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36C Schokolade Umschreibungen

Umschreibungen’

Schokolade wird in Art. 331 der LMV vom 1. Marz 1995 (Stand am 22. Feb. 2005)
definiert. Bei der Herstellung werden verwendete Komponenten intensiv gemischt, ev.
getrocknet, durch Walzen oder Mahlen zerkleinert und schliesslich conchiert. Fur
Spezialschokoladen kénnen der Mischung vor dem Zerkleinern auch andere Zutaten wie
Hartschalenobst (Haselnusse, Mandeln usw.), Honig, Malz, Kaffee usw. beigefligt
werden. Die geschmolzene und temperierte (partiell vorkristallisierte) Schokolade wird in
Formen gegossen und unter Kiihlung erstarren gelassen.

Zur Verbesserung der Fliesseigenschaften bei der Verarbeitung wird praktisch jeder
Schokolade ein Emulgator (meist Lezithin) zugesetzt.

Folgende Schokoladenarten werden in der Lebensmittelverordnung (LMV) vom 1. Marz
1995 (Stand am 22. Feb. 2005) definiert:

Produkte: LMV Artikel:
Haushaltsschokolade Art. 332
Milchschokolade Art. 333
Haushaltmilchschokolade Art. 334
Magermilchschokolade Art. 335
Rahmschokolade Art. 336
Doppelrahmschokolade Art. 337
Gianduja-Haselnussschokolade Art. 340
Gianduja-Haselnussmilchschokolade Art. 341
Weisse Schokolade Art. 342
Schokoladetiberzugsmasse Art. 343
Milchschokoladelberzugsmasse Art. 344
Weisse Schokoladeliberzugsmasse Art. 345
Geflllte Schokolade Art. 346
Praliné Art. 347

" Wurde im Jahr 2005 vom BAG an die neue Gesetzgebung angepasst
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36C Schokolade Umschreibungen

Schokoladen mit Zusétzen sind Schokoladen der vorgenannten Arten, welchen vor dem
Vergiessen weitere feste, grobstiickige Zutaten wie ganze oder gehackte Friichte (z.B.
HaselnUsse, Mandeln), grob gemahlener Nougat oder Krokant usw. zugeftigt werden.

Zuckerfreie Schokoladen sind Schokoladen der vorgenannten Arten, bei welchen die
Saccharose oder andere Zuckerarten vollstandig durch Fructose oder
Zuckeraustauschstoffe, mit oder ohne Zusatz von Siissstoffen, ersetzt worden sind.

Fir die Anteile an Kakaobestandteilen, fettfreier Kakaotrockenmasse, Kakaobutter,
Milchbestandteilen, Milchfett, fettfreier Milchtrockenmasse, Gesamtfett, Zucker und
gemahlenen Haselnlssen der oben aufgefiihrten Schokoladen gelten die einschlagigen
Vorschriften der Lebensmittelverordnung.

SLMB 2002 2/2



36C Schokolade Richtlinien und Hinweise

Richtlinien fiir die Beurteilung und Hinweise zur Analyse

Zur Beurteilung von Schokoladen dienen die Sinnenprifung sowie die Prifung auf vorge-
schriebene bzw. zugelassene Gehalte an Zutaten bzw. Zusatzstoffen (siehe Lebens-
mittelverordnung und Zusatzstoffverordnung).

Sinnenpriifung. Schokoladen missen visuell, geruchlich und geschmacklich typisch sein
fur ihre Art und die verwendeten Zutaten. Haufigster visueller Fehler ist Fettreif (aus-
kristallisierte Kakaobutter an der Oberflache), welcher auf eine Lagerung bei schwan-
kenden Temperaturen und/oder eine andere Fette als Kakaobutter enthaltende Fullung
hinweist. Haufigste geschmackliche Fehler sind Ranzigkeit oder "Altgeschmack".

Wasser. Ubliche Schokoladen besitzen einen niedrigen Wassergehalt von maximal
1,2 g/100 g; warmeresistente Spezialschokoladen kénnen bis zu 5 g Wasser/100 g
enthalten.

Gesamtfett. Der Fettgehalt variiert je nach Sorte und Qualitat innerhalb weiter Grenzen
(18-50 g/100 g) und umfasst Kakaobutter, Milchfett und weitere pflanzliche Fette als Zutat
oder von den Zusatzen oder von der Flllung. Fur die Abschatzung der Gehalte an Fetten
unterschiedlicher Zutaten ist die Bestimmung der Fettsauren- und/oder der Triglycerid-Zu-
sammensetzung erforderlich; dazu wird auf die Methoden im Kapitel 36 B "Kakaobutter"
verwiesen.

Zuckerarten. Der Gehalt an verschiedenen Zuckern variiert ebenfalls je nach Sorte und
Qualitat innerhalb weiter Grenzen (25-65 g/100 g); den Hauptanteil bildet in der Regel die
zugesetzte Saccharose (max. 55 g/100 g), den Rest die Lactose aus den Milchprodukten.
Die Saccharose kann teilweise durch Dextrose (Glucose), Fructose, Lactose (einzeln oder
im Gemisch) oder Maltose ersetzt sein. Je nach verwendeten Zutaten (wie Honig, Malz,
Friichte usw.) kann eine Schokolade auch andere Zuckerarten enthalten.

Zuckeraustauschstoffe. Mehrwertige Alkohole (Zuckeralkohole) wie Sorbit, Mannit, Maltit,
Isomalt, Lactit usw. finden sich in zuckerfreien Schokoladen anstelle von Zucker.
Zuckerfreie Schokoladen kénnen neben Zuckeraustauschstoffen aber auch Lactose (von
den mitverarbeiteten Milcherzeugnissen) und andere Zuckerarten (von den beigemischten
Zutaten) enthalten.

Fettfreie Kakaotrockenmasse. Der Gehalt an fettfreier Kakaotrockenmasse wird Uber den
Gesamtalkaloidgehalt berechnet.

Weitere Untersuchungen

Betreffend Zutaten, Zusatzstoffe, Pestizidriickstdnde, Fremdstoffe, Spurenelemente
(toxische Metalle), GVO etc. wird auf die entsprechenden Kapitel des Schweiz.
Lebensmittelbuches verwiesen.

Fur die mikrobiologische Beurteilung siehe Kapitel 56 "Mikrobiologie".
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36C Schokolade Richtlinien und Hinweise

Fur den Nachweis und das Feststellen der Art von Verunreinigungen (z.B. Insekten-
fragmente) siehe Official Methods of Analysis of AOAC International, 16. Ausgabe:
16.2.01 (Supplement March 1997).

Die Ubertragung von Fremdgeruch aus Verpackungsmaterialien wird nach Kapitel 47A
"Materialien aus Papier, Karton und Pappe flir Lebensmittel" sowie nach Kapitel 48
"Bedarfsgegenstande aus Kunststoff" Gberprift.

Reagenzienreinheit

Wenn nicht anders angegeben,
— sind analysenreine Chemikalien zu verwenden

— ist das verwendete Wasser destilliert, deionisiert oder von entsprechender Reinheit

— ist unter "LOsung" eine wasserige Losung zu verstehen.
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36C Schokolade Vorbereitung der Probe

Vorbereitung der Probe

Die Sinnenprifung wird am unveranderten Produkt vorgenommen.

Fur die Ubrigen Bestimmungen ist das Untersuchungsmaterial wenn nétig wie folgt aufzu-
bereiten:

Gefiillte Schokoladen sind vor der Analyse in Schale (Schokolade) und Fiullung zu
trennen. Die Trennung mit Hilfe eines Messers oder Spatels erfolgt in der Regel leichter,
wenn die Schokoladen vorher im Kihlschrank aufbewahrt worden sind; bei der
letztgenannten Vorgehensweise muss allerdings darauf geachtet werden, dass sich an
der kuhlen Schokoladenoberflache kein Kondenswasser absetzt.

Schokoladen mit Zusétzen werden aufgeschmolzen, bei 55 °C durch ein engmaschiges
Sieb (max. 0,2 mm) von den Zusatzen befreit und anschliessend wieder erstarren
gelassen. Bei Schokoladen mit hoher Fliessgrenze kann das Absieben durch Rihren mit
einem Glasstab beschleunigt werden.

Homogene Schokoladen resp. durch obenstehende Aufbereitungsmethoden erhaltene
Schokoladen werden vor der durchzufiihrenden Analyse mit einer Raffel zu feinen
Spanen zerkleinert.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 1

Untersuchungsmethoden

1 Sinnenpriifung

AUSFUHRUNG DER PRUFUNG

Man beurteilt der Reihe nach das aussere Aussehen (Farbe, Glanz, visuell erfassbare
Fehler), den Bruch und die organoleptischen Eigenschaften der Schokolade.

BEURTEILUNG

Ausseres Aussehen. Auf einwandfreier Schokolade diirfen keine Fingerabdriicke, keine
mechanischen Verunreinigungen, keine Warme- und Feuchtigkeitsschaden (Fettreif,
Zuckerreif), keine Schimmelpilze, keine Insektenverunreinigungen oder Mottengespinste
vorhanden sein.

Bruch (Strukturgefiige). Gute Schokolade muss nach einer Lagerzeit von mindestens 24
Stunden bei 15 bis maximum 20 °C einen knackenden Bruch mit feinem Strukturgeflige
aufweisen. Kriimeliger Bruch deutet entweder auf Warmeschaden oder auf fehlerhafte
Kristallisation der Fettphase. Dies trifft nicht zu bei Rahmschokolade und Haselnuss-
schokolade (Gianduja).

Organoleptische Priifung. Schokoladen missen geruchlich und geschmacklich einwand-
frei sein. Sie durfen weder einen Losungsmittel- oder Buttersduregeruch noch einen
seifigen, talgigen, ranzigen oder muffigen Nebengeschmack aufweisen.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 2

2 Bestimmung des Wassers bzw. Trocknungsverlustes (Hinweis)

Siehe Methoden 36A/2.1 und 2.2.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 3

3 Bestimmung des Gesamtfettes (Hinweis)

Siehe Methode 36A/6, wobei der erhaltene Extrakt weiter fir die Bestimmung des
Fettsaurespektrums bzw. des Buttersauremethylesters nach Methode 36B/10 verwendet

wird.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.1

4 Zuckerarten
4.1 Bestimmung der Saccharose und Lactose (Hinweis)
mittels HPLC

Siehe Methode 36A/7.1

SLMB Februar 1999 171



36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.2

4.2

Bestimmung der Lactose
enzymatisch

PRINZIP

Das in Wasser geldste bzw. suspendierte Probenmaterial wird geklart. In der dabei
erhaltenen Lésung wird Lactose durch B-Galactosidase zu Galactose und Glucose
hydrolysiert.

B — Galactosidase D-Galactose + D-Glucose

Lactose + H,O

Galactose wird durch Nicotinamid-adenin-dinucleotid (NAD) in Gegenwart von -
Galactose-Dehydrogenase (Gal-DH) zu Galactonsaure oxidiert. Bei dieser Reaktion
wird eine der Galactose aquivalente Menge NADH (reduziertes NAD) gebildet.

ﬂ D-Galactonsaure + NADH + H*

D-Galactose + NAD*
Der Galactosegehalt wird bestimmt als:

— Freie Galactose (Galactoseprobe) und in einem Parallelansatz nach vorgangiger
enzymatischer Hydrolyse durch B-Galactosidase als Gesamtgalactose (Lactoseprobe).

Der Lactosegehalt berechnet sich aus der Differenz von Gesamtgalactose und freier
Galactose.

REAGENZIEN

— Carrez-Losung I: 15 g Kaliumhexacyanoferrat(ll), K,[Fe(CN)g] - 3 H,O in einem 100-ml-
Messkolben mit entionisiertem Wasser auflésen und zur Marke auffullen.

— Carrez-L6sung II: 30 g Zinksulfat, ZnSO, - 7 H,O in einem 100-ml-Messkolben mit
entionisiertem Wasser auflésen und zur Marke auffullen.

— Enzym-Testkit zur Bestimmung der Lactose und Galactose (z.B. Boehringer; Merck).
— Natriumhydroxid-Lésung, ¢ (NaOH) ca. 0,1 mol/l.

GERATE

— Photometer, Wellenlange 340 nm.
— Quarz- oder Einwegkuvetten, Schichtdicke 1 cm.
— Rundfilter.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.2

AUSFUHRUNG

Probenvorbehandlung
— Ca. 2 g Probe auf 0,1 mg genau in einen 100-ml-Messkolben einwagen

ca. 50 ml Wasser zugeben und bei ca. 60 °C wahrend 30 Minuten rihren

je 2 ml Carrezlésung | und Il der Reihe nach zugeben und nach jeder Zugabe mischen

nach Abkuhlen mit Wasser zur Marke aufftillen, mischen und durch ein Rundfilter filtrie-
ren, wobei die ersten ml verworfen werden

das Filtrat mit Wasser im Verhaltnis 1 + 9 verdinnen (Messldsung).

Messen

Die nach obigem Abschnitt "Probenvorbehandlung" erhaltenen Messlésungen werden
nach den Vorschriften der verwendeten Testkits weiterverwendet (Pipettierschema,
Messung).

BERECHNUNG UND ANGABE DER RESULTATE

Der aus der Messlésung erhaltene Gehalt an Lactose bzw. Galactose wird unter Einbezug
der Verdiinnungsfaktoren auf die Probe umgerechnet und in g/100 g Lactosemonohydrat,
mit 1 Dezimalen, angegeben. Geméass Angaben der Fa. Boehringer Mannheim betragen
die Prazisionswerte, in g/100 g:

Wiederholbarkeit (r) = 0,188
Vergleichbarkeit (R) = 0,434

HINWEIS

Anstatt mit einem Enzymtestkit kann die Bestimmung auch mit Einzelreagenzien
durchgefiihrt werden. Siehe dazu Kapitel "Enzymatische Bestimmungen", Methode
61B/1.4

LITERATUR

1. Boehringer Mannheim Biochemica: Methoden der enzymatischen BioAnalytik und
Lebensmittelanalytik (1994).

2.  Bergmeyer H.U. (Hrsg.): Methods of enzymatic analysis, 3rd ed. vol VI; Beutler
H.O.: Lactose and D-Galactose, S. 104 - 112. Verlag Chemie Weinheim (1984).
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3

4.3

Bestimmung der Polydextrose und von mehrwertigen Alkoholen
mittels HPLC

PRINZIP

Die Polydextrose und/oder mehrwertige Alkohole enthaltende Schokolade wird in Wasser
aufgenommen. Das Fett, die Proteine und andere unlésliche Fremdstoffe werden durch
Klarung mit Carrez-Lésungen beseitigt.

Die Polydextrose bzw. mehrwertigen Alkohole werden mittels HPLC auf einer

lonenaustausch-Saule getrennt und durch Integration des Signals eines
refraktometrischen Detektors (RI) bestimmt.

REAGENZIEN

D(-)-Sorbit.

D(-)-Mannit.

Isomalt: Gemisch der Isomeren a-D-Glucopyranosyl-1,1-D-Mannit (Dihydrat) (GPM)
und o-D-Glucopyranosyl-1,6-D-Sorbit (GPS).

D(-)-Lactit.

Maltit.

Xylit.

Polydextrose.

Wasser, entionisiert und membranfiltriert mit einem Milli-Q-System (Millipore) oder
gleichartig.

Carrez-Losung I: 15 g Kaliumhexacyanoferrat(ll), K,[Fe(CN)g] - 3H,0 in einem 100-ml-
Messkolben mit entionisiertem, membranfiltriertem Wasser auflosen und zur Marke
auffillen.

Carrez-Losung Il: 30 g Zinksulfat, ZnSO, - 7 H,O in einem 100-ml-Messkolben mit
entionisiertem, membranfiltriertem Wasser auflosen und zur Marke auffillen.

Standard-LAsung (enthalt dieselben mehrwertigen Alkohole bzw. Polydextrose wie die
zu analysierende Probeldsung): Von Mannit und Xylit je 200 + 0,1 mg, von Sorbit

250 + 0,1 mg, von Maltit, Lactit und Polydextrose je 300 £ 0,1 mg in einen 100-ml-
Messkolben einwagen, mit entionisiertem, membranfiltriertem Wasser I6sen und zur
Marke auffullen. Vor der Analyse durch ein Membranfilter (0,45 um) filtrieren.

Bemerkung. Da die Standardsubstanzen hygroskopisch sind, ist auf ihre Qualitat zu
achten. Die Reagenzgefasse sollen nur kurz geéffnet und gleich nach Gebrauch
wieder dicht verschlossen werden. Wenn nétig, sollen die Standardsubstanzen im
Trockenschrank wie folgt getrocknet werden:
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3

Mannit, Maltit, Isomalt

Ca. 10 g Zuckeraustauschstoff in einer Glasschale mit Schliffdeckel im Trockenschrank
bei 103 - 105 °C wahrend 3 Stunden trocknen.

Die abgekiihlte Substanz in einem gut verschlossenem Glasgefass bei
Raumtemperatur lagern.

Sorbit, Lactit, Xylit, Polydextrose:

Ca. 10 g Zuckeraustauschstoff in einer Glasschale mit Schliffdeckel in einem
Vakuumtrockenschrank mit P,Os im Probenraum bei 75 - 80 °C wahrend 4 Stunden bei
ca.

533 mbar trocknen.

Die abgekiihlte Substanz in einem gut verschlossenem Glasgefass bei
Raumtemperatur lagern.

GERATE

HPLC-Gerat mit RI-Detektor.

HPLC-Saulenofen.

Integrator.

Entgaser fur den Eluent.

HPLC-Trennsaule, Aminex HPX-87P, 300 x 7,8 mm oder gleichwertig.
Vorsaule, Carbo-P, 30 x 4,6 mm, Bio Rad oder gleichwertig.
Membranfilter 0,45 um, zum einmaligen Gebrauch.

Ultraschallbad.

Magnetrihrer, mit Heizplatte.

Faltenfilter.

AUSFUHRUNG

2 g fein geriebene Schokolade genau in einen 100-ml-Messkolben einwiegen (1 g flr
Polydextroseschokolade)

50 ml warmes (60 °C) Wasser hinzugeben
wahrend 15 Minuten in einem Ultraschallbad bei 60 °C aufldsen

nacheinander je 0,5 ml der Carrez-Lésung | und Il hinzupipettieren (fir Polydex-
troseschokolade je 0,25 ml) und nach jeder Zugabe mischen

gut vermischen, kihlen und mit Wasser zur Marke auffillen

durch ein Faltenfilter filtrieren und die ersten ml verwerfen
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3

— Filtrat durch ein Membranfilter 0,45 um filtrieren und die HPLC auf der Aminex HPX-
87P- HPLC-Saule mit folgenden Bedingungen durchflihren:

Trennbedingungen (Beispiele siehe Abb. 36C.1 bis 36C.5)

Elutionsmittel entionisiertes, membranfiltriertes Wasser, 70 °C
Flussrate 0,7 ml/min

Saulentemperatur 85 °C

Detektortemperatur 30 °C

Einspritzvolumen 20 pl.

Bemerkung

Maltit und Lactit kdnnen nicht vollstandig getrennt werden.

BERECHNUNG UND ANGABE DER RESULTATE

Die Konzentration von Sorbit, Mannit, Xylit, Lactit, Maltit und Polydextrose der Probe wird
durch die Methode des externen Standards gemass folgender Formel berechnet:

. _ 100-H-Mg; -V
Mehrwertige Alkohole bzw. Polydextrose, in g/100 g =
Hgt "M~ Vg
wobei
H = Peakhohe des mehrwertigen Alkohols bzw. der Polydextrose von der Probelésung

Mg = Masse des mehrwertigen Alkohols bzw. der Polydextrose in der Standardlésung,

ing

Hy = Peakhdhe des mehrwertigen Alkohols bzw. der Polydextrose in der Standard|6-
sung

M = Masse der Probe, ing

V = Volumen der Probelésung, in ml

Vs = Volumen der Standardlésung, in ml.

Angabe in g/100 g, mit 1 Dezimalen.
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36C Schokolade

Untersuchungsmethode 4.3

Prazision

Ein 1995 von der Subkommission 9a an zwei im Handel angebotenen "Diatschokoladen”

durchgefihrter Ringversuch unter Beteiligung von 6 Laboratorien hat folgende

Analysenresultate ergeben (alle Werte in g/100 g):

Schokolade 1 Schokolade 2

Maltit Polydextrose Lactit
Mittelwert 38,42 26,20 10,29
Wiederholbarkeit (r) | 0,6 0,4 0,7
Vergleichbarkeit (R) [ 1,5 1,5 1,5
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3
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Abb. 36C.1
Chromatogramm einer Standardlésung mit Isomalt, ohne Lactit
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3
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Abb. 36C.2
Chromatogramm einer Standardlésung mit Isomalt, ohne Maltit
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3
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Abb. 36C.3
Chromatogramm einer Schokolade mit Isomalt, Mannit und Sorbit
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3
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Abb. 36C.4
Chromatogramm einer Schokolade mit Polydextrose und Isomalt
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3
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Abb. 36C.5
Chromatogramm einer Schokolade mit Isomalt und Maltit
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 4.3
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 5

5 Bestimmung des Theobromins und Coffeins
mittels HPLC

PRINZIP

Die Alkaloide werden mit verdiinnter ammoniakalischer Lésung aus der homogenisierten
Probe extrahiert. Nach Carrez-Klarung und Filtration werden sie mittels isokratischer
Hochleistungsflissigchromatographie (HPLC) mit UV-Detektion bestimmt.

REAGENZIEN

— Ammoniak-Ldsung, konz. w (NH3) = 0,25 (1 1 = 0,91 kg).
— Salzsaure, konz. w (HCI) = 0,37 (11 =1,19 kg).

— Carrez-Losung I: 15 g Kaliumhexacyanoferrat(ll), KsfJFe(CN)g] - 3 H,O in einem 100-ml-
Messkolben mit entionisiertem Wasser aufldsen und zur Marke aufftllen.

— Carrez-Losung II: 30 g Zinksulfat, ZnSQO, - 7 H,O in einem 100-mI-Messkolben mit ent-
ionisiertem Wasser auflésen und zur Marke auffillen.

— Essigsaure, w (CH;COOH) > 0,995.

— Theobromin (3,7-Dimethylxanthin), w > 0,98.

— Coffein wasserfrei (1,3,7-Trimethylxanthin), w > 0,99.
— Methanol fur HPLC.

— Wasser, entionisiert und membranfiltriert mit einem Milli-Q-System (Millipore) oder
gleichwertig.

— Saulenmaterial (stationare Phase): RP-18, z.B. 25 cm Hypersil ODS, 5 um (auch mit
kiirzeren Saulen sind genligende Trennungen moglich).

— Elutionsmittel (mobile Phase): Gemisch aus Methanol/Wasser/Essigsaure (20 + 79 +
1 Volumenteile).

— Standard-Messreihe: 5; 10; 20 yl einer Lésung von je 50 mg Theobromin und Coffein
pro | Elutionsmittel bzw. je 20 pl einer Losung, die von den 2 Standardsubstanzen
Theobromin und Coffein je 12,5; 25 und 50 mg pro | Elutionsmittel enthalt. (Die Lésun-
gen sind max. 2 Wochen bei 4 °C haltbar).

GERATE

— Faltenfilterpapiere.
— Membranfilter 0,45 pm, zum einmaligen Gebrauch.

— HPLC-Apparatur bestehend aus Pumpe, Einspritzventil mit Probenschleife oder auto-
matischem Injektor und UV-Detektor (280 nm).

— HPLC-Spritzen: 10 und 25 pl.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 5

AUSFUHRUNG

Einwaage und Probenvorbehandlung

Die Einwaage richtet sich nach dem Alkaloidgehalt der Probe. Siehe dazu folgende
Tabelle, welche sich aus den Kennzahlen in Tabelle 36.1 (Kapitel 36A "Richtlinien fur die
Beurteilung und Hinweise zur Analyse") und den einschlagigen Vorschriften der
Lebensmittelverordnung ableitet:

Tabelle 36C.1
Alkaloidgehalte verschiedener Produkte

Probe Coffeingehalt Theobromingehalt |Einwaage
in g/kg in g/kg ing
Kakaomasse 1-5 10-15 109
Kakaopulver 1,5-9 15-30 0,5¢
Schokolade (dunkel) 0,3-3 3-10 3,09
Milchschokolade bis 1,2 06- 4 5049

0,5 bis 5 g homogenes Probenmaterial in 50 ml einer Mischung aus Ammoniak/Wasser (1
+ 4 Volumenteile) 2 Minuten sieden, anschliessend mit einer Mischung aus Salzsaure/-
Wasser (1 + 4 Volumenteile) neutralisieren und quantitativ in einen 500-ml-Messkolben
Uberfiihren. Nach Zugabe von je 2 ml Carrezlésung | und Il (nach jeder Zugabe mischen),
mit Wasser zur Marke auffillen, mischen und tber ein Faltenfilter filtrieren. Das Filtrat mit
einem Membranfilter 0,45 ym weiter reinigen.

Trennbedingungen (Beispiele; siehe Abb. 36C.6 und 7)

Flussrate 1 ml/min
Einspritzvolumen 5-20 ul
Wellenlange Detektor 280 nm

Bemerkung

Eine allfallige Prasenz von Vanillin und/oder Theophyllin wirkt nicht stérend, da beide
Substanzen deutlich unterschiedliche Retentionszeiten besitzen.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 5

BERECHNUNG UND ANGABE DER RESULTATE

Der Gehalt an Theobromin und Coffein wird anhand des Chromatogrammes aus der
Standardmessreihe ermittelt und in g/kg angegeben.

VALIDIERUNG
Ein 1998 von der Subkommission 9a an zwei im Handel angebotenen Schokoladen (je

eine mit niedrigem bzw. hohem Alkaloidgehalt) durchgeflihrter Ringversuch unter
Beteiligung von 5 Laboratorien hat folgende Analysenresultate in g/kg ergeben:

Milchschokolade | Dunkle Schokolade
Mittelwert Alkaloidgehalt
(Summe Theobromin und Coffein) | 1,31 7,89
Wiederholbarkeit (r) 0,06 0,18
Vergleichbarkeit (R) 0,18 1,00

Kalibrierfunktion: Aus den Ergebnissen von jeweils 4 Messungen bei den Konzentrationen
ca. 0,5; 5; 10; 20 und 40 mg Alkaloid/lI Elutionsmittel ergeben sich folgende
Korrelationskoeffizienten fir Regressionsgeraden durch den Ursprung:

fur Theobromin 0,9998
fir Coffein 0,9991

LITERATUR

1. Jirgens, U., von Grundherr, K. und Blosczyk, G.: Vergleich der UV-spekt-
rophotometrischen und hochdruckflliissigchromatographischen Bestimmung von
Theobromin und Coffein in Kakao und Kakaoerzeugnissen. Lebensmittelchem. u.
gerichtl. Chemie 34, 109 - 114 (1980).

2. Kreiser, W.R. and Martin, R.A.: High Pressure Liquid Chromatographic
Determination of Theobromine and Caffeine in Cocoa and Chocolate Products:
Collaborative Study. J. Assoc. Off. Anal. Chem. 63, 591 - 594 (1980).

3.  Official Methods of Analysis of the Association of Official Analytical Chemists
International. 16. Ausgabe; 31.5.13 (1995).
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 6

6 Berechnung der fettfreien Kakaotrockenmasse

Far die Berechnung wird der Gesamtalkaloidgehalt (Theobromin und Coffein) handels-
Uiblicher Kakaomassen benétigt. Gemass Untersuchungen der Subkommission 9a°
berechnet sich aus 39 untersuchten Handelsprodukten (Mischungen) fir fettfreie
Kakaotrockenmasse ein mittlerer Gesamtalkaloidghehalt von 3,3 g/100 g, mit einer
Standardabweichung s = + 0,20 g/100 g.

Fir Kakaobohnen einzelner Sorten sind die Schwankungen grésser (1).

m = 3,11 g/100 g; s =+ 0,34 g/100 g; n = 44.
Fettfreie Kakaotrockenmasse in g/100g = —~~55

wobei
A = Gesamtalkaloidgehalt in g/100 g.

Angabe in g/100 g, mit 1 Dezimalen.

LITERATUR

1. Hadorn, H.: Theobromin-, Coffein-, und Gesamtalkaloid-Gehalt von Kakaomasse.
Zucker- und Sisswarenwirtschaft 33, 7 - 9 (1980).

2. Shively, C.A. and Tarka, S.M.: Methylxanthine composition and consumption
patterns of cocoa and chocolate products; in: Gene A. Spiller (Hrsg.): The
methylxanthine beverages and foods: chemistry, consumption and health effects.
Verlag Alan R.Liss, Inc., New York (1984).

2 Unverdffentlichte Resultate (1995)
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 7

7 Berechnung des Milchfettgehaltes (Hinweis)

PRINZIP

Das Gesamtfett wird gemass Methode 36A/6 bestimmt. Im getrockneten Extrakt wird
Buttersauremethylester nach Methode 36B/10 "Bestimmung der Fettsaurenverteilung" mit
Methylvalerat als internem Standard bestimmt®.

BERECHNUNG UND ANGABE DER RESULTATE

Fir die Berechnung des Milchfettgehaltes wird der durchschnittliche Gehalt an
Buttersaure bendtigt. Gemass Untersuchungen an 136 Milchproben aus Westeuropa (1)
betragt dieser 3,42 g/100 g mit einer Standardabweichung von 0,144 g/100 g (bzw.

3,96 g/100 g mit einer Standardabweichung von 0,167 g/100 g, bezogen auf den effektiv
bestimmten Buttersduremethylester). Diese Werte wurden von der EU-Kommission* fiir
Berechnungen in der Praxis auf 3,45 g/100 g (bzw. 4,0 g/100 g) gerundet.

Gesamtfett - Buttersduremethylester im Gesamtfett

Milchfett, in g/100 g = 4

oder

Gesamtfett - Buttersdure im Gesamtfett
3,45

Milchfett, in g/100 g =

Angabe in g/100 g, mit 1 Dezimalen.

LITERATUR

1. Molketin, J. and Precht, D.: Representative determination of the butyric acid content
in European milk fats. Milchwissenschaft 52 (2), 82 - 85 (1997).

®  Wird eine andere Berechnungsart angewendet, stimmt das Resultat nicht mit dieser Methode Uberein. dies beeinflusst folgerichtig

den entsprechenden Umrechnungsfaktor fiir die Berechnung von Milchfett aus Buttersduremethylester.
4 EG-Verordnungen Nr. 202/98 und 203/98 vom 26. Januar 1998.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 8

8 Berechnung der Zusammensetzung der Schokolade (Bilanz)

Schokoladen mit grobstiickigen Zutaten wie Haselnlssen, Mandeln, Rosinen usw. sind
vor der Analyse mechanisch zu trennen. Die eigentliche Schokolade wird gesondert
analysiert.

BENOTIGTE ANALYSENWERTE

— Wassergehalt. Siehe Methoden 36A/2.1 und 2.2. Alle anderen Werte (in g/100 g) sind
auf Trockenmasse zu berechnen.

— Gesamtfett. Siehe Methode 36A/6.

— Buttersduremethylester im Gesamitfett. Siehe Methode 36B/10.

— Fettfreie Kakaotrockenmasse. Siehe Methode 36C/6 (Ergebnis mit 2 Dezimalen).
— Saccharose. Siehe Methoden 36C/4.1.

— Lactose. Siehe Methoden 36C/4.1 und 4.2.

— Gesamtstickstoff. Siehe Methode 36A/5.

BERECHNUNG DER BILANZ

Gesamtfett - Buttersduremethylester im Gesamtfett

Milchfett =
ilchfe )

Bemerkung. Der Faktor 4 (siehe Literaturhinweis bei Methode 36C/7) hat keinen Einfluss
auf die Bilanz, wohl aber auf das errechnete Verhaltnis Milchfett/Kakaobutter.

Fettfreie Milchtrockenmasse = Lactose - 499 (53,3°)

53,3
— Milchbestandteile = Milchfett + fettfreie Milchtrockenmasse
— Kakaobutter = Gesamtfett - Milchfett
— Kakaobestandteile = Kakaobutter + fettfreie Kakaomasse

Man berechnet nun die Summe:
Milchbestandteile + Kakaobestandteile + Saccharose.

® siehe Fussnote nachste Seite
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 8

Im Normalfall sollte diese Summe 100 £ 3 g/100 g betragen. Ist dies nicht der Fall, dann
enthalt die Schokolade andere Zutaten (ausser Fremdfette, welche in dieser Berechnung
nicht erfasst werden) oder das Verhaltnis Lactose/Milchprotein entspricht nicht dem eines
normalen Milchpulvers (z.B. Zusatz von Lactose oder Molkenpulver). Dies kann man wie
folgt Uberprifen:

BERECHNUNG DES MILCHPROTEINGEHALTES

1. Aus Lactosegehalt (normales Milchpulver):

36.9 36,9

Milch in = L e
ilchprotein actose 53.3

2. Aus Gesamtstickstoff

Stickstoffgehalt der fettfreien Kakaotrockenmasse = 5,06 g/100 g (Mittelwert; siehe Kapitel
36A, Richtlinien, Tabelle 36.1)

Milchprotein = (Gesamtstickstof‘f - {fettfreie Kakaotrockenmasse- ?TOSD -6,38

Ist das Ergebnis (1) signifikant hdher als (2) (Differenz mehr als ca. 0,5 g/100 g), so liegt
ein relativer Uberschuss an Lactose vor. Ein Lactosezusatz oder die (teilweise)
Verwendung von Molkenpulver statt Milchpulver sind zu vermuten.

Beispiel (Milchschokolade)

Wassergehalt 1,14 g/100 g

Gesamtfett 30,70 g/100 g = 31,05 g/100¢g

Lactose 10,26 g/100 g = 10,38 g/100g in der
Saccharose 43,91 g/100g = 44,42 g/100g Trockenmasse
Gesamtalkaloide 0,209g/100g = 0,20 g/100g

Gesamtstickstoff 1,36 g/100g = 1,38 g/100g
Buttersauremethylester

im Gesamtfett 0,74 g/100 g

®  Die Zahlen 36,9 und 53,3 fir fettfreie Milchtrockenmasse wurden aus der Zusammensetzung fuir Trockenmagermilch in Souci-

Fachmann-Kraut, 5. Ausgabe (1994) hochgerechnet. Wird Vollmilchpulver als Grundlage genommen, ergeben sich leicht
verschiedene Werte.
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36C Schokolade Untersuchungsmethode 8

- Fettfreie Kakaomasse = % = 6,06 g/100 g
~Milchfett = 2102074 _ 57441100

- Fettfreie Milchtrockenmasse = 10,38 % = 19,48 g/100 g

— Milchbestandteile = 574 +19,48 = 25,22 g/100g

— Kakaobutter = 31,05 - 5,774 = 25,319/100g

— Kakaobestandteile = 2531 + 6,06 = 31,37 9/100g

— Bilanz = 2522 +31,37 + 44,42 = 101,01 g/100 g
- Milchprotein (1) = 10,38- 222 = 7199/100 g

53,3
- Milchprotein (2) = (1,38-[6,06-% )- 6,38
= 6,859/100 g.
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