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(Nicht veréffentlichungsbediirftige Rechtsakte)

KOMMISSION

ERSTE RICHTLINIE DER KOMMISSION
vom 28. Juli 1981

zur Festlegung gemeinschaftlicher Analysemethoden fiir die Uberwachung der
Reinheitskriterien bestimmter Lebensmittelzusatzstoffe

@81/712/EWG)

DIE KOMMISSION DER EUROPAISCHEN
GEMEINSCHAFTEN —

gestiitzt auf den Vertrag zur Griindung der Europi-
ischen Wirtschaftsgemeinschaft,

gestiitzt auf die Richtlinie des Rates vom 23. Okto-
ber 1962 zur Angleichung der Rechtsvorschriften der
Mitgliedstaaten fiir fairbende Stoffe, die in Lebens-
mitteln verwendet werden diirfen (1), zuletzt gedn-
dert durch die Richtlinie 78/144/EWG (%), insbe-
sondere auf Artikel 11 Absatz 2,

gestiitzt auf die Richtlinie 64/54/EWG des Rates
vom 5. November 1963 zur Angleichung der Rechts-
vorschriften der Mitgliedstaaten fiir konservierende
Stoffe, die in Lebensmitteln verwendet werden diir-
fen (3), zuletzt gedndert durch die Richtlinie 79/40/
EWG (%), insbesondere auf Artikel 8 Absatz 2,

gestitzt auf die Richtlinie 70/357/EWG des Rates
vom 13.Juli 1970 zur Angleichung der Rechtsvor-
schriften der Mitgliedstaaten fiir Stoffe mit antioxy-
dierender Wirkung, die in Lebensmitteln verwendet

(') ABL Nr. 115 vom 11. 11. 1962, S. 2645/62.
(2) ABIL. Nr. L 44 vom 15. 2. 1978, S. 20.

(*) ABL Nr. 12 vom 27. 1. 1964, S. 161/64.

(*) ABL Nr. L 13 vom 19. 1. 1979, S. 50.

werden diirfen (%), zuletzt gedndert durch die Richt-
linie 78/143/EWG (¢), insbesondere auf Artikel 5
Absatz 2,

in Erwdgung nachstehender Griinde:

Die eingangs genannten Vorschriften sehen vor, daf3
die allgemeinen und spezifischen Reinheitskriterien
fiir die betreffenden Zusatzstoffe nach gemein-
schaftlichen Analysemethoden liberwacht werden.

Es empfiehlt sich, eine erste Reilie derartiger Metho-
den, fiir die die Studien abgeschlossen werden
konnten, zu verabschieden.

Die in dieser Richtlinie enthaltenen Analysemetho-
den entsprechen der Stellungnahme des Stindigen
Lebensmittelausschusses —

HAT FOLGENDE RICHTLINIE ERLASSEN:

Artikel 1

Die Mitgliedstaaten schreiben vor, daB die fir die
Uberwachung der allgemeinen oder spezifischen

(*) ABL Nr. L 157 vom 18.7. 1970, S. 31.
(¥) ABL Nr. L 44 vom 15. 2. 1978, S. 18.
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Reinheitskriterien bestimmter Lebensmittelzusatz-
stoffe notwendigen Analysen nach den in
Anhang I beschriebenen Methoden, deren Anwen-
dungsbereich im Anhangl definiert ist, durchge-
fiihrt werden.

Artikel 2

Die Mitgliedstaaten erlassen die erforderlichen
Rechts- und Verwaltungsvorschriften, um dieser
Richtlinie spitestens am 20. Februar 1983 nachzu-

kommen. Sie setzen die Kommission unverziiglich
davon in Kenntnis.

Artikel 3

Diese Richtlinie ist an die Mitgliedstaaten gerichtet.

Briissel, den 28. Juli 1981

Fiir die Kommission
Karl-Heinz NARJES
Mitglied der Kommission
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ANHANG I

ANWENDUNGSBEREICH DER GEMEINSCHAFTLICHEN ANALYSEMETHODEN FUR

L1,

1.2,

I11.3.

111.4.

I1L.5.

I1L.6.

I1L7.

IV.1.

Iv.2.

Iva3.

Va4,

DIE UBERWACHUNG DER REINHEITSKRITERIEN BESTIMMTER
LEBENSMITTELZUSATZSTOFFE

I. EINLEITUNG

II. FARBENDE STOFFE

Bestimmung der durch Athylither extrahierbaren Substanzen in wasserloslichen, organi-
schen Sulfofarbstoffen: Anhang 11, Methode 1.

111. KONSERVIERENDE STOFFE

Bestimmung von Ameisensédure, Formiaten und anderen oxydierbaren Verunreinigungen
in Essigsdure (E 260), Kaliumacetat (E 261), Natriumdiacetat (E 262) und Calciumacetat
(E 263): Anhang II, Methode 2.

Bestimmung der nichtfliichtigen Bestandteile in Propionsdure (E 280): Anhang II,
Methode 3.

Bestimmung des Masseverlustes durch Trocknung von Natriumnitrit (E 250): Anhang I1,
Methode 4.

Grenzwerttest fiir Salicylsdure in p-Hydroxybenzoeséduredthylester (E 214), p-Hydroxy-
benzoesdureidthylester, Natriumverbindung (E 215), p-Hydroxybenzoeséure-n-Propylester
(E 216), p-Hydroxybenzoesiure-n-Propylester-Natriumverbindung (E 217), p-Hydroxy-
benzoesduremethylester (E 218), p-Hydroxybenzoesduremethylester-Natriumverbindung
(E 219): Anhang II, Methode 5.

Bestimmung von freier Essigsdure in Natriumdiacetat (E 262): Anhang I1, Methode 6.
Bestimmung von Natriumacetat in Natriumdiacetat (E 262): Anhang II, Methode 7.

Grenzwerttest fiicr Aldehyde in Sorbinsdure (E 200), in Natrium-, Kalium- und Calcium-
sorbat (E 201, E 202, E 203) sowie in Propionsdure (E 280): Anhang 11, Methode 8.

IV. STOFFE MIT ANTIOXYDIERENDER WIRKUNG
Bestimmung der Peroxydzahl von Lezithin (E 322): Anhang II, Methode 9.

Bestimmung der in Toluol unldslichen Stoffe in Lecithin (E 322): Anhangll,
Methode 10.

Grenzwerttest fiir reduzierende Stoffe in Natrium-, Kalium- und Calciumlactat (E 325,
E 326, E 327): Anhang II, Methode 11.

Bestimmung der fliichtigen Siuren in Orthophosphorsdure (E 338): Anhang II,
Methode 12.
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Iv.s.

1V.6.

V.1

Grenzwerttest fiir Nitrate in Orthophosphorsaure (E 338): Anhang 11, Methode 13.

Bestimmung von in Wasser unldslichen Stoffen in Natriumorthophosphaten (E 339) und
Kaliumorthophosphaten (E 340): Anhang II, Methode 14.

V. ALLGEMEINES

Bestimmung des pH-Wertes von Lebensmittelzusatzstoffen: Anhang I1, Methode 15.
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1.3.

2.1.2

2.2

3.1

3.2

4.1.

ANHANG 11

ANALYSEMETHODEN FUR DIE REINHEITSKRITERIEN VON
LEBENSMITTELZUSATZSTOFFEN

EINLEITUNG

Herstellung der Analyseprobe

Allgemeines

Die Masse der fiir die Analyse vorgesehenen Laborprobe betrigt im allgemeinen 50 g,
soweit nicht fir eine spezifische Bestimmung eine groBere Menge erforderlich ist.

Herstellung der Probe

Die Probe mufl vor der Analyse homogenisiert werden.

Aufbewahrung

Die derart hergestellte Probe ist stets in einem luft- und wasserdichten Gefif3 aufzube-
wahren, um Verdnderungen zu vermeiden.
Reagenzien

Wasser

Bei der Erwdhnung von Wasser fiir Losungen, Verdiinnungen oder Waschungen handelt
es sich immer um destilliertes oder wenigstens gleichwertiges entmineralisiertes Wasser.

Ist eine ,,Losung** oder eine ,,Verdiinnung" ohne weitere Angabe eines Reagens angege-
ben, dann handelt es sich um eine wiBrige Losung.

Die Angabe von ,,Lsungen* oder ,,Verdiinnungen* bezieht sich, sofern ein anderes Rea-
gens angegeben ist, stets auf wiBrige Losungen.

Chemische Stoffe

Soweit nicht anderweitig spezifiziert, miissen alle chemischen Stoffe analysereine Quali-
tét besitzen.

Geriite

Gerdteverzeichnis

Das Geriteverzeichnis enthilt nur Ausriistungen fiir besondere Verwendung und solche
mit besonderer Ausriistung.

Analysenwaage

Analysenwaage ist eine Waage mit einer Ablesegenauigkeit von mindestens 0,1 mg.

Darstellung der Ergebnisse

Ergebnisse

Das im Analyseprotokoll angegebene Ergebnis stellt den Mittelwert aus mindestens zwei
Bestimmungen mit zufriedenstellender Wiederholbarkeit dar.
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4.2.

4.3.

Berechnung des Prozentsatzes

AuBer bei besonderen Vorschriften wird das Ergebnis in Prozent (m/m) der Original-
probe, wie sie im Laboratorium eintraf, angegeben.

Anzahl von Dezimalstellen

Das Ergebnis ist mit nicht mehr Stellen nach dem Komma anzugeben, als es die Genau-
igkeit des Analyseverfahrens zulaBt.

METHODE 1

BESTIMMUNG DER MIT ATHYLATHER EXTRAHIERBAREN SUBSTANZEN IN

4

4.1.

5.1

5.2

5.3.

5.4.

WASSERLOSLICHEN, ORGANISCHEN SULFOFARBSTOFFEN

Zweck und Anwendungsbereich

Die Methode erlaubt die Bestimmung der mit Athylither extrahierbaren Substanzen in
wasserldslichen Sulfofarbstoffen, die frei von Tragerstoffen sind.

Definition

Mit der nachstehend beschriebenen Methode erhilt man den Gehalt an mit Athylither
extrahierbaren Substanzen.

Prinzip

Der Farbstoff wird mit Didthyldther extrahiert und der trockene Riickstand nach
Abdampfen des Athers gewogen.

Reagenzien

Athylither, wasserfrei, peroxidfrei (mit frisch entwassertem Calciumchlorid getrocknet).

Gerite
Soxhlet-Apparat mit Glaskolben.

Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem gleichwertigen Trocknungsmittel,
mit Feuchtigkeitsindikator.

Analysenwaage.

Mit Thermostat auf 85 ° + 2 °C geregelter Trockenschrank.

Ausfiithrung

Auf ein Stiick Papierfilter werden 10 g = 10 mg der Probe genau eingewogen. Das Papier
wird zusammengefaltet und in eine Extraktionshiilse gegeben, die mit einem fettfreien
Wattestopfen verschlossen wird. Man extrahiere sechs Stunden lang mit Athylither (4.1)
im Soxhletapparat (5.1). Der Ather wird bei moglichst niedriger Temperatur abgedampft.
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7.1.

7.2.

Man stelie den zuvor tarierten Glaskolben des Soxhlet-Apparats mit dem Riickstand in
den Trockenschrank (5.4) und trockne bei 85° £ 2 °C zwanzig Minuten lang. Man ver-
bringe den mit einem Deckel versehenen Glaskolben in den Exsikkator (5.2), lasse
abkiihlen und wiege anschlieBend Kolben und Riickstand. Trocknen und Wiegen werden
so lange wiederholt, bis zwei aufeinander folgende Wigungen um nicht mehr als 0,5 mg
von einander abweichen. Sollte sich die Masse vergroBern, so wird der Berechnung der
niedrigste festgestellte Wert zugrunde gelegt.

Darstellung der Ergebnisse

Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an mit Ather extrahierbaren Substanzen in Prozent der Probe wird nach fol-
gender Formel berechnet:

\

m; x 100
Mo
wobei bedeuten:
m, = Masse des Verdampfungsriickstands in Gramm,
m, = Ausgangsmasse der eingewogenen Probe in Gramm.

Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 20 mg auf 100 g der Probe betragen.

METHODE 2

BESTIMMUNG VON AMEISENSAURE, FORMIATEN UND ANDEREN OXYDIER-

BARENVERUNREINIGUNGENINESSIGSAURE(E 260),KALIUMACETAT(E 261),

NATRIUMDIACETAT (E 262) UND CALCIUMACETAT (E 263)

Zweck und Anwendungsbereich

Die Methode erlaubt die Bestimmung von Ameisensdure, Formiaten und anderen oxy-
dierbaren Verunreinigungen, ausgedriickt als Ameisensaure, in:

—  Essigsdure (E 260),
— Kaliumacetat (E 261),
— Natriumdiacetat (E 262) und

— Calciumacetat (E 263).

Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode erhilt man den Gehalt an Ameisensiure, For-
miaten und anderen oxydierbaren Verunreinigungen.

Prinzip

Behandlung der zu analysierenden Probe mit iiberschiissigem Kaliumpermanganat in
alkalischer Umgebung zur Bildung von Mangandioxid. Dieses und das iiberschiissige
Kaliumpermanganat werden nach Ansduerung jodometrisch titriert und die Konzentra-
tion an oxydierbaren Verunreinigungen als Ameisensidure angegeben.
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4.1.
4.2.
4.3.
4.4.
4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Reagenzien

Kaliumjodid.

0,02 mol./1 Kaliumpermanganat.
Natriumcarbonat (wasserfrei).

0,1 mol./1 Natriumthiosulfat.
Stirkeldsung (etwa 1-prozentig m/v).

Verdiinnte Schwefelsdure: 90 ml Schwefelsdure (p;y = 1,84 g/ml) werden mit Wasser auf
11 verdiinnt.

Geriite

Wasserbad, siedend.

Analysenwaage.

Ausfiihrung

Wenn die Probe aus der freien Sdure besteht, werden 10 g + 10 mg genau abgewogen
und mit 70 ml Wasser verdiinnt; dem wird eine Losung aus 10 g wasserfreiem Natrium-
carbonat (4.3) in 30 ml Wasser zugesetzt. Ist die Probe ein Salz, so werden 10 g + 10 mg
genau abgewogen und in 100 ml Wasser aufgeldst; es wird 1 g wasserfreies Carbonat (4.3)
zugesetzt und bis zum Auflésen geschiittelt. Dann werden 20,0 ml des 0,02 mol./1 Kali-
umpermanganats (4.2) zugesetzt und es wird 15 Minuten lang auf dem Wasserbad (5.1)
erhitzt. Das Gemisch wird abgekiihlt. Dann werden 50 ml der verdiinnten Schwefelsiure
(4.6) und 0,5 g Kaliumjodid (4.1) zugesetzt. Das Gemisch wird geriihrt, bis sich alles abge-
setzte Mangandioxid wieder aufgeldst hat. Dann wird mit 0,1 mol./1 Natriumthiosulfat
(4.4) titriert, bis die Losung blaBgelb ist. Einige Tropfen Stirkeldsung (4.5) werden zuge-
setzt; dann wird weiter titriert, bis die Losung farblos ist.

Darstellung der Ergebnisse

Berechnungsformel und -weise

Der Prozentgehalt an Ameisensdure, Formiaten und anderen oxidierbaren Verunremlgun-
gen ausgedriickt als Ameisensiure, ergibt sich nach folgender Formel:

2,3b 100a
X

- -V

mgy b
wobei bedeuten:
a = Molaritit des Kaliumpermanganats,
b = Molaritit des Natriumthiosulfats, .
m, = Ausgangsmasse der Probe in Gramm,
V = Volumen des fir die Titrierung verwendeten 0,1 mol./1 Natriumthiosulfats in

ml.

Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommenen Bestimmungen darf
nicht mehr als 5 mg auf 100 der Probe betragen.
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8.1.

8.2.

Anmerkungen

11,3 ml des 0,1 mol./1 Natriumthiosulfat entsprechen 0,2% Ameisensdure in 10 g der
Probe.

Ist kein Formiat vorhanden, so werden 20 ml Natriumthiosulfat verbraucht. Ist aber mehr
als 0,27 % (m/m) Ameisensiure vorhanden, so gibt es einen ungeniigenden Uberschuf3 an
KMnO, und man erreicht ein festes Mindestvolumen von 8 ml. In diesem Fall ist die
Bestimmung unter Verwendung einer geringeren Einwaage zu wiederholen.

METHODE 3

BESTIMMUNG DER NICHTFLUCHTIGEN BESTANDTEILE IN PROPIONSAURE

o

4.1.

4.2.

43.

44.

4.5.

(E 280)

Zweck und Anwendungsbereich

Mit der Methode lassen sich die nichtfliichtigen Bestandteile in Propionsaure (E 280)
bestimmen.

Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode erhdlt man den Gehalt an nichtfliichtigen
Bestandteilen der Propionséure (E 280).

Prinzip

Die Probe wird bei 103° + 2 °C verdiinstet und getrocknet; der Riickstand wird gravime-
trisch bestimmt.

Geriite

Porzellan oder Platinschale, fiir Aufnahme von 100 g Probe ausreichend.
Elektrisch geheizter, mit Thermostat auf 103° + 2 °C geregelter Trockenschrank.
Analysenwaage.

Wasserbad, siedend.

Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem gleichwertigen Trocknungsmittel,
mit Feuchtigkeitsindikator.

Ausfithrung

In einer zuvor getrockneten und tarierten Schale (4.1) 100 g = 0,1 g Propionsiure genau
einwiegen. Unter dem Abzug auf einem Wasserbad (4.4) eindampfen. Sobald die gesamte
Propionsdure verdampft ist, im Trockenschrank (4.2) bei 103° + 2°C 1 Stunde lang
trocknen. Im Exsikkator (4.5) abkiihlen lassen und dann wégen. Den Vorgang wiederho-
len, bis zwei Wigungen nacheinander um nicht mehr als 0,5 mg voneinander abweichen.
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6.1.

6.2

Darstellung der Ergebnisse

Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an nichtfliichtigen Stoffen in Prozent der Probe wird nach folgender Formel
berechnet:

100 x m,;
my
wobei bedeuten:
m; = Masse des Verdampfungsriickstands in Gramm,
m, = Ausgangsmasse der eingewogenen Probe in Gramm.

Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommenen Bestimmungen darf
nicht mehr als 5 mg pro 100 der Probe betragen.

METHODE 4

BESTIMMUNG DES MASSEVERLUSTS DURCH TROCKNUNG VON NATRIUM-

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

NITRIT (E 250)

Zweck und Anwendungsbereich

Mit der Methode 1aBt sich der Masseverlust durch Trocknung in Natriumnitrit (E 250)
bestimmen.

Definition

Der durch nachstehend beschriebene Methode bei der Trocknung erzielte Masseverlust
ist der Feuchtigkeitsgehalt des Natriumnitrits.

Prinzip

Bestimmung des Gewichtsverlusts nach Erhitzung auf 103 °© + 2 °C.

Geriite
Elektrisch geheizter und mit Thermostat auf 103 © + 2 °C geregelter Ofen.

Flachboden-Glasschale von 60—80 mm Durchmesser und mindestens 25 mm Tiefe, mit
abnehmbarem Deckel.

Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem gleichwertigen Trocknungsmittel,
mit Feuchtigkeitsindikator.

Analysenwaage.

Ausfiihrung

Den Deckel der Glasschale {(4.2) abnehmen und zusammen mit der Schale eine Stunde
lang in den auf 103° £ 2 °C geheizten Ofen (4.1) legen. Deckel wieder auf die Schale
(4.2) setzen und im Exsikkator (4.3) auf Raumtemperatur abkiihlen lassen. Deckel mit
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Schale (4.2) genau abwiegen. In die Schale mit Deckel 10 g = 10 mg der Probe genau
einwiegen. Den Deckel abnehmen und zusammen mit der Schale im Ofen (4.1) bei
103° + 2 °C erhitzen. Den Deckel wieder auf die Schale setzen und im Exsikkator (4.3)
auf Raumtemperatur abkiihlen lassen. AnschlieBend genau abwiegen. Die drei letzten
Vorginge (Erhitzen, Abkiihlen, Abwiegen) solange wiederholen, bis der Gewichtsunter-
schied zwischen zwei aufeinanderfolgenden Wigungen nicht groBer als 10 mg ist.

6. Darstellung der Ergebnisse

6.1. Berechnungsformel und -weise

Der Masseverlust bei der Trocknung in Prozent (m/m) der Probe wird nach folgender
Formel berechnet:

100 x (m2 - m;)

(m; - my)
wobei bedeuten:
m, = Masse der Schale in Gramm,
m-. = Masse von Schale und Probe vor der Trocknung in Gramm,
m; = Masse von Schale und Probe nach der Trocknung in Gramm.

6.2. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommenen Bestimmungen darf
nicht mehr als 100 mg pro 100 g der Probe betragen.

METHODE §

GRENZWERTTEST FUR SALICYLSAURE IN pHYDROXYBENZOESAUREATHER

(E 214), pHYDROXYBENZOESAUREATHYLESTER-NATRIUMVERBINDUNG (E 215),

p-HYDROXYBENZOESAURE-n-PROPYLESTER (E 216), p-HYDROXYBENZOESAURE-

n-PROPYLESTER-NATRIUMVERBINDUNG  (E217), pHYDROXYBENZOESAURE-

METHYLESTER  (E218) UND  pHYDROXYBENZOESAUREMETHYLESTER-
NATRIUMVERBINDUNG (E 219)

l. Zweck und Anwendungsbereich

Mit dem Test 4Bt sich Salicylsdure in p-Hydroxybenzoesdure (E 214) und in ihren Na-
triumsalzen (E 214 bis E 219) nachweisen.

2. Definition

Der nachstehend beschriebene Test ergibt den Gehalt an Salicylsdure.

3. Prinzip

Durch Reaktion mit Ammoniumeisen(I1I)sulfat wird eine violette Farbung hervorgeru-
fen, deren Intensitit mit der eines Standards verglichen wird.
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4.1.

4.2.

4.3.

44.

5.1

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

7.1.

7.2.

7.3.

Reagenzien

0,2prozentige (m/v) Ammoniumeisen(IIl)sulfat-Lésung: 0,2g Ammoniumeisen-
(II)sulfat mit 12 Molekiilen Kristallwasser werden in 50 ml Wasser gelost. Nach Zusatz
von 10 ml zehnprozentiger (v/v) Salpetersdure wird die Losung mit Wasser auf 100 ml
aufgefiillt.

Athanol, 95 % (v/v).
Salicylsdurelésung, 0,1 g/1.

1 mol./l Schwefelsiure.

Geriite

Nessler-MeBzylinder mit Gradeinteilung, etwa 60 ml Fassungsvermégen.

Ausfiihrung

Proben vom p-Hydroxybenzoesduredthylester, p-Hydroxybenzoesdure-n-Propylester und
p-Hydroxybenzoesduremethylester

100 + 1 mg der zu analysierenden Probe, genau gewogen, in 10 ml 95%igem Athanol
(4.2) 16sen. Die erhaltene Losung in den Nessler-Zylinder mit Gradeinteilung (5.1) umfiil-
len und mit Wasser auf 50 ml auffiillen. Die Mischung verriihren und 1 ml der
Ammoniumeisen(I1T)sulfat-Losung (4.1) zugeben. Nochmals rithren und eine Minute ste-
henlassen.

In der gleichen Weise eine Vergleichslosung unter Verwendung von 1 m! der Salicyl-
sdure-Losung (4.3) anstelle der Probe herstellen.

Man vergleiche die Fiarbung der zu analysierenden Probe mit der Farbung der Vergleichs-
16sung.

Proben der Natriumverbindungen der Methyl-, Athyl- und n-Propylester der p- Hydroxyben-
zoesdure

Den Vorgang unter 6.1.1 wiederholen und dabei vor der Verdiinnung auf 50 ml mit
1 mol./l Schwefelsdure (4.4) bis zum pH-Wert 5 anséduern.

Den Vorgang unter 6.1.2 wiederholen.

Den Vorgang unter 6.1.3 wiederholen.

Darstellung der Ergebnisse

Bedeutung des Grenzwerttests

Sofern die violette Farbung im Zylinder mit der zu analysierenden Probe intensiver ist als
diejenige im Zylinder mit der Vergleichsldsung, ist der Test positiv, d. h. die Probe enthalt
mehr als 0,1 % Salicylsdure.

Empfindlichkeit

Die Nachweisgrenze des Tests betrdgt 30 mg Salicylsdure auf 100 g der Probe.

Anmerkung

Die Ergebnisse von zwei, unter denselben Bedingungen, durch denselben Analytiker, an
derselben Probe parallel durchgefithrten Tests miissen miteinander iibereinstimmen.
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METHODE 6

BESTIMMUNG VON FREIER ESSIGSAURE IN NATRIUMDIACETAT (E 262)

1. Zweck und Anwendungsbereich
Mit dieser Methode 1dBt sich der Gehalt von Essigsdure in Natriumdiacetat (E 262)
bestimmen.

2. Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode erhilt man den Gehalt an Essigsdure.

3. Prinzip
Neutralisierung der Essigsdure durch Natriumhydroxid in Gegenwart von Phenolphtha-
lein. .

4. Reagenzien

4.1. Iprozentige (m/v) Phenolphthaleinlésung in Athanol.

42. 1 mol./l Natriumhydroxid.

5. Geriite
5.1. Analysenwaage.
6. Ausfiihrung

Etwa 3g + 1 mg der zu analysierenden Probe genau abwiegen und in 50 ml Wasser
16sen; 2 oder 3 Tropfen Phenolphthaleinldsung (4.1) zugeben und mit 1 mol./1 Natrium-
hydroxid (4.2) titrieren bis die durch das Umschlagen des Phenolphthaleins bedingte Rot-
farbung 5 Sekunden lang anhilt.

7. Darstellung der Ergebnisse

7.1. Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an Essigsdure in Prozent (m/m) der Probe wird nach folgender Formel
berechnet:

6,005 x V x ¢
mg

wobei bedeuten:

V = Volumen des verbrauchten Natriumhydroxids in ml,
¢ = Molaritdt des Natriumhydroxids,
my = Probemasse in Gramm.

7.2. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 500 mg pro 100 g der Probe betragen.
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4.1.

4.2.

43.

4.4.

45.

Anmerkung

Zur Titrierung von 3 g der Probe mit 40 % Essigsdure sind 20 ml des 1 mol./l Natriumhy-
droxids erforderlich.

METHODE 7

BESTIMMUNG VON NATRIUMACETAT IN NATRIUMDIACETAT (E 262)

Zweck und Anwendungsbereich

Mit dieser Methode 146t sich Natriumacetat und Wasser, angegeben als Natriumacetat, in
Natriumdiacetat (E 262) bestimmen.

Definition

Als Gehalt an Natriumacetat gilt der durch nachstehend beschriebene Methode festge-
stellte Gehalt an Natriumacetat und Wasser, ausgedriickt als Natriumacetat.

Prinzip

Vorherige Losung zur Probe in Eisessig und Titrierung mit einer Perchlorsdure-Ver-
gleichslosung in Gegenwart von Kristallviolett als Indikator.

Reagenzien

Eisessig (px-c = 1,049 g/ml) (zur Titrierung im nichtwéBrigen Milieu).

Kristallviolett C.I. Nr. 42 555, 0,2prozentige (m/v) Losung in Eisessig.

Saures Kaliumphthalat C3H;KO,.

Essigsdureanhydrid (CH,CO),0.

0,1 mol./1 Perchlorsdure in Eisessig. Diese ist wie folgt zuzubereiten und zu standardisie-
ren:

P g einer Perchlorsdurelésung in einen mit Schliffstopfen versehenen 1 000-ml-MeBkol-
ben einwiegen. Die P g werden nach folgender Formel berechnet:

1 004,6
m

hierbei ist m die Konzentration der Perchlorsdure in Prozent (m/m), bestimmt durch alka-
limetrische Titrierung (70 bis 72 % ist die geeignete Konzentration). AnschlieBend 100 ml
Essigsdure und dem Q g nacheinander in kleinen Mengen hinzugeben. Umriihren und die
Mischung ohne Unterbrechung wéhrend des Hinzugebens kiihlen. Die Menge Q kann
nach folgender Formel berechnet werden:

567 x P) - 5695
0= ) ;

a

hierbei ist P die in g ausgedriickte eingewogene Menge Perchlorsdure und a die in Prozent
(m/m) ausgedriickte Konzentration des Essigsdureanhydrids. Den MeBkolben verschlie-
3en und 24 Stunden lang in einem dunklen Raum abstellen, anschlieBend mit Essigsdure
auf 1 000 ml Losung auffiillen. Die so erhaltene Losung ist praktisch wasserfrei. Sie wird
mit saurem Kaliumphthalat wie folgt standardisiert:
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0,2 g — auf 0,1 mg genau gewogen —, zuvor bei 110 °C zwei Stunden lang getrocknetes
saures Kaliumphthalat in 25 ml Eisessig unter leichter Erwdrmung auflésen, dann abkiih-
len. 2 Tropfen 0,2 %ige (m/m) Kristallviolettlosung (4.2) in Eisessig hinzugeben und mit
Perchlorsdurelosung titrieren, bis der Indikator in blasses Griin umschligt. AnschlieBend
eine Leertitrierung unter Verwendung desselben Volumens Losungsmitte! durchfiithren
und den Wert der Leertitrierung von dem bei der eigentlichen Bestimmung gefundenen
Wert subtrahieren. Je 20,42 mg saures Kaliumphthalat entspricht I ml 0,1 mol./1
Perchlorsaure.

5. Geriite
5.1.  Analysenwaage.
6. Ausfiithrung

Etwa 200 + 0,5 mg genau einwiegen und in 50 ml Eisessig (4.1) 16sen. Einige Tropfen
des Kristallviolett-Indikators (4.2) zugeben und mit der 0,1 mol./1 Perchlorsiure-Losung
(4.3) titrieren, bis der Indikator nach griin umschlagt.

7. Darstellung der Ergebnisse

7.1, Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an Natriumacetat in Prozent (m/m) der Probe wird nach folgender Formel
berechnet:

8,023 x V x ¢
mg
wobei bedeuten:
V= Volumen der zur Titrierung verwendeten Perchlorsiure in ml (4.5),

¢ = Molaritat der Perchlorsiure (4.5),

i

m, Ausgangsmasse der Probe in Gramm.

7.2. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 1,5 g pro 100 g der Probe betragen.

8. Anmerkung

Die fiir diese Methoden verwendeten Reagenzien sind vorsichtig zu handhaben, da sie
giftig und explosiv sind.

METHODE 8

GRENZWERTTEST FUR ALDEHYDE IN SORBINSAURE (E200), IN NATRIUM.,
KALIUM- UND CALCIUMSORBAT (E 201, E 202, E 203) SOWIE IN PROPIONSAURE
(E 280)

1. Zweck und Anwendungsbereich
Mit diesem Test lassen sich die Aldehyde, angegeben als Formaldehyd in
-— Sorbinséure (E 200),
— Natrium-, Kalium- und Calciumsorbat (E 201, E 202, E 203),
— Propionséure (E 280)

bestimmen.
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to

4.1.

4.2.

5.1.

5.2

6.1.

6.2.

6.3.

Definition

Mit dem nachstehend beschriebenen Test kann der Grenzwert an Aldehyden, angegeben
als Formaldehyd, iiberpriift werden.

Prinzip

Aldehydreaktion mit dem Schiff’schen Reagens und Vergleich mit einer formaldehydhal-
tigen Vergleichslosung.

Reagenzien

Vergleichsldsung mit 0,01 mg/ml Formaldehyd: durch Verdiinnung einer konzentrierten
Formaldehydlésung (400 mg/1) erhalten.

Schiff’'sches Reagens.

Ausfiihrung

1 g+ 1 mg Probe, genau gewogen, in 100 ml Wasser 16sen. Falls erforderlich, die Losung
filtern und zu 1 ml des Filtrats bzw. der Losung 1 ml des Schiff’'schen Reagens (4.2) hin-
zugeben. Ferner zu 1 ml der Vergleichslosung (4.1) 1 ml des Schiff’'schen Reagens (4.2)
hinzugeben.

Man vergleiche die Farbung der zu analysierenden Probe mit der Farbung der Vergleichs-
16sung.

Darstellung der Ergebnisse

Bedeutung des Grenzwerttests

Sofern die rote Fiarbung im Zylinder mit der zu analysierenden Probe intensiver ist als
diejenige im Zylinder mit der Vergleichslsung, ist der Test positiv, d. h. die Probe enthilt
mehr als 0,1 % Aldehyde, angegeben als Formaldehyd.

Empfindlichkeit

Die Nachweisgrenze des Tests betrdgt 30 mg Formaldehyd pro 100 g der Probe.

Anmerkung

Die Ergebnisse von zwei, unter denselben Bedingungen, durch denselben Analytiker, an
derselben Probe parallel durchgefiihrten Tests miissen miteinander iibereinstimmen.

METHODE 9

BESTIMMUNG DER PEROXIDZAHL VON LECITHIN (E 322)

Zweck und Anwendungsbereich

Mit dieser Methode 146t sich die Peroxidzahl des Lecithins (E 322) bestimmen.

Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode bestimmt man die Anzahl der Peroxidgruppen
im Lecithin.
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3. Prinzip

Oxidation des Kaliumjodids durch die Peroxide des Lecithins und Titrieren des freige-
setzten Jods mit Natriumthiosulfat.

4. Reagenzien
4.1. Eisessig.

42.  Chloroform.
4.3, Kaliumjodid.

4.4, 0,1 mol./1 oder 0,01 mol./i Natriumthiosulfat.

4.5. Stirkeldsung (anndhernd 1 % m/v).
S. Geriite
5.1. Analysenwaage.

5.2 Apparat nach Abbildung.
5.2.1. 100-ml-Rundkolben.
5.2.2.  RiickfluBkiihier.

5.2.3. Glasrohre von 250 mm Lidnge und 22 mm innerem Durchmesser, mit Schliffverbindun-
gen.

5.2.4. Mikrobecher mit folgenden AuBenmaBien: 35—50 mm Héhe und 20 mm Durchmesser.

6. Ausfiihrung

6.1. 10 ml Eisessig (4.1) und 10 ml Chloroform (4.2) werden in den 100-ml-Rundkolben (5.2.1)
gegeben. Die Glasrohre (5.2.3) und der RiickfluBkiihler (5.2.2) werden aufgesetzt und die
Mischung wird 2 Minuten lang leicht sieden gelassen, um die Luft auszutreiben. 1 g Kali-
umjodid (4.3) wird in 1,3 ml Wasser aufgeldst. Die Losung wird der Mischung im Rund-
kolben (5.2.1) zugefiigt, wobei sie nicht aus dem Kochen kommen darf. Setzt in dieser
Phase eine Gelbfarbung ein, so ist die Bestimmung zu verwerfen und mit frisch zubereite-
ten Reagenzien zu wiederholen.

6.2. Nach zwei Minuten weiteren Siedens 1 g+ | mg der Probe, genau gewogen, zum Inhalt
des Kolbens (5.2.1) hinzugeben, wobei wieder darauf zu achten ist, dal das Kochen nicht
aussetzt. Aus diesem Grunde sollte die Probe in einen Mikrobecher (5.2.4) mit entspre-
chend geformtem Boden gegeben werden, der mit Hilfe eines Glasstibchens durch die
Glasrohre (5.2.3) hinabgelassen werden kann. Der Kiihler kann kurz abgenommen wer-
den. 3 bis 4 Minuten lang wird weiter sieden gelassen. Dann wird das Heizen eingestelit
und der Riickflu3kiihler (5.2.2) sofort ausgeschaltet. Schnell werden 50 ml Wasser durch
die Glasrohre (5.2.3) hinzugefiigt. Die Glasrohre (5.2.3) wird abgenommen und der Kol-
ben (5.2.1) unter dem Wasserhahn auf Zimmertemperatur abgekiihlt. Dann wird mit
Natriumthiosulfat (0,1 mol./1 oder 0,01 mol./1) (4.4) titriert, bis die waBrige Schicht farb-
los wird. Kurz vor Beendigung der Titration wird | ml Starkeldsung (4.5) zugesetzt. Wih-
rend der Titration ist der Kolben (5.2.1) gut zu schiitteln, um das Jod vollstindig aus der
nichtwéBrigen Schicht zu extrahieren.
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6.3.  Nach 6.1 und 6.2 Blindwertbestimmung vornehmen.

7. Darstellung der Ergebnisse

7.1.  Berechnungsformel und -weise

Die Anzahl der Peroxidgruppen der Probe in Millidquivalenten/kg wird nach folgender
Formel berechnet:

1000><a><(V|—V2)

myp

wobei bedeuten:

V, = Volumen der fiir die nachfolgende Titrierung der Probe (6.2) verwendeten Thio-
sulfatldsung in ml,

V., = Volumen der fiir die nachfolgende Leertitrierung (6.3) verwendeten Thiosulfat-
l6sung in ml, )

a = Konzentration der Natriumthiosulfatlésung in mol./1,

m, = Ausgangsmasse der Probe in Gramm.

7.2. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 0,5 % der Anzahl der Peroxide, angegeben in Millidquivalente/kg, sein.

8. Anmerkungen

8.1. Die Molaritit des verwendeten Natriumthiosuifats hingt von dem erwarteten Ergebnis
ab. Werden weniger als 0,5 ml 0,1 mol./1 Natriumthiosulfat verwendet, ist die Bestim-
mung mit 0,01 mol./1 Thiosulfat zu wiederholen.

8.2 Bei der Analyse ist zu starkes Licht zu vermeiden.
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5.2.2.  RickfluBkiihler

5.2.4. Mikrobecher
— 20 mm AuBerer Durchmesser

— 35-—50 mm Hohe

-

Apparat fiir die Bestimmung der Peroxidzahl von Lecithin.

5.2.3. Glasrdhre:

— 250 mm Lénge

— 22 mm innerer Durchmesser

5.2.1. 100 ml-Rundkolben
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METHODE 10

BESTIMMUNG DER IN TOLUOL UNLOSLICHEN STOFFE IN LECITHIN (E 322)

1. Zweck und Anwendungsbereich
Mit dieser Methode lassen sich die in Toluol unléslichen Stoffe in Lecithin (E 322)
bestimmen.

2. Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode erhilt man den Gehalt der in Toluol unlésli-
chen Stoffe.

3. Prinzip

Die Probe wird in Toluol geldst und filtriert. Der getrocknete.Rﬁckstand wird gewogen.

4. Reagens

4.1. Toluol.

5. Geriite

5.1.  30-ml-Glasfiltertiegel G 3 oder gleichwertiger.

5.2. Elektrisch geheizter, mit Thermostat auf 103° + 2 °C geregelter Trockenschrank.
5.3. Wasserbad, nicht heiBer als 60 °C.

5.4. Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem gleichwertigen Trocknungsmittel
mit Feuchtigkeitsindikator.

5.5. Erlenmeyerkolben 500 ml.

5.6. Vakuumpumpe und Saugflasche mit Aufsatz.

5.7. Analysenwaage.
6. Ausfiihrung
6.1. Den 30-ml-Glasfiltertiegel (5.1) im Trockenschrank bei 103° %+ 2 °C (5.2) trocknen. Den

Tiegel (5.6) im Exsikkator (5.4) abkiihlen lassen und abwiegen.

6.2. Die Lecithinprobe ist grindlich durchzumischen, nétigenfalls nach Erwdrmung im Was-
serbad (5.3). 10 g £ | mg davon werden in den Kolben (5.5) eingewogen, 100 ml Toluol
(4.1) zugesetzt und das Gemisch geschiittelt, bis alles Lecithin aufgeldst ist. Die Lésung
wird durch den Glasfiltertiegel (5.1) filtriert. Die Flasche (5.5) wird mit 25 ml Toluol (4.1)
gewaschen und die Waschfliissigkeit durch den Glasfiltertiegel (5.1) filtriert. Dies wird
mit weiteren 25 ml Toluol (4.1) wiederholt. Der Toluoliberschuf3 wird aus dem Tiegel
abgesogen (5.1). .
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6.3. Den Tiegel (5.1) 2 Stunden lang im Trockenschrank (5.2) bei 103° + 2 °C trocknen, im
Exsikkator (5.4) abkiithlen lassen und anschlieBend abwiegen.

6.4. Vorgang 6.3 solange wiederholen, bis zwei aufeinanderfolgende Wigungen um weniger
als 0,5 mg voneinander abweichen. Sollte sich die Masse vergréBern, so wird der Berech-
nung der niedrigste festgestellte Wert zugrunde gelegt.

7. Darstellung der Ergebnisse

7.1. Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an in Toluol unlgslichen Stoffen wird nach folgender Formel berechnet:

100 (m; - m,)
moy
wobei bedeuten:
m, = Masse des leeren Tiegels (6.1) in Gramm,
m, = Masse von Tiegel und Riickstand (6.4) in Gramm,
m, = Ausgangsmasse der Probe in Gramm.

7.2. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 30 mg pro 100 g der Probe betragen.

METHODE 11

GRENZWERTTEST FUR REDUZIERENDE STOFFE IN NATRIUM-, KALIUM- UND
CALCIUMLACTAT (E 325, E 326, E 327)

l. Zweck und Anwendungsbereich
Der Test gestattet den Nachweis reduzierender Stoffe in
— Natriumlactat (E 325),
— Kaliumlactat (E 326),
— Calciumlactat (E 327).

2. Definition

Nachweis reduzierender Anteile durch Reaktion der Probe mit Fehling’scher Losung
unter nachstehend beschriebenen Bedingungen.

3. Prinzip

Reduktion der Fehling’schen Losung durch reduzierende Stoffe, wabei es sich im allge-
meinen um Zucker handelt.

4. Reagenzien
4.1. Fehling’sche Losung A (6,93 g Kupfersulfat-Pentahydrat in 100 ml Wasser).

4.2. Fehling'sche Losung B (34,6 g Kaliumnatriumtartrat und 11 g Natriumhydroxid, in
100 ml Wasser).
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6.1.

6.2.

6.3.

6.3.2.

Ausfiihrung

lg = | mg der genau gewogenen Probe in 10 ml warmen Wassers 10sen. Hinzugefiigt
werden 2 ml der Fehling’schen Losung A (3.1) und 2 ml der Fehling’schen Losung B
(3.2). Die Mischung wird eine Minute lang gekocht. Alsdann wird beobachtet, ob eine
Verinderung eintritt. Ein Niederschlag des Calciumsulfats, der manchmal vorkommt, ist
hier ohne Bedeutung.

Darstellung der Ergebnisse

Bedeutung des Grenzwerttests

Tritt nach dem Kochen (5) eine farbliche Verinderung ein, so ist der Test positiv, d. h.
das Vorhandensein reduzierender Stoffe ist angekiindigt.

Empfindlichkeit

Die Nachweisgrenze fiir reduzierende Stoffe betragt 0,1 % Glukose in der Probe.

Anmerkungen

Die Ergebnisse von zwei, unter denselben Bedingungen, durch denselben Analytiker, an
derselben Probe parallel durchgefiihrten Tests miissen miteinander iibereinstimmen.

Enthilt die Probe 2 % Glukose, reagiert die gesamte Fehling’sche Losung.

METHODE 12

BESTIMMUNG DER FLUCHTIGEN SAUREN IN ORTHOPHOSPHORSAURE (E 338)

4.1.

4.2.

5.1.

Zweck und Anwendungsbereich

Mit der Methode lassen sich fliichtige Sduren, angegeben als Essigsdure, in Orthophos-
phorséure (E 338) bestimmen.

Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode erhilt man den Gehalt an fliichtigen Sauren,
angegeben als Essigsdure.

Prinzip

Verdiinnung der Probe und Destillation der Losung, Titrieren des Destillats mit Natrium-
hydroxid und Berechnung der Aciditat, angegeben als Essigsaure.

Reagenzien

Iprozentige (m/v) Phenolphthalein-Lésung in Athanol.

0,01 mol./l Natriumhydroxid.

Geriite

Destillationsapparatur mit Tropfenabscheider.
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6. Ausfithrung

In einen Destillierkolben werden 60 g + 50 mg der Probe eingewogen, mit 75 ml frisch
abgekochtem, abgekiihltem Wasser vermischt und 50 ml der Lésung bei aufgesetztem
Tropfenabscheider abdestilliert. Dem Destillat etwas Phenolphthalein-Losung (4.1) zuge-
ben und mit 0,01 mol./l Natriumhydroxid (4.2) titrieren, bis die erste Rotfirbung
10 Sekunden lang anhilt.

7. Darstellung der Ergebnisse

7.1. Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an flichtigen Sauren, angegeben in Prozent (m/m) Essigsaure, wird nach fol-
gender Formel berechnet:

600 x V
my
wobei bedeuten:
V = das Volumen der fir die Neutralisierung verwendeten 0,01 mol./l Natrium-

hydroxid-Ldsung in ml,

m,

die Masse der Orthophosphorsédure-Probe in Gramm.

7.2, Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derseiben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als | mg auf 100 g der Probe betragen.

METHODE 13

GRENZWERTTEST FUR NITRATE IN ORTHOPHOSPHORSAURE (E 338)

1. Zweck und Anwendungsbereich

Mit diesem Test lassen sich Nitrate in Orthophosphorsdure (E 338) nachweisen.

2. Definition

Durch den nachstehend beschriebenen Test priift man den Grenzwert fiir Nitrate.

\

3. Prinzip

Zugabe von Indigokarmin zur Probe in konzentriert-schwefelsaurem Milieu. Oxidierende
Stoffe, einschlieBlich Nitrat, bewirken eine Entfarbung.

4. Reagenzien

4.1. 0,18prozentige (m/v) Indigokarmin-Losung: 0,18 g Natrium-Indigotindisulfonat, in
100 ml Wasser.

4.2. 0,0Sprozentige (m/v) Natriumchlorid-Losung.

4.3. Konzentrierte Schwefelsiure (p,, = 1,84 g/ml).
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6.1.

6.2.3.

6.2.4.

Ausfiihrung

2 ml der Probe werden mit Natriumchloridlosung (4.2) auf 10 ml verdiinnt. Langsam und
unter Abkiihlung werden 0,1 ml der Indigokarminlésung (4.1) und 10 ml Schwefelsiure
zugesetzt. Man beobachte, ob die blaue Farbe 5 Minuten bestiandig ist.

Darstellung der Ergebnisse

Bedeutung des Grenzwerttests

Verschwindet die Blaufarbung innerhalb fiinf Minuten, so ist der Test positiv, d. h. der
Gehalt an oxidierenden Stoffen, angegeben als Natriumnitrat ist héher als 5 mg/kg.

Anmerkungen
Man fiihre ein Blindversuch aus.

Die Ergebnisse zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommenerBestimmungen miissen
miteinander iibereinstimmen.

Die Indigokarminldsung soll bei Verwendung nicht alter als 60 Tage sein.

Entfiarbung bedeutet, daBl die Probe Nitrate und andere oxidierende Stoffe enthalten
kann; der Test muB} alsdann nach der ISO-Methode 3709-1976 ,,Phosphorsaure fiir indu-
strielle Verwendung (einschlieBlich Lebensmittel) — Bestimmung von Stickstoffoxiden
— spektrophotometrische Methode mit 3,4-Xylenol* wiederholt werden.

METHODE 14

BESTIMMUNG VON IN WASSER UNLOSLICHEN STOFFEN IN NATRIUMORTHO-

PHOSPHATEN (E 339) UND KALIUMORTHOPHOSPHATEN (E 340)

Zweck und Anwendungsbereich

Mit der Methode lassen sich die in

-— Mononatriumorthophosphat (E 339),
— Dinatriumorthophosphat (E 339),

—  Trinatriumorthophosphat (E 339),

— Monokaliumorthophosphat (E 340),
— Dikaliumorthophosphat (E 340),

— Trikaliumorthophosphat (E 340)

enthaltenen, in Wasser unloslichen Stoffe bestimmen.

Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode bestimmt man den Gehalt an in Wasser unlos-
lichen Stoffen.

Prinzip

Die Probe wird in Wasser geldst und durch einen Porzellan-Filtertiegel filtriert. Der gewa-
schene Riickstand wird getrocknet und gewogen.
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4. Geriite

4.1.  Tarierter Porzellan-Filtertiegel G 3 oder gleichwertiger (nicht aus Glas).

4.2, Exsikkator, mit riickaktiviertem Silikagel oder gleichwertigem Trocknungsmittel, mit
Feuchtigkeitsindikator.

4.3. Mit Thermostat auf 103° + 2 °C geregelter Ofen.
44. Polypropylenbecher 400 m.

45. Wasserbad, siedend.

5. Ausfithrung

10 g £ 10 mg des genau gewogenen Phosphats in 100 ml heiBem Wasser in einem Poly-
propylenbecher (4.4) 16sen, 15 Minuten lang auf dem siedenden Wasserbad (4.5) erhitzen
und dann die Losung durch den tarierten Filtertiegel (4.1) filtern. Den unléslichen Riick-
stand mit heiBem Wasser waschen und im Ofen bei 103° + 2 °C trocknen.

Nach zweistiindiger Trocknung im Exsikkator abkiihlen lassen und abwiegen. Man wie-
derhole das Trocknen, Abkiihlenlassen und Abwiegen, bis der Unterschied zwischen dem
Gewicht zweier aufeinanderfolgender Wagungen weniger als 0,5 mg betriigt. Sollte sich
die Masse vergroBern, so wird der Berechnung der niedrigste festgestellte Wert zugrunde

gelegt.
6. Darstellung der Ergebnisse
6.1. Berechnungsformel und -weise

Der Gehalt an in Wasser unloslichen Stoffen der Probe wird nach folgender Formel
berechnet:

m,
Mo x 100
wobei bedeuten:
m, = die Masse des Riickstands nach Trocknung in Gramm,

m, = die Masse der Probe in Gramm.

6.2. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 10 mg pro 100 g der Probe betragen.

METHODE 15

BESTIMMUNG DES PH-WERTES IN LEBENSMITTELZUSATZSTOFFEN

1. Zweck und Anwendungsbereich

Die Methode gibt allgemeine Anweisungen zur Bestimmung des pH-Wertes von Lebens-
mittelzusatzstoffen.
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4.2.

4.3.

5.1.

5.2

5.3.

5.4.

6.1.

Definition

Durch nachstehend beschriebene Methode erhdlt man den pH-Wert eines Zusatzstoffes.

Prinzip

Der pH-Wert einer wiBrigen Losung oder einer Aufschlimmung der Probe wird mit Hilfe
einer Glaselektrode, einer Bezugselektrode und einem nachgeschalteten elektronischen
pH-Meter bestimmt.

Reagenzien
Das Gerdt wird mit folgenden Pufferldsungen geeicht:

Pufferlosung pH 6,88 bei 20 °C, bestehend aus 0,05 mol./l Monokaliumorthophosphat
(KH,PO,) und 0,05 mol./l Dinatriumorthophosphat-Dihydrat (Na,HPO,-2H,0).

Pufferlésung pH 4,00 bei 20 °C, bestehend aus 0,05 mol./l Kaliumhydrogenphthalat
(C4H:KO,).

Pufferlosung pH 9,22 bei 20 °C, bestehend aus 0,05 mol./] Dinatriumtetraborat-Dicahy-
drat (Na,B,0, - 10H,0).

Gesittigte oder 3 mol./1 Kaliumchloridldsung zum Nachfiillen der Bezugselektrode.

Destilliertes Wasser, CO,-frei, mit einem pH-Wert zwischen 5 und 6.

Geriite
pH-Meter mit einer Genauigkeit von +0,01 pH.

Elektroden, kombinierte (Einstab-)Glaselektrode oder Einzel-Glaselektrode und Bezugs-
elektrode.

Magnetrithrwerk mit Riihrstabchen und eventueller Heizvorrichtung.

Thermometer mit einem Bereich von 0—100 °C.

Ausfiihrung

Eichung des pH-Mefgerits

Die Glaselektroden sind nach Herstellerangaben zu befestigen. Die Eichung der Glas-
elektroden ist regelmiaBig auf die Skala des pH-MeBgerits mit Hilfe von Pufferlosungen
mit genau bekanntem pH-Wert abzugleichen.

Die Elektroden in Wasser waschen und sorgfiltig mit einem weichen Tuch abtrocknen
oder aber die Elektroden mit Wasser abspiilen und zweimal nacheinander mit der MeB16-
sung oder der Eichlosung abspiilen und sie anschlieBend in die MeBlosung oder in die
Eichldsung legen.

Hat die MeBlésung einen sauren pH-Wert, dann sind zur Kontrolle des pH-Werts die
Pufferlésungen mit pH 4 (4.1.2) und mit pH 6,88 (4.1.1) zu verwenden.

Hat die MeBlosung einen basischen pH-Wert, dann sind zur Kontrolle des pH-Werts die
Pufferlésungen mit pH 9,22 (4.1.3) und mit pH 6,88 (4.1.1) zu verwenden.
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6.2. Bestimmung der MeBlosung

Die Konzentration der MeBlosung oder die Herstellung der Gebrauchslosung miissen
den Richtlinien der Gemeinschaft iiber Lebensmittelzusatzstoffe entsprechen.

Die MeB16sung nach Vorschrift herstellen und unter Rithren auf 20 °C einstellen.

Rihren einstellen und die Glaselektroden in die Lésung legen. Nach zwei Minuten den
pH-Wert auf dem pH-Meter ablesen.

7. Darstellung der Ergebnisse

7.1. Wiederholbarkeit

Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zweier, unter denselben Bedingungen, durch
denselben Analytiker, an derselben Probe parallel vorgenommener Bestimmungen darf
nicht mehr als 0,05 pH-Einheiten sein.

8.7 Anmerkungen

Diese Methode ist nur dort anwendbar, wo in Richtlinien der Gemeinschaft pH-Kriterien
fiir in Wasser geloste oder aufgeschlimmte Lebensmittelzusatzstoffe festgelegt sind.



