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10.9.1981 UREDNI VESTNIK EVROPSKYCH SPOLECENSTVI L 2571

PRVNI SMERNICE KOMISE
ze dne 28. ¢ervence 1981,

kterou se stanovi analytické metody SpoleCenstvi, jimiZ se ovéfuje splnéni kritérii pro Cistotu
u nékterych pridatnych litek pouzitych v potravinich

(81/712/EHS)

KOMISE EVROPSKYCH SPOLECENSTVI,

s ohledem na Smlouvu o zaloZeni Evropského hospodafského
spolecenstvi,

s ohledem na smérnici Rady ze dne 23. fjna 1962
o sblizovani pravnich predpisti clenskych stati tykajicich se
barviv povolenych pro pouziti v potravinach urcenych k lidské
spotiebé ('), naposledy pozménénou smérnici 78/144[EHS (),
a zejména na cl. 11 odst. 2 uvedené smérnice,

s ohledem na smérnici Rady 64/54/EHS ze dne 5. listopadu
1963 o sblizovani pravnich pfedpist ¢lenskych stitd tykajicich
se konzervantti povolenych pro pouziti v potravinich urcenych
k lidské spotiebé (), naposledy pozménénou smérnici
79/40/EHS (*), a zejména na ¢l. 8 odst. 2 uvedené smérnice,

s ohledem na smérnici Rady 70/357/EHS ze dne 13. Cervence
1970 o sblizovani préavnich pfedpist clenskych stdta tykajicich
se antioxidantti povolenych pro pouziti v potravindch urcenych

1

() Uk vést. ¢ 115, 11.11.1962, 5. 2645/62.
() UF. vést. L 44, 15.2.1978, s. 20.

¢) U vést. ¢. 12, 27.1.1964, s. 161/64.

() UF. vést. L 13, 19.1.1979, s. 50.

k lidské spotiebé (), naposledy pozménénou smérnici
78/143[EHS (°), a zejména na ¢l. 5 odst. 2 uvedené smérnice,

vzhledem k tomu, Ze vyse uvedené predpisy stanovi, Ze budou
stanoveny analytické metody Spolecenstvi, jimiZ se bude ové-
fovat splnéni obecnych a specifickych kritérii pro Eistotu
u vySe uvedenych pfidatnych latek;

vzhledem k tomu, Ze by nyni méla byt pfijata prvni fada
metod, jejichz studium bylo ukonceno;

vzhledem k tomu, Ze opatieni této smérnice jsou v souladu se
stanoviskem Stdlého vyboru pro potraviny,

PRIJALA TUTO SMERNICI:

Clanek 1

Clenské stity stanovi, Ze analyzy, jimiz se ovéfuje splnéni
obecnych a specifickych kritérii pro ¢istotu u nékterych pii-
datnych latek pouzitych v potravindch, museji byt provadény
metodami, které jsou popsiny v piiloze II a jejichZ oblast
ptisobnosti je stanovena v pifloze I.

’) Uf vést. L 157, 18.7.1970, s. 31.
) UL vést. L 44, 15.2.1978, s. 18.

—_—
3
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Cldnek 2 V Bruselu dne 28. cervence 1981.

Clenské stity uvedou v Géinnost pravni a spravni predpisy
nezbytné pro dosazeni souladu s touto smérnici nejpozdéji do
20. tnora 1983. Neprodlené o nich uvédomi Komisi.
Za Komisi

Cldnek 3 Karl-Heinz NARJES

Tato smérnice je urCena clenskym sttim. clen Komise
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PRILOHA 1

PREDMET ANALYTICKYCH METOD SPOLECENSTVI, JIMIZ SE OVERUJE SPLNENI KRITERIf PRO CISTOTU

IL1.

IL1.

I1.2.

II1.3.

I1L.4.

IIL5.

1IL.6.

1IL.7.

IV.1.

V.2

IV.3.

IV.4.

U URCITYCH PRIDATNYCH LATEK POUZITYCH V POTRAVINACH

. UVOD

II. BARVIVA

Stanoveni latek extrahovatelnych diethyletherem ze sulfonovanych organickych barviv rozpustnych ve vodg, jez
jsou pouZivdna v potravindch, podle piilohy II metody 1.

IIl. KONZERVANTY

Stanoveni kyseliny mravenci, mravencani a dalsich oxidovatelnych necistot v kyseliné octové (E 260), octanu
draselném (E 261), dioctanu sodném (E 262) a octanu vdpenatém (E 263) podle piilohy II metody 2.

Stanoveni netékavych latek v kyseliné¢ propionové (E 280) podle piilohy II metody 3.

Stanoveni bytku hmotnosti susenim u dusitanu sodného (E 250) podle pfilohy II metody 4.

Ditkaz nadlimitniho mnozstvi pro kyselinu salicylovou v ethylphydroxybenzodtu (E 214), ethylphydroxyben-
zodtu sodném (E 215), npropylphydroxybenzodtu (E 216), npropylphydroxybenzodtu sodném (E 217), me-
thylphydroxybenzodtu (E 218) a methylphydroxybenzodtu sodném (E 219) podle piilohy II metody 5.

Stanoveni volné kyseliny octové v dioctanu sodném (E 262) podle ptilohy II metody 6.

Stanoveni octanu sodného v dioctanu sodném (E 262) podle piilohy II metody 7.

Dukaz nadlimitniho mnozstvi aldehydii v kyseliné sorbové (E 200), v sorbanu sodném, draselném a vapenatém
(E 201, E 202, E 203) a v kyseliné propionové (E 280) podle piilohy II metody 8.

IV. ANTIOXIDANTY

Stanoveni poctu peroxidovych skupin lecitind (E 322) podle piilohy II metody 9.

Stanoveni latek nerozpustnych v toluenu obsazenych v lecitinu (E 322) podle piilohy II metody 10.

Ditikaz nadlimitntho mnozstvi redukujicich litek v mlé¢nanu sodném, draselném a vdpenatém (E 325, E 326, E
327) podle piilohy II metody 11.

Stanoveni tékavych kyselin v kyseliné orthofosforecné (E 338) podle ptilohy II metody 12.
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IV.5.  Dikaz nadlimitntho mnozZstvi dusi¢nant v kyseliné orthofosforecné (E 338) podle prilohy II metody 13.
IV.6.  Stanoveni litek nerozpustnych ve vodé v orthofosforecnanu sodném, disodném a trisodném
a orthofosfore¢nanu draselném, didraselném a tridraselném (E 339(i), E 339(ii), E 339(iii), E 340(i), E 340(i),
E 340(ii)) podle piilohy II metody 14.
V. OBECNE
V.1.

Stanoveni pH v potravindiskych piidatnych latkdch podle p¥ilohy II metody 15.
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PRILOHA Il

ANALYTICKE METODY TYKAJICI SE KRITERI[ PRO CISTOTU POTRAVINARSKYCH PRIDATNYCH LATEK

1.1.

1.2.

1.3.

2.1.

2.1.1.

2.2

3.1.

3.2.

4.1.

UvoD

Pfiprava analyzovaného vzorku
Obecné
Mnozstvi laboratorntho vzorku urceného k analyze musi byt obvykle 50 g, pokud neni pro specifické

stanoveni pozadovano vétsi mnoZzstvi.

Priprava vzorku

Vzorek musi byt pfed analyzou zhomogenizovan.
Uchovdni

Pripraveny vzorek musi byt vidy uchovdn ve vzduchotésné a vlhkotésné nddobé a musi byt skladovdn tak, aby
se zabrénilo jeho poskozeni.

Reakéni ¢inidla
Voda

Pokud je zminéna voda pro roztoky, fedéni nebo promyvéni, mini se destilovand voda nebo demineralizovand
voda alesponi rovnocenné Cistoty.

Pokud jsou zminény ,roztok nebo ,fedéni”, aniz je uveden dalsi Udaj o reakénim cinidle, mini se vodny
roztok.

Chemikdlie

Pokud neni stanoveno jinak, museji byt viechny chemikalie analytické cistoty.

Zarizeni

Seznam zarizeni

Seznam zafizeni obsahuje pouze polozky pro zvldstni pouziti a polozky se zvldstni specifikaci.

Analytické vdhy

Analytickymi vdhami se rozuméji vahy s citlivosti 0,1 mg nebo vyssi.

Vyjadfeni vysledkit

Vyisledky

Vysledky uvedené v tfedni zprdvé o analyze museji byt primérnou hodnotou nejméné dvou stanoveni, jejichz
opakovatelnost je uspokojiva.
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4.2.

4.3.

Vypocet procent

Pokud nenf stanoveno jinak, musi byt vysledky vyjadieny v procentech hmotnosti ptivodniho vzorku tak, jak
byl ptijat do laboratote.

Pocet platnych cislic

Pocet platnych ¢islic takto vyjadieného vysledku se musi Fidit pfesnosti metody.

METODA 1

STANOVENI LATEK EXTRAHOVATELNYCH DIETHYLETHEREM ZE SULFONOVANYCH ORGANICKYCH BARVIV

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

ROZPUSTNYCH VE VODE A URCENYCH PRO POTRAVINY

Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovuji ldtky, které lze extrahovat diethyletherem ze sulfonovanych organickych barviv,
kterd nebyla smichdna s Zddnym nosicem.

Definice

Slouceniny extrahovatelné diethyletherem: obsah ldtek, jak je stanoven predepsanou metodou.

Podstata metody

Extrakce barviva diethyletherem a vdZeni extrahovaného zbytku po odpateni etheru.

Reakéni ¢inidla

Diethylether, bez vody, bez peroxidu (vysuSeny pomoci Cerstvé kalcinovaného chloridu vdpenatého).

Piistroje a pomiicky

Soxhlettv pristroj s bankou.

Exsikdtor obsahujici Cerstvé aktivovany silikagel nebo rovnocenny vysouse¢ s indikdtorem vlhkosti.
Analytické véhy.

Susdrna, regulovand termostatem na 85 + 2 °C.

Postup

Na kousek filtra¢ntho papiru se s pfesnosti na 10 mg navazi asi 10 g vzorku barviva. Papir se slozi, umisti se
do papirové extrakéni patrony, kterd se uzavie nemastnou vatou. Extrahuje se diethyletherem (4.1 Sest hodin
v Soxhletové extrakénim piistroji (5.1.). Ether se odpaif pfi co nejniz$i teploté. Predem zvdZend Soxhletova
banka se spolu se zbytkem umisti do suSdrny (5.4.) a susi se 20 minut pii teploté 85 + 2 °C. Banka se
premisti do exsikdtoru (5.2.), volné se piikryje vickem a nechd se vychladnout. Barika a zbytek se zvdzi.
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7.1.

7.2.

Suseni a vézeni se opakuje, dokud se dvé po sobé jdouci vazeni nelisi 0 méné nez 0,5 mg. Pokud dojde ke
zvySeni hmotnosti, pouZije se pii vypoctu nejnizsi zaznamenany odecet.

Vyjadfeni vysledkii

Vzorec a metoda vypoctu

Obsah latek extrahovatelnych etherem vyjddreny v procentech vzorku je ddn vzorcem:

m; x 100
mo
kde:
m, = mnozstvi zbytku po odpafeni (g)
m, = podatecni mnozstvi odebraného vzorku (g).

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provadénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 20 mg na 100 g vzorku.

METODA 2

STANOVEN{ KYSELINY MRAVENCI, MRAVENCANU A DALSICH OXIDOVATELNYCH NECISTOT V KYSELINE

OCTOVE (E 260), OCTANU DRASELNEM (E 261), DIOCTANU SODNEM (E 262) A OCTANU VAPENATEM (E 263)

Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovi kyselina mravenci, mravencany a dalsi oxidovatelné necistoty, vyjadiené jako kyselina
mravenci:

— v kyseliné octové (E 260),
— v octanu draselném (E 261),
— v dioctanu sodném (E 262),

— v octanu vapenatém (E 263).

Definice

Obsah kyseliny mravendi, mravencanti a dalsich oxidovatelnych necistot: obsah kyseliny mravenéi, mravencanti
a dalsich oxidovatelnych necistot, jak je stanoven predepsanou metodou.

Podstata metody

Pasobenim prebytku manganistanu draselného na roztok vzorku v alkalickém prostiedi se vytvoif oxid
manganicity. Oxid manganicity a piebytek manganistanu draselného jsou stanoveny jodometricky v kyselém
prostiedi a koncentrace oxidovatelnych necistot se vypocte a vyjadii jako kyselina mravenéi.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Reaké¢ni ¢inidla

Jodid draselny.

Manganistan draselny: 0,02 mol/l.
Uhlicitan sodny (bezvody).
Thiosiran sodny: 0,1 mol/l.
Roztok $krobu (asi 1 % m/V).

Ziedénd kyselina sirové: do vody se pfidd 90 ml kyseliny sirové (p,, = 1,84 g/ml) a ziedi se 1:1.

Piistroje a pomiicky
Vrouci vodni ldzen.

Analytické véhy.

Postup

Pokud je vzorkem volnd kyselina, navazi se s pfesnosti na 10 mg asi 10 g vzorku, zfedi se 70 ml vody a pridd
se roztok obsahujici 10 g bezvodého uhlicitanu sodného (4.3.) ve 30 ml vody. Pokud je vzorkem stl, navdzi se
s presnosti na 10 mg asi 10 g vzorku a rozpusti se ve 100 ml vody. Pfidd se 1 g bezvodého uhli¢itanu
sodného (4.3.) a protfepe se, aby se rozpustil. Pfidd se 20 ml manganistanu draselného (4.2.) o koncentraci
0,02 mol/l a 15 minut se zahiivd na vrouci vodni ldzni. Smés se ochladi. Pfidd se 50 ml zfedéné kyseliny
sirové (4.6.) a 0,5 g jodidu draselného (4.1.). Smés se michd krouzivym pohybem, dokud se veskery vysrdzeny
oxid manganicity znovu nerozpusti. Titruje se thiosiranem sodnym (4.4.) o koncentraci 0,1 mol/l do svétle
zlutého zbarveni roztoku. Pfidd se nékolik kapek skrobového roztoku (4.5) a v titraci se pokracuje, dokud
roztok neni bezbarvy.

Vyjadfeni vysledkit

Vzorec a metoda vypoctu

Procentudlni obsah kyseliny mravenci, mravencant a dalich oxidovatelnych necistot vyjadeny jako kyselina

mravendi je ddn vzorcem:
2,3b <1 00a )
X | ——=V
my b

kde:

a = molarita manganistanu draselného,

b = molarita thiosiranu sodného,

m, = pocdtecni hmotnost odebraného vzorku (g),

V = objem thiosiranu sodného o koncentraci 0,1 mol/l spotiebovaného pii titraci (ml).
Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provadénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 5 mg na 100 g vzorku.
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8.1.

8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Pozndmky

Objem 11,3 ml thiosiranu sodného o koncentraci 0,1 mol/l odpovidd 0,2 % kyseliny mravenci v 10 g vzorku.

Pokud nejsou piitomny zddné mravencany, je spotieba 20 ml, ale pokud je pfitomno vice nez 0,27 % (m/m)
kyseliny mravendi, neni pfebytek manganistanu draselného dostatecny a pii titraci se spotfebuje staly minimdln{
objem 8 ml. V tomto piipadé se stanoveni zopakuje s mensim mnozstvim vzorku.

METODA 3

STANOVENI NETEKAVYCH LATEK V KYSELINE PROPIONOVE (E 280)

Pfedmét a oblast pouziti

Touto metodou se stanovi netékavé litky v kyseling propionové (E 280).

Definice

Obsah netékavych ldtek v kyseling propionové: obsah netékavych latek, jak je stanoven pfedepsanou metodou.

Podstata metody

Vzorek se odpaif a poté susi pii teploté 103 £ 2 °C a zbytek se stanovi gravimetricky.

Pfistroje a pomiicky

Odparovaci miska porceldnovd nebo platinovd o dostatecném objemu, aby pojala 100 g vzorku.

Susdrna, elektricky vyhfivand, regulovand termostatem na 103 + 2 °C.

Analytické véhy.

Vrouci vodni lazen.

Exsikdtor obsahujici Cerstvé aktivovany silikagel nebo odpovidajici vysousedlo s indikdtorem vlhkosti.

Postup

Do piedem vysuSené a zvaZené misky (4.1.) se s pfesnosti na 0,1 g navazi 100 g vzorku kyseliny propionové.
Odpatuje se nad vrouci vodni ldzni (4.4.) v digestofi. Po odpafeni veskeré kyseliny propionové se umisti na
jednu hodinu do susdrny (4.2.) pii teploté 103 + 2 °C. Umisti se do exsikdtoru a nechd se vychladnout a poté
se zvazi. Zahfivani, vychladnuti a vdZeni se opakuje, dokud neni rozdil mezi dvéma po sob¢ jdoucimi vdZenimi
mensi nez 0,5 mg. Pokud dojde ke zvySeni hmotnosti, pouzije se pfi vypoctu nejnizsi zaznamenany odecet.
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6.1.

6.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Vyjadfeni vysledkit

Vzorec a metoda vypoctu

Obsah netékavych ldtek vypocitany jako procento vzorku je ddn vzorcem:

100 x m;
mo

kde:

m, = hmotnost zbytku po odpafeni (g),
m, = hmotnost odebraného vzorku (g).
Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 5 mg na 100 g vzorku.

METODA 4

STANOVENI UBYTKU HMOTNOSTI SUSENIM U DUSITANU SODNEHO (E 250)

Predmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovi dbytek hmotnosti suSenim u dusitanu sodného (E 250).

Definice

Obsah vlhkosti v dusitanu sodném; tibytek hmotnosti susenim, jak je stanoveno ptedepsanou metodou.

Podstata metody

Ubytku hmotnosti susenim se dosdhne zahifvinim v susdrné pfi teploté 103 + 2 °C, vizenim a vypoétem
ubytku hmotnosti.

Pfistroje a pomiicky
Susdrna, elektricky vyhiivand, regulovand termostatem na 103 + 2 °C.

Miska na vazeni, s plochym dnem, sklenénd, o priméru 60 az 80 mm a hloubce alespon 25 mm, s volnym
vickem.

Exsikdtor obsahujici Cerstvé aktivovany silikagel nebo odpovidajici vysousedlo s indikdtorem obsahu vlhkosti.

Analytické vihy.

Postup

Z misky na vdZeni (4.2.) se sejme vicko a miska i vicko se hodinu zahfivaji v susdrné (4.1.) pii 103 + 2 °C.
Miska (4.2.) se piikryje vickem, umisti se do exsikdtoru (4.3.) a nechd se vychladnout na teplotu mistnosti.
Prikrytd miska (4.2.) se zvdzi s presnosti na 10 mg. Do misky s vickem se s pfesnosti na 10 mg navazi asi
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6.1.

6.2.

10 g vzorku. Vicko se sejme a miska (4.2) i vicko se umisti na jednu hodinu do susdrny (4.1 pii teploté
103 £ 2 °C. Miska se znovu piikryje vickem a nechd se v exsikdtoru (4.3.) vychladnout na teplotu mistnosti.
Zvézi se s presnosti na 10 mg. Zahfivani, vychladnuti a vdZeni se opakuje, dokud rozdil mezi dvéma po sobé

zaznamenany odecet.

Vyjddfeni vysledka

Vzorec a metoda vypoctu
Ubytek hmotnosti susenfm pocitany jako procento hmotnosti vzorku je ddn vzorcem:

100 x (I’l’lz — 1’1’13)
(mg —my)

kde:

m, = hmotnost misky (g),

m, = hmotnost misky a vzorku pfed susenim (g),
m, = hmotnost misky a vzorku po vysueni (g).
Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 100 mg na 100 g vzorku.

METODA 5

DUKAZ NADI;IMITNI’HO MNOZSTVf KYSELINY SALICYLOVE V ETHYLpHYDROXYBENZOATU (E 214), ETHYLpHYD-
ROXYBENZOATU SODNEM (E 215), nPROPYLpHYDROXYBENZOATU (E 216), nPROPYLpHYDROXYBENZOATU
SODNEM (E 217), METHYLpHYDROXYBENZOATU (E 218) A METHYLpHYDROXYBENZOATU SODNEM (E 219)

Predmét a oblast pouZziti

Touto metodou se zjisti pfitomnost kyseliny salicylové v ethylphydroxybenzodtu (E 214), npropylphydroxyben-
zodtu (E 216) a methylphydroxybenzodtu (E 218) a jejich sodnych solich (E 215, E 217, E 219).

Definice

Zjisténi pritomnosti kyseliny salicylové v limitni koncentraci: vysledek dikazu nadlimitniho mnozstvi, jak je
stanoven pfedepsanou metodou.

Podstata metody

Reakei siranu amonnozelezitého s roztokem vzorku vznikne fialové zabarveni. Jeho intenzita se porovniva
s intenzitou zabarven{ vzniklou reakei srovnavactho roztoku.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

6.1.

6.1.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

7.1.

7.2.

7.3.

Reakéni ¢inidla

Roztok siranu amonnozelezitého, 0,2 % (m/V). Pfipravi se rozpusténim 0,2 g dodekahydratu siranu amonno-
zelezitého v 50 ml vody, pfiddnim 10 ml 10 % (V/V) kyseliny dusi¢né a ziedénim vodou na 100 ml.

Ethanol, 95 % (V/V).
Roztok kyseliny salicylové, 0,1 g/l

Kyselina sirovd, 1 mol/l.

Pfistroje a pomiicky

Nesslerovy vilce s délenim na 50 ml. Celkovy objem piiblizné¢ 60 ml.

Postup
Vzorky ethylnpropyl a methylphydroxybenzodtu

S presnosti na 1 mg se navdzi 0,1 g vzorku a rozpusti se v 10 ml 95 % (m/V) ethanolu (4.2.). Roztok se
pievede to odmérného Nesslerova vélce (5.1.) a zfedi se vodou na 50 ml. Zamichd se a pfi michdni se pridd
1 g siranu amonnozelezitého (4.1.). Nechd se minutu stdt.

Soucasné se zopakovanim postupu 6.1.1. pfipravi srovndvaci roztok, ale 0,1 g vzorku se nahradi 1 ml roztoku
kyseliny salicylové (4.3.).

Zabarveni roztoku vzorku se porovnd se zabarvenim srovndvactho roztoku.

Vzorky sodnyich soli ethylnpropyl a methylphydroxybenzodtu

Zopakuje se postup 6.1.1., pfed zfedénim na 50 ml se provede okyseleni kyselinou sirovou (4.4.) o koncentraci
1 mol/l na pH 5.

Zopakuje se postup 6.1.2.

Zopakuje se postup 6.1.3.

Vyjadfeni vysledkit

Vyhodnoceni ditkazu nadlimitniho mnoZstvi

Pokud je nacervenale fialovd barva ve zkumavce s roztokem vzorku intenzivnéjsi nez barva ve zkumavce se
srovnavacim vzorkem, je zkouska pozitivni a vzorek obsahuje vice nez 0,1 % kyseliny salicylové.

Citlivost

Mezi detekce je 30 mg kyseliny salicylové na 100 g vzorku.

Pozndmky

Vysledky dvou diikazti nadlimitniho mnozstvi provadénych soucasné nebo rychle za sebou se stejnym vzorkem
a stejnym analytikem za stejnych podminek musi byt stejné.
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METODA 6

STANOVENI VOLNE KYSELINY OCTOVE V DIOCTANU SODNEM (E 262)

1. Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovi kyselina octovd v dioctanu sodném (E 262).

2. Definice

Obsah kyseliny octové: obsah kyseliny octové, jak je stanoven predepsanou metodou.

3. Podstata metody
Piima titrace kyseliny octové ve vzorku odmérnym roztokem hydroxidu sodného za pouziti fenolftaleinu jako
indikdtoru.

4, Reakéni ¢inidla

4.1. 1 % (m/V) roztok fenolftaleinu v ethanolu.

4.2. Hydroxid sodny, 1 mol/l.

5. Pristroje a pomiticky

5.1. Analytické vihy.

6. Postup

S presnosti na 1 mg se navazi asi 3 g vzorku a rozpusti se v asi 50 ml vody. Pfidaji se dvé nebo tii kapky
indikdtorového roztoku fenolftaleinu (4.1.) a titruje se hydroxidem sodnym (4.2.) o koncentraci 1 mol/l, dokud
Cervené zabarveni nepretrvd 5 sekund.

7. Vyjddfeni vysledki

7.1. Vzorec a metoda vypoctu

Obsah kyseliny octové v procentech hmotnosti vzorku je din vzorcem:

6,005 x V xc
my
kde:
V= spotiebovany objem hydroxidu sodného (4.2.) (ml),
¢ = koncentrace roztoku hydroxidu sodného (mol/l),
m, = pocatecni hmotnost odebraného vzorku (g).

7.2. Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 500 mg na 100 g vzorku.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Pozndmka

K titraci 3 g vzorku obsahujictho ¢tyficet procent kyseliny octové je potieba 20 ml hydroxidu sodného
o koncentraci 1 mol/l.

METODA 7

STANOVENI OCTANU SODNEHO V DIOCTANU SODNEM (E 262)

Predmét a oblast pouziti

Touto metodou se stanovi octan sodny a voda, vyjadiené jako octan sodny, v dioctanu sodném (E 262).

Definice

Obsah octanu sodného: obsah octanu sodného a vody vyjddienych jako octan sodny, jak je stanoven
predepsanou metodou.

Podstata metody

Vzorek se rozpusti v ledové kyseliné octové a titruje se odmérnym roztokem kyseliny chloristé pfi pouziti
krystalové violeti jako indikdtoru.

Reakéni Cinidla

Ledova kyselina octovd p, .. = 1,049 g/ml (pro bezvodé titrace).

Krystalovd violet C.I. 42555, 0,2 % (m/V) indikdtorovy roztok v ledové kyseliné octové.
Hydrogenftalan draselny, C,;H.KO,.

Anhydrid kyseliny octové (CH,CO),0.

Kyselina chloristd o koncentraci 0,1 mol/l, v ledové kyseliné octové. Musi byt pfipravena a standardizovina
nasledujicim zptisobem:

Do 1000 ml odmérné bariky se sklenénou zabrousenou zitkou se navdzi P (g) roztoku kyseliny chloristé.
Mnozstvi P se vypocte ze vzorce:

1004,6
p=—"
m

koncentrace 70 az 72 % m/m). Pfidd se asi 100 ml ledové kyseliny octové a poté postupné v malych davkach
mnozstvi Q (g) anhydridu kyseliny octové. Béhem priddvani se smés neustdle michd a chladi. Mnozstvi Q muze
byt vypocteno ze vzorce:
(567 x P) — 5695

a

Q=

kde P je navdzené mnozstvi kyseliny chloristé a a je koncentrace v procentech (m/m) anhydridu kyseliny
octové. Banka se zazitkuje a nechd se 24 hodin stit na temném misté, poté se pfidd dostate¢né mnozstvi
ledové kyseliny octové, aby se ziskalo 1000 ml roztoku. Roztok pfipraveny touto cestou je prakticky bezvody.
Roztok se standardizuje hydrogenftalanem draselnym timto zpiisobem:
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5.1.

7.1.

7.2.

1.

S presnosti na 0,1 mg se navdzi asi 0,2 g hydrogenftalanu draselného pfedem vysuseného 2 hodiny pii
110 °C a v titra¢ni barice se za mirného zahfivani rozpusti ve 25 ml ledové kyseliny octové. Ochladi se, pridaji
se dvé kapky 0,2 % (m/m) roztoku krystalové violeti (4.2.) v ledové kyselingé octové a titruje se roztokem
kyseliny chloristé, dokud se barva indikdtoru nezméni na svétle zelenou. Za pouziti stejného objemu
rozpoustédel se provede slepd titrace a hodnota slepého pokusu se odecte od hodnoty zjisténé pii skute¢ném
stanoveni. Kazdych 20,42 mg hydrogenftalanu draselného odpovidd 1 ml kyseliny chloristé o koncentraci 0,1
mol/L.

Pistroje a pomiicky

Analytické vahy.

Postup

S piesnosti na 0,5 mg se navdzi asi 0,2 g vzorku a rozpusti se v 50 ml ledové kyseliny octové (4.1.). Prida se
nékolik kapek indikdtorového roztoku krystalové violeti (4.2) a titruje se do svétle zeleného zabarveni
odmérnym roztokem kyseliny chloristé (4.5.) o koncentraci 0,1 mol/l

Vyjadfeni vysledkii
Vzorec a metoda vpoctu

Obsah octanu sodného ve smyslu bodu 2 vyjadfeny v procentech hmotnosti vzorku, je din vzorcem podle
tohoto vzorce:

8,023 x Vx ¢
mo

kde:

V = objem spotiebovaného odmérného roztoku kyseliny chloristé (4.5.) (ml),
¢ = molarita roztoku kyseliny chloristé (4.5.),

m, = pocatecni hmotnost odebraného vzorku (g).

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni, provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 1,5 g na 100 g vzorku.

Pozndmky

Reakeni cinidla pouzivand v této metodé jsou toxickd a vybusnd a vyzaduji opatrné zachdzeni.

METODA 8

DUKAZ NADLIMITN{HO MNOZSTVI ALDEHYDU V KYSELINE SORBOVE (E 200) V SORBANU SODNEM, DRASEL-
NEM A VAPENATEM (E 201, E 202, E 203) A V KYSELINE PROPIONOVE (E 280)

Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se zjisti piitomnost aldehydti vyjadfenych jako formaldehyd:
— v kyseliné sorbové (E 200),
— v sorbanu sodném, draselném a vépenatém (E 201, E 202, E 203),

— v kyseliné propionové (E 280).
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

6.3.

Definice

Zjisténi piitomnosti aldehydd v limitni koncentraci: vysledek dikazu nadlimitntho mnozstvi, jak je stanoven
predepsanou metodou.

Podstata metody

Aldehydy ve zkuSebnim roztoku a formaldehyd ve srovndvacim roztoku reaguji se Schiffovym ¢inidlem za
vzniku Cervené zabarvenych komplexd, jejichz intenzity se porovnaji.

Reakéni Einidla

Odmérny roztok formaldehydu (0,01 mg/ml): piipravi se zfedénim koncentrovaného roztoku formaldehydu
(400 mg/ml).

Schiffovo ¢inidlo.

Postup

S piesnosti na 1 mg se navaz asi 1 g vzorku, pfidd se 100 ml vody a protiepe se. V piipadé potieby se
roztok zfiltruje a k 1 ml filtrdtu nebo vzorku se pfidd 1 ml Schiffova cinidla (4.2). Soucasné se k 1 ml
srovnavaciho roztoku formaldehydu pfidd 1 ml Schiffova ¢inidla (4.2.).

Zabarveni roztoku vzorku se porovnd se zabarvenim srovndvactho roztoku.

Vyjddfeni vysledka

Vyhodnoceni ditkazu nadlimitniho mnoZstvi

Pokud je Cervené zabarveni ve zkumavce s roztokem vzorku intenzivnéj$i nez zabarveni ve zkumavce se
srovnavacim roztokem, je zkouska pozitivni a vzorek obsahuje vice nez 0,1 % aldehydd vyjidfenych jako
formaldehyd.

Citlivost

Mezi detekce této zkousky je 30 mg formaldehydu na 100 g vzorku.

Pozndmky

Vysledky dvou diikazt nadlimitniho mnozstvi, které jsou provddény soucasné nebo rychle po sobé ve stejném
vzorku a stejnym analytikem za stejnych podminek musi byt stejné.

METODA 9

STANOVEN{ PEROXIDOVEHO CISLA LECITINU (E 322)

Pfedmét a oblast pouziti

Touto metodou se stanovi peroxidové &islo lecitind (E 322).

Definice

Peroxidové &islo lecitinti: vysledek stanoveny piedepsanou metodou.
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3. Podstata metody
Oxidace jodidu draselného peroxidy lecitinu a titrace uvolnéného jodu odmérnym roztokem thiosiranu
sodného.

4. Reakéni ¢inidla

41. Ledovd kyselina octovd.

4.2. Chloroform.

4.3. Jodid draselny.

4.4, Thiosiran sodny, 0,1 mol/l nebo 0,01 mol/l.

4.5. Roztok $krobu (asi 1 % (m/V)).

5. Pfistroje a pomiicky

5.1. Analytické vihy.

5.2. Aparatura, viz obrazek, kterd se skldda ze:

5.2.1.  100ml banky s kulatym dnem;

5.2.2.  zpétného chladice;

5.2.3.  sklenéné trubicky, 250 mm dlouhé s vnitfnim primérem 22 mm, se sklenénymi zabrousenymi zdtkami;

5.2.4. mikrokddinky (vnéjsi rozméry: pramér 20 mm a vyska 35 az 50 mm).

6. Postupy

6.1. Do 100ml barky (5.2.1) se nalije 10 ml ledové kyseliny octové (4.1) a 10 ml chloroformu (4.2.). Nasadi se
sklenénd trubicka (5.2.3) a zpétny chladi¢ (5.2.2.) a smés se mirné vaif 2 minuty, aby se vypudil veskery
rozpustény vzduch. 1 g jodidu draselného (4.3.) se rozpusti v 1,3 ml vody a tento roztok se piidd ke smési
v barice (5.2.1.), pfitom se dbd na to, aby nedoslo k pferuseni varu.

Pokud se v této fazi objevi zluté zabarveni, musi byt stanoveni zruseno a musi byt zopakovino s Cerstvymi
reakénimi Cinidly.

6.2. S piesnosti na 1 mg se navazi asi 1 g vzorku a po dalsich dvou minutich varu se navdzeny vzorek pfidd
k obsahu banky (5.2.1.), opét se musi dbdt na to, aby nedoslo k pferudeni varu. Za timto tcelem by mél byt
vzorek ulozen v mikrokddince (5.2.4.) s vhodné tvarovanym dnem, jak je zobrazeno na schématu, kterd mize
byt spusténa sklenénou trubici pomoci sklenéné tycinky (5.2.3.). Chladi¢ (5.2.2) mdzZe byt na kritky cas
odstranén. Ve vafeni se pokracuje daldi tfi az ctyfi minuty. Zahiivani se skon¢i a ihned se odpoji chladic
(5.2.2.). Sklenénou trubickou (5.2.3.) se rychle pfidd 50 ml vody. Sklenénd trubicka (5.2.3.) se odstrani a barka
(5.2.1) se pod vodovodem ochladi na teplotu mistnosti. Titruje se thiosiranem sodnym (0,1 mol/l nebo 0,01
molfl) (4.4), dokud vodni vrstva nezméni barvu na svétle zlutou. P¥idd se 1 ml roztoku skrobu (4.5)
a v titraci se pokracuje, dokud nezmizi modré zbarveni. Baika (5.2.1.) se béhem titrace diikladné protfepava,
aby se zajistila Gplnd extrakce jodu z nevodné vrstvy.
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6.3.

7.2.

8.2.

Hodnota slepé titrace se ziskd zopakovanim celého postupu 6.1. a 6.2., ale bez pfidani vzorku.

Vyjadfeni vysledka
Vzorec a metoda vypoctu
Peroxidové ¢islo vzorku v miliekvivalentech na kilogram je ddno vzorcem:

1000 x a x (V3 —V,)
mq

kde:

V, = objem roztoku thiosiranu spotiebovaného pfi titraci vzorku (6.2.) (ml),

V, = objem roztoku thiosiranu spotiebovaného pii titraci slepého vzorku (6.3.) (ml),
a = koncentrace thiosiranu sodného (mol/l),

m, = pocatecni hmotnost odebraného vzorku (g).

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nemd byt vét3i nez 0,5 (vyjadfeno jako peroxidové ¢islo v miliekvivalentech
na kilogram vzorku).

Pozndmky

Volba koncentrace pouzitého thiosiranu sodného zavisi na ocekdvaném vysledku titrace. Pokud se spotiebuje
méné nez 0,5 ml roztoku thiosiranu sodného o koncentraci 0,1 molfl, opakuje se stanoveni s pouZitim
roztoku thiosiranu sodného o koncentraci 0,01 mol/l.

Stanoveni by nemélo byt provadéno na silném svétle.
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5.2.2. Zpény chladi¢

——
—
voon =| ;

Mikrok4dinka:

— vné&j3{ primér: 20 mm
5.2.3.  sklenénd trubice: —vydka: 35a% 50 mm
—délka: 250 mm

— vnitfnf primér: 22 mm

N

N 5.2.1. Baifika s kulatym dnem (100 ml)

Aparatura pro stanoven{ peroxidového &isla lecitint
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4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

6.2.

METODA 10

STANOVENI LATEK NEROZPUSTNYCH V TOLUENU OBSAZENYCH V LECITINECH (E 322)

Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovi latky nerozpustné v toluenu obsazené v lecitinech (E 322).

Definice

Obsah latek nerozpustnych v toluenu: obsah litek nerozpustnych v toluenu, jak je stanoven predepsanou
metodou.

Podstata metody

Vzorek se rozpusti v toluenu, zfiltruje se a zbytek se vysusi a zvazi.

Reakéni Einidla

Toluen

Pistroje a pomiicky

Kelimek s fritou, objem 30 ml, porosita G3 nebo rovnocenny.

Susdrna, elektricky vyhfivand a regulovand termostatem na 103 + 2 °C.

Vodni ldzeni, pracujici pii teploté nepfevysujici 60 °C.

Exsikdtor obsahujici Cerstvé aktivovany silikagel nebo rovnocenné vysousedlo s indikdtorem obsahu vlhkosti.
500ml konickd barka.

Vyvéva.

Analytické véhy.

Postup

Kelimek o obsahu 30 ml s fritou (5.1.) se vysusi v susdrné pii 103 = 2 °C (5.2.). Kelimek se pienese do
exsikdtoru (5.4.), nechd se vychladnout a poté se zvdzi.

Vzorek lecitint se po piipadném zahtati na vodni ldzni (5.3.) dikladné promichd. Do konické bariky (5.5.) se
s piesnosti na 1 mg opatrné navazi asi 10 g vzorku. Pfidd se 100 ml toluenu (4.1.) a smés se krouzivym
pohybem promichdvd, dokud se veskery lecitin zjevné nerozpusti. Roztok se zfiltruje pres kelimek s fritou
(5.1). Konickd banka (5.5) se vyplichne 25 ml toluenu (4.1) a vyplachy se proliji kelimkem (5.1.). Tento
postup se zopakuje s dalsimi 25 ml toluenu (4.1.). Pfebytek toluenu se z kelimku (5.1.) odstrani odstim.
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6.3.

6.4.

7.1.

7.2.

Kelimek (5.1.) se vysusi v susdrné (5.2.) dvé hodiny pii 103 + 2 °C. Umisti se do exsikdtoru (5.4.) a nechd se
vychladnout. Po vychlazeni se kelimek se zbytkem zvazi.

Postup 6.3. se opakuje, dokud neni rozdil mezi dvéma po sobé jdoucimi vdzenimi mensi nez 0,5 mg.

Vyjadfeni vysledki
Vzorec a metoda vypoctu

Obsah latek nerozpustnych v toluenu je ddn vzorcem:

100 (m2 — ml)
mop

kde:

m, = hmotnost prazdného kelimku (6.1 (g),

m, = hmotnost kelimku a zbytku (6.4 (g),

m, = pocatecni hmotnost odebraného vzorku (g).

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 30 mg na 100 g vzorku.

METODA 11

DUKAZ NADLIMITNIHO MNOZSTVI REDUKUJICICH LATEK V MLECNANU SODNEM, DRASELNEM A VAPENATEM

4.1.

4.2.

(E 325, E 326, E 327)

Predmét a oblast pouZziti

Zkouska slouzi ke kvantitativnimu dikazu redukujicich latek:
— v mléénanu sodném (E 325),

— v mléénanu draselném (E 326),

— v mléénanu vipenatém (E 327).

Definice

Diikaz redukujicich ldtek: vysledek dikazu nadlimitniho mnozstvi, jak je stanoven pfedepsanou metodou.

Podstata metody

Fehlingliv roztok je redukovan ldtkami vykazujicimi redukéni schopnost. Takovymi ldtkami jsou obvykle
redukujici cukry.

Reakéni Einidla

Fehlingav roztok A: 6,93 g pentahydritu siranu médnatého se rozpusti ve vodé a objem se doplni do 100 ml
vodou.

Fehlingtiv roztok B: 34,6 g vinanu draselnosodného a 10 g hydroxidu sodného se rozpusti ve vodé a objem se
doplni do 100 ml vodou.
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6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.3.2.

4.1.

4.2.

5.1.

Postupy

S presnosti na 1 mg se navazi asi 1 g vzorku a rozpusti se v 10 ml teplé vody. Pfidaji se 2 ml Fehlingova
roztoku A (4.1.) a 2 ml Fehlingova roztoku B (4.2) a poté se smés minutu povaif a sleduje se, zdali dojde ke
zméné barvy. Vysrdzeni siranu vépenatého, ke kterému nékdy dojde, stanoveni neovlivni.

Vyjddfeni vysledka

Vyhodnoceni ditkazu nadlimitniho mnoZstvi

Pokud po povafeni (5) dojde ke zméné barvy, je zkouska pozitivni a pritomnost redukénich latek je prokdzana.

Citlivost

Mezi detekce reagujicich redukénich litek je 100 mg glukosy na 100 g vzorku.
Pozndmky

Vysledky dvou dikazd nadlimitntho mnozstvi provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku
a stejnym analytikem za stejnych podminek musi byt stejné.

Oba Fehlingovy roztoky reaguji v piipad¢, zZe jsou ve vzorku piitomna 2 % glukosy.

METODA 12

STANOVENI TEKAVYCH KYSELIN V KYSELINE ORTHOFOSFORECNE (E 338)

Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovi t€kavé kyseliny, vyjadiené jako kyselina octovd, v kyseliné orthofosforecné (E 338).

Definice

Obsah tékavych kyselin: obsah tékavych kyselin, vyjadfenych jako kyselina octovd, jak je stanoven predepsanou
metodou.

Podstata metody

Do vzorku se pfidd voda a roztok se destiluje. Destildt se titruje odmérnym roztokem hydroxidu sodného
a kyselost je vypoctena a vyjadi{ se jako kyselina octova.

Reakéni ¢inidla
1 % (m/V) roztok fenolftaleinu v ethanolu.

Hydroxid sodny, 0,01 mol/l.

Pfistroje a pomiicky

Destila¢ni aparatura s odlu¢ovacem kapek.
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7.1.

7.2.

4.1.

4.2.

4.3.

Postup

S presnosti na 50 mg se navdzi asi 60 g vzorku a navdzeny vzorek a 75 ml Cerstvé prevafené a ochlazené
vody se vpravi do destilacni banky opatiené odluovacem kapek (5.1.). Promichd se a poté se predestiluje asi
50 ml.

Destildt se titruje odmérnym roztokem hydroxidu sodného (4.2) o koncentraci 0,01 mol[l, za pouziti
fenolftaleinu (4.1.) jako indikdtoru. Titrace pokracuje, dokud prvni Cervené zabarveni roztoku nepfetrvd 10
sekund.

Vyjadfeni vysledki

Vzorec a metoda vypoctu

Obsah tékavych kyselin, vyjadfenych v miligramech na kilogram kyseliny octové, je ddn vzorcem:

600 x V
mo
kde:
V = objem hydroxidu sodného o koncentraci 0,01 mol/l spotiebovaného pii neutralizaci (ml),
m, = hmotnost vzorku kyseliny orthofosforecné (g).

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 1 mg na 100 g vzorku.

METODA 13

DUKAZ NADLIMITN{HO MNOZSTVI DUSICNANU V KYSELINE ORTHOFOSFORECNE (E 338)

Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se zjisti piitomnost dusi¢nant v kyseliné orthofosforecné (E 338).

Definice

Zjisténi piitomnosti dusi¢nand, vyjadfenych jako dusi¢nan sodny: vysledek dikazu nadlimitntho mnozstvi, jak
je stanoven predepsanou metodou.

Podstata metody

Vzorek se piidd do roztoku indigokarminu v prostiedi koncentrované kyseliny sirové. Pfitomné modré
zabarveni zmiz{ plisobenim oxidujicich latek véetné dusi¢nant.

Reakéni ¢inidla

Roztok indigokarminu, 0,18 % (m/V): 0,18 g disulfonanu indigotinu sodného se rozpusti ve vodé a doplni se
do 100 ml vodou.

Roztok chloridu sodného, 0,05 % (m/V).

Koncentrovand kyselina sirova (p,, = 1,84 g/ml).
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5. Postup

Odméif se 2 ml vzorku a zfedi se roztokem chloridu sodného (4.2) na 10 ml. Pfidd se 0,1 ml roztoku
indigokarminu (4.1.) a poté se pomalu pfiddvd 10 ml koncentrované kyseliny sirové (4.3.), béhem pfiddvani se
chladi. Pozoruje se, zda modré zbarveni roztoku pfetrvd pét minut.

6. Vyjddfeni vysledka

6.1. Vyhodnoceni ditkazu nadlimitniho mnoZstvi

Pokud modré zabarveni béhem péti minut zmizi, je zkouska pozitivni a obsah oxidujicich latek, vyjadfenych
jako dusi¢nan sodny, je vy$si nez 5 mg/kg.

6.2. Pozndmky
6.2.1.  Provede se slepy pokus.

6.2.2.  Vysledky dvou dikazti nadlimitniho mnozstvi provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku
a stejnym analytikem za stejnych podminek musi byt stejné.

6.2.3.  Roztok indigokarminu by se nemél pouzivat, pokud je pfipraven déle nez 60 dni.

6.2.4.  Pokud se ziska pozitivni vysledek, mize vzorek obsahovat dusi¢nany a dal$i oxidujici ltky a zkouska musi byt
zopakovdna podle metody ISO 3709 (1976) ,Kyselina fosfore¢nd pro pramyslové pouziti (véetné potravin) —
stanoveni obsahu oxidt dusiku spektrofotometrickou metodou s 3,4xylenolem®.

METODA 14

STANOVENI LATEK NEROZPUSTNYCH VE VODE PRITOMNYCH V ORTHOFOSFORECNANU SODNEM, DISODNEM
A TRISODNEM A ORTHOFOSFORECNANU DRASELNEM, DIDRASELNEM A TRIDRASELNEM (E 339(i), E 339(ii), E
339(ii), E 340(), E 340(i), E 340(ii)

1. Pfedmét a oblast pouZiti

Touto metodou se stanovi latky nerozpustné ve vodé:
— v orthofosfore¢nanu sodném (E 339(i)),

— v orthofosfore¢nanu disodném (E 339(ii)),

— v orthofosfore¢nanu trisodném (E 339(iii)),

— v orthofosfore¢nanu draselném (E 340(i)),

— v orthofosfore¢nanu didraselném (E 340(ii)),

— v orthofosfore¢nanu tridraselném (E 340(iii)).

2. Definice

Latky nerozpustné ve vodé: obsah ltek nerozpustnych ve vodg, jak je stanoven predepsanou metodou.

3. Podstata metody

Vzorek se rozpusti ve vodé a zfiltruje pies vhodny porceldnovy kelimek. Po promyti a vysuSeni se zbytek zvazi
a vypocte se jako obsah latek nerozpustnych ve vodé.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

6.1.

6.2.

Pfistroje a pomiicky
Kelimek s fritou, porozita G3 nebo rovnocennd.

Exsikdtor obsahujici Cerstvé aktivovany silikagel s indikdtorem vlhkosti nebo odpovidajici vysousedlo
s indikdtorem vlhkosti.

Susdrna regulovand termostatem na 103 * 2 °C.
400ml propylenové kadinka.

Vrouci vodni ldzen.

Postup

S presnosti na 10 mg se navdzi asi 10 g vzorku fosfore¢nanu a v polypropylenové kddince (4.4.) se rozpusti
ve 100 ml horké vody uvedenim do varu a 15minutovym zahiivinim na horké vodni ldzni (4.5.). Roztok se
zfiltruje pres predem vycistény, vysuSeny a zvazeny kelimek (4.1.). Nerozpustény zbytek se promyje horkou
vodou. Kelimek se zbytkem se umisti do susdrny (4.3.) a dvé hodiny se susf pfi 103 + 2 °C.

Kelimek se umist{ do exsikdtoru, nechd se vychladnout a poté se zvazi.

Susenti, vychladnuti a vaZeni se opakuje, dokud neni rozdil dvou po sobé jdoucich vazeni mensi nez 0,5 mg.
Dojde-li ke zvyseni hmotnosti, pak se pouzije pfi vypoctu nejnizsi zaznamenany odecet.

Vyjadfeni vysledkit

Vzorec a metoda vypoctu

Obsah latek nerozpustnych ve vodé je dan vzorcem:

™ 100
mg

kde:
m, = hmotnost zbytku po vysuseni (g),
m, = hmotnost odebraného vzorku (g).

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provadénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nemaji byt vétsi nez 10 mg na 100 g vzorku.

METODA 15

STANOVENI pH POTRAVINARSKYCH PRIDATNYCH LATEK

1.

Pfedmét a oblast pouZiti

V této metodé jsou poddny obecné pokyny pro stanoveni pH potravindiskych pifdatnych latek.
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2. Definice

pH potravindiskych piidatnych ldtek: hodnota pH, jak je stanovena podle ptedepsané metody.

3. Podstata metody

Hodnota pH vodného roztoku rozpusténého nebo suspendovaného vzorku se stanovi obvyklym zpisobem
pomoci sklenéné elektrody, referencni elektrody a pH metru.

4. Reakéni ¢inidla
4.1. Pfistroj se kalibruje pomoci ndsledujicich tlumivych roztokd:

4.1.1.  Tlumivy roztok, ktery md pii 20 °C pH 6,88, sestavd ze stejnych objemt dihydrogenfosfore¢nanu draselného
(KH,PO,) o koncentraci 0,05 mol/l a dihydrdtu hydrogenfosfore¢nanu sodného (Na,HPO,-2H,0) o koncentraci
0,05 mol/L.

4.1.2.  Tlumivy roztok, ktery md pii 20 °C pH 4, sestavd z hydrogenftalanu draselného (CH,KO,) o koncentraci 0,05
mol/l.

4.1.3. Tlumivy roztok, ktery md pii 20 °C pH 9,22, sestdvd z roztoku boritanu sodného (Na,B,0,-10H,0)
o koncentraci 0,05 mol/l.

4.2. Nasyceny roztok nebo roztok chloridu draselného o koncentraci 3 mol/l nebo jiny vhodny roztok predepsany
vyrobcem elektrody k naplnéni referen¢ni elektrody.

4.3. Destilovand voda bez oxidu uhlicitého, kterd md pH mezi 5 a 6.
5. Pistroje a pomiicky

5.1. pH metr s piesnosti do 0,01 jednotek pH.

5.2 Elektrody; bud kombinovand sklenénd elektroda, nebo jednoduchd sklenénd elektroda a referencni elektrody
s vhodnymi svorkami pro jejich pfichyceni.

5.3. Magnetické michadlo s topnym ¢ldnkem.

5.4. Teplomér kalibrovany v rozsahu 0 az 100 °C.

6. Postup

6.1. Kalibrace pH metru

Sklenéné elektrody se museji upevnit podle pokynt vyrobce. Odecitini pH pomoci elektrod se musi pravidelné
kontrolovat porovnanim s tlumivymi roztoky o zndmém pH.

Pred vlozenim do roztoku vzorku/kalibracniho roztoku by se mély elektrody opldchnout vodou a poté jemné
otfit mékkym haditkem nebo oplachnout vodou a poté dvakrat roztokem vzorku/kalibra¢niho roztoku.

Pokud md vzorek pH v kyselé oblasti, mély by se ke kontrole odecitini pH pouzit tlumivé roztoky o pH 4
(4.1.2) a pH 6,88 (4.1.1.). Pokud md analyzovany vzorek pH v alkalické oblasti, mély by se pro kontrolu
odecitdni pH pouzit tlumivé roztoky o pH 9,22 (4.1.3.) a pH 6,88 (4.1.1.).



202

Utedn{ véstnik Evropské unie

13/sv. 6

6.2.

MéFeni roztoku vzorku

Koncentrace pouzivaného vzorku nebo pouzity postup piipravy vzorku je pfedepsin v odpovidajici smérnici
Spolecenstvi pro potravinaiské piidatné latky.

Roztok vzorku se pfipravi podle pokynt za pouziti destilované vody (4.3.) a poté se za michani upravi teplota
na 20 °C. Michéni se pferusi, do roztoku se vlozi sklenéné elektrody a po dvou minutich se zaznamend pH
odectené z pH metru (5.1.).

Vyjadfeni vysledki
Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou stanoveni provddénych soucasné nebo rychle po sobé ve stejném vzorku a stejnym
analytikem za stejnych podminek nesmi byt vétsi nez 0,05 jednotek pH.

Poznidmka

Tato metoda je pouzitelnd pouze v piipadé, kdy jsou smérnicemi Spolecenstvi tykajicimi se potravindiskych
piidatnych ldtek stanoveny pozadavky na pH potravindfskych ptidatnych litek rozpusténych nebo suspendova-
nych ve vodé.



