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10.9.1981 URADNI LIST EVROPSKIH SKUPNOSTI L 257/1

PRVA DIREKTIVA KOMISIJE
z dne 28. julija 1981

o dolo¢itvi analiznih metod Skupnosti za preverjanje, da nekateri aditivi za Zivila izpolnjujejo
merila Cistosti

(81/712/EGS)

KOMISIJA EVROPSKIH SKUPNOSTI JE

ob upostevanju pogodbe o ustanovitvi Evropske gospodarske
skupnosti,

ob upostevanju Direktive Sveta z dne 23. oktobra 1962 o
priblizevanju zakonov drzav clanic glede barvil, ki jih je
dovoljeno uporabljati v obicajnih zivilih (*), nazadnje spreme-
njene z Direktivo 78/144/EGS (), zlasti ¢lena 11(2) direktive,

ob upostevanju Direktive Sveta 64/54/EGS z dne 5. novembra
1963 o priblizevanju zakonov drzav ¢lanic glede konzervansov,
ki jih je dovoljeno uporabljati v obicajnih zivilih (*), nazadnje
spremenjene z Direktivo 79/40/EGS (¥), zlasti ¢lena 8(2) direk-
tive,

ob upostevanju Direktive Sveta 70/357/EGS z dne 13. julija
1970 o priblizevanju zakonov drzav ¢lanic glede antioksidan-
tov, ki jih je dovoljeno uporabljati v obicajnih Zzivilih (),
nazadnje spremenjene z Direktivo 78/143[EGS (°), zlasti ¢lena
5(2) direktive,

UL 115, 11.11.1962, str. 2645/62.
UL L 44, 15.2.1978, str. 20.
UL 12, 27.1.1964, str. 161/64.
UL L 13, 19.1.1979, str. 50.
UL L 157, 18.7.1970, str. 31.
UL L 44, 15.2.1978, str. 18.
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ker te dolocbe opredeljujejo v Skupnosti vzpostavitev analiznih
metod za preverjanje, da navedeni aditivi izpolnjujejo splosna
in posebna merila Cistosti;

ker je prve serije metod, za katere so bila preskusanja Zze
opravljena, zdaj treba sprejeti;

ker so ukrepi, predvideni v tej direktivi, v skladu z mnenjem
Stalnega odbora za Zivila,

SPREJELA NASLEDNJO DIREKTIVO:

Clen 1

Drzave ¢lanice predpisejo izvedbo preskusov za preverjanje, da
nekateri aditivi za Zivila izpolnjujejo splosna in posebna merila
Cistosti, po metodah iz Priloge II, njihov obseg pa je dolocen v
Prilogi 1.
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Clen 2

Drzave clanice sprejmejo zakone in druge predpise, potrebne
za uskladitev s to direktivo, najkasneje do 20. februarja 1983.
O tem takoj obvestijo Komisijo.

Clen 3

Ta direktiva je naslovljena na drzave c¢lanice.

V Bruslju, 28. julija 1981

Za Komisijo
Karl-Heinz NARJES

Clan Komisije
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PRILOGA 1

OBSEG ANALIZNIH METOD ZA PREVERJANJE, DA NEKATERI ADITIVI ZA ZIVILA IZPOLNJUJEJO

.1

L1

1.2

113

111.4

1.5

111.6

117

V.1

Iv.2

V.3

Iv.4

MERILA CISTOSTI

I. UVOD

II. BARVILA

Dolocanje snovi, ki se ekstrahirajo z dietiletrom iz sulfanatnih organskih barvil za Zivila, topnih v vodi, z
metodo 1 v Prilogi II.

IIl. KONZERVANSI

Doloc¢anje mravljicne kisline in njenih soli (formatov) ter druge oksidirajoce necistote v ocetni kislini (E 260),
kalijevem acetatu (E 261), natrijevem diacetatu (E 262) in kalcijevem acetatu (E 263) z metodo 2 v Prilogi II.

Dolocanje nehlapnih snovi v propionski kislini (E 280) z metodo 3 v Prilogi II.

Dolocanje izgube mase pri susenju natrijevega nitrita (E 250) z metodo 4 v Prilogi IL

Kvantitativna dolocitev ostankov salicilne kisline v etilparahidroksibenzoatu (E-214), natrijevi soli etilparahi-
droksibenzoata (E 215), n-propilparahidroksibenzoatu (E 216), natrijevi soli n-propilparahidroksibenzoata (E
217), metilparahidroksibenzoatu (E 218) in natrijevi soli metilparahidroksibenzoata (E 219) z metodo 5 v
Prilogi 1L

Dolocanje proste ocetne kisline v natrijevem diacetatu (E 262) z metodo 6 v Prilogi IL

Dolocanje natrijevega acetata v natrijevem diacetatu (E 262) z metodo 7 v Prilogi IL

Kvantitativna dolocitev ostanka aldehidov v sorbinski kislini (E 200) in njenih natrijevih, kalijevih in kalcijevih
soleh (sorbatih) (E 201, E 202, E 203) ter v propionski kislini (E 280) z metodo 8 v Prilogi II.

IV. ANTIOKSIDANTI

Dolocanje peroksidnega Stevila za lecitine (E 322) z metodo 9 v Prilogi II.

Dolocanje v toluenu netopnih snovi v lecitinih (E 322) z metodo 10 v Prilogi II.

Kvantitativna dolocitev ostanka reducirajocih snovi v natrijevih, kalijevih in kalcijevih soleh mlecne kisline
(laktati) (E 325, E 326 in E 327) z metodo 11 v Prilogi IL

Dolocanje hlapnih kislin v ortofosforni kislini (E 338) z metodo 12 v Prilogi II.
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V.5 Kvantitativna dolocitev ostanka nitratov v ortofosforni kislini (E 338) z metodo 13 v Prilogi II.
V.6 Dolocanje v vodi netopnih snovi v mono-, di- in trinatrijevih ortofosfatih ter mono-, di- in trikalijevih
ortofosfatih (E 339(), E 339(ii), E 339(ii), E 340 (i), E 340(ii), E 340(ii) z metodo 14 v Prilogi II.
V. SPLOSNO
V.1

Doloc¢anje pH v aditivih za Zivila z metodo 15 v Prilogi II.
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PRILOGA 1I

ANALIZNE METODE, KI SE NANASAJO NA MERILA CISTOSTI ADITIVOV ZA ZIVILA

UVOD

1. Priprava preskusnega vzorca

1.1 Splosno
Obicajna masa laboratorijskega preskusnega vzorca je 50 g, Ce se ne zahteva vedja koli¢ina za neko specificno
dolocevanje.

1.2 Priprava vzorca

Pred preskusom vzorec homogeniziramo.

1.3 Shranjevanje

Pripravljeni vzorec shranimo v posodi, ki onemogoca vsako prodiranje vlage in zraka, zato da se vzorec ne

pokvari.
2. Reagenti
2.1 Voda

voda najmanj enake Cistosti kakor destilirana.
2.1.2  Kjerkoli je navedena ,raztopina“ ali ,razredcitev* brez nadaljnje navedbe reagenta, je misljena vodna raztopina.

22 Kemikalije

Vse kemikalije imajo cistost p. a., kjer ni podrobno navedeno drugace.

3. Oprema

3.1 Seznam opreme

Seznam opreme vsebuje samo specificno aparaturo.

3.2 Analitska tehtnica

Analitska tehtnica je tehtnica z obcutljivostjo 0,1 mg ali vec.

4. Navajanje rezultatov

4.1 Rezultati

Rezultati, navedeni v uradnem analiznem porocilu, so srednja vrednost najmanj dveh dolocitev z zadovoljivo
ponovljivostjo.
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4.2

43

Izracun odstotka

Ce ni navedeno drugace, se rezultati izrazijo kot masni odstotek prinesenega vzorca.

Natancnost navajanja rezultatov

Rezultat navajamo z natancnostjo, kakr$no doloca metoda.

METODA 1

DOLOCANJE SNOVI, KI SE EKSTRAHIRAJO Z DIETILETROM 1Z VODOTOPNIH SULFANATNIH ORGANSKIH BARVIL

4.1

5.1

5.2

5.3

5.4

ZA ZIVILA

Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolocamo snovi, ki se ekstrahirajo z dietiletrom iz vodotopnih sulfanatnih organskih barvil brez
nosilcev.

Definicija

Snovi, ki se ekstrahirajo z dietiletrom: vsebnost z dietiletrom ekstrahiranih snovi, kakor doloca predpisana
metoda.

Nacin

Ekstrahiramo (s stresanjem) barvilo z dietiletrom in stehtamo ekstrahirani ostanek po odparevanju etra.

Reagenti

Dietileter, suh, brez peroksidov (posusen s sveze Zganim kalcijevim kloridom).

Aparat

Soxhletov aparat z bucko.

Eksikator, ki vsebuje sveze aktiviran silikagel, ali enakovredno susilno sredstvo z indikatorjem vsebnosti vode.
Analitska tehtnica.

Susilnik s termostatom pri 85 + 2 °C.

Postopek

Na filtrnem papirju tocno stehtamo okoli 10 g vzorca barvila z natan¢nostjo 10 mg. Papir zvijemo in
prenesemo v tulec za ekstrakcijo ter ga zacepimo s kosmom razmaicene bombazne vate. Ekstrahiramo 6 ur na
jo predhodno stehtamo, z ostankom za 20 minut v susilnik (5.4) pri 85 = 2 °C, da se posusi. Prenesemo
bucko v eksikator (5.2), ga ustrezno pokrijemo in pustimo, da se ohladi. Stehtamo bucko z ostankom.
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7.1

7.2

Ponavljamo susenje in tehtanje toliko ¢asa, da je razlika med zaporednima tehtanjema manjsa od 0,5 mg. Ce
masa narasca, uporabimo za izracun najnizji odcitek.

Navajanje rezultatov

Formula in metoda izracuna

Vsebnost snovi, ekstrahiranih z etrom, izrazena v odstotku:

my; x 100
my ’
pri cemer je:
m, = masa ostanka po odparevanju, v gramih,
m, = masa stehtanega vzorca, v gramih.
Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 20 mg na 100 g vzorca.

METODA 2

DOLOCANJE MRAVLJICNE KISLINE IN NJENIH SOLI (FORMATOV) TER DRUGIH OKSIDIRAJOCIH NECISTOT V
OCETNI KISLINI (E 260), KALJEVEM ACETATU (E 261), NATRIJEVEM DIACETATU (E 262) IN KALCIJEVEM

ACETATU (E 263)

Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolocamo mravljicno kislino in njene soli ter druge oksidirajoce necistote, izrazene kot mravljicna
kislina v:

— ocetni kislini (E 260),
— kalijevem acetatu (E 261),
— natrijevem diacetatu (E 262),

— kalcijevem acetatu (E 263).

Definicija

Vsebnost mravljicne kisline in njenih soli ter drugih oksidirajocih necistot: vsebnost mravljicne kisline in njenih
soli ter drugih oksidirajocih necistot, kakor doloca predpisana metoda.

Nacin

Alkalni raztopini vzorca dodamo prebitno koli¢ino kalijevega permanganata, da dobimo manganov dioksid.
Manganov dioksid in prebitek kalijevega permanganata dolocamo jodometricno v kislem in izra¢unamo
koncentracijo oksidirajoce necistote, izrazene kot mravljicna kislina.
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4. Regenti
4.1 Kalijev jodid.
4.2 Kalijev permanganat, 0,02 mol/l.
4.3 Natrijev karbonat (brezvodni).
4.4 Natrijev tiosulfat, 0,1 mol/l.
4.5 Skrobovica (priblizno 1 % mjv).
4.6 Razredcena Zveplena kislina: vodi dodamo 90 ml zveplene kisline (p,, = 1,84g/ml) in razred¢imo na 1 liter.
5. Aparat
5.1 Vodna kopel z vrelo vodo.
5.2 Analitska tehtnica.
6. Postopek
Ce je preskusni vzorec prosta kislina, tocno stehtamo okoli 10 g vzorca z natancnostjo 10 mg, razred&imo s
70 ml vode in dodamo raztopino, ki vsebuje 10 g brezvodnega natrijevega karbonata (4.3) v 30 ml vode. Ce
je vzorec sol, toéno stehtamo okoli 10 g vzorca z natancnostjo 10 mg in raztopimo v 100 ml vode. Dodamo
1 g brezvodnega natrijevega karbonata (4.3) in stresamo, da se raztopi. Dodamo 20 ml 0,02 mol/l kalijevega
permanganata (4.2) in 15 minut segrevamo na vreli vodni kopeli. Zmes ohladimo. Dodamo 50 ml razredc¢ene
zveplene kisline (4.6) in 0,5 g kalijevega jodida (4.1). Zmes obracamo toliko Casa, da se obarjeni manganov
dioksid raztopi. Titriramo z 0,1 mol/l natrijevega tiosulfata (4.4) toliko casa, da se raztopina obarva bledo
rumeno. Dodamo nekaj kapljic $krobovice (4.5) in titracijo nadaljujemo toliko casa, da raztopina postane
brezbarvna.
7. Navajanje rezultatov
7.1 Formula in metoda izracuna
Odstotek mravljicne kisline in njenih soli ter druge oksidirajoce necistote, izrazene kot mravljicna kislina, je
podan z:
2,3b <100a >
X|———=V|,
my b
pri Cemer je:
a = molarnost kalijevega permanganata,
b = molarnost natrijevega tiosulfata,
m, = masa stehtanega vzorca, v gramih,
V= volumen 0,1 mol/l natrijevega tiosulfata, uporabljenega v titraciji, v mililitrih.
7.2 Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh doloditev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 5 mg na 100 g vzorca.
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8.1

8.2

4.1

4.2

43

4.4

4.5

Opombe

Volumen 11,3 ml 0,1 mol/l natrijevega tiosulfata ustreza 0,2 % mravljicne kisline v 10 g vzorca.

Ce soli mravljiéne kisline ni, priporocamo, da je volumen 20 ml; & pa je mravljicne kisline ve& kakor 0,27 %
(m/m), bo prebitek kalijevega permanganata manjsi od volumna 8 ml. V tem primeru ponovimo dolocanje z
manj§o maso vzorca.

METODA 3

DOLOCANJE NEHLAPNIH SNOVI V PROPIONSKI KISLINI (E 280)

Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolo¢amo nehlapne snovi v propionski kislini (E 280).

Definicija

Vsebnost nehlapne snovi v propionski kislini: vsebnost nehlapne snovi v propionski kislini, kakor je dolo¢eno s
predpisano metodo.

Nacin

Vzorec izparevamo in nato suimo pri 103 £ 2 °C, ostanek dolo¢imo gravimetri¢no.

Aparat

Posodica za izparevanje, kremenasta ali platinasta, dovolj velika za 100 g vzorca.

Susilnik, elektricno ogrevan, s termostatom, pri 103 £ 2 °C.

Analitska tehtnica.

Vodna kopel z vrelo vodo.

Eksikator, ki vsebuje sveze aktiviran silikagel, ali enakovredno susilno sredstvo z indikatorjem vsebnosti vode.

Postopek

Stehtamo 100 g vzorca propionske kisline z natancnostjo 0,1 g v predhodno posuseno in stehtano posodo
(4.1). Izparevamo nad vrelo vodno kopeljo v digestoriju (4.4). Ko vsa propionska kislina izpari, postavi za eno
uro v susilnik (4.2) pri 103 + 2 °C. Postavimo v eksikator, pustimo, da se ohladi, in nato stehtamo.
Ponavljamo segrevanje, ohlajanje in tehtanje toliko casa, da je razlika med zaporednima tehtanjema manj

kakor 0,5 mg. Ce masa narasca, pri izraCunu uporabimo najnizji odcitek.
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6.1

6.2

4.1

4.2

4.3

4.4

Navajanje rezultatov

Formula in metoda izracuna

Vsebnost nehlapnih snovi, izracunana kot odstotek vzorca, je podana z:

100 x my

mg ’
pri cemer je:

m, = masa ostanka po izparevanju, v gramih,

m

. masa zatehtanega vzorca, v gramih.

Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 5 mg na 100 g vzorca.

METODA 4

DOLOCANJE IZGUBE MASE PRI SUSENJU NATRIJEVEGA NITRITA (E 250)

Obseg in podrocje uporabe

Z metodo doloamo izgubo mase pri suenju natrijevega nitrita (E 250).

Definicija

Vsebnost vlage natrijevega nitrita: izguba mase pri suSenju, kakor je doloceno s predpisano metodo.

Nacin

Izgubo mase pri susenju dosezemo s segrevanjem v susilniku pri 103 £ 2 °C, s tehtanjem in izra¢unom izgube
mase.

Aparat
Susilnik, elektricno ogrevan, s termostatom, pri 103 £ 2 °C.

Stekleni tehti¢ z ravnim dnom, premerom od 60 do 80 mm in viSino najmanj 25 mm ter z ustreznim
pokrovckom.

Eksikator, ki vsebuje sveze aktiviran silikagel, ali enakovredno susilno sredstvo z indikatorjem vsebnosti vode.

Analitska tehtnica

Postopek

S tehtica (4.2) odstranimo pokrovéek ter 1 uro segrevamo posodo in pokrovéek v susilniku (4.1) pri 103 = 2
°C. Tehti¢ (4.2) pokrijemo, ga postavimo v cksikator (4.3) in pustimo, da se ohladi na sobno temperaturo.
Stehtamo pokriti tehti¢ (4.2) z natan¢nostjo 10 mg in priblizno 10 g vzorca z natancnostjo 10 mg v
pokritem tehticu. Odstranimo pokrovéek ter postavimo tehti¢ in pokrovéek za 1 uro v suilnik (4.1) pri
103 + 2 °C. Tehti¢ pokrijemo in pustimo, da se v eksikatorju (4.3) ohladi na sobno temperaturo, stehtamo z
natan¢nostjo 10 mg. Ponavljamo segrevanje, ohlajevanje in tehtanje toliko Casa, da je razlika med zaporednima
tehtanjema manjsa od 10 mg. Ce masa naraica, v izratunu uporabimo najnizji odcitek.
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6. Navajanje rezultatov

6.1 Formula in metoda izracuna
Izguba mase pri suSenju, izraCunana kot odstotek mase vzorca, je podana s:

100 x (m2 — 1’1’13)

(my —my)
pri Cemer je:
m, = masa posode, v gramih,
m, = masa posode in vzorca pred susenjem, v gramih,

3
I

masa posode in vzorca po suSenju, v gramih.

6.2 Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 100 mg na 100 g vzorca.

METODA 5

KVANTITATIVNA DOLOCITEV OSTANKOV SALICILNE KISLINE V ETILPARAHIDROKSIBENZOATU (E-214), NATRIJE-

VI SOLI ETILPARAHIDROKSIBENZOATA (E 215), N-PROPILPARAHIDROKSIBENZOATU (E 216), NATRIJEVI SOLI N-

PROPILPARAHIDROKSIBENZOATA (E 217), METILPARAHIDROKSIBENZOATU 218) IN NATRIJEVI SOLI METILPARA-
HIDROKSIBENZOATA (E 219)

1. Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolocamo salicilno kislino v etilparahidroksibenzoatu (E 214), n-propilparahidroksibenzoatu (E 216)
in metilparahidroksibenzoatu (E 218) ter v njihovih natrijevih soleh (E 215, E 217 in E 219).

2. Definicija

Dolo¢anje mejnih vrednosti koncentracije salicilne kisline: rezultat mejnih vrednosti koncentracije, kakor je
doloceno s predpisano metodo.

3. Nacin

Raztopina vzorca reagira z amonijevim Zelezovim (Il) sulfatom in se vijolicno obarva. Intenziteto barve
primerjamo z referenéno raztopino.
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4. Reagenti

4.1 Raztopina amonijevega Zelezovega (Il) sulfata, 0,2 % mj|v. Pripravimo jo z raztapljanjem 0,2 g amonijevega
zelezovega (II) sulfata dodekahidrata v 50 ml vode in dodamo 10 ml dusikove kisline, 10 % v[v, ter
razred¢imo z vodo do 100 ml.

4.2 Etanol, 95 % vjv.

43 Raztopina salicilne kisline, 0,1 g/l.

44 Zveplena kislina, 1 mol/l.

5. Aparat

5.1 Nesslerjev merilni valj, umerjen na 50 ml. Celoten volumen priblizno 60 ml.

6. Postopek

6.1 Vzorci etil-, n-propil in metilparahidroksibenzoata

6.1.1  Stehtamo 0,1 g vzorca z natan¢nostjo 1 mg in raztopimo v 10 ml 95 % v/v etanola (4.2). Prenesemo
raztopino v umerjen nesslerjev valj (5.1) in z vodo razredéimo na 50 ml. PremeSamo in med mesanjem
dodamo 1 ml raztopine amonijevega Zelezovega (IIl) sulfata (4.1). Pustimo stati eno minuto.

6.1.2  Hkrati pripravimo primerjalno raztopino tako, da ponovimo 6.1.1, pri tem pa nadomestimo 0,1 g vzorca z 1
ml raztopine salicilne kisline (4.3).

6.1.3  Primerjamo obarvanje vzor¢ne raztopine z obarvanjem primerjalne raztopine.

6.2 Vzorci natrijevih soli etil-, n-propil in metilparahidroksibenzoata

6.2.1  Ponovimo 6.1.1, uravnamo pH na 5 z uporabo 1 mol/l Zveplene kisline (4.4) pred razred¢enjem na 50 ml.

6.2.2  Ponovimo 6.1.2.

6.2.3  Ponovimo 6.1.3.

7. Navajanje rezultatov

7.1 Opombe h kvalitativnemu dolocanju. ostankov
Ce je rdeckastovijoli¢na barva, ki se pojavi v epruveti z vzoréno raztopino, intenzivnejsa od barve, ki se pojavi
v epruveti s primerjalno raztopino, je preskus pozitiven in vzorec vsebuje ve¢ kakor 0,1 % salicilne kisline.

7.2 Obcéutljivost
Meja detekcije preskusa je 30 mg salicilne kisline na 100 g vzorca.

7.3 Opombe

Rezultata dveh kvalitativnih dolocitev ostanka, ki ju isti analitik izvede v enakih pogojih hkrati ali drugega za
drugim in na istem vzorcu, sta enaka.



188 Uradni list Evropske unije 13/Zv. 6

METODA 6

DOLOCANJE PROSTE OCETNE KISLINE V NATRIJEVEM DIACETATU (E 262)

1. Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolocamo ocetno kislino v natrijevem diacetatu (E 262).

2. Definicija

Vsebnost ocetne kisline: vsebnost ocetne kisline, kakor je dolo¢ena s predpisano metodo.

3. Nacin

Neposredna titracija ocetne kisline v vzorcu s standardno raztopino natrijevega hidroksida in fenolftaleina kot

indikatorja.
4. Reagenti
4.1 Enoodstotna raztopina (m/v) fenolftaleina v etanolu.

4.2 Natrijev hidroksid, 1 mol/L

5. Aparat
5.1 Analitska tehtnica.
6. Postopek

Stehtamo okoli 3 g preskusnega vzorca z natancnostjo 1 mg in raztopimo v priblizno 50 ml vode. Dodamo
dve ali tri kapljice raztopine indikatorja fenolftaleina (4.1) in titriramo z 1 mol/l natrijevega hidroksida (4.2)
toliko Casa, da je rdeca barva obstojna najmanj 5 sekund.

7. Navajanje rezultatov

7.1 Formula in metoda izracuna

Vsebnost ocetne kisline kot odstotek mase vzorca je podana s:
6,005 xV xc

)

mo

pri cemer je:
V= volumen predpisanega natrijevega hidroksida (4.2), v mililitrih,

koncentracija raztopine natrijevega hidroksida, v mol/],

o
11

m

. masa stehtanega vzorca, v gramih.

7.2 Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 500 mg na 100 g vzorca.
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8. Opomba
Za 3 g vzorca, ki vsebuje 40 % ocetne kisline, porabimo 20 ml 1 mol/l natrijevega hidroksida.
METODA 7
DOLOCAN]E NATRIJEVEGA ACETATA V NATRIJEVEM DIACETATU (E 262)
1. Obseg in podrocje uporabe
Z metodo dolocamo natrijev acetat in vodo, izrazeno kot natrijev acetat v natrijevem diacetatu (E 262).
2. Definicija
Vsebnost natrijevega acetata: vsebnost natrijevega acetata in vode, izrazeno kot natrijev acetat, kakor je
doloceno s predpisano metodo.
3. Nacin
Pred titracijo raztopimo vzorec v ledocetni kislini s standardno perklorovo kislino s kristalvioletom kot
indikatorjem.
4. Reagenti
4.1 Ledocetna kislina p,.. = 1,049 g/ml (za nevodne titracije).
4.2 Kristalviolet. Indikator CI §t. 42555, 0,2 % (m/v) v raztopini ledocetne kisline.
43 Kalijev hidrogenftalat, CHKO,
4.4 Anhidrid ocetne kisline (CH,CO),0.
4.5 0,1 mol/l raztopine perklorne kisline v ledocetu. Pripravljena in standardizirana mora biti takole:

Stehtamo P g raztopine perklorne kisline v 1 000-mililitrsko merilno bucko, opremljeno z brusenim
pokrovekom. Koli¢ino P izratunamo s formulo:

1004,6
p=— 2
m

)

pri ¢emer je m koncentracija (odstotek m/m) perklorne kisline, dolocene z alkalimetricno titracijo (najprimer-
nejsa je kislina 70 do 72 % m/m). Dodamo priblizno 100 ml ledocetne kisline in nato koli¢ino Q g anhidrida
ocetne kisline v zaporednih majhnih porcijah; med dodajanjem zmes neprestano mesamo in ohlajamo. Koli¢ino
Q izratunamo s formulo:

567 x P) — 5695
MRGELEL

pri ¢emer je P stehtana kolicina perklorne kisline in a koncentracija (odstotek m/m) anhidrida ocetne kisline.
Zapremo bucko in jo 24 ur pustimo stati v temnem prostoru, nato dodamo dovolj ledocetne kisline, da
dobimo 1 000 ml raztopine. Tako pripravljena raztopina je pravzaprav brezvodna. Raztopino standardiziramo s
kalijevim hidrogenftalatom, in sicer:



190

Uradni list Evropske unije

13/Zv.

5.1

7.1

7.2

To¢no natehtamo okoli 0,2 g kalijevega hidrogenftalata z natan¢nostjo 0,1 mg, ki smo ga predhodno 2 uri
sudili pri 110 °C, raztopimo v 25 ml ledocetne kisline v erlenmajerici in jo rahlo segrevamo. Ohladimo,
dodamo dve kapljici raztopine kristalvioleta 0,2 % (m/m)(4.2) v ledocetni kislini in titriramo s perklorno
raztopino toliko ¢asa, da postane barva indikatorja bledo zelena. Izvedemo slepo titracijo z enakim volumnom
topila in odstejemo vrednost slepe titracije od vrednosti, ki smo jo dobili z dejanskim dolocanjem pri vzorcu.
Vsakih 20-42 mg kalijevega hidrogenftalata ustreza 1 ml 0,1 mol/l perklorne kisline.

Aparat

Analitska tehtnica.

Postopek

Stehtamo okoli 0,2 g vzorca z natan¢nostjo 0,5 mg in raztopimo v 50 ml ledocetne kisline (4.1). Dodamo
nekaj kapljic raztopine indikatorja kristalviolet (4.2) in titriramo do bledo zelene kon¢ne tocke s standardizi-
rano 0,1 mol/l perklorne kisline (4.5).

Navajanje rezultatov

Formula in metoda izracuna

Vsebnost natrijevega acetata, kakor je dolocena v razdelku 2 (Definicija), izraZena kot odstotek na maso vzorca,
je podana z naslednjo formulo:

8,023 x V x ¢

my ’
pri cemer je:
V= volumen uporabljene standardne perklorne kisline (4.5), v mililitrih,

c = molarnost raztopine perklorne kisline (4.5),

m

. masa stehtanega vzorca, v gramih.

Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 1,5 g na 100 g vzorca.

Opomba

Reagenti, uporabljeni v tej metodi, so strupeni in eksplozivni, zato je treba z njimi ravnati previdno.

METODA 8

KVANTITATIVNA DOLOCITEV OSTANKA ALDEHIDOV V SORBINSKI KISLINI (E 200) TER NJENIH NATRIJEVIH,
KALJEVIH IN KALCJEVIH SOLEH (SORBATIH) (E 201, E 202, E 203) IN V PROPIONSKI KISLINI (E 280)

Obseg in podrocje uporabe

7 metodo dolocamo aldehide, izrazene kot formaldehide, v:

— sorbinski kislini (E 200),

— natrijevemn, kalijevem in kalcijevem sorbatu (E 201, E 202, E 203),

— propionski kislini (E 280).
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2. Definicija
Doloc¢anje mejnih vrednosti koncentracije aldehidov: rezultat mejnih vrednosti koncentracije, kakor je doloceno
s predpisano metodo.

3. Nacin
Aldehidi v preskusni raztopini in formaldehid v primerjalni raztopini reagirajo s schiffovim reagentom in
rezultat sta rdeCe obarvana kompleksa, nato pa primerjamo njuno intenzivnost.

4. Reagenti

4.1 Standardna raztopina formaldehida (0.01 mg/ml): pripravljena z razred¢evanjem koncentrirane raztopine
formaldehida (400 mg/ml).

4.2 Schiffov reagent.

5. Postopek

5.1 Stehtamo okoli 1 g vzorca z natan¢nosjo 1 mg, dodamo k 100 ml vode in stresamo. Ce je potrebno,
raztopino filtriramo; k 1 ml filtrata vzorca dodamo 1 ml schiffovega reagenta (4.2). Hkrati dodamo 1 ml
schiffovega reagenta (4.2) k 1 ml primerjalne raztopine formaldehida (4.1).

5.2 Primerjamo barvo vzorcne raztopine z barvo, ki se pojavi v primerjalni raztopini.

6. Navajanje rezultatov

6.1 Opombe h kvantitativni dolocitvi ostanka
Ce je rdeca barva, ki se pojavlja v epruveti z vzoréno raztopino, intenzivnej$a od tiste, ki se pojavlja v epruveti
s primerjalno raztopino, je preskus pozitiven in vzorec vsebuje ve¢ kakor 0,1 % aldehidov, izrazenih kot
formaldehid.

6.2 Obcutljivost
Meja detekcije tega preskusa je 30 mg formaldehida na 100 g vzorca.

6.3 Opombe
Rezultata dveh mejnih preskusov, Ce ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno enega za drugim na istem
vzorcu in v enakih pogojih, morata biti enaka.

METODA 9
DOLOCANJE PEROKSIDNEGA STEVILA ZA LECITINE (E 322)

1. Obseg in podrocje uporabe
Z metodo dolo¢amo peroksidno $tevilo za lecitine (E 322).

2. Definicija

Peroksidno Stevilo za lecitine: rezultat, kakor je dolocen s predpisano metodo.
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3. Nacin

Oksidacija kalijevega jodida s peroksidi lecitina in titracija sproi¢enega joda s standardno raztopino natrijevega

tiosulfata.
4. Reagenti
4.1 Ledocetna kislina.

4.2 Kloroform.

43 Kalijev jodid.

4.4 Natrijev tiosulfat, 0,1 ml/l ali 0,01 mol/l.

4.5 Skrobovica (priblizno 1 % m/v).

5. Aparat
5.1 Analitska tehtnica.
5.2 Aparat, kakr3en je prikazan na sliki, sestoji iz:

5.2.1  stomililitrske bucke z okroglim dnom in obrusom,

5.2.2  povratnega hladilnika,

5.2.3  zra¢nega hladilnika z dolzino 250 mm in notranjim premerom 22 mm, pritrjenega z obrusi,

5.2.4  mikrocasica (z zunanjim premerom 20 mm in vi§ino 35 do 50 mm).

6. Postopki

6.1 Deset mililitrov ledocetne kisline (4.1) in 10 ml kloroforma (4.2) damo v 100-mililitrsko bucko (5.2.1).
Pritrdimo zra¢ni hladilnik (5.2.3) in povratni hladilnik (5.2.2); zmes naj rahlo vre dve minuti, da izZenemo
zrak. Raztopimo 1 g kalijevega jodida (4.3) v 1,3 ml vode in to raztopino dodamo zmesi v bucki (5.2.1); pri
tem je treba paziti, da raztopina neprenchoma vre.

Ce se v tej fazi pojavi rumena barva, dolocitve ne izvedemo in jo ponovimo s svezimi reagenti.

6.2 To¢no stehtamo okoli 1 g vzorca z natanénostjo 1 mg in po Se dveh minutah vrenja dodamo stehtani vzorec
vsebini bucke (5.2.1); pazimo, da raztopina neprenechoma vre. Vzorec mora biti v mikrocasici (5.2.4), to pa
lahko s stekleno palicico, ki je ustrezno oblikovana, kakor je prikazano na sliki, spustimo skozi zra¢ni hladilnik
(5.2.3) v bucko. Povratni hladilnik smemo odstraniti le za kratek ¢as (5.2.2). Vrenje naj se nadaljuje Se tri do
§tiri minute. Prenchamo segrevati in takoj izklju¢imo povratni hladilnik (5.2.2). Skozi zra¢ni hladilnik (5.2.3)
hitro dodamo 50 ml vode. Nato ga (5.2.3) odstranimo in ohladimo bucko pod tekoco vodo (5.2.1) na sobno
temperaturo. Titriramo z 0,1 mol/l ali 0,01 mol/l natrijevega tiosulfata (4.4) toliko casa, da se vodna plast
rahlo obarva bledo rumeno. Dodamo 1 ml $krobovice (4.5) in nadaljujemo titracijo, dokler modra barva ne
izgine. Med titracijo bucko (5.2.1) temeljito stresamo, da zagotovimo popolno ekstrakcijo joda in nevodne
plasti.
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6.3

7.2

8.2

Vrednost slepe titracije dobimo tako, da ponovimo celoten postopek 6.1 in 6.2, vendar brez dodatka vzorca.

Navajanje rezultatov
Formula in metoda izracuna
Peroksidno Stevilo v vzorcu, v miliekvivalentih na kilogram, je podano s:

1000 x a x (Vi —V3)

)

mo
pri Cemer je:
V, = volumen raztopine tiosulfata v mililitrih, ki je predpisana za titracijo vzorca (6.2),
V, = volumen raztopine tiosulfata v mililitrih, ki je predpisana za titracijo slepega preskusa (6.3),
a = koncentracija raztopine natrijevega tiosulfata, v mol/l,
m, = masa stehtanega vzorca, v gramih.
Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 0,5 g (izrazena kot peroksidno 3tevilo v miliekvivalentih na
kilogram vzorca).

Opombe

Izbira koncentracije uporabljenega natrijevega tiosulfata je odvisna od pricakovane vrednosti titracije. Ce je
potrebno manj kakor 0,5 ml 0,1 mol/l natrijevega tiosulfata, ponovimo dolocanje z 0,01 mol/l natrijevega
tiosulfata.

Dolocanje ne sme potekati na mocni svetlobi.
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5.2.2. povratni hladilnik

JL

5.2.3. zra¢ni hladilnik
— dolzina: 250 mm

— notranji premer: 22 mm

5.2.1. buckaz okroglim
dnom in brusom (100 ml)

Ve

N

Aparat ze dolocitev peroksidnege Stevile 20 lecitine

é24 mikroéaSica

notranji premer: 20 mm

visina 35 do 50 mm
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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

DOLOCANJE V TOLUENU NETOPNIH SNOVI V LECITINIH (E 322)

Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolo¢amo v toluenu netopne snovi v lecitinih (E322).

Definicija

Vsebnost v toluenu netopnih snovi: vsebnost v toluenu netopnih snovi, kakor je doloceno s predpisano
metodo.

Nacin

Vzorec raztopimo v toluenu, filtriramo, ostanek posusimo in stehtamo.

Reagenti

Toluen.

Aparat

Steklen gu¢ G 3 volumna 30 ml ali drug gu¢ z ustrezno poroznostjo.

Susilnik, elektricno ogrevan in krmiljen s termostatom pri 103 + 2 °C.

Vodna kopel s temperaturo, ne ve¢jo od 60 °C.

Eksikator, ki vsebuje sveze aktiviran silikagel, ali enakovredno susilno sredstvo z indikatorjem vsebnosti vode.
Petstomililitrska erlenmajerica.

Vakuumska érpalka.

Analitska tehtnica.

Postopek

Tridesetmiligramski gu¢ (5.1) osusimo v susilniku pri 103 °C £ 2 °C (5.2). Prenesemo ga v eksikator (5.4), da
se ohladi, in nato stehtamo.

Dobro preme$amo vzorec lecitinov, in ¢e je potrebno, ga prej segrevamo v vodni kopeli (5.3). Stehtamo okoli
10 g vzorca z natan¢nostjo 1 mg v erlenmajerico (5.5). Dodamo 100 ml toluena (4.1) in zmes temeljito
mesamo toliko Casa, da se ves lecitin raztopi. Raztopino filtriramo skozi gu¢ (5.1). Speremo erlenmajerico (5.5)
s 25 ml toluena (4.1) in nalijemo na gué. Postopek ponovimo z drugo koli¢ino 25 ml toluena (4.1). Odsesamo
odvecni toluen iz guca (5.1).
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6.3

6.4

7.1

7.2

Gu¢ (5.1) susimo dve uri v susilniku (5.2) pri 103 + 2 °C. Postavimo v eksikator (5.4) in pustimo, da se
ohladi. Hladen gu¢ z ostankom stehtamo.

Ponavljamo 6.3 toliko ¢asa, da je razlika v tezi med zaporednima tehtanjema manjsa od 0,5 mg.

Ce masa nara$ca, pri izra¢unu uporabimo najnizji odcitek.

Navajanje rezultatov

Formula in metoda izracuna
Vsebnost v toluenu netopnih snovi je podana s:

100 (mz —ml)

mo

pri cemer je:

m, = masa praznega guca, v gramih (6.1),
m, = masa guca in ostanka, v gramih (6.4),
m, = masa stehtanega vzorca, v gramih.
Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 30 mg na 100 g vzorca.

METODA 11

KVANTITATIVNA DOLOCITEV OSTANKA REDUCIRAJOCIH SNOVI V NATRIJEVIH, KALIJEVIH IN KALCJEVIH SOLEH

4.1

4.2

MLECNE KISLINE (LAKTATI) (E 325, E 326 IN E 327)

Obseg in podrocje uporabe
S preskusom dolocamo kvalitativno reducirajoce v:
— natrijevem laktatu (E 325),
— kalijevem laktatu (E 326),

— kalcijevem laktatu (E 327).

Definicija

Dolocanje mejnih vrednosti koncentracije spremenjenih snovi: rezultat mejne vrednosti, kakor je doloceno s
predpisano metodo.

Nacin

Reducirajo¢e snovi reducirajo fehlingovo raztopino. Obicajno so to reducirajoci sladkorji.

Reagenti

Fehlingova raztopina A: 6,93 g bakrovega sulfata pentahidrata raztopimo v vodi in dopolnimo z vodo do 100
ml.

Fehlingova raztopina B: 34,6 g kalijnatrijevega tartrata in 10 g natrijevega hidroksida raztopimo v vodi in
dopolnimo z vodo do 100 ml.
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5. Postopki

Stehtamo okoli 1 g vzorca z natancnostjo 1 mg in ga raztopimo v 10 ml tople vode. Dodamo 2 ml
fehlingove raztopine A (4.1) in 2 ml fehlingove raztopine B (4.2); zmes naj vre eno minuto, pri Cemer
opazujemo, ali nastopi sprememba barve. Oborina kalcijevega sulfata, ki se vcasih pojavi, ne moti.

6. Navajanje rezultatov

6.1 Opombe h kvantitativni dolocitvi reducirajocih snovi

Ce se barva po vrenju (5) spremeni, je preskus pozitiven, kar je znamenje, da so prisotne reducirajoce snovi.

6.2 Obcutljivost

Meja detekcije za reakcijo reducirajocih snovi je 100 mg glukoze na 100 g vzorca.
6.3 Opombe

6.3.1  Rezultata dveh mejnih preskusov, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno enega za drugim na istem
vzorcu in v enakih pogojih, sta enaka.

6.3.2  Fehlingova reakcija je pozitivna, ¢e je v vzorcu vsaj 2 % glukoze.

METODA 12

DOLOCANJE HLAPNIH KISLIN V ORTOFOSFORNI KISLINI (E 338)

1. Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolo¢amo hlapne kisline, izrazene kot ocetna kislina, v ortofosforni kislini (E 338).

2. Definicija

Vsebnost hlapnih kislin: vsebnost hlapnih kislin, izrazena kot ocetna kislina, kakor dolo¢a predpisana metoda.

3. Nacin

Vzorcu dodamo vodo in raztopino destiliramo. Destilat titriramo s standardno raztopino natrijevega hidroksida
in izracunamo kislino, izraZeno kot ocetna kislina.

4. Reagenti
4.1 Raztopina fenolftaleina, 1 % (m/v) v etanolu.

4.2 Natrijev hidroksid, 0.01 mol/l.

5. Aparat

5.1 Destilacijski aparat s predlozko.
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7.1

7.2

4.1

4.2

4.3

Postopek
Zatehtamo okoli 60 g vzorca z natan¢nostjo 50 mg ter 75 ml sveZe zavrete in ohlajene vode v destilacijsko
bucko s predlozko (5.1). Premesamo in destiliramo priblizno 50 ml.

Titriramo destilat s standardnim 0,01 mol/l natrijevega hidroksida (4.2) s fenolftaleinom (4.1) kot indikatorjem.
Nadaljujemo titracijo toliko Casa, da je rdece obarvana raztopina obstojna 10 sekund.

Navajanje rezultatov

Formula in metoda izracuna

Vsebnost hlapljivih kislin, izrazena z miligrami na kilogram ocetne kisline, je podana s:
600 x V

I

mo

pri Cemer je:
V= volumen 0,01 mol/l raztopine natrijevega hidroksida v mililitrih, potrebnega za nevtralizacijo,
m, = masa vzorca ortofosforne kisline v gramih.

0

Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 1 mg na 100 g vzorca.

METODA 13

KVANTITATIVNA DOLOCITEV OSTANKOV NITRATOV V ORTOFOSFORNI KISLINI (E 338)

Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolo¢amo nitrate v ortofosforni kislini (E 338).

Definicija

Doloc¢anje mejnih vrednosti koncentracije nitratov, izrazenih kot natrijev nitrat; rezultat kvantitativne dolocitve
mejnih vrednosti, kakor je opredeljeno s predpisano metodo.

Nacin

Vzorcu, raztopljenemu v koncentrirani zvepleni kislini, dodamo raztopino indigo karmina. Modro obarvanje se
spremeni zaradi oksidirajocih snovi, ki vsebujejo nitrate.

Reagenti

Raztopina indigo karmin, 0,18 % (m/v): raztopimo 0,18 g natrijevega indigotin disulfonata v vodi in
dopolnimo z vodo do 100 ml.

Raztopina natrijevega klorida, 0,05 % (m/v).

Koncentrirana Zveplena kislina (p,, =1,84g/ml).
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5. Postopek

Odmerimo 2 ml vzorca in razredéimo na 10 ml z raztopino natrijevega klorida (4.2). Dodamo 0,1 ml
raztopine karmin indigo (4.1); med stalnim ohlajanjem pocasi po porcijah dodamo 10 ml koncentrirane
zveplene kisline (4.3). Opazujemo, ali je modro obarvanje raztopine obstojno 5 minut.

6. Navajanje rezultatov

6.1 Opombe h kvanitativnemu dolocanju ostankov nitratov

Ce je modra barva obstojna 5 minut, je preskus pozitiven in vsebnost oksidirajocih snovi, izrazenih kot
natrijev nitrat, vecja od 5 mg/kg.

6.2 Opombe
6.2.1  Izvedi slepi preskus.

6.2.2  Rezultata dveh mejnih preskusov, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno enega za drugim na istem
vzorcu in v enakih pogojih, sta enaka.

6.2.3  Raztopina indigo karmin ne sme biti starej$a od 60 dni.

6.2.4  Ce je rezultat pozitiven, vzorec lahko vsebuje nitrate in druge oksidirajoce snovi; preskus je treba ponoviti po
metodi ISO 3709 (1976) ,fosforna kislina za industrijsko uporabo (tudi Zivila) — dolocevanje vsebnosti
dusikovih oksidov — 3,4-ksilenol spektrofotometricna metoda“.

METODA 14

DOLOCANJE V VODI NETOPNIH SNOVI V MONO-, DI- IN TRINATRIJEVIH ORTOFOSFATIH IN MONO-, DI- IN
TRIKALIJEVIH ORTOFOSFATIH (E 339(), E 339(i), E 339(ii), E 340 (i), E 340(i), E 340(ii))

1. Obseg in podrocje uporabe

Z metodo dolocamo v vodi netopne snovi v:
— mononatrijevem ortofosfatu (E 339(j)),
— dinatrijevem ortofosfatu (E 339(ii)),

— trinatrijevem ortofosfatu (E 339(iii)),

— monokalijevem ortofosfatu (E 340 (i)),
— dikalijevem ortofosfatu (E 340 (ii)),

— trikalijevem ortofosfatu (E 340 (iii)).

2. Definicija

V vodi netopne snovi: vsebnost v vodi netopnih snovi, kakor je dolocena s predpisano metodo.

3. Nacin

Vzorec raztopimo v vodi in filtriramo skozi ustrezen porcelanski gué. Po izpiranju in suSenju ostanek stehtamo
in izratunamo v vodi netopne snovi.
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4. Aparat
4.1 Porcelanski gu¢, poroznost G 3 ali ekvivalent.
4.2 Eksikator, ki vsebuje sveze aktiviran silikagel z indikatorjem vsebnosti vode, ali drugo ustrezno susilno sredstvo.
43 Susilnik s termostatom pri 103 + 2 °C.
4.4 Stiristomililitrska polipropilenska ¢asa.
4.5 Vrela vodna kopel.
5. Postopek
V polipropilensko ¢aso (4.4) stehtamo okoli 10 g vzorca fosfata z natanénostjo 10 mg in raztopimo v 100 ml
vroCe vode, ki naj 15 minut vre na vro¢i vodni kopeli (4.5). Raztopino filtriramo skozi predhodno o¢is¢en,
posusen in stehtan gu¢ (4.1). Netopni ostanek speremo z vro¢o vodo. Postavimo gu¢ z ostankom v susilnik
(4.3) in dve uri susimo pri 103 £ 2 °C.
Postavimo gu¢ v eksikator, pustimo, da se ohladi, in ga nato stehtamo.
Ponavljamo susenje, ohlajanje in tehtanje toliko casa, da je razlika v tezi dveh zaporednih tehtanj manjsa od
0,5 mg. Ce masa nara$Ca, uporabimo za izracun najnizji odcitek.
6. Navajanje rezultatov
6.1 Formula in metoda izracuna
Vsebnost v vodi netopnih snovi v vzorcu je podana z:
my
— x 100,
Mo
pri Cemer je:
m, = masa ostanka po suSenju, v gramih,
m, = masa stehtanega vzorca, v gramih.
6.2 Ponovljivost
Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 10 mg na 100 g vzorca.
METODA 15
DOLOCANJE pH V ADITIVIH ZA ZIVILA
1. Obseg in obmodje uporabe

Metoda opisuje splosna navodila, kako dolo¢iti pH v aditivih za Zivila.
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2. Definicija
Vrednost pH aditiva za Zivila: vrednost pH, kakor je dolo¢na s predpisano metodo.

3. Nacin
Vrednost pH vodne raztopine raztopljenega ali red¢enega vzorca dolocamo Klasiéno s stekleno elektrodo,
referencno elektrodo in pH-metrom.

4. Reagenti

4.1 Umeri instrument z naslednjimi pufernimi raztopinami:

41.1  Puferna raztopina pH 6.88 pri 20 °C vsebuje enake volumske dele 0,05 mol/l kalijevega dihidrogenfosfata
(KH,PO,) in 0,05 mol/l dinatrijevega hidrogenortofosfata dihidrata (Na,HPO, x 2H,0).

4.1.2  Puferna raztopina pH 4 pri 20 °C vsebuje 0,05 mol/l kalijevega hidrogenftalata (C;H,KO,).

4.1.3  Puferna raztopina pH 9,22 pri 20 °C vsebuje 0,05 mol/l natrijevega borata dekahidrata (Na,B,0, x 10 H,0).

4.2 Nasicen kalijev klorid ali raztopina 3 mol/l ali druga ustrezna raztopina, ki jo je predpisal proizvajalec elektrod
za napolnitev referencne elektrode.

4.3 Destilirana voda brez ogljikovega dioksida, ki ima pH med 5 in 6.

5. Aparat

5.1 pH-meter s tocnostjo 0,01 enote pH.

5.2 Elektrode ali kombinirana steklena elektroda oziroma ena steklena in referencna elektroda z ustreznim drzalom
za elektrode.

5.3 Magnetno mesalo z grelnim elementom.

5.4 Termometer, kalibriran na obmocju med 0 in 100 °C.

6. Postopek

6.1 Standardizacija pH-metra

Steklene elektrode je treba vstaviti po navodilih proizvajalca. Odcitavanje pH z elektrod je treba redno
preverjati s primerjavo pufernih raztopin znanega pH.

Elektrode je treba oprati z vodo in jih rahlo obrisati z mehkim robckom ali pa jih izpirati z vodo in nato
dvakrat z raztopino naslednjega vzorca ali standardno raztopino, preden jih potopimo v naslednji vzorec
oziroma standardno raztopino.

Ce je vzorec za preskus kisel, je za preverjanje odcitavanja pH treba uporabiti puferni raztopini pH 4 (4.1.2) in
pH 6,88 (4.1.1). Ce je vzorec za preskus alkalen, je treba za preverjanje odcitavanja pH uporabiti puferni
raztopini s pH 9,22 (4.1.3) in pH 6,88 (4.1.1).
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6.2 Merjenje vzorcne raztopine

Koncentracija vzorca ali postopek za pripravo vzorca, ki ga je treba sprejeti, je postopek, predpisan v ustrezni
direktivi Skupnosti o aditivih za Zivila.

Raztopino vzorca pripravimo po navodilih z destilirano vodo (4.3) in med meSanjem uravnamo na 20 °C.
Ustavimo mesanje, namestimo steklene elektrode v raztopino in po dveh minutah zabelezimo pH s pH-metra

(5.1).
7. Navajanje rezultatov
7.1 Ponovljivost

Razlika med rezultatoma dveh dolocitev, ¢e ju izvede en analitik hkrati ali zaporedno eno za drugo na istem
vzorcu in v enakih pogojih, ne sme presegati 0,05 enote pH.

8. Opomba

Ta metoda se uporablja le za tiste pH, predpisane v direktivah Skupnosti o aditivih za Zivila, pri katerih se
aditiv raztopi v vodi ali razmeSa z vodo.



