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PIERWSZA DYREKTYWA KOMISJI
z dnia 28 lipca 1981 r.

ustanawiajaca wspolnotowe metody analiz w celu kontroli spelniania kryteriéw czystosci przez
niektére dodatki stosowane w $rodkach spozywczych

(81/712/EWG)

KOMISJA WSPOLNOT EUROPEJSKICH,

uwzgledniajgc  Traktat ustanawiajacy Europejska Wspdlnote
Gospodarcza,

uwzgledniajac dyrektywe Rady z dnia 23 pazdziernika 1962 r.
w sprawie zblizania ustawodawstw Pafistw Czlonkowskich od-
noszacych si¢ do barwnikéw dopuszczonych do uzytku w
srodkach spozywczych przeznaczonych do spozycia przez lu-
dzi ("), ostatnio zmieniong dyrektywa nr 78/144[EWG (), w
szczegblnosei jej art. 11 ust. 2,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 64/54/EWG z dnia 5 listopada
1963 r. w sprawie zblizania ustawodawstw Panstw Cztonkow-
skich odnoszacych si¢ do substancji konserwujacych dopusz-
czonych do uzytku w $rodkach spozywczych przeznaczonych
do spozycia przez ludzi (), ostatnio zmieniong dyrektywa Rady
79[40[EWG (}), w szczegdlnosci jej art. 8 ust. 2,

uwzgledniajac dyrektywe Rady 70/357/EWG z dnia 13 lipca
1970 r. w sprawie zblizania ustawodawstw Pafistw Czlonkow-
skich odnoszacych si¢ do przeciwutleniaczy dopuszczonych

1

() DzU. 115 z 11.11.1962, str. 2645/62.
() Dz.U. L 44 z 15.2.1978, str. 20.

() DzU. 12z 27.1.1964, str. 161/64.

() Dz.U.L 13 z 19.1.1979, str. 50.

do uzytku w $rodkach spozywczych przeznaczonych do spo-
zycia przez ludzi(®), ostatnio zmieniong dyrektywa
78[143[EWG (°), w szczegblnosci jej art. 5 ust. 2,

a takze majgc na uwadze, co nastepuje:

przepisy te stanowia, ze powinny zostaé ustanowione wspol-
notowe metody analizy w celu sprawdzania, czy te dodatki
stosowane w $rodkach spozywczych spelniajg ogdlne i szcze-
gblowe kryteria czystosci;

powinna zostal przyjeta pierwsza seria metod, dla ktdrych
badania zostaly zakonczone;

srodki przewidziane w niniejszej dyrektywie s zgodne z
opinig Stalego Komitetu ds. Srodkéw Spozywczych,

PRZYJMUJE NINIEJSZA DYREKTYWE:

Artykut 1

Pafistwa Czlonkowskie nakazuja, zeby analizy niezbedne do
sprawdzania niektérych dodatkéw stosowanych w $rodkach
spozywczych pod katem tego, czy spelniaja ogdlne i szczegé-
fowe kryteria czystosci, przeprowadzane byly zgodnie z meto-
dami okreslonymi w zalaczniku II, ktorych zakres ustanowiony
jest w zalaczniku L.

() Dz.U.L 157 z 18.7.1970, str. 31.
() Dz.U.L 44 z 15.2.1978, str. 18.
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Artykut 2 Sporzadzono w Brukseli, dnia 28 lipca 1981 r.

Pafistwa Czlonkowskie wprowadzajg w zycie przepisy ustawo-
we, wykonawcze i administracyjne, niezbedne do wykonania
niniejszej dyrektywy nie p6zniej niz do dnia 20 lutego 1983 r.
Pafistwa Cztonkowskie niezwlocznie powiadamiaja o tym Ko-
misje.
W imieniu Komisji
Artykut 3 Karl-Heinz NARJES

Niniejsza dyrektywa skierowana jest do Panstw Czlonkowskich. Czlonek Komisji
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ZALACZNIK 1

ZAKRES STOSOWANIA WSPOLNOTOWYCH METOD ANALIZ W CELU KONTROLI, CZY NIEKTORE

IL1.

IL1.

IL.2.

II1.3.

111.4.

IL5.

1IL.6.

1IL7.

IV.1.

V.2,

IV.3.

IV.4.

DODATKI STOSOWANE W SRODKACH SPOZYWCZYCH SPEENIAJA KRYTERIA CZYSTOSCI

I. WPROWADZENIE

II. BARWNIKI

Oznaczanie substancji ekstrahowalnych z zastosowaniem eteru dietylowego, w rozpuszczalnych w wodzie
sulfonowanych organicznych barwnikéw stosowanych do $rodkéw spozywezych z zastosowaniem metody 1 z
zakacznika II.

III. KONSERWANTY

Oznaczanie kwasu mréwkowego, mréowczanéw i innych podatnych na utlenianie zanieczyszczen w kwasie
octowym (E 260), octanie potasu (E 261), dioctanie sodu (E 262) i octanie wapnia (E 263) z zastosowaniem
metody 2 z zalacznika IL

Oznaczanie substangji nielotnych w kwasie propionowym (E 280) z zastosowaniem metody 3 z zalacznika IL

Oznaczanie straty masy podczas suszenia azotynu sodowego (E 250) z zastosowaniem metody 4 z
zalgcznika 11

Test wykrywajacy limity dla kwasu salicylowego w estrze etylowym kwasu p-hydroksybenznoesowego (E 214),
estrze etylowym kwasu p-hydroksybenzoesowego — soli sodowej (E 215), estrze propylowym kwasu p-
hydroksybenzoesowego (E 216), estrze propylowym kwasu p-hydroksybenzoesowego — soli sodowej (E 217),
estrze metylowym kwasu p-hydroksybenzoesowego (E 218), estrze metylowym kwasu p-hydroksybenzoesowe-
go — soli sodowej (E 219) z zastosowaniem metody 5 z zalgcznika II.

Oznaczanie wolnego kwasu octowego w dioctanie sodu (E 262) z zastosowaniem metody 6 z zalacznika II.
Oznaczanie octanu sodu w dioctanie sodu (E 262) z zastosowaniem metody 7 z zalgcznika IL

Test wykrywajacy dla oznaczania aldehydéw w kwasie sorbowym (E 200), sorbinianie sodu, potasu i wapnia
(E 201, E 202, E 203) oraz w kwasie propionowym (E 280) z zastosowaniem metody 8 z zalacznika II.

IV. PRZECIWUTLENIACZE

Oznaczanie liczby nadtlenkowej w lecytynach (E 322) z zastosowaniem metody 9 z zalacznika IL

Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w toluenie, zawartych w lecytynach (E 322), z zastosowaniem
metody 10 z zalgcznika 1L

Test wykrywajacy limity dla substancji redukujacych w mleczanach sodu, potasu i wapnia (E 325, E 326
i E 327) z zastosowaniem metody 11 z zalacznika IL

Oznaczanie kwaséw lotnych w kwasie ortofosforowym (E 338) z zastosowaniem metody 12 z zalacznika IL.
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IV.5.  Test wykrywajacy limity dla azotanéw w kwasie ortofosforowym (E 338) z zastosowaniem metody 13 z

zalgcznika 11
IV.6.  Oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie, wystepujacych w mono-, di- i trisodowych fosforanach

oraz mono-, di- i tripotasowych fosforanach (E 339 i), E 339 ii), E 339 iii), E 340 i), E 340 ii), E 340 iii)) z

zastosowaniem metody 14 z zalacznika IL.

V. METODY OGOLNE

V.1.

Oznaczanie pH w substancjach dodawanych do skladnikéw spozywczych z zastosowaniem metody 15 z
zalgcznika 11
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1.1.

1.2.

1.3.

2.1.

2.1.1.

2.1.2.

2.2

3.1.

3.2.

4.1.

ZALACZNIK 11

METODY ANALIZ DOTYCZACE KRYTERIOW CZYSTOSCI DODATKOW DO ZYWNOSCI

WPROWADZENIE

Przygotowanie probki do analizy

Opis ogdlny

Masa prébki potrzebnej do analizy laboratoryjnej zwykle musi wynosi¢ 50 g, o ile nie jest wymagana wicksza
ilo¢ do wykonania okre$lonego oznaczenia.

Przygotowanie probki

Probka musi by¢ jednorodna przed rozpoczgciem analizy.

Przechowywanie

Przygotowana probka musi by¢ zawsze przechowywana w szczelnym pojemniku zabezpieczajacym przed
dostepem powietrza i wilgoci oraz w sposob chronigcy prébke przed zniszczeniem.

Odczynniki
Woda

We wszystkich przypadkach ilekro¢ jest mowa o wodzie przeznaczonej do wykonania roztworu, rozcieficzenia
czy do mycia, rozumie si¢ przez to wode destylowana lub demineralizowang o przynajmniej réwnowaznej
czystosci.

We wszystkich przypadkach ilekro¢ jest mowa o ,roztworze” lub ,rozcienczaniu”, bez wskazania nastepnie
odczynnika, nalezy przez to rozumie¢ roztwor wodny.
Odczynniki chemiczne

Wszystkie odczynniki chemiczne musza by¢ odczynnikami o jakosci analitycznej, chyba ze jest to okreslone
inaczej.

Wyposazenie

Wykaz wyposazenia

Wykaz wyposazenia zawiera tylko pozycje o przeznaczeniu specjalistycznym oraz pozycje o szczegélnej
specyfikacji.

Waga analityczna

Waga analityczna oznacza wage o czutoici 0,1 mg lub wigkszej.

Przedstawianie wynikéw

Wyniki

Wynik umieszczony w urzedowym sprawozdaniu z analizy jest $rednia warto$cig przynajmniej dwoch
wynikéw oznaczen, ktérych powtarzalnos¢ jest zadowalajgca.
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4.2. Wyrazanie procentowo
O ile nie stanowi si¢ inaczej, wyniki wyraza si¢ jako procent masy oryginalnej prébki, jaka otrzymano w
laboratorium.

4.3 Liczba oyfr majgcych znaczenie ujeta w wyniku

Liczba cyfr majacych znaczenie ujgta w wyniku jest regulowana dokladnoscia stosowanej metody.

METODA 1

OZNACZANIE SUBSTANC]JI EKSTRAHOWALNYCH Z ZASTOSOWANIEM ETERU DIETYLOWEGO W ROZPUSZCZAL-
NYCH W WODZIE SULFONOWANYCH, ORGANICZNYCH BARWNIKACH PRZEZNACZONYCH DO UZYCIA W
SRODKACH SPOZYWCZYCH

1. Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na oznaczanie substancji ekstrahowalnych z zastosowaniem eteru dietylowego w rozpuszczal-
nych w wodzie sulfonowanych organicznych barwnikach, ktére nie zostaly zmieszane z zadnym no$nikiem.

2. Definicja

Substancje ekstrahowalne z zastosowaniem eteru dietylowego: zawartos¢ materiatu, jak ustalono, z zastosowa-
niem okreslonej metody.

3. Zasada

Ekstrakcja substancji koloryzujacych z zastosowaniem eteru dietylowego i zwazenie wyekstrahowanej pozos-
talosci po odparowaniu eteru.

4, Odczynniki
4.1. Eter dietylowy, suchy, wolny od nadtlenkéw (suszony z dodatkiem $wiezo kalcynowanego chlorku wapnia).
5. Aparatura

5.1. Aparat Soxhleta z kolba.

5.2 Eksykator zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy lub réwnowazny osuszacz ze wskaznikiem
zawarto$ci wody.

5.3. Waga analityczna.

5.4. Piec, temperatura regulowana termostatem 85 °C (x 2 °C).

6. Procedura

Na kawatku bibuly filtracyjnej odwazy¢ prébke okoto 10 g substangji koloryzujacej z doktadnoscig do 10 mg.
Zlozy¢ papier, wlozy¢ do papierowej gilzy ekstrakcyjnej i zamknaé ja za pomoca kawalka odtluszczonej waty.
Ekstrahowa¢ eterem dietylowym (ppkt 4.1) przez sze$¢ godzin w aparacie ekstrakcyjnym Soxhleta (ppkt 5.1).
Nastepnie odparowaé eter w mozliwie najnizszej temperaturze. UmieSci¢ zwazona uprzednio kolbe Soxhleta
wraz z pozostaloscia w piecu (ppkt 5.4) w temperaturze 85 °C (¢ 2 °C) na 20 minut w celu wysuszenia.
Przenies¢ kolbe do eksykatora (ppkt 5.2), zamknaé luZzno przylegajaca pokrywa i pozostawi do wystygnigcia.
Zwazy¢ kolbe i pozostalosé.
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Powtarza¢ suszenie i wazenie do momentu, gdy wyniki dwdch nastepujacych po sobie wazen beda si¢ roznily
mniej niz 0,5 mg. Gdy wystapi wzrost masy, do obliczen nalezy przyja¢ warto$¢ najnizszg z zarejestrowanych.

7. Przedstawienie wynikow

7.1. Wzér i metoda obliczania

Zawarto§¢ substancji ekstrahowalnych z zastosowaniem eteru oblicza si¢ procentowo w stosunku do masy
prébki, wedlug wzoru:

my; x 100
mo

gdzie:

m, = masa pozostalosci po odparowaniu, w gramach

m, = poczatkowa masa pobranej prébki, w gramach.
7.2. Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probce, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, nie przekracza 20 mg na
100 g oznaczanej probki.

METODA 2

OZNACZANIE KWASU MROWKOWEGO, MROWCZANOW 1 INNYCH UTLENIAJACYCH SIE ZANIECZYSZCZEN W
KWASIE OCTOWYM (E 260), OCTANIE POTASU (E 261), DIOCTANIE SODU (E 262) I OCTANIE WAPNIA (E 263)

1. Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na oznaczanie kwasu mrowkowego, mréwczandéw i innych utleniajacych si¢ zanieczyszczen,
wyrazonych jako kwas mrowkowy w:

— kwasie octowym (E 260),
— octanie potasu (E 261),
— dioctanie sodu (E 262),

— octanie wapnia (E 263).

2. Definicja

Zawarto$¢ kwasu mréwkowego, mréwczanéw i innych utleniajacych si¢ zanieczyszczen: zawarto$¢ kwasu
mréwkowego, mréwczanéw i innych utleniajgcych si¢ zanieczyszczen oznaczona z zastosowaniem okreslonej
metody.

3. Zasada

Roztwér probki poddaje si¢ nadmiarowi standardowego roztworu nadmanganianu potasu w $rodowisku
zasadowym do utworzenia ditlenku manganu. Ditlenek manganu i nadmiar nadmanganianu potasu ustala si¢
jodometrycznie w $rodowisku kwasnym, a stezenie utleniajacych si¢ zanieczyszczen jest obliczane i wyrazane
jako kwas mréowkowy.
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4, Odczynniki

4.1. Jodek potasu.

4.2. Nadmanganian potasu, 0,02 mol/l

4.3. Weglan sodowy (bezwodny).

4.4, Tiosiarczan sodu, 0,1 mol/l.

4.5. Roztwér skrobi (w przyblizeniu 1 % m/v).

4.6. Rozcieiczony kwas siarkowy: nalezy doda¢ 90 ml kwasu siarkowego (p,, = 1,84 g/ml) do wody i rozcienczy¢
do 1 litra.

5. Aparatura

5.1. Laznia wodna, wrzgca.

5.2. Waga analityczna.

6. Procedura
W przypadku gdy badana prébka jest wolnym kwasem, nalezy zwazy¢ z dokladno$cia do 10 mg probke o
masie okolo 10 g i rozcieficzy¢ ja 70 ml wody oraz dodaé roztwor zawierajagcy 10 g bezwodnego weglanu
sodowego (ppkt 4.3) w 30 ml wody. W przypadku gdy badana prébka jest sola, nalezy zwazy¢ z doktadnoscia
do 10 mg 10-gramowa probke i rozpusci¢ ja w 100 ml wody. Nastepnie dodaé 1 g bezwodnego weglanu
sodowego (ppkt 4.3) i wstrzgsnaé w celu rozpuszczenia. Doda¢ 20 ml roztworu 0,02 mol/l nadmanganianu
potasu i ogrzewaé na wrzacej fazni wodnej przez 15 minut. Ostudzi¢ mieszaning. Dodaé¢ 50 ml rozciericzo-
nego kwasu siarkowego (ppkt 4.6) i 0,5 g jodku potasu (ppkt 4.1). Wirowa¢ mieszaning do czasu, az caly
wytracony ditlenek magnezu ulegnie ponownemu rozpuszczeniu. Miareczkowaé roztworem 0,1 mol/l tiosiar-
czanu sodu (ppkt 4.4) do momentu, gdy roztwér zabarwi si¢ na jasnozolty kolor. Dodaé parg kropli roztworu
skrobi (ppkt 4.5) i kontynuowaé miareczkowanie do momentu, gdy roztwér stanie si¢ bezbarwny.

7. Przedstawienie wynikow

7.1. Wzér i metoda obliczania
Zawarto$¢ procentowa kwasu mréwkowego, mrowczanéw i innych utleniajacych si¢ zanieczyszczen, wyrazona
jako kwas mrowkowy, jest obliczana wedlug wzoru:

2,3b <100a )
X|———=V
my b

gdzie:
a = molarno$¢ nadmanganianu potasu
b = molarnosc tiosiarczanu sodu
m_ = poczatkowa masa pobranej probki, w gramach
V= objetos¢ w mililitrach roztworu 0,01 mol/l tiosiarczanu sodu uzytego do miareczkowania

7.2. Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwoch oznaczeri, wykonanych réwnocze$nie lub w krétkim przedziale
czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach nie moze przekraczaé
5 mg na 100 g oznaczanej probki.
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8.1.

8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Uwagi

Objetos¢ 11,3 ml 0,1 mol/l roztworu tiosiarczanu sodu jest réwnowazna zawartosci 0,2 % kwasu mréwko-
wego w 10-gramowej prébee.

W przypadku gdy nie ma mréwczanu, wymagana objetos¢ wynosi¢ bedzie 20 ml, lecz w przypadku gdy
zawarto$¢ kwasu mréwkowego wynosi wiecej niz 0,27 % (m/m), nadmiar stosowanego nadmanganianu potasu
bedzie niewystarczajacy i uzyska si¢ stala minimalna objeto$¢ wynoszaca 8 ml. W takim przypadku nalezy
powtérzy¢ oznaczanie, biorgc probke o mniejszej masie.

METODA 3

OZNACZANIE SUBSTANC]I NIELOTNYCH W KWASIE PROPIONOWYM (E 280)

PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda pozwala na oznaczanie substangji nielotnych w kwasie propionowym (E 280).

Definicja

Zawarto$¢ materiatu nielotnego w kwasie propionowym: zawarto$¢ materiatu nielotnego oznaczona z zastoso-
waniem okreslonej metody.

Zasada

Prébka jest odparowywana, a nastgpnie suszona w temperaturze 103 °C (+ 2 °C), a pozostalo$¢ ustalana
Wagowo.

Aparatura

Krzemionkowe lub platynowe naczynie do odparowywania o wystarczajacych rozmiarach do umieszczenia w
nim 100 g probki.

Piec, elektrycznie grzany, temperatura 103 °C (¢ 2 °C) regulowana za pomocg termostatu.
Waga analityczna.
Laznia wodna, wrzaca.

Eksykator zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy lub réwnowazny osuszacz ze wskaznikiem
zawarto$ci wody.

Procedura

Zwazy¢ 100-gramowa probke kwasu propionowego z dokladnoscig do 0,1 g w naczyniu (ppkt 4.1) uprzednio
wysuszonym i zwazonym. Odparowa¢ nad laznia wodna pod wyciagiem laboratoryjnym (ppkt 4.4). Kiedy caly
kwas propionowy odparuje, nalezy umiesci¢ naczynie w piecu (ppkt 4.2) w 103 °C (¢ 2 °C) na jedng godzine.
Nastgpnie naczynie przenieS¢ do eksykatora i pozostawi¢ do wystygnigcia, a nastgpnie zwazy¢. Powtarzal
operacje grzania, stygnigcia i wazenia do momentu, gdy réznica migdzy wynikami dwoch nastgpujacych po
sobie wazen jest mniejsza niz 0,5 mg. Gdy wystapi wzrost masy, do obliczen nalezy przyja¢ warto$¢ najnizsza
z zarejestrowanych.
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6.1.

6.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Przedstawienie wynikéw

Wzér i metoda obliczania

Zawarto§¢ czedci nielotnych, obliczana jako udzial procentowy prébki, oblicza si¢ wedtug wzoru:

100 x m;
mo

gdzie:

m, = masa pozostalosci po odparowaniu, w gramach
m_ = poczatkowa masa pobranej probki, w gramach.
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczet wykonanych jednoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach nie moze przekracza¢ 5 mg na
100 g oznaczanej probki.

METODA 4

OZNACZANIE STRATY MASY PODCZAS SUSZENIA AZOTYNU SODOWEGO (E 250)

Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na oznaczanie straty masy podczas suszenia azotynu sodowego (E 250).

Definicja

Poziom wilgotnosci azotynu sodowego: strata masy podczas suszenia, jak ustalono z zastosowaniem okreslonej
metody.

Zasada

Strate masy podczas suszenia uzyskuje si¢ poprzez ogrzewanie w piecu w temperaturze 103 °C (+ 2 °C),
wazenie i obliczenie ubytku masy.

Aparatura
Piec, elektrycznie grzany, temperatura 103 °C (¢ 2 °C) regulowana za pomoca termostatu.

Szklane naczynie wagowe plaskodenne, o $rednicy 60-80 mm i glebokosci co najmniej 25 mm, z luzno

przylegajacg pokrywka.

Eksykator zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy lub réwnowazny osuszacz ze wskaznikiem
zawarto$ci wody.

Waga analityczna.

Procedura

Zdja¢ pokrywke z naczynia wagowego (ppkt 4.2), ogrzewaé naczynie i pokrywke w piecu (ppkt 4.1) w
temperaturze 103 °C (¢ 2 °C) przez jedna godzing. Nastepnie nalezy nalozy¢ pokrywke i umiesci¢ naczynie
wagowe (4.2) razem z jego pokrywka w eksykatorze (ppkt 4.3) i pozwoli¢, aby ostyglo do temperatury
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pokojowej. Zwazy¢ naczynie przykryte pokrywka z dokladnoscig do 10 mg. Nastepnie zwazy¢, w przykrytym
pokrywka naczyniu, okolo 10-gramowa prébke z dokladnoscia do 10 mg. Zdjaé pokrywke z naczynia i
umiesci¢ naczynie i pokrywke w piecu (ppkt 4.1) na jedng godzing w temperaturze 103 °C (£ 2 °C). Nalozy¢
pokrywke i pozwoli¢ na ostygniecie przykrytego naczynia do temperatury pokojowej, w naczyniu w
eksykatorze (ppkt 4.3). Nastgpnie zwazy¢ z dokladnoscia do 10 mg. Powtarzaé ogrzewanie, studzenie i
wazenie do momentu, gdy réznica miedzy wynikami dwdch nastgpujacych po sobie wazen jest mniejsza niz
10 mg. Gdy wystapi wzrost masy, do obliczen nalezy przyja¢ warto$¢ najnizsza z zarejestrowanych.

Przedstawienie wynikéw

Wzdr i metoda obliczania
Strat¢ masy podczas suszenia, obliczang jako udzial procentowy masy prébki, uzyskuje si¢ wedtug wzoru:

100 x (m2 — m;)

(mg —my)
gdzie:
m, = masa naczynia, w gramach
m, = masa naczynia i probki przed suszeniem, w gramach
m, = masa naczynia i probki po suszeniu, w gramach.
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczent wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach nie moze przekracza¢ 100 mg
na 100 g oznaczanej probki.

METODA 5

TEST WYKRYWAJACY LIMITY DLA KWASU SALICYLOWEGO W ESTRZE ETYLOWYM KWASU p-HYDROKSYBEN-

ZOESOWEGO (E 214), ESTRZE ETYLOWYM KWASU p-HYDROKSYBENZOESOWEGO - SOLI SODOWE] (E 215),
ESTRZE PROPYLOWYM KWASU p-HYDROKSYBENZOESOWEGO (E 216), ESTRZE PROPYLOWYM KWASU p-HYD-

ROKSYBENZOESOWEGO - SOLI SODOWE] (E 217), ESTRZE METYLOWYM KWASU p-HYDROKSYBENZOESOWEGO

(E 218), ESTRZE METYLOWYM KWASU p-HYDROKSYBENZOESOWEGO - SOLI SODOWE]J (E 219)

PRZEDMIOT I ZAKRES ZASTOSOWANIA

Metoda pozwala na wykrycie kwasu salicylowego w estrze etylowym kwasu p-hydroksybenzoesowego (E 214),
estrze propylowym kwasu p-hydroksybenzoesowego (E 216) i estrze metylowym kwasu p-hydroksybenzoeso-
wego (E 218) oraz ich solach sodowych (E 215, E 217 i E 219).

Definicja

Wykrycie granicznego stezenia kwasu salicylowego: wynik testu wykrywajacego limity, jak ustalono z
zastosowaniem okreslonej metody.

Zasada

Tworzy si¢ zabarwienie fioletowe w wyniku reakeji siarczanu amono-zelazowego (Ill) z roztworem probki.
Natgzenie otrzymanego zabarwienia jest poréwnywane z roztworem WzOrcowym.
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4, Odczynniki

4.1. Siarczan amono-zelazowy (Ill), roztwér 0,2 % (mfv). Przygotowanie: rozpuscic 0,2 g dziesigciowodzianu
siarczanu amono-zelazowego (Il) w 50 ml wody, doda¢ 10 ml 10-procentowego (v[v) kwasu azotowego i
rozcieficzy¢ woda do 100 ml.

4.2. Etanol, 95 % (v/v).

4.3 Roztwér kwasu salicylowego, 0,1 g/l.

4.4. Kwas siarkowy, 1 mol/L

5. Aparatura

5.1. Cylinder Nesslera, wyskalowany na 50 ml. Calkowita objetos¢ w przyblizeniu 60 ml.

6. Procedura

6.1. Prébki p-hydroksybenzoesanu. etylowego, n-propylowego i metylowego

6.1.1. Zwazy¢ 0,1-gramowa probke z dokladnoscig do 1 mg i rozpusci¢ w 10 ml 95 % etanolu (ppkt 4.2). Przenies¢
roztwér do wyskalowanego cylindra Nesslera (ppkt 5.1) i rozcieficzy¢ do 50 ml wodg. Miesza¢, doda¢ podczas
mieszania 1 ml roztworu siarczanu amono-zelazowego (Ill) (ppkt 4.1). Pozwoli¢ na odstanie si¢ roztworu
przez 1 minute.

6.1.2. Przygotowaé w tym samym czasie roztwér poréwnawczy, przez powtdrzenie czynnosci opisanych w ppkt
6.1.1, lecz zastapi¢ 0,1-gramowa probke przez 1 ml roztworu kwasu salicylowego (ppkt 4.3).

6.1.3.  Poréwnac zabarwienie roztworu probki z zabarwieniem, ktére pojawia si¢ w roztworze poréwnawczym.

6.2. Prébki soli sodowych p-hydroksybenzoesanu. etylowego, n-propylowego i metylowego

6.2.1.  Powtdrzy¢ czynnosci opisane w ppkt 6.1.1, zakwaszajac roztwér do pH 5, uzywajac 1 mol/l kwasu siarkowego
(ppkt 4.4) przed rozcieficzeniem do 50 ml.

6.2.2.  Powtdrzy¢ czynnosci opisane w ppkt 6.1.2.

6.2.3.  Powtdrzy¢ czynnosci opisane w ppkt 6.1.3.

7. Przedstawienie wynikow

7.1. Interpretacja testu wykrywajgcego limity
W przypadku gdy czerwonawo-fioletowa barwa, pojawiajaca si¢ w cylindrze z roztworem probki, jest bardziej
intensywna niz ta, ktéra pojawia si¢ w cylindrze z roztworem poréwnawczym, wynik testu jest pozytywny,
probka zawiera wigcej niz 0,1 % kwasu salicylowego.

7.2. Czutos¢
Granica wykrywalnosci testu jest 30 mg kwasu salicylowego na 100-gramowa probke.

7.3. Uwagi

Wyniki dwoch testéw wykrywajacych limity wykonanych réwnocze$nie lub w krétkim przedziale czasu, na tej
samej probce, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach musza by¢ identyczne.



188

Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej

13)t. 6

4.1.

4.2.

5.1.

7.1.

7.2.

METODA 6

OZNACZANIE WOLNEGO KWASU OCTOWEGO W DIOCTANIE SODU (E 262)

Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na oznaczanie wolnego kwasu octowego w dioctanie sodu (E 262).

Definicja

Zawarto$¢ kwasu octowego: zawarto$¢ kwasu octowego, jak ustalono z zastosowaniem okre$lonej metody.

Zasada

Bezposrednie miareczkowanie kwasu octowego w probee, uzywajac mianowanego roztworu wodorotlenku
sodu i fenoloftaleiny jako wskaznika.

Odczynniki
1-procentowy (m/v) roztwér fenoloftaleiny w etanolu.

Wodorotlenek sodu, 1 mol/l.

Aparatura

Waga analityczna

Procedura

Zwazy¢ okolo 3-gramowa probke z dokladnoscig do 1 mg i rozpusci¢ w okoto 50 ml wody. Dodaé dwie lub
trzy krople roztworu wskaznika fenoloftaleinowego (ppkt 4.1) i miareczkowaé roztworem 1 mol/l wodorot-
lenku sodu (ppkt 4.2) az do momentu, gdy czerwony odciei utrzyma si¢ przez pig¢ sekund.

Przedstawienie wynikéw

Wzér i metoda obliczania

Zawarto$¢ kwasu octowego, jako udzial procentowy masy prébki, oblicza si¢ wedlug wzoru:

6,005 x Vxc
mo
gdzie:
V = objetos¢ w mililitrach wymaganej ilosci wodorotlenku sodu (ppkt 4.2),
C = stezenie roztworu wodorotlenku sodu w mol/l,
m_ = masa poczatkowa pobranej probki, w gramach.
Powtarzalnosé

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach nie moze przekracza¢ 500 mg
na 100 g oznaczanej probki.
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8. Komentarz
Objetos¢ 20 ml jest otrzymywana wowczas, gdy 3-gramowa probka zawierajaca 40-procentowy kwas octowy
jest miareczkowana roztworem 1 mol/l wodorotlenku sodu.
METODA 7
OZNACZANIE OCTANU SODU W DIOCTANIE SODU (E 262)
1. Przedmiot i zakres zastosowania
Metoda pozwala na oznaczanie octanu sodu i wody, wyrazonego jako octan sodu, w dioctanie sodu (E 262).
2. Definicja
Zawarto§¢ octanu sodu: zawarto$¢ octanu sodu i wody wyrazona jako octan sodu, jak ustalono z zastosowa-
niem okreslonej metody.
3. Zasada
Probka rozpuszczona w lodowatym kwasie octowym jest miareczkowana mianowanym roztworem kwasu
nadchlorowego, z uzyciem fioletu krystalicznego jako wskaznika.
4. Odczynniki
4.1. Lodowaty kwas octowy p, .. = —1,049 g/ml (dla miareczkowan niewodnych).
4.2. Fiolet krystaliczny C.I. nr 42555, 0,2-procentowy (m/v) roztwdr wskaznika w lodowatym kwasie octowym.
4.3. Kwasny ftalan potasowy C.H.KO,.
4.4. Bezwodnik octowy (CH,CO),0.
4.5. Kwas nadchlorowy, roztwér 0,1 mol/l w lodowatym kwasie octowym.

Roztwér ten musi by¢ przygotowany i wystandaryzowany w nastepujacy sposob: zwazy¢ P graméw roztworu
kwasu nadchlorowego w 1000-mililitrowej kolbie miarowej, wyposazonej w szklany korek ze szlifem. Ilos¢ P
obliczana jest wedtug wzoru:
1004,6
P=—-—
m

gdzie m oznacza stezenie (procentowe m/m) kwasu nadchlorowego, ustalane przez miareczkowanie alkalime-
tryczne (najbardziej odpowiedni jest kwas o stezeniu 70-72 % m/m). Doda¢ okolo 100 ml lodowatego kwasu
octowego, a nastepnie, sukcesywnie malymi porcjami, Q graméw bezwodnika octowego, ciggle przy tym
mieszajac i chlodzac mieszaning. lo§¢ Q moze by¢ obliczona wedlug wzoru:

(567 x P) — 5695
a

gdzie P jest zwazong iloscig kwasu nadchlorowego, natomiast a jest wartoScia stezenia (procentowego m/m)
bezwodnika octowego. Zatkaé szczelnie kolbe miarowa korkiem i pozostawi¢ na 24 godziny w ciemnym
miejscu, a nastgpnie dodaé odpowiednig ilo§¢ lodowatego kwasu octowego w celu otrzymania 1000 ml
roztworu. W ten sposob przygotowany roztwér jest praktycznie bezwodny. Standaryzowal roztwor za pomoca
kwasnego ftalanu potasowego w sposob nastepujacy:
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Zwazy¢ z dokladnoscia do 0,1 mg okolo 0,2 g kwasnego ftalanu potasowego, uprzednio wysuszonego w
110 °C przez dwie godziny, i rozpusci¢ w 25 ml lodowatego kwasu octowego w kolbie miareczkowej,
fagodnie ogrzewajac. Ostudzi¢, doda¢ dwie krople 0,2-procentowego roztworu fioletu krystalicznego (ppkt 4.2)
w lodowatym kwasie octowym i miareczkowal roztworem kwasu nadchlorowego do momentu, gdy barwa
wskaznika zmieni si¢ na jasnozielong. Wykona¢ miareczkowanie ze $lepa préba, uzywajac takiej samej objetosé
rozpuszczalnika i odjaé warto$¢ Slepej proby od wartosci uzyskanej z aktualnego oznaczania. Kazde 20,42 mg
kwasnego ftalanu potasowego jest réwnowazne 1 ml 0,1 mol/l kwasu nadchlorowego.

Aparatura

Waga analityczna

Procedura

Zwazy¢ z dokladnoscia do 0,5 mg okolo 0,2-gramowa prébke i rozpuscié w 50 ml lodowatego kwasu
octowego (ppkt 4.1). Doda¢ pare kropel roztworu wskaznika fioletu krystalicznego (ppkt 4.2) i miareczkowaé
do jasnozielonego punktu koncowego, uzywajac mianowanego roztworu 0,1 mol/l kwasu nadchlorowego
(ppkt 4.5).

Przedstawienie wynikéw

Wzér i metoda obliczania

Zawarto$¢ octanu sodu, zgodnie z definicja podang w sekcji 2 (definicja), wyrazona jako udzial procentowy
masy probki, obliczana jest wedlug nastgpujacego wzoru:

8,023 x Vxc
mo
gdzie:
V= objetos¢ w mililitrach uzytego standaryzowanego kwasu nadchlorowego (ppkt 4.5),
¢ = molarno$¢ roztworu kwasu nadchlorowego (ppkt 4.5)
m_ = masa poczatkowa pobranej probki, w gramach
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach nie moze przekraczaé 1,5 g na
100 g oznaczanej probki.

Uwagi

Odczynniki uzywane w tej metodzie sa toksyczne i wybuchowe, wymagaja ostroznego obchodzenia si¢ z nimi.

METODA 8

TEST WYKRYWAJACY LIMITY DLA OZNACZANIA ALDEHYDOW W KWASIE SORBOWYM (E 200), SORBINIANIE
SODU, POTASU I WAPNIA (E 201, E 202, E 203) ORAZ W KWASIE PROPIONOWYM (E 280)

Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na wykrywanie aldehydéw, wyrazonych jako aldehyd mréwkowy, w:
— kwasie sorbowym (E 200),

— sorbinianie sodu, potasu i wapnia (E 201, E 202, E 203),

— kwasie propionowym (E 280).
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2. Definicja
Wykrycie granicznego stezenia aldehydow: wynik testu wykrywajacego, jak ustalono z zastosowaniem okres-
lonej metody.

3. Zasada
Aldehydy w testowanym roztworze i aldehyd mréwkowy w roztworze poréwnawczym reaguja z odczynnikiem
Schiffa, tworzac kompleksy o czerwonej barwie, ktorej natezenie jest poréwnywane.

4. Odczynniki

4.1. Mianowany roztwér aldehydu mréwkowego (0,01 mg/ml) przygotowany przez rozcieficzenie stezonego
roztworu aldehydu mréwkowego (400 mg/ml).

4.2. Odczynnik Schiffa.

5. Procedura

5.1. Zwazy¢ z dokladnoscia do 1 mg okolo 1-gramowa probke, dodaé do 100 ml wody i wstrzasnaé. Roztwér
przefiltrowad, jesli istnieje taka potrzeba, i 1 ml filtratu lub roztworu prébki podda¢ 1 ml odczynnika Schiffa
(ppkt 4.2). W tym samym czasiec 1 ml poréwnawczego roztworu aldehydu mréwkowego (ppkt 4.1) poddaé
1 ml odczynnika Schiffa (ppkt 4.2).

5.2. Poréwna¢ barwe roztworu prébki z barwa pojawiajacg si¢ w roztworze poréwnawczym.

6. Przedstawienie wynikéw

6.1. Interpretacja testu wykrywajgcego limity
W przypadku gdy pojawiajaca si¢ czerwona barwa w cylindrze z roztworem prébki jest bardziej intensywna
niz barwa pojawiajaca si¢ w cylindrze z roztworem pordéwnawczym, wynik testu jest pozytywny i probka
zawiera wigcej niz 0,1 % aldehydéw wyrazanych jako aldehyd mréwkowy.

6.2. Czutosé
Granicg wykrywalnosci testu jest 30 mg aldehydu mréwkowego na 100-gramowa prébke.

6.3. Uwagi
Wyniki dwoch testow wykrywajacych wykonanych réwnoczesnie lub w krotkim przedziale czasu na tej samej
prébee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach musza by¢ identyczne.

METODA 9
OZNACZANIE LICZBY NADTLENKOWE] W LECYTYNACH (E 322)

1. Przedmiot i zakres zastosowania
Metoda pozwala na oznaczanie liczby nadtlenkowej w lecytynach (E 322).

2. Definicja

Liczba nadtlenkowa dla lecytyn: wynik otrzymany, jak ustalono z zastosowaniem okreslonej metody.
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3. Zasada

Utlenianie jodku potasu przez nadtlenki obecne w lecytynie i miareczkowanie uwolnionego jodu z uzyciem
mianowanego roztworu tiosiarczanu sodu.

4. Odczynniki

4.1. Lodowaty kwas octowy.

4.2. Chloroform.

4.3 Jodek potasu.

4.4, Tiosiarczan sodu: 0,1 mol/l lub 0,01 mol/l.

4.5. Roztwér skrobi (w przyblizeniu 1 % m/v).

5. Aparatura

5.1. Waga analityczna

5.2 Zestaw aparaturowy, jak pokazano na rysunku, w skfad ktérego wchodzi:

5.2.1.  kolba okraglodenna, 100 ml;

5.2.2. chlodnica zwrotna;

5.2.3. rurka szklana dlugo$ci 250 mm i wewnetrznej $rednicy 22 mm, dopasowana za pomocg szlifowanego
polaczenia szklanego;

5.2.4. mikrozlewka (wymiary zewnetrzne: Srednica 20 mm i wysoko$¢ 35-50 mm).

6. Procedura

6.1. W 100-mililitrowej kolbie (ppkt 5.2.1) umiesci¢ 10 ml lodowatego kwasu octowego (pakt 4.1) i 10 ml
chloroformu (ppkt 4.2). Nastepnie zamkna¢ kolbe za pomocy rurki szklanej (ppkt 5.2.3) i chlodnicy zwrotnej
(ppkt 5.2.2) i powoli gotowa¢ mieszaning przez dwie minuty, aby usungl cale rozpuszczone powietrze.
Rozpusci¢ 1 g jodku potasu (ppkt 4.3) w 1,3 ml wody i dodaé ten roztwér do mieszaniny w kolbie (ppkt
5.2.1), uwazajgc, aby nie przerwaé wrzenia.

W przypadku gdy na tym etapie wystapi zolte zabarwienie roztworu, oznaczanie to musi by¢ odrzucone i
powtérzone przy uzyciu $wiezych odczynnikéw.

6.2. Zwazy¢ okolo 1-gramowa probke z dokladnoscia do 1 mg i po nastgpnych dwdéch minutach wrzenia
mieszaniny doda¢ zwazong probke do zawartosci kolby (ppkt 5.2.1), nadal zwracajac uwage, aby nie przerwaé
wrzenia. W tym celu prébke umieszcza si¢ w mikrozlewce (ppkt 5.2.4), ktéra moze by¢ wpuszczana do kolby
przez szklang rurke (ppkt 5.2.3) przy pomocy szklanego preta, ktérego dolna czg$¢ posiada odpowiedni
ksztalt, jak to pokazano na rysunku. Chlodnica (ppkt 5.2.2) moze by¢ zdjeta na krétki okres czasu. Nalezy
kontynuowaé wrzenie przez trzy do czterech minut. Nastgpnie wstrzymaé grzanie i natychmiast odlaczyé
chlodnice (ppkt 5.2.2). Przez rurke szklana (ppkt 5.2.3) szybko doda¢ 50 ml wody. Nastgpnie usung¢ rurke
szklang (5.2.3) i ochlodzi¢ kolb¢ (ppkt 5.2.1) do temperatury pokojowej, stosujac do chlodzenia wod¢ z kranu.
Miareczkowal tiosiarczanem sodu (0,1 mol/l lub 0,01 mol/l) (ppkt 4.4) do momentu, gdy wodna warstwa
stanie si¢ jasnozotta. Doda¢ 1 ml roztworu skrobi (ppkt 4.5) i kontynuowaé miareczkowanie, az zniknie
niebieskie zabarwienie. Podczas miareczkowania nalezy energicznie wstrzasaé kolba (ppkt 5.2.1), aby upewnic
si¢ o zakonczonej ekstrakeji jodu z niewodnej warstwy roztworu.
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6.3.

7.2.

8.2.

Wykona¢ $lepg prébe poprzez powtérzenie calej procedury opisanej w ppkt 6.1 i 6.2, lecz bez dodawania
probki.

Przedstawienie wynikow
Wzér i metoda obliczania
Liczba nadtlenkowa w prébee, w miliréwnowaznikach na kilogram, jest obliczana wedlug wzoru:

1000 x a x (V; — V)

me
gdzie:
V, = objetos¢ w mililitrach roztworu tiosiarczanu sodu potrzebnego do miareczkowania prébki (ppkt 6.2),
V, = objetos¢ w mililitrach roztworu tiosiarczanu sodu potrzebnego do miareczkowania w $lepej probie
(ppkt 6.3),
a = stezenie roztworu tiosiarczanu sodu w molfl,
m_ = masa pocztkowa pobranej probki, w gramach.
Powtarzalnos¢

Roznica w otrzymanych wynikach dwdch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale
czasu, na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, nie moze przekroczyé
0,5 (wyrazona jako liczba nadtlenkowa w miliréwnowaznikach na kilogram probki).

Uwagi

Wybér stezenia roztworu tiosiarczanu sodu zalezy od przewidywanego wyniku miareczkowania. Jesli wyma-
gana ilo§¢ 0,1 mol/l roztworu tiosiarczanu sodu wyniesie mniej niz 0,5 ml, to nalezy oznaczenie powtdrzyc,
uzywajac 0,01 mol/l roztworu tiosiarczanu sodu.

Oznaczanie nie powinno by¢ wykonywane w miejscu o silnym o$wietleniu.
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5.2.2. Chlodnica zwrotna

JL

oo

Mikrozlewka:

- §rednica zewnetrzna: 20 mm

5.2.3. Rurka szklana: - wysoko$é: 35 do 50 mm

- dlugosé: 250 mm

- §rednica wewnetrzna: 22 mm

A
N

N 5.2.1.Kolba okraglodenna (100 ml)

Zestaw aparaturowy do oznaczania liczby nadtlenkowej w lecytynach



13/t. 6

Dziennik Urzedowy Unii Europejskiej

195

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.
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5.6.

5.7.

6.1.

6.2.

METODA 10

OZNACZANIE SUBSTANCJI NIEROZPUSZCZALNYCH W TOLUENIE ZAWARTYCH W LECYTYNACH (E 322)

Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na oznaczanie substangji nierozpuszczalnych w toluenie, zawartych w lecytynach (E 322).

Definicja

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w toluenie: zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w toluenie, jak
ustalono z zastosowaniem okreslonej metody.

Zasada

Probka jest rozpuszczana w toluenie, filtrowana, a pozostalo$¢ suszona i wazona.

Odczynniki

Toluen

Aparatura

Spiekany szklany tygiel o objetosci 30 ml, o porowatosci G3 lub réwnowaznej.

Piec suszacy, elektrycznie grzany z termostatyczng regulacja temperatury 103 °C (x 2 °C).
Laznia wodna dzialajagca w temperaturze nieprzekraczajacej 60 °C.

Eksykator, zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy lub réwnowazny osuszacz ze wskaznikiem
zawarto$ci wody.

Kolba stozkowa o pojemnosci 500 ml.
Pompa prézniowa.

Waga analityczna.

Procedura

Wysuszy¢ spiekany szklany tygiel o objetosci 30 ml (ppkt 5.1) w piecu przy temperaturze 103 °C ( 2 °C).
Nastepnie przenies¢ tygiel do eksykatora (ppkt 5.4), pozostawi¢ do wystygniecia i zwazyc.

Dokladnie wymieszal prébke lecytyny, w razie potrzeby po ogrzewaniu jej na lazni wodnej (ppkt 5.3).
Nastepnie w kolbie stozkowej (ppkt 5.5) zwazy¢ okolo 10 g probki, z dokladnoscia do 1 mg. Dodal
100 ml toluenu (ppkt 4.1) i wirowal mieszaning do momentu, az cala lecytyna zostanie widocznie
rozpuszczona. Przefiltrowaé roztwér przez spiekany szklany tygiel (ppkt 5.1), przemy¢ kolbe stozkowa (ppkt
5.5) za pomocg 25 ml toluenu (ppkt 4.1) i przepusci¢ przemywki przez tygiel (ppkt 5.1). Proces ten
powtérzy¢, uzywajac nastepne 25 ml toluenu (ppkt 4.1). Nadmiar toluenu usunal z tygla (ppkt 5.1) przez
odsysanie.
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6.3.

6.4.

7.1.

7.2.

Wysuszy¢ tygiel (ppkt 5.1) w piecu suszacym (ppkt 5.2) w temperaturze 103 °C (+ 2 °C) przez dwie godziny.
Nastepnie umiesci¢ tygiel w eksykatorze (ppkt 5.4) i pozwoli¢ mu ostygnaé. Po ostygnigciu zwazy¢ tygiel wraz
z pozostato$cig.

Powtarza¢ czynnos¢ 6.3 dotad, az réznica wynikéw dwoch nastepujacych po sobie wazen bedzie mniejsza niz
0,5 mg.

Gdy wystapi wzrost masy, do obliczen nalezy przyja¢ warto$¢ najnizsza z zarejestrowanych.

Przedstawienie wynikéw
Wzér i metoda obliczania

Zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnych w toluenie jest obliczana wedlug wzoru:

100 (mp; — my)
mo
gdzie:
m, = masa pustego tygla (ppkt 6.1), w gramach
m, = masa tygla wraz z pozostalosciami (ppkt 6.4), w gramach
m = masa poczgtkowa prébki, w gramach
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwdch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, nie moze przekracza¢ 30 mg
na 100 g oznaczanej probki.

METODA 11

TEST WYKRYWAJACY LIMITY DLA SUBSTANC]JI REDUKUJACYCH W MLECZANACH SODU, POTASU I WAPNIA (E

4.2.

325, E 326, E 327)

Przedmiot i zakres zastosowania

Test pozwala na wykrycie jakoSciowe substancji redukujacych w:
— mleczanie sodu (E 325),
— mleczanie potasu (E 326),

— mleczanie wapnia (E 327).

Definicja

Wykrycie granicznego stezenia substancji redukujacych: wynik testu wykrywajacego limity, jak ustalono z
zastosowaniem okre$lonej metody.

Zasada

Roztwér Fehlinga jest redukowany przez substancje zdolne do wykazania dzialania redukujacego. Takimi
substancjami sg zwykle cukry redukujace.

Odczynniki

Roztwér Fehlinga A: 6,93 g pieciowodnego siarczanu miedzi jest rozpuszczone w wodzie i rozcieficzone woda
do 100 ml.

Roztwér Fehlinga B: 34,6 g winianu potasowo-sodowego i 10 g wodorotlenku sodu sg rozpuszczone w
wodzie i rozcienczone wodg do 100 ml
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5. Procedura
Zwazy¢ okolo 1-gramowa probke z dokladnoscia do 1 mg i rozpusci¢ ja w 10 ml cieplej wody. Dodaé 2 ml
roztworu Fehlinga A (ppkt 4.1) i 2 ml roztworu Fehlinga B (ppkt 4.2), a nastgpnie gotowa¢ mieszaning przez
1 minutg i obserwowaé, czy wystapi zmiana barwy. Wytracanie si¢ siarczanu wapnia, co czasem wystepuje, nie
przeszkadza.

6. Przedstawienie wynikéw

6.1. Interpretacja testu wykrywajgcego limity
W przypadku zmiany barwy po gotowaniu (pkt 5) wynik testu jest pozytywny i obecno$¢ substancji
redukujacych jest wykazana.

6.2. Czutos¢
Granicg wykrywalnosci dla reagujacych substangji redukujgcych jest 100 mg glukozy na 100-gramowg probke.

6.3. Uwagi

6.3.1.  Wyniki dwoch testéw wykrywajacych, wykonanych réwnoczesnie lub w krotkich przedziatach czasu na tej
samej probce, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, powinny by¢ identyczne.

6.3.2.  Wszystkie roztwory Fehlinga reaguja, gdy w probee jest 2 % glukozy.

METODA 12
OZNACZANIE KWASOW LOTNYCH W KWASIE ORTOFOSFOROWYM (E 338)

1. Przedmiot i zakres zastosowania
Metoda pozwala na oznaczanie lotnych kwaséw, wyrazonych jako kwas octowy, w kwasie ortofosforowym (E
338).

2. Definicja
Zawarto$¢ lotnego kwasu: zawarto$¢ lotnych kwasow, wyrazonych jako kwas octowy, jak ustalono z
zastosowaniem okre$lonej metody.

3. Zasada
Do probki dodawana jest woda i roztwor ten jest destylowany. Destylat jest miareczkowany wobec mianowa-
nego roztworu wodorotlenku sodu, a kwasowo$¢ obliczana jest i wyrazana jako kwas octowy.

4. Odczynniki

4.1. 1-procentowy (m/v) roztwér fenoloftaleiny w etanolu.

4.2. Wodorotlenek sodu, 0,01 mol/l.

5. Aparatura

5.1. Aparat do destylacji z putapkowaniem natryskowym.
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7.1.

7.2.

4.1.

4.2.

4.3.

Procedura

Zwazy¢ okolo 60-gramowsg probke z dokladnoscig do 50 mg i umieici¢ zwazong probke wraz z 75 ml
$wiezo gotowanej i ostudzonej wody w kolbie destylacyjnej wyposazonej w pulapke natryskowa (ppkt 5.1).
Wymieszaé, a nastgpnie destylowaé okoto 50 ml roztworu.

Destylat miareczkowa¢ mianowanym roztworem 0,01 mol/l wodorotlenku sodu (ppkt 4.2), uzywajac fenolof-
taleiny (ppkt 4.1) jako wskaznika. Kontynuowa¢ miareczkowanie dotad, az czerwone zabarwienie roztworu
utrzyma si¢ przez 10 sekund.

Przedstawienie wynikéw

Wzér i metoda obliczania

Zawarto$¢ lotnych kwaséw, wyrazona w miligramach na kilogram kwasu octowego, obliczana jest wedtug
wzoru:

600 x V
mo
gdzie:
V = objetos¢ w mililitrach 0,01 mol/l roztworu wodorotlenku sodu zuzytego do neutralizacji,
m_ = masa probki kwasu ortofosforowego, w gramach.
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej probee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, nie moze przekracza¢ 1 mg na
100 g oznaczanej probki.

METODA 13

TEST WYKRYWAJACY LIMITY DLA AZOTANOW W KWASIE ORTOFOSFOROWYM (E 338)

Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda ta pozwala na wykrycie azotanéw w kwasie ortofosforowym (E 338).

Definicja

Wrykrycie stezenia granicznego azotanu, wyrazonego jako azotan sodowy: wynik testu wykrywajacego limity,
jak ustalono z zastosowaniem okreslonej metody.

Zasada

Probka jest dodawana do roztworu indygokarminu w Srodowisku stezonego kwasu siarkowego. Wystepujace
niebieskie zabarwienie jest usuwane przez czynnik utleniajacy, wlaczajac w to azotany.

Odczynniki

0,18-procentowy (m/v) roztwor indygokarminu: rozpusci¢ 0,18 g disiarczanu sodu indygotyny w wodzie i
rozcieficzy¢ woda do 100 ml.

0,05-procentowy (m/v) roztwér chlorku sodu.

Stezony kwas siarkowy (p,, = 1,84 g/ml).
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5. Procedura

Odmierzy¢ 2-mililitrowe prébki i rozcieficzy¢ do 10 ml roztworem chlorku sodu (ppkt 4.2). Doda¢ 0,1 ml
roztworu indygokarminu (ppkt 4.1) i nastgpnie powoli dodawaé 10 ml stezonego kwasu siarkowego (ppkt
4.3), chlodzac roztwér podczas dodawania kwasu. Zaobserwowal, czy niebieskie zabarwienie roztworu
utrzymuje si¢ przez pie¢ minut.

6. Przedstawienie wynikéw

6.1. Interpretacja testu wykrywajgcego limity

W przypadku gdy niebieskie zabarwienie zniknie w ciggu pieciu minut, wynik testu jest pozytywny i zawarto$¢
srodkéw utleniajacych, wyrazonych jako azotan sodowy, jest wigksza niz 5 mg/kg.

6.2. Uwagi
6.2.1.  Wykonac test Slepej proby.

6.2.2.  Wyniki dwoch testow wykrywajacych wykonywanych réwnoczes$nie lub w krétkim przedziale czasu na tej
samej probcee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, musza by¢ identyczne.

6.2.3.  Roztwor indygokarminu nie powinien by¢ uzywany, jesli zostal przygotowany ponad 60 dni wczesniej.

6.2.4. W przypadku gdy wynik testu jest pozytywny, probka moze zawieraé azotany i inne $rodki utleniajace, test
musi by¢ powtdrzony z zastosowaniem metody ISO 3709 (1976) ,Kwas fosforowy do zastosowania
przemystowego (wlacznie z przetwérstwem Srodkéw spozywczych) — oznaczanie tlenkéw zawierajacych azot
— metoda spektrofotometryczna z 3,4-ksylenolem”.

METODA 14

OZNACZANIE SUBSTANC]I NIEROZPUSZCZALNYCH W WODZIE, WYSTEPUJACYCH W MONO-, DI- I TRISODO-
WYCH FOSFORANACH ORAZ MONO-, DI- I TRIPOTASOWYCH FOSFORANACH (E 339 i), E 339 ii), E 339 iii), E
340 i), E 340 i), E 340 iii)

1. Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda pozwala na oznaczanie substancji nierozpuszczalnych w wodzie w:
— fosforanie monosodowym (E 339 1)),

— fosforanie disodowym (E 339 ii)),

— fosforanie trisodowym (E 339 iii)),

— fosforanie monopotasowym (E 340 i)),

— fosforanie dipotasowym (E 340 ii)),

— fosforanie tripotasowym (E 340 iii)).

2. Definicja

Substancja nierozpuszczalna w wodzie: zawarto$¢ substancji nierozpuszczalnej w wodzie, jak ustalono z
zastosowaniem okre$lonej metody.

3. Zasada

Probka jest rozpuszczana w wodzie i filtrowana przez odpowiedni tygiel porcelanowy. Po przemyciu i
wysuszeniu pozostalo$¢ jest wazona i obliczana jako substancja nierozpuszczalna w wodzie.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

6.1.

6.2.

Aparatura
Spiekany, porcelanowy tygiel o porowatosci G3 lub réwnowaznej.

Eksykator zawierajacy $wiezo aktywowany zel krzemionkowy, ze wskaZnikiem zawarto$ci wody lub réwno-
Wazny osuszacz.

Piec z regulowang termostatycznie temperaturg 103 °C (x 2 °C).
Zlewka polipropylenowa o pojemnoséci 400 ml.

Laznia wodna, wrzgca.

Procedura

Zwazy¢ okoto 10-gramowa probke fosforanu, z doktadnoscig do 10 mg, i rozpusci¢ w 100 ml goracej wody
poprzez zagotowanie w polipropylenowej zlewce (ppkt 4.4) oraz utrzymywaé w goracej lazni wodnej (ppkt
4.5) przez 15 minut. Nastepnie przefiltrowac roztwér przez uprzednio wymyty, wysuszony i zwazony tygiel
(ppkt 4.1). Przemy¢ nierozpuszczalng pozostalos¢ goraca woda. Whozy¢ tygiel wraz z pozostaloicia do pieca
(ppkt 4.3) i suszy¢ w temperaturze 103 °C (¢ 2 °C) przez dwie godziny.

Nastepnie tygiel wlozy¢ do eksykatora i pozwoli¢ mu ostygna¢, a nastgpnie zwazy¢ tygiel.

Powtarzal suszenie, stygniecie i wazenie dotad, az rdéznica wynikéw dwodch nastepujacych po sobie wazen
bedzie mniejsza niz 0,5 mg. W przypadku gdy wystapi wzrost masy, do obliczen nalezy przyja¢ wartosé
najnizsza z zarejestrowanych.

Przedstawienie wynikow

Wzér i metoda obliczania

Zawarto$¢ w prébee substancji nierozpuszczalnych w wodzie obliczana jest wedlug wzoru:

M 100
mo

gdzie:

m, = masa pozostaloici po suszeniu, w gramach,
m = masa wzietej probki, w gramach.
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczent wykonanych rownoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej prébce, przez tego samego analityka, nie moze przekracza¢ 10 mg na 100-gramowg probke.

METODA 15

OZNACZANIE pH W DODATKACH DO ZYWNOSCI

Przedmiot i zakres zastosowania

Metoda podaje ogdlne wskazéwki, jak oznaczaé pH w dodatkach do zywnosci.
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2. Definicja
pH dodatku do zywnosci: warto$¢ pH, jak ustalono okreslong metoda.

3. Zasada
Warto$¢ pH roztworu wodnego rozpuszczonej probki lub jej zawiesiny jest oznaczana klasycznie, przy uzyciu
szklanej elektrody, elektrody poréwnawczej i miernika pH.

4. Odczynniki

4.1. Skalibrowa¢ przyrzad, uzywajac nastepujacych roztwordéw buforowych:

4.1.1.  Roztwér buforowy o pH 6,88 w 20 °C, skladajacy si¢ z réwnowaznej objetosci 0,05 mol/l diwodorofosforanu
potasu (KH,PO,) i 0,05 mol/l dihydratu wodoroortofosforanu disodowego (Na,HPO,-2H,O).

4.1.2.  Roztwér buforowy o pH 4 w 20 °C, skladajacy si¢ z 0,05 mol/l wodoroftalanu potasu (C,H,KO,).

4.1.3.  Roztwér buforowy o pH 9,22 w 20 °C, sktadajacy si¢ z 0,05 mol/l boranu sodu (Na,B,0.-10H,0).

4.2. Nasycony roztwér lub 3 mol/l roztwér chlorku potasu lub inny odpowiedni roztwér zalecany przez
producenta elektrody do napehniania elektrody poréwnawczej.

4.3. Woda destylowana, pozbawiona ditlenku wegla, posiadajaca pH miedzy 5 i 6.

5. Aparatura

5.1. pehametr o dokladnosci 0,01 na jednostke pH.

5.2. Elektrody — zlozona elektroda szklana albo pojedyncza szklana elektroda i elektrody wzorcowe razem z
odpowiednimi zaciskami do mocowania elektrod.

5.3. Mieszadto magnetyczne z elementem grzewczym.

5.4. Termometr, wzorcowany w zakresie temperatur 0-100 °C.

6. Procedura

6.1. Kalibrowanie pehametru

Szklane elektrody musza by¢ ustawione zgodnie z instrukcja dostarczong przez producenta. Odczyt pH z
elektrod musi by¢ regularnie sprawdzany przez pordéwnanie z odczytem pH dla roztworéw buforowych o
znanych pH.

Elektrody powinny by¢ myte za pomoca wody i delikatnie wycierane migkka tkaning lub powinny by¢ plukane
woda i nastgpnie dwukrotnie plukane w roztworze prébki lub roztworze wzorcowym, przed umieszczeniem
ich w roztworze prébki lub roztworze wzorcowym.

W przypadku gdy probka uwazana jest za probke o kwasnym wskazniku pH, roztwory buforowe uzywane do
sprawdzenia odczytu pH powinny posiada¢ pH 4 (ppkt 4.1.2) i pH 6,88 (ppkt 4.1.1). W przypadku gdy
analizowana probka posiada zasadowe pH, roztwory buforowe uzywane do sprawdzenia pH powinny posiadaé
pH 9,22 (ppkt 4.1.3) i pH 6,88 (ppkt 4.1.1).
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6.2.

Pomiar roztworu prébki
Stezenie roztworu probki, jakie ma by¢ stosowane, lub przyjecie sposobu przygotowania probki jest zgodne z
przepisami whasciwej dyrektywy Wspdlnoty dotyczacej dodatku do Zywnosci.

Nalezy przygotowaé roztwér probki, jak zalecono, uzywajac wode destylowana (ppkt 4.3) i nastgpnie
doprowadzi¢ roztwér do temperatury 20 °C, jednocze$nie go mieszajac. Zatrzymaé mieszanie, umiescié
elektrody szklane w roztworze i po dwéch minutach zanotowa¢ warto$¢ pH wskazang na pehametrze (ppkt
5.1).

Przedstawienie wynikow
Powtarzalnos¢

Réznica w otrzymanych wynikach dwéch oznaczen wykonanych réwnoczesnie lub w krétkim przedziale czasu
na tej samej prébee, przez tego samego analityka, w takich samych warunkach, nie moze przekraczaé 0,05
jednostki pH.

Uwaga

Metoda ta ma jedynie zastosowanie do tych wymagan dotyczacych pH, okreslonych dyrektywami Wspdlnoty
dotyczgcymi dodatkéw do zywnosci, gdzie dodatek do zywnosci jest rozpuszczony w wodzie lub tworzy w
niej zawiesing.



