi digthylether (4.5) door de beide kolommen
stromen. De kraan van kolom I blijft geopend. De
kraan van kolom II wordt zodanig afgesteld, dat steeds
een Jaag vloeistof boven de kolomvulling blijft. Ver-
wijder kofom I, Laat vervolgens 50 ml diéthylether (4.5)
door kolom Il stromen, waarbij met de eerste portie
tevens de uitloop van kolom 1 wordt gespoeld. Verwerp
het eluaat van koelom (1.

N.B. : De gebruikte diéthylether kan door schudden met
ijzer (11} sulfaat en reiniging door chromatografie
(4.5) voor hergebruik teruggewonnen worden.

Blaas vervelgens lucht door kolom II (met behulp van
b.v. een rubber ballon), totdat er geen didthylether
meer afvloeit en de uitiredende lucht slechis een
zwakke ethergeur vertoont (zie opmerking hieronder).
Elueer kolom II met 45 tot 50 ml chloroform (4.7).
Vang het eluaat op in de maatkol van 50 ml (5.4.2).
Vul aan tot aan de ijkstreep met chioroform (4.7)

" en meng zorgvuldig.

De vrije doorstroomsnelheid van de diéthylether en
de chloroform dient tussen 1,5 en 3 mi/min. te
bedragen. Grotere doorstroomsnelheid wijst op moge-
lijke scheurvorming in de kolomvulling.

N.B. : Deze handelingen moeten worden uitgevoerd in |

een goed geventileerde zuurkast, ten einde het inade-
men van dampen en de mogelijkheid van explosie
te voorkomen, .

Spectrofotometrie (zie figuur 2).

6.2.
8.2.1.

a4

6.2.2.

facon 2 ce que les prises d'essai contiennent environ
0,5 g d’extrait de cufé séché, Ajouter 5 ml de solution
d'ammoniaque (4.4), et chauffer pendant deux minutes
an bain d’eau bouillant (5.4.1). Ajouter 6 g de célite
(4.3) et mélanger soigneusement -

Remp!l;ssage des colonnes.

Colonne I (colonne alcaline).

Phase A : mélanger soigneusement, en pétrissant avec la
lame d’une spatule flexible, 3 g de célite (4.3} et 2 ml
de solution d’hydroxyde de sodium (4.2) jusgu'a l'ob-
tention d’une poudre homogéne légérement humide.

Transvaser cette poudre par petites fractions d'environ
2 g dans une coloune chromatographique (5.1), la
partie inférieure de celle-ci étant garnie d'un petit
tampon de coton ou de laine de verre. Aprés chaqgue
addition, tasser le mélange, sans exagération, avec un
agitateur en verre, dont l'une des extrémités est
aplatie au diamétre de la colonne, jusqu’a l'obiention
d’une phase parfaitement homogéne et compacte.

N.B. : Le produit de remplissage de 1a colonne peut étre
préparé a I'avance en quantité importante et conservé
dans des récipients clos.

Phase B : Transvaser le mélange célite-échantiilon (6.1),
dans la colonne au-dessus de la phase A. Sécher deux
fois le bécher avec des guantités d'environ 1 g de
célite (4.3), transvasées ensuite dans la colonne. Tasser
pour obtenir une phase homogéne et placer un tampon
de coton ou de laine de verre au-dessus de la phase B.

Colonne II (colonne acide).

Placer dans une seconde colonme, dont la partie infé-
rieure est garnie d'un tampon de coton ou de laine de
de verre, 3 g de célite (4.3) et 3 ml de solution d'acide
sulfurique (4.1), soigneusement mélangés dans les
mémes conditions que pour la phase A au point 6.2.1,
(voir la note sous 6.2.1.). Placer un tampon de coton ou
de laine de verre aun-dessus de la couche.

Chromatographie.

Monter les colonnes l'une au-dessus de l'autre de sorte
que Pécoulement de la colonne I puisse tomber, goutte
a goutte, directement dans la colonne II. Faire passer
150 ml d'éther diéthylique (4.5), & travers les deux
colonnes. Maintenir le robinet de la colonne I ouvert.
Régler le robinet de la colonne II de fagon gu’une cer-
taine quantité de liquide surnage au-dessus de la phase.
Retirer 1a colonne I. Faire passer 50 ml d’éther diéthy-
lique (4.5) % travers la colonne I, en utilisant la por-
tion initiale pour laver I'exirémité de la colonne I, et
faire passer également ceite portion 4 travers la
colonne II. Rejeter les effiuents provenant de la
colonne II.

N.B. : L'éther diéthylique employé peut étre réutilisé
aprés agitation avec du sulfate de fer (II) et purifica-
tion par chromatographie (4.5).

Faire passer un courant d'air, au sommet de la colonne I,
en maintenant le robinet ouvert (par exemple, en
utilisant un ballon de caoutchoue gonflé), jusqu'd ce
qu’il n'y ait plus d’éther diéthylique s'écoulant de
la colonne et que l'air @échappant du robinet ne pré.
sente plus qu'une trds faible odeur d’éther diéthylique
(voir N.B. ci-aprés). Eluer la colonne II avec 45 2
50 ml de chloroforme (4.7). Recueillir 1'éluat dans
une fiole jaugée de 50 ml (5.4.2), compléter au trait
avec du chloroforme (47) ot mélanger soigneuse-
ment.

Le débit d’éther diéthylique et de chloroforme dans

les conditions normales d’écoulement doit 8tre de
1,5 & 3 ml/min. Si le débit est plus rapide, on peut
supposer qu’il y a des fissures.

N.B.: L'opérateur doit ftravailler sous une hotte con-

venablement ventilée pour éviter de respirer des
vapeurs de eolvant et pour prévenir les risques d'explo-
sion.

.

Mesure spectrophotométrique (voir figure 2).
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6.4.1.

6.4.2,

6.5.

6.6.

7.2.

Hot meton van de analyse.oplossing. 6.4.1.

Vermijd onjuiste resultaten door het vetdampe.: van
chloroform. Meet de extinclie van de oplossing van
cafeine in chloroform (6.3) met behulp van de kwarts-

cuvetten (5.3) tegen chloroform (4.7) bij 276 nm
(extinctiemaximum). Ten einde de zuiverheid van de
cafeine te controleren worden evencens de extinctie
bij 246 nm (extlnctnemlmmum) en bhij 306 nm geme-
ten.

Indicn de extinctie bij 276 nm hoger is dan 1,3 moet
«e meting herhaald worden met een verdunde oplos-
sing. Houd in dat geval rekening met de verdunnings-
factor en wijzig dienovereenkomstig de formule in 7.1
Indien de extinctie bij 276 nm lager is dan 0,2, dient
de bepaling herhaald te worden met een grotere
inweeg.

Het bereiden en het melen van de standaardoplossing. | 6.4.2.

Bereid de standaardoplossing op de volgende wijze :

Wecg, tot op 0,1 mg nauwkeurig, 100 *= 20 mg zuivere
watervrije cafeine (4.6) in een maatkolf van 1000 ml
(5.4.2). Los op in chloroform, vul aan met, chioroform
{ot aan de ijkstreep en meng. Pipetteer 5 ml van deze
oplossing in een maatkolf van 50 ml, vul aan tot aan
de ijkstreep met chlorofoim en meng.

Meet de extinctie van deze oplossing op de wijze zoals
beschreven in 6.4.1. De gecorrigeerde extinctie van
de standaardoplossing dient in de grooite-orde van
0,4 te liggen.

Het aantal bepalingen.

Voer ten minste eén duplobepaling uit met hetzelide
monster.

6.5.

Zuiverheidscontrole. 6.6.

Voer een blancobepaling uit met de reagentia, maar
zonder monster. Bij gebruik van gezuiverde terugge-
wonnen reageniia (45 en 47) idient de dlancobepa-
ling herhaald te worden ten einde de zuiverheid te
controleren,

WEERGAVE VAN DE RESULTATEN. 1

Formule en methode van berekening. 7.2.

Het gehalte aan cafeine, uitgedrukt in massaprocenten
van het droge monster, wordt berckend met de for-
mule :

8 xX 10" x C x A,

Mesurage de Ia solution d'essai.

En évitant les erreurs dues & l'évaporation du chloro-
forme, mesurer la densité optique de la solution chlo-
roformique de caféine (6.3) dans des cuves en silice

(5.3) par rapport & du chloroforme (4.7) 3 276 nm
(absorption maximale). Mesurer aussi la densité opti-
que 4 246 nm (absorption minimale) et 4 306 nm
pour vérifier la pureté de la caféine obtenue.

Si la densité optique & 276 nm dépasse 1,3, refaire le
mesurage sur une partie diluée de la solution d’essai.
Dans ce cas, tenir compte du facteur de dilution -
les facoteurs intervenant dans les formules du point 7.1
doivent étré” modifiés en conséquence. Si la densité
optique mesurée & 276 nm est inférieure 3 0,2, recom-
mencer la détermination en utilisant une prise d’essai
plus importante.

Préparation et mesurage de la solution de référence.

Préparer une solution de référence de caféine de la
fagon suivante :

Peser, & 0,1 mg prés, 100 * 20 mg de caféine pure
anhydre (4.6) dans une fiole jaugée de 1000 ml
(5.4.2). Dissoudre dans du chloroforme et compléter
jusqu’'au trait. Prélever, avec une pipette, 5 ml de
cette solution et compléter jusqu'a 50 ml avec du
chloroforme.

Mesurer la densité optique de cette solution comme
indiqué au point 6.4.1. L’absorbance corrigée de la
solution de référence doit étre de l'ordre de 04.

Nombre de déterminations.

Effectuer au moins deux délerminations sur le méme
échantillon.

Essai % blanc.

Effectuer un essai & blanc sur les réactifs en suivant
le mode opératoire décrit ci-avant, mais sans la
prise d'essai. Avant d'utiliser des réactifs repurifiés

(4.5 et 4.7) refaire un essai 4 blanc pour vérifier
leur pureté.

EXPRESSION DES RESULTATS

Formule et mode de calcul.

La teneur en caféine, exprimée en pourcentage de la
masse de matiére séchu de Péchantillon est égale a :

A: X mXDPp

waarin :

C = de concentratie van de cafeine in de standaard-

oplossing (6.4.2) in vg/ml;

A, = de gecor;-igeerde extinctie van het gezuiverde
extract (64.1) = extinetie bij 276 nm — 0,5
(extinetie bij 246 nm < extinctie bij 306 nm);

A. = de gecorrigeerde extinctie van de standaardop-
lossing (6.4.2) = extinctie bij 276 nm -— 05
{extincetie 246 nm -+ extinctie bij 306 nm);

m = de afgewogen hoeveellieid analysemonster in g;

p = het droge stofgehalte van het monster, uitgedrukt
in massaprocenien, bepaald volgens metho-
den T A of B.

Herhaalbaarheid. 12

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen
tegelijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd door
dezelide analist in hetzelfde monster en dezelfde
omstandigheden mag niet méér bedragen dan 0,01 g
cafeine per 100 g produkt.

]

concentration en caiéine de la solution de réfé-
rence (6.42) en g/mi;

A, = densité optique corrigée de DVextrait purifié
(6.4.1) = densité opiique & 276 nm — 05 X
(densité optique a 246 nm + densité optique
3 306 nm);

C =

A. = densité optique corrigée de la soluiion de réfé-
rence de eaféine (64.2) = densité optique 2
276 nm — 0,5 X (densité optique 2 246 nm -+
densité optique & 306 nm);

= masse en g de 1a prise d’e§sai;

p = teneur en matidre siche, exprimée en pourcen-
tage de la masse de Déchantillon, dosée selon
fes méthodes TH A ou B.

Répétabilits.

La différence entre les résultats indépendants de deux
déterminations effectuées simultanément ou rapide-
ment 3 la suite Pune de T'autre, sur le méme échan-
tillon par le méme analyste et dans les mémes condi-
tions, ne doit pas dépasser 0,01 g de caféine par
'100 g d*échantillon.
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i Figure 1 : Colonnes chromatographiques.
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Kwartscuvetten : optische weglengte 10 mm.
Oploskiddel : chloroform.

Cuves en silice avec 10 mm de parcours ¢, tiqu =,
Solvant : chiloroforme,

Blanco : chloroform. Blanc : chloroforme.
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Figuur 2 : Extinctiecurve.

HI. HET BEPALEN VAN HET GEHALTE AAN DROGE
STOF.

A. Extracten onder vaste vorm.
DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED.

Dit voorschrift beschrijft een methode voor de bepaling
van het gehalte aan droge stof in koffie en cichorei.
extracten, oploskoffie, oploscichorei, oplosbaar koffie-
extract, insatntkoffie, instant-cichorei, koffie-extract-
poeder en cafeinevrije koffie-extracten.

DEFINITIE.

Het gehalte aan droge stof : het gehalte aan droge stof
bepaald volgens de in dit voorschrift beschreven
methode,

I Figure 2 : Mesures spectrophotométriques.

o

II. DETERMINATION DE LA TENEUR EN MATIERE
SECHE.

A. Extraits sous forme solide.
OBJET ET DOMAINE D’APPLICATION.

Cette méthode permet de déterminer la teneur en-
matiére séche des extraits de café et de chicorée,
des extraits de café et de chicorée solubles, des cafés
et chicorées solubles des cafés et chicorées instantanés
et des extraits de café décaféiné,

DEFINITION.

Teneur en matiére séche : teneur en matidre séche
telle qu'elle est déterminée par la présente méthode,
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4.3.
44.

4.5.

4.6.

4.7.

5.2.

53.
54.

5.5.

BEGINSEL.

Het na 16 uur drogen in een vaculimdroogstoof bij een
temperatuur van 70 ‘C en een druk van 5,0 kPa ver-
kregen residu wordt bepaald en berekend als massa-
persentage van het monster.

APPARATEN.

Droogschalen, diameter = 50 wmm, hoogle = 30 mm,
met viakke bodem en een goed sluitend deksel, besten-
dige tegen de inwerking van het -analysemonster onder
de omstandigheden van de analyse. Aluminium en
roestvrijstalen schalen zijn geschikt.

Elektrisch verwarmde vacuiim droogstoof, voorzien van
een automatische temperatuurregeling, ingesteld op
70 + 1 °C, een nauwkeurige op 73 °C goedgekeurde
thermometler om de temperatuur in de onmiddellijke
nabijheid van de inlegplaten te meten en een druk-
meter om de druk in de stoof in kPa af te lezen. De
stoof moet inwendig een gelijkmatige temperatuunr
verdeling hebben. De inlegplaten moeten zodanig
geconstrueerd zijn, dat een goede warmteoverdracht
naar de droogschalen (4.1) gewaarborgd is.

Elektrisch verwarinde droogstoof, voorzien van een auto-
matische temperatuurregeling, ingesteld op 102 = 2C.

Vacuiimpomp, geschikt om in de vacuiimsioof een inwen-
dige druk van 5,0 kPa of minder te handhaven.

Droogbatterij voor circulaticiucht, bhestaande uit twee
glazen gaswasflessen gevuld met glycerol en twee gia-
zen droogtorens gevuld met vers geactiveerde sili-
cagel met vochtindicator.

De gaswasflessen en droogtorens worden met de vacuiim-
stoof in seric gekoppeld, waarbij de droogtorens tus-
sen de gaswasflessen en de vacuiimsioof aangesloten
worden.

Exsiceator, voorzien van vexs geactiveerde silicagel met
vochtindicator of een gelijkwaardig droogmiddel,

Analytische balans.

WERKWIJZE.

Het voorbereiden van de droogschalen.

De gereinigde droogschalen (4.1) worden met deksel in
droogstoof (4.3) geplaatst gedurende 1 uur bij
102 = 2 “C. De deksels dienen naast de schaal gelegd
te worden.

Plaats daarna de schalen met de bijbehorende deksels
in de exsiccator (4.6). Koel tot kamertemperatuur
sluit de schalen met de bijbehorende deksels en weeg
tot op 0,1 mg nauwkeurig (Mo).

Inweeg.

Verwijder het deksel van de voorgedroogde schaal (5.1).
Breng zo snel mogelijk 3 g analysemonster in de schaal
en verdeel het gelijkmatig over de bodem. Sluit de
schaal met het deksel en weeg tot 0,1 mg nauwkeurig
(M2). Plaats, indien meerdere monsters afgewogen
moeten worden, de gewogen schalen in de exsiccator
tot dat alle monsiers ingewogen zijn en in de stoof
kunnen worden geplaatst.

Plaats de droogschaal met het deksel ernaast in de
vaculimdroogstoof {(4.2).

Sluit de stoof en breng de druk geleidelijk .terug tot
50 =+ 0,1 kPa (duur 2 & 2 1/2 minuten).

Laat vervolgens via de droogbatterij een luchtstroom
met een snelheid van ongeveer één luchtbel per
seconde in de stoof stromen.

3.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.2.

5.3.

54.

5.5.

PRINCIPE.

La masse résiduelle de la prise d’essai est déterminée
aprés séchage pendant 16 heures dans une étuve 2
vide, & une température de 70 *C et une pression de
5,0 k Pa et calculée en pourcentage de la masse de
Péchantillon.

APPAREILLAGE.

Capsules de pesée, & fond plat, résistant & l'attaque de
Péchantillon et aux conditions d’essai, ayant environ
50 mm de diamétre et 30 mm de haut et munies de
couvercles hermétiques. Des capsules en aluminium et
acier inoxydable conviennent.

Etuve a vide, 4 chauffage élecirique, & température
réglée par un thermostat a 70 = 1 °C, munie d'un
thermomeétre de précision agréé a 70 C, indiquant
la température au voisinage du plateau et d’une jauge
indiquant la pression interne en kPa. La température
interne de cette stuve doit étre uniforme. Les plateaux
doivent étre construils et montés de fagon & assurer
une bonne transmission de la chaleur aux capsules (4.1.).

Etuve sdéche 3 chauffage électrique, 2 température réglée
- par vn thermostat 4 102 = 2°C

Pompe & vide permettant Tobtention dans Iétuve a
vide (point 4.2) d'une pression d’au plus 5,0 kPa.

Systéme de séchage constitué de deux flacons de lavage
en verre remplis de glycérol de maniére & former
des bulles et deux colonnes de séchage en verre reme-
plies de gel de silice fraichement activé avec un indi-
cateur d’humidité.

Le systéme de barbotage et le systéme de séchage sont
reliés en série avec I'étuve i vide (4.2), les colonnes
de séchage étant placées centre Pétuve et le systéme
de barbotage.

Dessicateur, garni de gel de silice fraichement activé
(ou d'un dessiccatif éguivalent) et muni d'un indica-
teur d’humidité.

Balance analyviique.

MODE OPERATOIRE.

Préparation des capsules.
Placer les capsules et leurs couvercles, propres, séchés
et vides (4.1) dans une étuve 2 vide (4.3) réglée a
102 =+ 2 °C pendant une heure. Les couvercles doivent
étre placés A cOté des capsules. .

Sortir les capsules et les couvercles de I'étuve et les
placer dans un dessiccateur (4.6). Laisser refroidir
et peser la capsule avec son couvercle a 01 mg
prés (Mo).

Prise d’essai.

Enlever le couvercle de la capsule préparée (5.1). Intro-
duire aussi rapidement que possible environ 3 g
déchantilion dans la capsule et le répartir uniformé-
ment au fond. Recouvrir la capsule de son couvercle
et peser Yensemble 4 0,1 mg prés (M2). Si l'on doit
effectuer plus d’une pesée, placer les capsules recou-
vertes dans le dessiccateur jusqu’ad ce que tous les
échantillons aient été pesés et soient préts & étre
placés dans I'étuve.

Placer la capsule et son couvercle dans P'étuve a vide,
séparément (4.2).

Fermer létuve et réduire lentement la pression (au
moins 2 A 2 minutes et demie )jusqwd 50 = 0,1 kPa,

Laisser 'air sec pénétrer lentement dans l'étuve 3 tra-
vers le systéme de colonnes et de barbotage (4.5) au
rythme d’environ une bulle par seconde dans le liquide
du systéme de barbotage.
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§.8.

62

Droog gedurende 18 = 0,5 urer op 70 °C = 1 °C, 56.

waarbij de luchistroom constant gehouden wordt. i
Schakel na beéindiging van de droogperiode de vacuiim-

pomp uit en verhoog langzaam de druk in de stoof 5.7

tot normaal (duur 2 3 3 minuten). Breng de droog- !
schalen na het afsluiten met de bijpassende deksels °
over in de exsiccator (4.6) en laat afkoelen tot kamer-

temperatuur.

Weeg de geslotnn aroogschaal met inhoud tot 0,1 mg 5.8.

nauwkeurig (M%). .

t

|

WEERGAVE VAN DE RESULTATEN, i
Formule en methode van berekening.

Het gehalie aan droge stof, uitgedrukt in massaprocenten j
van het monster wordt berekend met de volgende !
formule :

Ml — Mo

M2 - Mo
Waarin :
Mo = de massa van de schaal + deksel in g;

Ml = de massa van schaal + deksel + ingewogen
monster na het drogen in &

M2 = de massa van schaal 1 deksel 4+ ingewogen
monster voor het drogen in g;

Het resultaat van de analyse dient het gemiddelde te
zijn via twee bepalingen, welke voldoen aan de eisen
van de herhaalbaarheid (6.2.).

Herhaalbaarheid. 6.2,

Het verschil tussen resuitaten van twee bepalingen tege-
lijkertijd of wel met korte tussentijd uitgeveerd door
dezelfde analist in hetzelfde monster en in dezelfde
omstandigheden mag niet meer bedragen dan 0,06 g
drege stof per 100 g produkt.

B. Extracten onder vioeibare of pasta-achtige vorm.
DOEL EN TOEPASSINGSGEBIED. 1.

Dit voorschrift beschrijft een methode voor hel bepalen
van het gehalte aan droge stof in :
- vloeibaar koffie-extraet,
— vloeibaar ecichorei-extract,
-- koffie-extractpasta, -
— cichorei-extractpasta,
- cafeinevrije koffie-extract.

DEFINITIE. 2

Het gehalte aan droge stof is het gehalte aan droge stof
bepaald volgens de in @it voorschrift beschreven
methode.

BEGINSEL. - 3

Het analysemonster wordt gemengd met zeezand en ver-
volgens gedroogd in een vacuiimdroogstof bij een tem-
peratuur van 70 °C en een druk van 3 kPa. Het ver-
kregen residu wordt bepaald en berckend als massa-
percentage van het monster,

REAGENTIA. 4

Zeezand, gewassen met zoutzuur en vervolgens met water
tot zuurvrij gewassen en daarna gegloeid.

APPARATEN. : 5.

Droogschalen, diameter 80 mm, met vlakke bodem en | 5.1.

een goed sluitend deksel, bestendig tegen de inwer-
king van het analysemonster onder de omstandigheden
van de analyse,

.1

Sécher dans Vétuve 3 vide & 70 = 1 °C pendant
16 + 15 heures en maintenant constant le courant
d’air.

A la fin de la période de séchage, arréter la pompe
a vide et laisser I'air entrer lentement dans Pétuve
(2 4 3 minutes). Replacer le couvercle sur la capsule
correspondante; introduire la capsule couverte dans

lo dessiccateur (4.6) et laisser refroidir & tempéra.
ture ambiante.

Peser a 0,1 mg prés la capsule munie de son couvercle et
son contenu (M1).

.

EXPRESSION DES RESULTATS.

Formule et mode de calcul.

La tenuer en ’matiéx_-e séche calculée en pourcentage de 13
masse de Péchantillon.préparé, est donnée par :

% 100

ou :
Mo = masse de la capsule + couvercle séché, en g;

M1 = masse de la capsule + couvercle + la prise
d'essai aprés séchage, en g;

M2 = masse de la capsule + couvercle + la prise
d’essai avant sechage. en g.

Prendre comme résultat la moyenne arithmétique des
résultats des deux déterminations, en s’assurant que
la répétabilité (8.2) est satisfaisante.

Répétabilité,
La différence entre les résultats de deux détermina-
tions, effectuées simultanément ou immédiatement
I'une aprés Vautre sur le méme échantillon, par le

méme analyste et dans les mémes conditions, ne doit
pas excéder 0,06 g par 109 g d’échantiilon.

B. Extraits sous forme liguide ou péteuse.
COBJET ET DOMAINE D’APPLICATION.

Cette méthode permet de déterminer la teneur en
matiére séche de :
-- extrait de calé liquide,
— extrait de chicorée liquide,
— extrait de café en pite,
— extrait de chicorée en pate,
— exfraii de café décaféiné.

DEFINITION.

Teneur en matiére séche : {eneur en matiére séche telle
qu’elle est déterminée par cette méthode.

PRINCIPE.

Des prises d'essai d’échantillons sont mélangées a du
sable de mer, puis séchées pendant 16 heures dans
une étuve 3 vide & une température de 70 °C et une
pression de 6 kPa. La masse résiduelle est caleulée
en pourcentage de la masse de Péchantillon.

REACTIFS.

Sable de mer, lavé dans de l'acide puis de Peau jusqu’a
élimination de l’acide, puis caleiné.

APPAREILLAGE.

Capsules de pesée, & fond plat, résistant A l'attaque de
Véchantilion et aux conditions d’essai, ayant environ
80 mm de diamétre et munies de couvercles herméti-
ques. -
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§.2

$.6.

5.7.
§.8.

6.2

63

6.4

6.5.

6.6.

6.7,

Glasstanfjes, van cen zodanige lengte dat zij geheel inl 5.2

de droogschalen (5.1.) passem, bij voorkeeld van 50 {ot
75 mm lengte.

Elekirisch verwarmde vacuiimdroogsioof, voorzien van
een automatische temperatuurregeling, ingesteld op
70 °C = 1 °C, een nauwkeurige op 70 *C goedgekeurde
thermometer om de temperatuur in de onmiddellijke
nabijheid van de inlegplaten te meten en een druk-
meter om de druk in de stoof in kPa af te lezen. De

5.3.

stos? et inwendig een gelijkmatige temperatuur- .

verdeling hebben. De inlegplaten moeten 2odanig
geconstrueerd zijn, dat een goede warmteoverdracht
naar de droogschalen (5.1}, gewaarborgd is.

Vacuitmpomp, geschikt om in de vacuiimsicof een inwen-
dige druk van 5,0 kPa of minder te handhaven.

Droogbatterij voor circulatielucht, beslaande uit twee
glazen gaswasflessen, gevuld met glycerol en twee

54.

5.5.

glazen droogtorens gevuld met vurs geactiveerde sili- |

cagel met vochtindicator.

De gaswasflessen en de droogtorens worden met de
vacuiimdroogstoof in serie gekoppeld, waarbij de
droogtorens tussen de gaswasflessen en de vacuiinastoof
aangesioten worden.

Exsiceator, voorzien van vers geactiveerde siligagel met
vochtindicator of ecn gelijkwaardig droogmiddel.

Analytische balans.

Waterbad, kokend.

WERKWIJZE.

Het voorbereiden van de droogschalen.

Breng 25 tot 35 g zeezand (4) en de glasstaaf (5.2) in
de groogschaal (5.1) en weeg met hel bijbehorende
deksel. Plaats het geheel nu in de vacuiimdroog:
stoof (5.3).

Het deksel dient naast de schaal gelegd te worden.

Breng na ecn half uur de schalen met inhoud en deksel
over in de exsiccator (5.6).

1.aat afkoelen, plaats het deksel op de schaal em weeg
tot op 0,1 mg nauwkeurig.

Herhaal deze bewerking toldat constant gewicht verkre-
gen is (Mo). -

Inweeg.

Verwijder het deksei van de voorgedroogde schaal
Breng zo snel mogelijk een hoeveetheid monster in de
schaal, overeenkomend met 0,1 tot t g droge stof.
Weeg de schaal met inhoud en deksel tot op 0,1 mg
nauwkeurig (M2). -

Meng het monster en het zeezand zorgvuldig met de
glassfaaf (5.2). Bij moeilijke vermenging kan een wei-
nig water tocgevoegd worden. Verwarm vervolgens
op het kokende waterbad (5.8) onder zo nu en dan
omroeren totdat een homogeen mengsel is verkregen.
indien het mengsel neiging tot klonter- of korstvor-
ming vertoont, dient ter vermijding hiervan voort-
durend geroerd te worden.

Plaats de schaal met inhoud en deksel ernaast in de
vacuiimdroogstoof (5.3).

Sluit de stoof en breng de druk geleidelijk ferug tot
50 = 0,1 kPa (duur 2 & 2 1/2 minuten).

Laat vervolgens via de droogbatterij (5.5) een luchisiroom
met een snelheid van ongeveer 1 luchtbel per scconde
in de stoof stromen.

Droog gedurende 18 % 0.5 uren op 70 ‘C = 1 °C waarbij

de luchtstroom constant gehouden wordt.

5.6

5.7.
5.8.

6.3.

6.4,

6.2.

65.

6.6,

6.7,

Baguettes de verre dont la longucur est telle qu'elles
peuvent reposer de tout leur long dans les capsu-
les (3.1), par exemple de 50 & 75 mm de long

Eiuve 3 vide, & chanffage ¢lectrique, & ten:pérature
réglée par un thermostat & 70 = 1 °C, munie d'un
thermométre de précision agréé & 70 °C, indiquant
la’ température au voisinage du plateau et d'une jauge
indiquant la pression interne en kPa. La température
interne de coite étuve doit étre uniforme. Les pla-
teaux doivent étre construiis et monlés de facon 2
assurer une honne transmission.de la chaleur aux
capsules (5.1).

Pompe A vide permettant lobtention dans I'étuve &
vide (5.3) d’une pression d’au plus 5,0 kPa

Systéme de séchage constitué de deux flacons de lavage
en verre remplis de glycérol de maniére & former des
bulles et deux colonnes de séchage en verre remplies
de gel de silice fraichement activé avec un indicateur
d’humidité.

Le systéme de barbotage et le systéme de séchage sont
reliés en série avec 'étuve 2 vide (5.3), les colonnes
de séchage étant placées entre I'étuve et le systéme
de barbotage.

Dessiccateur, garni de gel de silice fraichement activé
(ou d'un dessiceatif équivalent) et muni d’un indica-
. teur d’humidité.

Balance analytique.

Bain d'eau, bouillant

MODE OPERATOIRE.

Préparation de la capsule de pesée.

Placer 25 3 35 g de sable de mer (4) dans une capsule
de pesée (5.1) avec une baguctte de verre (5.2) et
peser. Introduire la capsule avec le sable de mer, son
couvercle et la baguette dans Pétuve 3 vide (5.3).

Le couvercle doit &tre posé a cote de la capsule.

Retirer, aprés une demie-heure, la capsule et son con-
tenu, ainsi que son couvercle, de V'étuve et lintroduire
dans un dessiccateur (5.6).

Laisser refroidir et peser la capsule, son contenu ct son
couvercle & 0,1 mg prés.

Répéter jusqua obiention d'un poids constant (Mo).

Prise d'essai.

Enlever le couvercle de la capsule préparée (6.1). Intro-
duire (aussi rapidement gue possible) une portion
d’échantillon contenant de la matiére séche correspon-
dant a4 0.1 3 1 g Peser 4 0,1 mg prés la capsule, son
contenu et la prise d'essai, et son couvercle (M2).

Mélanger soigneusement le sable de mer et I’échantillon
avec la baguette de.verre (5.2). Si le mélange nest
pas bien effectué, ajouter un peu d'eau pour faciliter
Yopération. Réchauffer au bain §’eau (5.8) en agitant
de temps en temps jusquw'd obtention d’'un mélange
sableux parfaitement homogéne. Si le mélange tend A
s’agglomérer ou 3 former une crofite, remuer ou frac-
tionner constamment afin de prévenir toute agglomé.
ration. .

Introduire la capsule munie de son couvercle dans

' Pétuve a vide, séparément (5.3).

Fermer I'étuve et réduire lentement la pression {au
moins 2 4 2 minutes et demie) jusqua 50 x 0,1 kPa.

Laisser I'air sec pénéirer lentement dans 'étuve a travers

le systéme de colonnes et de barbotage (5.5) au rythme
d'environ une bulle par seconde dans le liquide du
systéme de barbotage.

Sécher dans P'étuve & vide & 70 = 1 °C pendant 16 2= 1/2
heures en maintenant constant l» courant d’air, :
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6.8. Schakel na beédindiging van de droogperiode de vacuiim- | 6.8, A 1a fin de la période de séchage, arréter la pompe 2 vide
pomp uit en verhoog langzaam de druk in de stoof tot et laisser l'air entrer lentement dans P'étuve (2 2
normaal (2 & 3 minuten). Breng de droogschalen na 3 minutes). Replacer le couvercle sur la eapsule corres-
afsluiten met het bijpassende deksel over in de exsic- pondante et intreduire la capsule couverte dans le des-
cator (5.6) en laat afkoelen tot kamertemperatuur. s;}eecateur (5.6) et laisser refroidir 2 température ambian.

6.9, Weeg de gesloten droogschaal met inhoud tot op 0,1 mg| 6.9, Peser 3 0,1 mg prés la capsule munie de son couvercle
nauwkeurig (M1). et son contenu (M1),

7. WEEAGAVE VAN DE PESULTATEN. 7 EXPRESSION DES RESULTATS

7.1 Formule en methode van berekening (AN Formule et mode de calcul:

Het gehalte aan droge stof, uitgedrukt in massaprocenten La teneur en matiére séche calculée en pourcentage de
van het monster, wordt berekend met de volgende for- la masse de I’échantillon préyaré, est donnée par:
mule : ) .

M1 - Mo
—_— X 100 .
M2 - Mo
waarin ¢ ol
Mo = de massa van de schaal + glasstaaf -+ deksel in g; Mo = masse de la capsule -+ baguette de verre + cou-
vercle séché, en g;
M1 = de massa van de schaal + glasstaaf + deksel + M1 = masse de la capsule ‘baguette de verre 4 cou-
analysemonster na het drogen in g; vercle -+ Jla prise d'essai aprés séchage, en g;
M1 = de massa van de schaal 4 glasstaaf -+ deksel + M2 = masse de la capsule + baguette de verre + cou-
analysemonster voor het drogen in g. ! vercle + la prise d’essai avant séchage, en g.

Het resultaat van de analyse dient het gemiddelde te zijn Prendre comme résuitat la moyenmne aritmétique des
van twee bepalingen, welke voldoen aan de eisen van résultats de deux déterminations, en s’assurant gue la
de herhaalbaarheid (7.2). répétabilité (7.2) est satisfaisante,

7.2 Herhaalbaarheid 7.2. Répétabilité

Het verschil tussen de resultaien van twee bepalingen
tegelijkertijd of met korte tussentijd unitgevoerd door
dezelfde aualist in hetzelfde monster en in dezelide
omstandigheden mag niet meer bedragen dan 0,06 g
droge stof per 100 g produkt,

Ons bekend oin te worden gevoegd bij ons besluit van
3 juni 1982.

BOUDEWIIN

Van Xoningswege :
De Minister van Sociale Zaken,
1.-L. DEHAENE

De Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilieu,
F. AERTS

i

MINiSTERIE VAN VOLKSGEZONDHEID
EN VAN HET GEZIN
EN MINISTERIE VAN TEWERKSTELLING EN ARBEID

N. 82 — 1044

26 APRIL 1982. - Ministerieel besluit tot wijziging van het
ministerieel besluit van 24 april 1964 betreffende de goedkeuring
van een type van toestellen die radionktieve stoffen bevatten,
bi} toepassing van artikel 3.1.d/2 van het koninklijk besluit van
28 februari 1968 houdende algemeen reglement op de bescher-
ming van de bevolking en van de werknemers tegen het gevaar
van de ioniserende stralingen

—

De Minister van Tewerkstelling en Arbeid,
De Minister van Sociale Zaken,
De Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilieu,

Gelet op de wet van 29 maart 1958 betreffende de bescherming
van de bevolking tegen de uit ioniserende stralingen voortsprui-
t«er.«de1 pevaren, gewijzigd bij de wetten van 29 mei 1963 en 3 decem-
ber 1969;

Gelet op het koninklijk besluit van 28 februari 1963 houdende
algemeen reglement op de bescherming van de bevolking en van
de werknemers tegen het gevaar van de ioniserende stralingen,
gewijzigd bij de koninklijke besluiten van 17 mei 1966,
22 mej 1967, 23 december 1970, 23 mei 1972 en 24 mei 1977;

La différence entre les résultats de deux déterminations,
effectuées simultanément ou immédiatement Iune
aprés 'autre sur le méme échantillon, par le méme
analyste et daps les mémes conditions, ne doit pas
excéder 0,06 g par 100 g d'échantilion.

Vu pour étre annexé i Notre arrété du 3 juin 1982,

BAUDOUIN

Par le Roi:
Le Ministre des Affaires sociales,
J-L. DEHAENE

Le Secrétaire d’Etat 4 1a Santé publique et 2 'Environnement,
¥. AERTS

—

MINISTERE DE LA SANTE PUBLIQUE
ET PE LA FAMILLE
FT MINISTERE DE L’EMPLOI ET DU TRAVAIL

F. 82 — 1044

26 AVRIL 1982, - Arrété ministériel modifiant Varrété ministé.
riel du 24 avril 1964 relafif 2 Papprobation d'un type d’appareils
contenant des substances radioactives, pris en application de
Varticle 3.1.d/2 de Parrété royal du 28 février 1963 portant
réglement général de la protection de la population et des tra-
vailleurs contre le danger des radiations ionisantes

Le Ministre de ’Emploi et du Travail,
Le Ministre des Affaires sociales,

Le Secréfaire d’Etat & la Santé.publique et & I'Environne-
ment,

Vu la loi du 28 mars 1958 relative i la protection de la popula-
tion contre les dangers résultant des radiations fonisantes, modi-
fiée par les lois du 29 mai 1963 et du 3 décembre 1969;

Vu Yarrété royal du 28 février 1963 portant réglement général
de la protection de la population et des travailleurs conire le dan-
ger des radiations ionisantes, modifié par les arrétés royaux des
17 mai 1966, 22 mai 1967, 23 décembre 1970, 23 mai 1972 et
24 mai 1977,



