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EUROOPAN YHTEISOJEN VIRALLINEN LEHTI

N:o L 257/1

ENSIMMAINEN KOMISSION DIREKTIIVI,

annettu 28 piivini heindkuuta 1981,

yhteison analyysimenetelmisti tarkastettaessa tiettyjen elintarvikelisdaineiden puhtausvaati-
musten mukaisuutta

(81/712/ETY)

EUROOPAN YHTEISOJEN KOMISSIO, joka

ottaa huomioon Euroopan talousyhteisdn perustamissopi-
muksen,

ottaa huomioon elintarvikkeissa sallittuja viriaineita koske-
van jasenvaltioiden lainsdddannon lahentdmisestd 23 péivina
lokakuuta 1962 annetun neuvoston direktiivin('), sellaisena
kuin se on viimeksi muutettuna direktiivilla 78/144/ETY(?),
ja erityisesti sen 11 artiklan 2 kohdan,

ottaa huomioon elintarvikkeissa sallittuja sdilont4aineita kos-
kevan jasenvaltioiden lainsdaddnnon lahentimisestd 5 pai-
vana marraskuuta 1963 annetun neuvoston direktiivin 65/54/
ETY(®), sellaisena kuin se on viimeksi muutettuna
direktiivilla 79/40/ETY(*), ja erityisesti sen 8 artiklan 2 koh-
dan,

ottaa huomioon elintarvikkeissa sallittuja hapettumisenesto-
aineita koskevan jiasenvaltioiden lainsdddidnnon ldhentimi-
sestd 13 péivind heindkuuta 1970 annetun neuvoston direk-

(1) EYVL N:o 115, 11.11.1962, s. 2645/62
(& EYVL N:o L 44, 15.2.1978, s. 20

() EYVL No 12, 27.1.1964, s. 161/64

(¥ EYVL No L 13, 19.1.1979, 5. 50

tiivin70/357/ETY(®), sellaisena kuin se on viimeksi muutet-
tuna direktiivilla 78/143/ETY (%), ja erityisesti sen 5 artiklan
2 kohdan,

sekd katsoo, ettd

ndissd sadnnoksissd sdddetaan yhteison analyysimenetelmien
toteuttamisesta sen varmistamiseksi, ettd namai lisdaineet tayt-
tavit yleiset ja erityiset puhtausvaatimukset,

on suotavaa vahvistaa ensimmiinen sarja sellaisia menetel-
mid, joita koskevat tutkimukset on saatettu paitdkseen, ja

tassa direktiivissd sdddetyt toimenpiteet ovat pysyvin elintar-
vikekomitean lausunnon mukaiset,

ON ANTANUT TAMAN DIREKTIIVIN:

1 artikla

Jasenvaltioiden on sdadettivd, ettd analyysit, jotka ovat tar-
peen sen tarkastamiseksi, ettéd tietyt elintarvikkeiden lisdai-
neet tiyttavit yleiset ja erityiset puhtausvaatimukset, suorite-

¢) EYVLN: o L 157, 18.7.1970, s. 31
() EYVL N:o L 44, 15.2.1978, s. 18
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taan liitteessd II esitettyjen menetelmien mukaisesti, joiden 3 artikla
soveltamisala on sdddetty liitteessa I.
Tama direktiivi on osoitettu kaikille jasenvaltioille.

2 artikla Tehty Brysselissi 28 pdivdnd heindkuuta 1981.

Jzisenvaltlolgen“ on saatettava téirpiin dl_rektu\_/m nog?a}taml- Komission puolesta
sen edellyttamat lait, asetukset ja hallinnolliset maaraykset )

voimaan viimeistdin 20 pdivani helmikuuta 1983. Niiden on Karl-Heinz NARJES
ilmoitettava tastd komissiolle viipymatta. : Komission jésen
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LUHTE I

TIETTYJEN ELINTARVIKELISAAINEIDEN PUHTAUSVAATIMUSTENMUKAISUUDEN

II.1

1.1

1.2
1.3

1114

1Ls
1.6

L7

V1
vz

V.3

V4

TARKASTAMISESSA KAYTETTAVIEN YHTEISON ANALYYSIMENETELMIEN

SOVELTAMISALA

I. JOHDANTO

II. VARIAINEET

Dietyylieetterilld vesiliukoisista sulfonoiduista orgaanisista elintarvikevariaineista uuttautuvien aineiden
madritys kdyttden menetelmdi 1, liite II.

III. SAILONTAAINEET

Muurahaishapon, formiaattien ja muiden hapettuvien epdpuhtauksien méaritys etikkahaposta (E 260), ka-
liumasetaatista (E 261), natriumdiasetaatista (E 262) ja kalsiumasetaatista (E 263) kdyttden menetelmaa
2, liite II

Haihtumattomien aineiden mééritys propionihaposta (E 280) kiyttien menetelméd 3, liite II.
Kuivaushdvion méaritys natriumnitriitistd (E 250) kiyttden menetelmaa 4, liite II.

Rajakoe salisyylihapon madrittamiseksi etyyli-p-hydroksibentsoaatista (E 214), etyyli-p-hydroksibentso-
aatin natriumsuolasta (E 215), propyyli-p-hydroksibentsoaatista (E 216), propyyli-p-hydroksibentsoaatin
natriumsuolasta (E 217), metyyli-p-hydroksibentsoaatista (E 218) ja metyyli-p-hydroksibentsoaatin nat-
riumsuolasta (E 219) kdyttden menetelmad 5, liite II.

Vapaan etikkahapon maidritys natriumdiasetaatista (E 262) kéyttden menetelmai 6, liite II.
Natriumasetaatin méaritys natriumdiasetaatista (E 262) kidyttden menetelmai 7, liite II.

Rajakoe aldehydien mairittimiseksi sorbiinihaposta (E 200), natrium-, kalium-ja kalsiumsorbaateista (E
201, E 202, E 203) seki propionihaposta (E 280) kéyttden menetelmai 8, liite II.

IV. HAPETTUMISEN ESTOAINEET
Peroksidiryhmien lukuméirdn maaritys lesitiineista (E 322) kiyttden menetelmaa 9, liite II.
Tolueeniin liukenemattomien aineiden madritys lesitiineistd kdyttden menetelmaa 10, liite II.

Rajakoe pelkistivien yhdisteiden méarittdmiseksi natrium-, kalium- ja kalsiumlaktaateista (E 325, E 326
ja E 327) kéyttden menetelmai 11, liite II.

Haihtuvien happojen médiritys ortofosforihaposta (E 338) kéyttien menetelmai 12, liite II.
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Vs Rajakoe nitraattien madarittdmiseksi ortofosforihaposta (E 338) kdyttden menetelmii 12, liite II.
Iv.6 Veteen liukenemattomien aineiden mééaritys mono-, di- ja trinatriumortofosfaateista ja mono-, di- ja tri-
kaliumortofosfaateista (E 339 i, E ii, E 339 iii, E 340 i, E 340 ii, E 340 iii) kdyttden menetelmai 14, liite
IL
V. YLEISTA

\'A! pH:n madritys elintarvikelisdaineista kidyttien menetelmad 15, liite II.
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1.1

1.2

1.3

31

32

4.1

LITE IT

ELINTARVIKELISAAINEIDEN PUHTAUSVAATIMUKSIIN LITTYVAT
ANALYYSIMENETELMAT

JOHDANTO
Analysoitavan niytteen valmistaminen
Yleistd
Madrityksiin tarkoitetun laboratoriondytteen massan on yleensd oltava 50 g, jollei suurempia médria tarvita

tiettyyn mééritykseen.

Naytteen valmistaminen

Niytteen on oltava homogeeninen ennen méirityksia.

Sdilyttdminen

Esikésitelty ndyte on sdilytettivi ilma- ja kosteustiiviissi astiassa, ja se on varastoitava siten, ettei se pi-
laannu.

Reagenssit

Vesi

Liuotus-, laimennus- tai pesutarkoituksiin mainitulla vedella tarkoitetaan tislattua vetta tai demineralisoi-
tua vettd, joka on vahintddn samaa puhtautta.

”Liuos” tai ”laimennos” ilman tarkempaa reagenssin mainintaa tarkoittaa vesiliuosta.

Kemikaalit

Kaikkien kemikaalien on oltava analyysilaatua, jos muuta ei maarata.

Laitteet

Laiteluettelo

Laiteluetteloon siséltyy vain erikoiskdyttoon tarkoitetut laitteet tai laitteet, joista on erityisvaatimukset.

Analyysivaaka

Analyysivaa’alla tarkoitetaan vaakaa, jolla on vahintdan 0,1 mg:n tarkkuus.
Tulosten ilmoittaminen
Tulokset

Virallisessa raportissa annetun tuloksen on oltava keskiarvo vihintaén kahdesta mairityksesti, joiden tois-
tettavuus on hyviksyttava.
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4.2

43

Prosenttiosuuden laskeminen

Mikili ei muuta ilmoiteta, tulos on ilmoitettava painoprosentteina laboratorioon saapunutta naytetti kohti.

Merkitsevien numeroiden lukumddra

Menetelmin toistotarkkuus méaaraa tuloksen merkitsevien numeroiden lukuméaarin.

MENETELMA 1

DIETYYLIEETTERILLA VESILIUKOISISTA SULFONOIDUISTA ORGAANISISTA ELINTARVIKEVARI-

41

5.1

52

53

54

AINEISTA UUTTAUTUVIEN AINEIDEN MAARITYS

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilld médritetasn dietyylieetteriin uuttautuvat aineet vesiliukoisista, sulfonoiduista, orgaanisista
viriaineista, joihin ei ole sekoitettu kantajaa.

Midritelma

Dietyylieetteriin uuttautuvat aineet: kuvatulla menetelmilld médritetty aine.

Periaate

Viriaine uutetaan dietyylieetterilld, ja uutettu ja&nnds punnitaan eetterin haihduttamisen jilkeen.

Reagenssit

Dietyylieetteri, kuiva, peroksidivapaa (kuivattu vasta kalsinoidulla kalsiumkloridilla).

Laitteet

Soxhlet-laitteisto pulloineen.

Eksikkaattori, joka sisdltdd vasta aktivoitua silikageelid tai vastaavaa kuivausainetta sekd vesipitoisuus-
indikaattorin.

Analyysivaaka.

Uuni, termostaatilla varustettu, 85 = 2 °C.

Menettely

Punnitaan suodatinpaperipalalle 10 mg:n tarkkuudella noin 10 g vériainenaytetta. Taitetaan paperi, ase-
tetaan se uuttuhylsyyn ja suljetaan se rasvattomalla pumpulilla. Uutetaan kuusi tuntia dietyylieetterilla
(4.1) Soxhlet-laitteistossa (5.1). Eetteri haihdutetaan kuiviin mahdollisimman alhaisessa lampotilassa.
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7.1

7.2

Asetetaan aiemmin punnittu Soxhlet-pullo, joka siséltda jadnnoksen, uuniin (5.4) kuivumaan lampétilassa
85 + 2 °C 20 minuutiksi. Siirretdén pullo eksikkaattoriin (5.2), peitetddn eksikkaattori kannella. Pullo ja
jaadnnds punnitaan.

Toista kuivaus ja punnitus, kunnes kahden perakkiisen punnituksen ero on korkeintaan 0,5 mg. Jos massan
lisadntymistd esiintyy, kdytetaan laskuissa pienintd havaittua massaa.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Eetterilld uuttautuvat aineet saadaan prosentteina niytteen painosta kaavasta

m, x 100
me
jossa
m, = jadnnoksen massa grammoina haihduttamisen jilkeen,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina.

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta niytteestd, samanaikaisesti tai perikkdin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden méiritystuloksen ero ei saa 100 g:aa naytettd kohti olla suurempi kuin 20 mg.

MENETELMA 2

MUURAHAISHAPON, FORMIAATTIEN JA MUIDEN HAPETTUVIEN EPAPUHTAUKSIEN MAARITYS
ETIKKAHAPOSTA (E 260), KALIUMASETAATISTA (E 261), NATRIUMDIASETAATISTA (E 262) JA KAL-

SIUMASETAATISTA (E 263)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilld maritetddn muurahaishappo, formiaatit ja muut hapettuvat epdpuhtaudet muurahaishap-
pona:

— etikkahaposta (E 260);
— kaliumasetaatista (E 261);
— natriumdiasetaatista (E 262);

— kalsiumasetaatista (E 263).

Miiiritelma

Muurahaishappo, formiaatit ja muut hapettuvat epapuhtaudet: muurahaishappo, formiaatit ja muut hapet-
tuvat epapuhtaudet kuvatulla menetelmalld médritettyina.

Periaate

Naiytteen liuosta kasitelldan emiksisessé liuoksessa yliméarilla kaliumpermanganaattia, jolloin muodos-
tuu mangaanidioksidia. Mangaanidioksidi ja permanganaattiylimiérd méaritetdsn jodometrisesti happa-
massa livoksessa, ja hapettuvien epipuhtauksien pitoisuus lasketaan ja ilmaistaan muurahaishappona.
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4.1

42

43

4.4

45

4.6

5.1

52

7.1

72

Reagenssit

Kaliumjodidi.

Kaliumpermanganaatti, 0,02 mol/l.

Natriumkarbonaatti (vedetdn).

Natriumtiosulfaatti, 0,1 mol/l.

Tirkkelysliuos (noin 1% m/v).

Laimea rikkihappo: lisda 90 ml rikkihappoa (tiheys, 20 °C = 1,84 g/ml) veteen ja laimenna 1 L:ksi.
Laitteet

Kichuva vesihaude.

Analyysivaaka.

Menettely

Jos testindyte on vapaa happo, punnitse 10 mg:n tarkkuudella noin 10 g ndytetti, laimenna 70 ml:1la vetta
ja lisad livos, jossa on 10 g vedetonté natriumkarbonaattia (4.3) 30 ml:ssa vetti. Jos nidyte on suola, punnitse
10 mg:n tarkkuudella noin 10 g ndytetta ja liuota 100 ml:aan vetti. Lisda 1 g vedetontd natriumkarbonaattia
(4.3) ja ravistele aineiden liuottamiseksi. Lisad 20 ml 0,02 mol/l kaliumpermanganaattia (4.2) ja lammiti
seosta kichuvalla vesihauteella 15 minuuttia. Jadhdyti seos. Lisda 50 ml laimeaa rikkihappoa (4.6) ja 0,5
g kaliumjodidia (4.1). Pyoriti livosta, kunnes kaikki saostunut mangaanidioksidi on liuennut. Titraa 0,1

mol/l natriumtiosulfaatilla (4.4), kunnes liuoksen viri on vaalean keltainen. Lisdd muutama pisara tark-
kelysliuosta (4.5) ja jatka titrausta, kunnes liuos tulee virittomaksi.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Muurahaishapon, formiaattien ja muiden hapettuvien epapuhtauksien prosentuaalinen pitoisuus muura-
haishapoksi laskettuna saadaan kaavasta:

2,3b (,1%03 _ V)

my
jossa
a = kaliumpermanganaatin molaarisuus,
b = natriumtiosulfaatin molaarisuus,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina,

V = titrauksessa kuluneen 0,1 mol/l natriumtiosulfaatin tilavuus millilitroina.

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta naytteestd, samanaikaisesti tai perakkéin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden maéiritystuloksen ero ei saa 100 g:aa néytettd kohti olla suurempi kuin 5 mg.
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8.1

8.2

4.1

4.2

43

4.4

45

Huomautuksia

Tilavuus 11,3 ml 0,1 mol/l natriumtiosulfaattia vastaa 0,2 % muurahaishappoa 10 g:n niytteessa.

Jos ndytteessd ei esiinny formiaattia, kulunut tilavaus on 20 ml. Jos néytteessd on enemmén kuin 0,27 %
(m/m) muurahaishappoa, on kaliumpermanganaatin ylimaari riittiméaton, miké johtaa 8 ml:n vakioiseen
viahimmaiiskulutukseen. Toista siind tapauksessa médritys kdyttden pienempaéd naytemaarsa.

MENETELMA 3

HAIHTUMATTOMIEN AINEIDEN MAARITYS PROPIONIHAPOSTA (E 280)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilld méaritetdan haihtumattomat aineet propionihaposta (E 280).

Mairitelma

Haihtumattomien aineiden méiri propionihapossa: haihtumattomien aineiden maira kuvatulla menetel-
malld méiritettyna.

Periaate

Niyte haihdutetaan ja kuivataan 103 = 2 °C:ssa. Jadnnos midritetdan gravimetrisesti.

Laitteet

Haihdutusmalja, silikasta tai platinasta, ja riittdvin iso 100 g:lle naytetta.

Sidhkolld lammitettdvi, termostaatilla varustettu uuni 103 % 2 °C:ssa.

Analyysivaaka.

Kiehuva vesihaude.

Eksikkaattori, joka sisiltdd vasta aktivoitua silikageelid tai vastaavaa kuivausainetta seki vesipitoisuus-
indikaattorin.

Suoritus

Punnitaan 0,1 g:n tarkkuudella 100 g propionihappondytettd kuivattuun ja punnittuun astiaan (4.1). Haih-
dutetaan kiehuvalla vesihauteella vetokaapissa (4.4). Kun propionihappo on haihtunut, astia asetetaan uu-
niin (4.2) 103 * 2 °C:ssa yhdeksi tunniksi. Siirretén eksikkaattoriin, annetaan jadhty ja punnitaan. Lim-
mitys-, jaahdytys- ja punnitustoimenpiteet toistetaan, kunnes kahden perakkiisen punnituksen ero on
pienempi kuin 0,5 mg. Jos massan lisdéntymisti esiintyy, kiytetdan laskuissa pienintd havaittua massaa.
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6.1

6.2

4.1

4.2

43

44

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen
Haihtumattomien aineiden prosentuaalinen pitoisuus néytteessd saadaan kaavasta:
100 x m,
mo
jossa

m,; = jadnnoksen massa grammoina haihdutuksen jilkeen,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina.
Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta ndytteesté, samanaikaisesti tai perakkiin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden madritystuloksen ero ei saa 100 g:aa néytettd kohti olla suurempi kuin 5 mg.

MENETELMA 4

KUIVAUSHAVION MAARITTAMINEN NATRIUMNITRIITISTA (E 250)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilld médritetddn kuivaushévio natriumnitriitista (E 250).

Maiiritelma

Natriumnitriitin kosteuspitoisuus: kuivaushiavio kuvatulla menetelmilld madritettyna.

Periaate

Kuivaushidvio saadaan lammittimalld uunissa 103 + 2 °C:ssa, punnitsemalla ja laskemalla massahavié.

Laitteet

Sahkolld 1ammitettdvi, termostaatilla varustettu uuni 103 * 2 °C:ssa.

Suorapohjainen, kannellinen lasinen punnitusastia, jonka lapimitta on 60 — 80 mm ja syvyys vihintiin
25 mm.

Eksikkaattori, joka siséltdd vasta aktivoitua silikageelid tai vastaavaa kuivausainetta seki vesipitoisuus-
indikaattorin.

Analyysivaaka.

Menettely

Punnitusastian (4.2) kansi poistetaan, ja astia ja kansi limmitetddn uunissa (4.1) 103 + 2 °C:ssa yhden
tunnin. Kansi asetetaan paikoilleen ja astia kansineen siirretaén eksikkaattoriin (4.3) ja annetaan jadhtyi
huoneenlimpdtilaan. Peitetty astia punnitaan (4.2) 1dhimpaén 10 mg:aan. Punnitaan 10 mg:n tarkkuudella



164

Euroopan yhteisdjen virallinen lehti

13/Nide 11

6.1

6.2

RAJAKOE SALISYYLIHAPON MAARITTAMISEKSI ETYYLI-p-HYDROKSIBENTSOAATISTA (E 214),
ETYYLI-p-HYDROKSIBENTSOAATIN NATRIUMSUOLASTA (E 215), PROPYYLI-p-HYDROKSIBENTSO-
AATISTA (E 216), PROPYYLI-p-HYDROKSIBENTSOAATIN NATRIUMSUOLASTA (E 217), METYYLI-p-
HYDROKSIBENTSOAATISTA (E 218) JA METY YLI-p-HYDROKSIBENTSOAATIN NATRIUMSUOLASTA

noin 10 g niytetti kannelliseen astiaan. Kansi poistetaan, ja sekd astia ettd kansi asetetaan uuniin (4.1)
yhdeksi tunniksi 103 + 2 °C:ssa. Kansi asetetaan paikoilleen, ja annetaan peitetyn astian jadhty huoneen-
lampatilaan eksikkaattorissa (4.3). Astia punnitaan 10 mg:n tarkkuudella. Toistetaan lammitys-, jadhdytys-
ja punnitustoimenpiteet, kunnes kahden perékkaisen punnituksen ero on pienempi kuin 10 mg. Jos massan

lisddntymisté esiintyy, kaytetddn laskuissa pienintid havaittua massaa.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Kuivaushavid, painoprosentteina niytteen massasta saadaan kaavasta:

jossa

m, = astian massa grammoina,

m, = astian ja ndytteen massa grammoina ennen kuivausta,
m; = astian ja ndytteen massa grammoina kuivauksen jilkeen.
Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta niytteestd, samanaikaisesti tai perakkiin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden méiritystuloksen ero ei saa 100 g:aa naytettd kohti olla suurempi kuin 100 mg.

MENETELMA 5

(E 219)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilla osoitetaan salisyylihappo etyyli-p-hydroksibentsoaatista (E 214), propyyli-p-hydroksibent-
soaatista (E 216) ja metyyli-p-hydroksibentsoaatista (E 218) seki niiden natriumsuoloista (E 215, E 217

ja E 219).

Maiiritelma

Salisyylihapon rajakoepitoisuuden osoittaminen: rajakoetulos kuvatulla menetelmalld méritettyna.

Periaate

Ammoniumrauta(III)sulfaatin reaktiossa ndyteliuoksen kanssa muodostuu violetti viri. Sen voimakkuutta

verrataan viriin, joka muodostuu kayttimalla vertailuliuosta.
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4.1

4.2

4.3

44

5.1

6.1

6.1.1

6.2

6.2.1

6.2.2

6.2.3

7.1

72

73

Reagenssit

Ammoniumrauta(Il)sulfaattilivos, 0,2 % m/v. Valmistetaan liuottamalla 0,2 g ammoniumrauta(III)sulfaa-
tin dodekahydraattia 50 ml:aan vetta, lisdtaan 10 ml 10 % v/v typpihappoa ja laimennetaan 100 ml:n ti-
lavuuteen saakka lisdamalld vettd.

Etanoli, 95 % v/v.

Salisyylihappoliuos, 0,1 g/l.

Rikkihappo, 1 mol/l.

Laitteet

Nessler-putket, mitta-asteikko 50 ml:aan, kokonaistilavuus noin 60 ml.
Menettely

Etyyli-, propyyli- ja metyyli-p-hydroksibentsoaattindytteet

Punnitaan 1 mg:n tarkkuudella 0,1 g néytettd, ja liuotetaan se 10 mi:aan 95 % v/v etanolia (4.2). Liuos
siirretadn mitta-asteikolla varustettuun Nessler-putkeen (5.1) ja laimennetaan 50 ml:n tilavuuteen saakka
lisadmalla vetta. Sekoitetaan ja lisitdén sekoittaen 1 ml ammoniumrauta(Ill)sulfaattilivosta (4.1). Anne-
taan seistd yhden minuutin ajan.

Valmistetaan samanaikaisesti vertailuliuos kohdan 6.1.1 mukaisesti, kayttden 1 ml salisyylihappoliuosta
(4.3) 0,1 g:n naytteen sijasta.

Verrataan niyteliuoksen virid vertailuliuoksen viriin.
Metyyli-, etyyli- ja propyyli-p-hydroksibentsoaattien natriumsuolojen néytteet

Toistetaan kohdan 6.1.1 mukaisesti siten, ettd liuoksen pH saédetdan 5:ksi 1 mol/] rikkihapolla (4.4) ennen
laimentamista 50 ml:ksi.

Toistetaan kohdan 6.1.2 mukaisesti.
Toistetaan kohdan 6.1.3 mukaisesti.
Tulosten ilmoittaminen
Rajakokeen lukeminen

Jos néytelivosputkessa esiintyva punavioletti véri on voimakkaampi kuin vertailuliuoksen, testi on posi-
tiivinen, ja niytteessd on enemmén kuin 0,1 % salisyylihappoa.

Herkkyys

Kokeen osoittamisraja on 30 mg salisyylihappoa 100 g:aa niytetti kohti.

Huomautuksia

Saman analyysin suorittajan samasta ndytteestd, samanaikaisesti tai peridkkdin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden rajakokeen tuloksien tulee olla yhtilaisia.
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MENETELMA 6

VAPAAN ETIKKAHAPON MAARITYS NATRIUMDIASETAATISTA (E 262)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilld madritetddn etikkahappo natriumdiasetaatista (E 262).

Mairitelma

Etikkahappopitoisuus: etikkahappopitoisuus kuvatulla menetelmalld maéritettyna.

Periaate

Etikkahapon suora titraus niytteesta kdyttien standardoitua natriumhydroksidiliuosta ja fenoliftaleiini-in-
dikaattoria.

Reagenssit

Fenoliftaleiinilivos 1 % (m/v) etanolissa.
Natriumhydroksidi, 1 mol/l.

Laitteet

Analyysivaaka.

Menettely
Punnitse 1 mg:n tarkkuudella noin 3 g testindytetta ja liuota se noin 50 ml:aan vettd. Lisd4 kaksi tai kolme

pisaraa fenoliftaleiini-indikaattoriliuosta (4.1) ja titraa 1 mol/l natriumhydroksidilla (4.2), kunnes liuok-
seen jdd punertava sivy viideksi sekunniksi.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Etikkahappopitoisuus painoprosentteina niytteen massaa kohti saadaan kaavasta:

(6,005 x V x ¢)

My

jossa
V = natriumhydroksidin (4.2) kulutus millilitroina
¢ = natriumhydroksidiliuoksen pitoisuus mol/l

m, = punnitun niyticen massa grammoina

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta niytteest, samanaikaisesti tai perikkain, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden médritystuloksen ero ei saa 100 g:aa néytettd kohti olla suurempi kuin 500 mg.
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4.3

4.4

45

Huomautus

Titrattaessa 3 g:n niyte, joka sisaltdd 40 % etikkahappoa, kuluu 20 ml 1 mol/l natriumhydroksidia.

MENETELMA 7

NATRIUMASETAATIN MAARITYS NATRIUMDIASETAATISTA (E 262)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmalld madritetddn natriumasetaattina natriumasetaatti ja vesi natriumdiasetaatista (E 262).

Maiiritelma

Natriumasetaattipitoisuus: natriumasetaatti- ja vesipitoisuus natriumasetaatiksi laskettuna kuvatulla me-
netelmélld madritettyna.

Periaate

Niyte liuotetaan vedettdmain etikkahappoon ennen titrausta vakioidulla perkloorihapolla, jossa kéytetdan
kristalliviolettia indikaattorina.

Reagenssit

Vedeton etikkahappo, tiheys (20 °C) = 1,049 g/ml ja tarkoitettu vedettomiin titrauksiin.
Kristallivioletti, CI No 42555 indikaattoriliuos, 0,2 % (m/v) vedettomissa etikkahapossa.
Kaliumvetyftalaatti, C;H;KO,.

Etikkahappoanhydridi, (CH;CO),0.

Perkloorihappo, 0,1 mol/l etikkahapossa. Liuos on valmistettava ja vakioitava seuraavasti:
Punnitaan P g perkloorihappoliuosta 1 000 ml:n lasitulpalliseen mittapulloon. P:n mééré lasketaan kaa-

vasta:

p = 10046
m

jossa

m = perkloorihapon pitoisuus (prosentteina m/m) mairitettyna alkalimetrisella titrauksella (70-72 %
m/m happo on sopivinta).

Lisatdan noin 100 ml vedetonta etikkahappoa ja sen jilkeen pienini erind, liuosta koko ajan sekoittaen
ja jaahdyttien tietty maard, Q g, etikkahappoanhydridid. Q:n maira voidaan laskea kaavasta:

(567 x P) ~ 5695

Q= a
jossa
P = punnittu méard perkloorihappoa,
a = etikkahappoanhydridin pitoisuus prosentteina (m/m).

Pullo suljetaan, ja liuoksen annetaan seistd 24 tuntia pimeéssi. Lisitiiin vedetonti etikkahappoa 1 000
ml:ksi. Téll4 tavalla valmistettu liuos on kidytannollisesti katsoen vedeton. Méadritetdan livoksen pitoisuus
kayttien kaliumvetyftalaattia:
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7.2

Punnitaan 0,1 mg:n tarkkuudella noin 0,2 g kaliumvetyftalaattia, jota on aikaisemmin kuivattu 110 °C:ssa
kaksi tuntia, ja livotetaan se varovasti limmittden 25 ml:aan vedetonti etikkahappoa titrauspullossa. Jaah-
dytetéddn, lisatadn kaksi pisaraa 0,2 % (m/m) kristalliviolettiliuosta (4.2) vedettomassi etikkahapossa ja
titrataan perkloorihappoliuoksella, kunnes indikaattorin viri muuttuu haalean vihredksi. Tehddan sokea-
koetitraus kédyttien samoja liuotinmairia ja vihennetdén sokeakoearvo médrityksessd saadusta arvosta.
20,42 mg kaliumvetyftalaattia vastaa 1 ml 0,1 mol/l perkloorihappoa.

Laitteet

Analyysivaaka.

Menettely
Punnitaan 0,5 mg:n tarkkuudella noin 0,2 g néytetti, ja liuotetaan se 50 ml:aan vedetonti etikkahappoa

(4.1). Lisatdan muutama pisara kristallivioletti-indikaattoriliuosta (4.2) ja titrataan haalean vihredin paa-
tepisteeseen kayttiaen vakioitua 0,1 mol/l perkloorihappoa (4.5).

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Kohdassa 2 (Méaritelmd) madritelty natriumasetaattipitoisuus painoprosentteina niytteen massaa kohti
saadaan kaavasta:

8,023 x V x ¢
my

jossa

V = perkloorihappoliuoksen (4.5) kulutus millilitroina,

¢ = perkloorihappoliuoksen (4.5) molaarisuus,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina.

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta ndytteesti, samanaikaisesti tai perdkkiin, samoissa olosuhteissa saa-

mien kahden maéiritystuloksen ero ei saa 100 g:aa niytettd kohti olla suurempi kuin 1,5 g.

Huomautus

Téssd menetelmassé kaytettavit reagenssit ovat myrkyllisia ja rdjahtévia ja vaativat varovaista kisittelya.

MENETELMA 8

RAJAKOE ALDEHYDIEN MAARITTAMISEKSI SORBIINIHAPOSTA (E 200), NATRIUM-, KALIUM- JA

KALSIUMSORBAATEISTA (E 201, E 202, E 203) JA PROPIONIHAPOSTA (E 280)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilld voidaan osoittaa aldehydeja formaldehydina:

— sorbiinihaposta (E 200);

— natrium-, kalium- ja kalsiumsorbaateista (E 201, E 202, E 203);

— propionihaposta (E 280).
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6.1

6.2

6.3

Maiiritelma

Aldehydien rajakoepitoisuuden osoittaminen: rajakokeen tulos kuvatulla menetelmilld mééritettyna.

Periaate

Koeliuoksen aldehydit ja vertailuliuoksen formaldehydi reagoivat Schiff’in reagenssin kanssa muodostaen
punaisia komplekseja, joiden virien voimakkuutta vertaillaan.

Reagenssit

Formaldehydistandardilivos (0,01 mg/ml): valmistetaan laimentamalla vikevdid formaldehydiliuosta
(400 mg/ml).

Schiff’in reagenssi.
Menettely

Punnitaan 1 mg:n tarkkuudella noin 1 g naytetta, lisitdan 100 ml vetts ja ravistellaan. Suodatetaan liuos
tarvittaessa, ja 1 ml suodosta tai ndyteliuosta kasitelladan 1 ml:lla Schiff’in reagenssia (4.2). Kisitelldan
samanaikaisesti 1 ml formaldehydistandardiliuosta (4.1) 1 ml:lla Schiff’in reagenssia (4.2).

Nayteliuoksen viria verrataan formaldehydistandardiliuoksen vériin.
Tulosten ilmoittaminen
Rajakokeen lukeminen

Jos néyteliuoksessa esiintyva punainen viri on voimakkaampi kuin formaldehydistandardiliuoksella saatu
vari, on koe positiivinen, ja niytteessd on enemmén kuin 0,1 % aldehydeja formaldehydiksi laskettuna.

Herkkyys

Kokeen osoittamisraja on 30 mg formaldehydia 100 g:aa ndytettd kohti.

Huomautuksia

Saman analyysin suorittajan samasta nadytteestd, samanaikaisesti tai perakkain, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden rajakokeen tuloksien tulee olla yhtildisia.

MENETELMA 9

PEROKSIDILUVUN MAARITYS LESITIINEISTA (E 322)
Tarkoitus ja soveltamisala
Menetelmalla médritetadn lesitiinien (E 322) peroksidiluku.

Mairitelma

Lesitiinien peroksidiluku: kuvatulla menetelmilld saatu tulos.
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3. Periaate

Lesitiinien peroksidit hapettavat kaliumjodidia jodiksi, joka méaéritetdén titrimetrisesti natriumtiosulfaatti-

liuoksella.
4. Reagenssit
4.1 Vedeton etikkahappo.
42 Kloroformi.

43 Kaliumjodidi.
4.4 Natriumtiosulfaatti, 0,1 mol/1 tai 0,01 mol/l.

45 Tarkkelyslivos (noin 1 % m/v).

5. Laitteet
5.1 Analyysivaaka.
52 Kuvassa esitetty laite, joka koostuu seuraavista osista:

521 pyorokolvi, 100 ml;

522 palautusjaihdyttaja;

523 hioksellinen lasiputki, pituus: 250 mm, sisdhalkaisija 22 mm.

524 pienoisdekantterilasi, jonka ulkomitat ovat: ldpimitta 20 mm, korkeus 35-50 mm.

6. Menettely

6.1 Laitetaan 10 ml vedetonta etikkahappoa (4.1) ja 10 ml kloroformia (4.2) 100 ml:n kolviin (5.2.1). Asetetaan
lasiputki (5.2.3) ja palautusjaahdyttaja (5.2.2) paikoilleen ja keitetdan seosta hiljalleen kaksi minuuttia liu-
enneen ilman poistamiseksi. Liuotetaan 1 g kaliumjodidia (4.3) 1,3 ml:aan vetta ja lisatdan tdima livos kol-
vissa (5.2.1) olevaan seokseen varmistaen, ettei kichuminen keskeydy.

Jos tissd vaiheessa syntyy keltainen viri, on médritys keskeytettéva ja uusittava kiyttiden uusia reagens-
seja.

6.2 Punnitaan 1 mg:n tarkkuudella noin 1 g ndytetté ja, kun kohdan 6.1 liuos on kiehunut vield kaksi minuuttia,
lisdtddn punnittu ndyte kolvin (5.2.1) seokseen edelleen varmistaen, ettd kichuminen on jatkuvaa. Tésta
syystéd ndyte on pidettiva pienoisdekantterilasissa (5.2.4), jota voidaan laskea lasiputken (5.2.3) lapi kiyt-
tden lasisauvaa, jonka karki on taivutettu kuvan mukaisesti. Jaahdyttaja (5.2.2) voidaan poistaa lyhyeksi
ajaksi. Jatketaan keittimistd kolmesta neljadn minuuttia. Katkaistaan lammitys ja poistetaan vilittomasti
jadhdyttaja (5.2.2). Lisatadn nopeasti SO0 ml vetta lasiputken (5.2.3) kautta. Poistetaan lasiputki (5.2.3) ja
jaahdytetadn kolvia (5.2.1) huoneenldmpdtilaan juoksevan veden alla. Titrataan natriumtiosulfaatilla (0,1
mol/] tai 0,01 mol/l) (4.4), kunnes vesikerros tulee vaalean keltaiseksi. Lisatdan 1 ml tiarkkelysliuosta (4.5)
ja jatketaan titrausta, kunnes sininen véri havidd. Ravistellaan kolvia (5.2.1) hyvin titrauksen aikana sen
varmistamiseksi, ettd jodi uuttautuu taydellisesti orgaanisesta kerroksesta.
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8.1

8.2

Tehdain sokeakoe kohtien 6.1 ja 6.2 mukaisesti ilman naytetta.
Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Niytteen peroksidiluku millickvivalentteina kilogrammaa kohti saadaan kaavasta:

1000 x a x {V, — V)
me

jossa

V, = néytteen titrauksessa (6.2) kulunut tilavuus tiosulfaattia millilitroina,

V, = sokeakokeen titrauksessa (6.2) kulunut tilavuus tiosulfaattia, millilitroina,
a = natriumtiosulfaattiliuoksen (4.4) pitoisuus mol/l,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina.

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta naytteestd, samanaikaisesti tai perikkain, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden méiritystuloksen ero ei saa peroksidilukuna milliekvivalentteina kilogrammaa niytetti kohti
ilmaistuna olla suurempi kuin 0,5.

Huomautuksia

Natriumtiosulfaatin pitoisuuden valinta riippuu titrauksen odotusarvosta. Toistetaan mairitys kayttien
0,01 mol/l natriumtiosulfaattia, jos kulutus on pienempi kuin 0,5 ml 0,1 mol/l natriumtiosulfaattia.

Mairitysta ei tule suorittaa kirkkaassa valaistuksessa.
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% 5.2.2. Palautusjadhdyttaja

523 Lasiputki;

Pienoisdekantterilasi:

— pituus: 250 mm — ulkohalkaisija: 20 mm

— sisdhalkaisija: 22 mm — korkeus 35-50 mm

N

Lesitiinin peroksiidiluvun médrittdmisessa tarvittava laitteisto

Q 52.1.  Pyorokolvi (100 ml)
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5.5

5.6

5.7

6.1

6.2

MENETELMA 10

TOLUEENIIN LIUKENEMATTOMIEN AINEIDEN MAARITYS LESITIINEISTA (E 322)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmailld médritetdén tolueeniin liukenemattomat aineet lesitiineistd (E 322).

Maaritelma

Tolueeniin liukenemattomien aineiden miéri: tolueeniin livkenemattomien aineiden maara kuvatulla me-

netelmilld méiritettyna.

Periaate

Nayte liuotetaan tolueeniin. Liuos suodatetaan, ja jédnnos kuivataan ja punnitaan.
Reagenssit

Tolueeni.

Laitteet

Lasisintteri, tilavuus 30 ml, G 3 tai vastaava huokoisuus.

Sidhkolld lammitettidvi, termostaatilla varustettu uuni, 103 + 2 °C:ssa.

Vesihaude, liﬁnpbtﬂa alle 60 °C.

Eksikkaattori, joka sisaltds vasta aktivoitua silikageelid tai vastaavaa kuivausainetta sekd vesipitoisuus-
indikaattorin.

Erlenmeyerpullo, 500 ml.
Vakuumipumppu.
Analyysivaaka.
Menettely

Kuivataan 30 ml:n lasisintteri (5.1) uunissa 103 * 2 °C:ssa (5.2). Siirretaén sintteri eksikkaattoriin (5.4),
annetaan jaahtyd ja punnitaan sintteri.

Sekoitetaan lesitiinindyte huolellisesti, tarvittaessa vesihauteessa (5.3) limmittdmisen jalkeen. Punnitaan
1 mg:n tarkkuudella noin 10 g niytettd erlenmeyerpulloon (5.5). Lisataan 100 ml tolueenia (4.1) ja pyo-
ritetddn seosta, kunnes lesitiini on liuennut. Suodatetaan livos sintterin (5.1) l4pi. Pestién erlenmeyerpullo
(5.5) 25 mi:lla tolueenia (4.1) ja kaadetaan pesuliuos sintterin (5.1) l4pi. Toistetaan 25 ml:lla tolueenia
(5.1). Poistetaan ylimairiinen tolueeni sintterista (5.1) imulla.
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Kuivataan sintteri (5.1) vunissa (5.2) 103 * 2 °C:ssa kaksi tuntia. Sintteri siirretdén eksikkaattoriin (5.4)
ja annetaan jadhtyd. Punnitaan sintteri jadnnoksineen jadhtymisen jalkeen.
Toistetaan kohta 6.3, kunnes kahden perikkiisen punnituksen ero on pienempi kuin 0,5 mg.

Jos massa vaihtelee, kdytetdaan laskuissa pienintid havaittua massaa.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen
Tolueeniin liukenemattomien aineiden méiri saadaan kaavasta:
100 (m,—m,)
Mo
jossa
m, = tyhjin sintterin (6.1) massa grammoina,
m, = sintterin ja jadnndksen (6.4) massa grammoina,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina.
Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta niytteestd, samanaikaisesti tai perakkiin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden maéiritystuloksen ero ei saa 100 g:aa ndytettd kohti olla suurempi kuin 30 mg.

MENETELMA 11

RAJAKOE PELKISTAVIEN YHDISTEIDEN MAARITTAMISEKSI NATRIUM-, KALIUM- JA KALSIUM-

4.1

42

LAKTAATEISTA (E 325, E 326, E 327)

Tarkoitus ja soveltamisala

Kokeella osoitetaan kvalitatiivisesti pelkistavit yhdisteet
— natriumlaktaateista (E 325);

— kaliumlaktaateista (E 326);

— kalsiumlaktaateista (E 327).

Maiiritelma

Pelkistavien yhdisteiden rajakoepitoisuuden osoittaminen: rajakoetulos kuvatulla menetelmalld méaritet-
tynd.

Periaate

Pelkistimini toimivat yhdisteet pelkistdvit Fehling’in liuosta. Téllaiset yhdisteet ovat tavallisesti pelkis-
tavia sokereita.

Reagenssit

Fehling’in livos A: 6,93 g kuparisulfaatin pentahydraattia liuotetaan veteen, ja liuos laimennetaan 100
ml:ksi vedella.

Fehling’in livos B: 34,6 g kaliumnatriumtartraattia ja 10 g natriumhydroksidia livotetaan veteen, ja liuos
laimennetaan 100 ml:ksi vedella.
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6.1

6.2

6.3

6.3.1

4.1

4.2

5.1

Menettely

Punnitaan 1 mg:n tarkkuudella 1 g néytettd, ja livotetaan se 10 ml:aan limminta vettd. Lisatddn 2 ml
Fehling’in liuosta A (4.1) ja 2 ml Fehling’in liuosta B (4.2) ja keitetddn seosta yhden minuutin ajan ja
tarkkaillaan liuosta virinmuutoksen havaitsemiseksi. Kalsiumsulfaatin saostuma, jota toisinaan muodos-
tuu, ei haittaa maaritysta.

Tulosten ilmoittaminen
Rajakokeen lukeminen

Jos keittdmisen (5) jalkeen tapahtuu virinmuutos, on koe positiivinen osoittaen pelkistavien yhdisteiden
lasndoloa.

Herkkyys

Kokeen osoittamisraja reaktiivisille pelkistiville yhdisteille on 100 mg glukoosia 100 g:aa néytettd kohti.

Huomautuksia

Samasta ndytteestd, samanaikaisesti tai perakkain, samoissa olosuhteissa ja saman suorittajan toimesta saa-
tujen kahden rajakokeen tuloksien tulee olla yhtaldisia.

Fehling’in liuokset reagoivat kokonaan, jos niyte sisaltda 2 % glukoosia.

MENETELMA 12

HAIHTUVIEN HAPPOJEN MAARITYS ORTOFOSFORIHAPOISTA (E 338)
Tarkoitus ja soveltamisala
Menetelmilld mééritetdén haihtuvat hapot etikkahappona ilmaistuna ortofosforihaposta (E 338).
Miiritelma
Haihtuvien happojen pitoisuus: hajhtuvien happojen pitoisuus etikkahappona ilmaistuna kuvatulla mene-
telmdlld maaritettyna.
Periaate
Niytteeseen lisdtdan vettd, ja liuos tislataan. Tisle titrataan vakioidulla natriumhydroksidilla, ja happamuus
lasketaan ja ilmaistaan etikkahappona.
Reagenssit
Fenoliftaleiini, 1 % (m/v) etanoliliuos.
Natriumhydroksidi, 0,01 mol/l.

Laitteisto

Tislauslaitteisto, jossa sprayloukko.
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7.2

4.1

4.2

43

Menettely

Punnitaan 50 mg:n tarkkuudella noin 60 g naytetti, ja asetetaan punnittu nadyte ja 75 ml vasta keitettya
jaahtynytta vettd tislauspulloon, jossa on sprayloukko (5.1). Sekoitetaan ja tislataan noin 50 ml.

Titrataan tisle vakioidulla 0,01 mol/l natriumhydroksidilla (4.2) kiyttiden fenoliftaleiinia (4.1) indikaat-
torina. Jatketaan titrausta, kunnes ensimmaéinen punainen savy pysyy liuvoksessa 10 sekuntia.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Haihtuvien happojen pitoisuus, ilmaistuna milligrammoina etikkahappoa kilogrammaa kohti, saadaan kaa-
vasta:

600 x V
Mo
jossa
V = neutraloimiseen kulunut tilavuus 0,01 mol/l natriumhydroksidiliuosta millilitroina,

m, = punnitun niytteen massa grammoina.
Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta ndytteestd, samanaikaisesti tai perakkain, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden médritystuloksen ero ei saa 100 g:aa naytettd kohti olla suurempi kuin 1 mg.

MENETELMA 13

RAJAKOE NITRAATIN MAARITTAMISEKSI ORTOFOSFORIHAPOSTA (E 338)

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmdlld osoitetaan nitraatit ortofosforihaposta (E 338).

Maiiritelma

Nitraatin rajakoepitoisuuden osoittaminen: kuvatulla menetelmalld saatu rajakoetulos.

Periaate

Naytetta lisatddn liuokseen, jossa on indigokarmiinia vakevissi rikkihapossa. Hapettavat aineet, nitraatti
mukaan lukien, hivittivit sinisen virin.

Reagenssit

Indigokarmiiniliuos, 0,18 % (m/v): liuota 0,18 g natriumindigotiinidisulfonaattia veteen ja laimenna 100
ml:ksi vedelld.

Natriumkloridilivos, 0,05 % (m/v).

Vikevi rikkihappo (tiheys, 20 °C = 1,84 g/ml).
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6.1

6.2

6.2.1

6.2.2

6.2.3

6.2.4

Menettely
Mitataan 2 ml néytettd ja laimennetaan 10 ml:ksi natriumkloridiliuoksella (4.2). Lisatddn 0,1 ml indigo-

karmiinilivosta (4.1) ja sen jilkeen hitaasti ja liuosta jadhdyttien 10 ml vikevaa rikkihappoa (4.3). Tark-
kaillaan, sdilyyko liuoksen sininen viri viiden minuutin ajan.

Tulosten ilmoittaminen

Rajakokeen lukeminen

Jos sininen véri haviaa liuoksesta viidessd minuutissa, on koe positiivinen, ja hapettavien yhdisteiden pi-
toisuus, natriumnitraattina ilmaistuna, on suurempi kuin 5 mg/kg.

Huomautuksia

Tehd4dn sokeakoe.

Saman analyysin suorittajan samasta nytteestd, samanaikaisesti tai perékkdin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden rajakokeen tuloksien tulee olla yhtélaisia.

Indigokarmiiniliuos ei saa olla kahta kuukautta vanhempi.

Jos koetulos on positiivinen, niyte saattaa sisdltaa nitraatteja ja muita hapettavia yhdisteits, ja koe on uu-
sittava kdyttien menetelmdi ISO 3709:1976 “Phosphoric acid for industrial use (including foodstuffs) -de-
termination of oxides of nitrogen content — 3,4-xylenol spectrophotometric method” (Fosforihappo teol-
liseen kayttoon (elintarvikkeet mukaan lukien) — typen oksidien médritys — spektrofotometrinen
menetelmd 3,4-ksylenolilla).

MENETELMA 14

VETEEN LIUKENEMATTOMIEN AINEIDEN MAARITYS MONO-, DI- JA TRINATRIUMORTOFOSFAA-
TEISTA SEKA MONO-, DI- JA TRIKALIUMORTOFOSFAATEISTA (E 339 i, E 339 ii, E 339 iii, E 340 i,

E 340 ii, E 340 iii)
Tarkoitus ja soveltamisala
Menetelmilla mairitetddn veteen liukenemattomat aineet
— mononatriumortofosfaatista (E 339 i);
— dinatriumortofosfaatista (E 339 ii);
— trinatriumortofosfaatista (E 339 iii);
— monokaliumortofosfaatista (E 340 ii);
— dikaliumortofosfaatista (E 340 ii);

— trikaliumortofosfaatista (E 340 iii).

Mairitelma

Veteen liukenematon aine: veteen liukenemattoman aineen pitoisuus kuvatulla menetelmalld maéritettyna.

Periaate

Niyte liuotetaan veteen, ja liuos suodatetaan sopivan posliinisintterin ldpi. Jainnoksen pesun ja kuiva-
uksen jilkeen ja4nnds punnitaan ja lasketaan veteen liukenemattomana aineena.
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6.1.

6.2

Laitteisto

Posliinisintteri, G 3 tai vastaava huokoisuus.

Eksikkaattori, jossa on vasta aktivoitua silikageelid ja vesipitoisuusindikaattori, tai vastaavaa kuivausai-
netta.

Termostaatilla ohjattava uuni lampétilassa 103 + 2 °C.

Dekantterilasi, polypropyleenia, 400 ml.

Kiehuva vesihaude.

Menettely

Punnitaan 10 mg:n tarkkuudella noin 10 g fosfaattindytetti, ja liuotetaan se 100 ml:aan kuumaa vetti saat-
tamalla polypropyleenidekantterilasissa (4.4) kichumispisteeseen ja pitimilld kiehuvalla vesihauteella
(4.5) 15 minuuttia. Suodatetaan liuos puhdistetun, kuivatun ja punnitun sintterin (4.1) lapi. Pestién liu-
kenematon jiinnos kuumalla vedelld. Asetetaan sintteri jadnnoksineen uuniin (4.3) kuivumaan lampoti-
lassa 103 * 2°C kahdeksi tunniksi.

Asetetaan sintteri eksikkaattoriin, annetaan jadhtyd, ja punnitaan sintteri.

Toistetaan kuivaus-, jadhdytys- ja punnitustoimenpiteet, kunnes kahden perikkdisen punnituksen ero on
pienempi kuin 0,5 mg. Jos massan lisdéntymisti esiintyy, kiytetdén laskuissa pieninti havaittua massaa.

Tulosten ilmoittaminen

Kaava ja laskeminen

Veteen liukenemattomien aineiden maird saadaan kaavasta:
M % 100
my

jossa

m, = jadnnoksen massa grammoina kuivauksen jilkeen,

m, = punnitun ndytteen massa grammoina.

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta naytteestd, samanaikaisesti tai perakkdin, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden méiritystuloksen ero ei saa 100 g:aa niytettd kohti olla suurempi kuin 10 mg.

MENETELMA 15

pH:N MAARITYS ELINTARVIKELISAAINEISTA

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmissé on yleisohje pH:n méirittimiseksi elintarvikelisaaineista.
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5.4

6.1

Mairitelméi

Elintarvikelisdaineen pH: kuvatulla menetelmalld maéaritetty pH-arvo.

Periaate

pH-arvo mairitetddn vesiliuoksesta, johon niyte on liuotettu tai lietetty tavalliseen tapaan, kdyttien la-
sielektrodia, vertailuelektrodia ja pH-mittaria.

Reagenssit
Kalibroidaan laite kayttiden seuraavia puskuriliuoksia:

Puskurilivos pH 6,88 20 °C:ssa, jossa on yhta suuret tilavuudet 0,05 mol/l kaliumdivetyfosfaattia
(KH,PO,) ja 0,05 mol/l dinatriumortofosfaattidihydraattia (Na,HPO,; 2H,0).

Puskurilivos pH 4 20 °C:ssa, jossa on 0,05 mol/l kaliumvetyftalaattia (CgH;KO,,).
Puskurilivos pH 9,22 20 °C:ssa, jossa on 0,05 mol/l natriumboraattia (Na,B,0; 10 H,0).

Kyllastetty tai 3 mol/l kaliumkloridiliuos, tai muu sopiva elektrodin toimittajan médradma liuos vertai-
luelektrodin tayttamiseksi.

Tislattu vesi, hiilidioksidivapaa, pH 5:n ja 6:n vililla.

Laitteisto

pH-mittari, tarkkuus 0,01 pH-yksikkda.

Elektrodit, joko yhdistetty lasielektrodi tai erilli'set lasi- ja vertailuelektrodit, seki niihin sopivat pidikkeet.
Lammitettdvd magneettisekoittaja.

Lampomittari, kalibroitu alueella 0-100 °C.

Menettely

pH-mittarin vakioiminen

Lasielektrodit on kalibroitava valmistajan ohjeiden mukaisesti. Lasielektrodien lukemat on séannéllisesti
tarkistettava vertaamalla tunnetun pH-arvon omaaviin puskuriliuoksiin.

Elektrodit on pestiva vedelld ja varovasti pyyhittdvd pehmealla paperilla tai huuhdeltava vedelld ja sen
jalkeen kahdesti ndyte- tai standardiliuoksella ennen niiden upottamista seuraavaan kaytettdvian niyte-
tai standardilivokseen.

Jos mitattavan ndytteen pH on hapan, on pH-lukeman tarkistamiseksi kdytettdva puskuriliuoksia, joiden
pH-arvo on 4 (4.1.2) ja 6,88 (4.1.1). Jos mitattavan naytteen pH on eméiksinen, on pH-lukeman tarkis-
tamiseksi kiytettavé puskuriliuoksia, joiden pH-arvo on 9,22 (4.1.3) ja 6,88 (4.1.1).
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6.2

71

Koeliuoksen mittaaminen

Kiytettavin liuoksen pitoisuuden tai liuoksen valmistusmenetelmin on oltava elintarvikeaineita koske-
vien yhteison sdannosten mukaisia.

Valmistetaan koeliuos ohjeiden mukaisesti ja kayttien tislattua vettd (4.3), lampatila sdddetaan 20 oC se-
koittamisen ajaksi. Sekoittaminen keskeytetain ja lasielektrodit (5.2) pannaan linokseen. Kahden minuutin
kuluttua luetaan pH-arvo pH-mittarista (5.1).

Tulosten ilmoittaminen

Toistettavuus

Saman analyysin suorittajan samasta néytteestd, samanaikaisesti tai perdkkain, samoissa olosuhteissa saa-
mien kahden médritystuloksen ero ei saa olla suurempi kuin 0,05 pH-yksikkoa.

Huomautuksia

Tadma menetelmi soveltuu yksinomaan pH-arvojen méarittelemiseen elintarvikelisdaineita koskevien yh-
teison direktiivien mukaisesti, joiden mukaan lisiaineiden on oltava liuoksina tai veteen liuenneina.



