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10.9.1981 JURNALUL OFICIAL AL COMUNITATILOR EUROPENE L 257/1

PRIMA DIRECTIVA A COMISIEI
din 28 iulie 1981

de stabilire a metodelor comunitare de analizd pentru controlul purititii anumitor aditivi care se utilizeaza
in produsele alimentare

(81/712/CEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunititii Economice
Europene,

avand in vedere Directiva Consiliului de apropiere a legislatiilor
statelor membre privind colorantii autorizati pentru utilizare in
produsele alimentare destinate consumului uman din 23 octom-
brie 1962 (1), astfel cum a fost modificatd ultima datd prin Direc-
tiva 78/144/CEE (), in special articolul 11 alineatul (2),

avand in vedere Directiva 64/54/CEE a Consiliului privind apro-
pierea legislatiilor statelor membre cu privire la conservantii auto-
rizati pentru utilizare in produsele alimentare destinate
consumului uman din 5 noiembrie 1963 (3), astfel cum a fost
modificatd ultima datd prin Directiva 79/40/CEE (%), in special
articolul 8 alineatul (2),

avand in vedere Directiva 70/357/CEE a Consiliului privind apro-
pierea legislativd a statelor membre cu privire la antioxidantii
autorizati pentru utilizare in produsele alimentare destinate
consumului uman din 13 iulie 1970 (%), astfel cum a fost

() JO 115, 11.11.1962, p. 2645/62.
() JOL 44, 15.2.1978, p. 20.

() JO 12,27.1.1964, p. 161/64.

(* JOL13,19.1.1979, p. 50.

() JOL157,18.7.1970, p. 31.

modificatd ultima datd prin Directiva 78/143/CEE (9), in special
articolul 5 alineatul (2),

intrucat dispozitiile mentionate anterior previd stabilirea meto-
delor comunitare de analizd pentru verificarea satisfacerii criteri-
ilor generale si specifice de puritate de citre aditivii mentionati
anterior;

intruct ar trebui sd se adopte o prima serie de metode pentru care
au fost finalizate studiile;

intrucdt mdsurile prevdzute de prezenta directivdi sunt in
conformitate cu avizul Comitetului permanent pentru produse
alimentare,

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Articolul 1

Statele membre impun ca analizele necesare pentru verificarea
satisfacerii criteriilor generale si specifice de puritate de ctre
anumiti aditivi utilizati in produsele alimentare sd se efectueze in
conformitate cu metodele prevdzute in anexa II, al ciror domeniu
de aplicare este previzut in anexa L.

() JOL 44, 15.2.1978, p. 18.
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Articolul 2

Statele membre pun in aplicare actele cu putere de lege si actele
administrative necesare pentru a se conforma prezentei directive
pand la 20 februarie 1983. Statele membre informeaza de indatd
Comisia cu privire la aceasta.

Articolul 3

Prezenta directivad se adreseaza statelor membre.

Adoptati la Bruxelles, 28 iulie 1981.

Pentru Comisie
Karl-Heinz NARJES

Membru al Comisiei
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ANEXA I

DOMENIUL DE APLICARE A METODELOR COMUNITARE DE ANALIZA PENTRU VERIFICAREA
SATISFACERII CRITERIILOR DE PURITATE DE CATRE ANUMITI ADITIVI UTILIZATI IN
PRODUSELE ALIMENTARE

I. INTRODUCERE

II. COLORANTI

IL1. Determinarea substantelor extractibile cu dietil eter din colorantii organici sulfonati solubili in apa utilizati in
alimente, prin metoda 1 din anexa II.

[II. CONSERVANTI

IIL.1. Determinarea acidului formic, formiatilor si a altor impurititi oxidabile din acidul acetic (E 260), acetatul de
potasiu (E 261), diacetatul de sodiu (E 262) si acetatul de calciu (E 263) prin metoda 2 din anexa IL.

II.2. Determinarea substantelor nevolatile din acidul propionic (E 280) prin metoda 3 din anexa II.

II.3.  Determinarea pierderii de masa la uscarea nitritului de sodiu (E 250) prin metoda 4 din anexa II.

Il.4. Analizd pentru verificarea concentratiei limitd a acidului salicilic din etil p-hidroxibenzoat (E 214), sarea de
sodiu a etil p-hidroxibenzoatului (E 215), n-propil p-hidroxibenzoat (E 216), sarea de sodiu a n-propil
p-hidroxibenzoatului (E 217), metil p-hidroxibenzoat (E 218) si sarea de sodiu a metil p-hidroxibenzoatului
(E 219) prin metoda 5 din anexa II.

II.5.  Determinarea acidului acetic liber din diacetatul de sodiu (E 262) prin metoda 6 din anexa II.

I.6. Determinarea acetatului de sodiu din diacetatul de sodiu (E 262) prin metoda 7 din anexa IL

I.7.  Analizd pentru verificarea concentratiei limita a aldehidei din acidul sorbic (E 200) din sorbatii de sodiu, potasiu
si calciu (E 201, E 202, E 203) si din acidul propionic (E 280) prin metoda 8 din anexa II.

IV. ANTIOXIDANTI

IV.1. Determinarea numdrului de grupe peroxidice din lecitine (E 322) prin metoda 9 din anexa IL

IV.2. Determinarea substantelor insolubile in toluen din lecitine (E 322), prin metoda 10 din anexa II.

IV.3.  Analizd pentru verificarea concentratiei limita a substantelor reducitoare din lactatii de sodiu, potasiu si calciu
(E 325, E 326 i E 327) prin metoda 11 din anexa IL

IV.4. Determinarea acizilor volatili din acidul ortofosforic (E 338) prin metoda 12 din anexa IL
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IV.5.

IV.6.

V.1.

Analizd pentru verificarea concentratiei limitd a nitratilor din acidul ortofosforic (E 338) prin metoda 13 din
anexa II.

Determinarea substantelor insolubile in apa din ortofosfatii mono-, di- si trisodici si ortofosfatii mono-, di- si
tripotasici [E 339(i), E 339(i), E 339(ii), E 340(), E 340(ii), E 340(iii)] prin metoda 14 din anexa IL.

V. ASPECTE GENERALE

Determinarea pH-ului aditivilor alimentari prin metoda 15 din anexa II.
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ANEXA II

METODE DE ANALIZA PENTRU CONTROLUL PURITATII ADITIVILOR ALIMENTARI

INTRODUCERE

1. Prepararea probei de analizd
1.1.  Generalitdti
Masa probei de laborator pentru analizd trebuie s fie in mod normal de 50 g, cu exceptia cazului in care este

necesard o cantitate mai mare pentru o determinare specificd.

1.2.  Prepararea probei

Proba se omogenizeazd inainte de analiz.
1.3, Pdstrare

Proba preparatd se pdstreazd intotdeauna intr-un recipient etans la aer si umiditate si se depoziteazd astfel
incat sd se impiedice deteriorarea.

2. Reactivi

2.1.  Apa

2.1.1. Daci se mentioneazd utilizarea apei pentru dizolvare, diluare sau spélare, se prevede api distilatd sau
demineralizatd, cu o puritate cel putin echivalentd.

2.1.2. Dacd se mentioneaza termenii ,dizolvare” sau ,diluare” fard alte indicatii referitoare la reactivi, se prevede o
solutie apoasa.

2.2, Substante chimice

Toate substantele chimice trebuie si fie reactivi puri pentru analizd, cu exceptia cazului in care existd alte

specificatii.
3. Aparatura
3.1.  Lista aparaturii

Lista aparaturii contine numai articolele utilizate in acel scop si articolele specificate in mod special.

3.2.  Balanta analiticd

Balanta analiticd reprezintd o balantd cu o precizie de 0,1 mg sau mai mare.

4. Exprimarea rezultatelor

4.1.  Rezultatele

Rezultatele consemnate in buletinul oficial de analiza reprezintd valoarea medie a cel putin doud determindri
cu reproductibilitate satisficitoare.



13/vol. 5

Jurnalul Oficial al Uniunii Europene

221

4.2.

4.3.

Calcularea procentelor

Dacd nu se prevede altfel, rezultatele se exprimd in procente raportate la masa probei originale primite la
laborator.

Numdrul cifrelor semnificative

Numdrul cifrelor semnificative din rezultatul exprimat este in functie de precizia metodei.

METODA 1

DETERMINAREA SUBSTANTELOR EXTRACTIBILE CU ETER ETILIC DIN COLORANTII ORGANICI SULFONATI

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

SOLUBILI IN APA DESTINATI PRODUSELOR ALIMENTARE

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea substantelor extractibile cu eter etilic din colorantii organici sulfonati solubili
in apd, care nu au fost amestecati cu nici un suport.

Definitia

Substante extractibile cu eter etilic: continutul de substantd, care se determind prin metoda specificata.

Principiul metodei

Se extrage colorantul cu eter etilic si se cantdreste reziduul extras dupd evaporarea eterului.

Reactivii

Eter etilic, anhidru, fard peroxid (deshidratat cu clorurd de calciu proaspit calcinatd)

Aparatura

Aparat Soxhlet cu balon.

Exsicator, care contine gel de silice proaspdt activat sau un agent deshidratant echivalent, cu un indicator al
continutului de apa.

Balanti analitici.

Etuvd termostatatd la 85 + 2 °C.

Modul de lucru

Se cantdresc, cu o precizie de 10 mg, aproximativ 10 g din proba de colorant, pe o bucatd de hartie de filtru.
Se impdtureste hartia, se introduce intr-un cartus de hartie care se inchide cu putind vata degresata. Se extrage
timp de sase ore cu eter etilic (4.1) intr-un aparat de extractie Soxhlet (5.1). Se evapori eterul la cea mai joasd
temperaturd posibild. Balonul Soxhlet cu reziduul respectiv, cantarit in prealabil, se introduce in etuva (5.4)
la 85 + 2 °C timp de 20 de minute pentru uscare. Balonul se transferd intr-un exsicator (5.2), se acopera cu
un capac etans si se lasd sd se riceascd. Se cantareste balonul cu reziduul.
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7.1.

7.2.

Se repetd uscarea si cantdrirea pana cand diferenta dintre doud cantariri succesive este mai micd de 0,5 mg.
Dacd masa creste, se utilizeaza in calcul cea mai micd valoare inregistrata.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Continutul substantelor extractibile cu eter, exprimat in procente raportate la masa probei, se determind cu
formula:

m,*x100

m

unde:
m; = masa reziduului dupd evaporare, in grame;

m, = masa initiald a probei analizate, in grame.

Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau intr-o succesiune rapidd pentru aceeasi
probd, de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie sd depdseascd 20 mg la o probd de 100 g.

METODA 2

DETERMINAREA ACIDULUI FORMIC, FORMIATILOR SI A ALTOR IMPURITATI OXIDABILE DIN ACIDUL ACETIC
(E 260), ACETATUL DE POTASIU (E 261), DIACETATUL DE SODIU (E 262) ST ACETATUL DE CALCIU (E 263)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea acidului formic, formatilor si a altor impurititi oxidabile, care se exprima sub
forma de acid formic, din:

— acidul acetic (E 260);
— acetatul de potasiu (E 261);
— diacetatul de sodiu (E 262);

— acetatul de calciu (E 263).

Definitia

Continut de acid formic, formiati si alte impuritdti oxidabile: continutul de acid formic, formiati si alte
impuritdti oxidabile, care se determind prin metoda specificata.

Principiul metodei

Proba, sub formi de solutie, se trateazd cu permanganat de potasiu standard in exces, in conditii alcaline,
pentru a obtine bioxid de mangan. Bioxidul de mangan §i permanganatul de potasiu in exces se determind
iodometric in conditii acide si concentratia de impuritdti se calculeaza si se exprima sub forma de acid formic.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Reactivii

lodurd de potasiu

Permanganat de potasiu, 0,02 mol/l

Carbonat de sodiu (anhidru)

Tiosulfat de sodiu, 0,1 mol/l

Solutie de amidon (aproximativ 1 % m/v)

Acid sulfuric diluat: se adaugd 90 ml de acid sulfuric (p,, = 1,84 g/ml) in apd si se dilueazd la 1 litru

Aparatura

Baie de apd in fierbere.

Balanti analitica.

Metoda de lucru

Dacd proba de analizat este acidul liber, se cantareste, cu o precizie de 10 mg, o cantitate de aproximativ 10 g
de probd, care se dilueazd cu 70 ml de apd si se adaugd o solutie ce contine 10 g de carbonat de sodiu
anhidru (4.3) in 30 ml de apa. Dacd proba este o sare, se cintdreste, cu o precizie de 10 mg, o cantitate de
aproximativ 10 g de probd si se dizolva in 100 ml de apd. Se adaugi 1 g de carbonat de sodiu anhidru (4.3)
si se agitd pand la dizolvare. Se adaugd 20 ml de permanganat de potasiu 0,02 mol/l (4.2) si se incdlzeste pe
baie de apd, la temperatura de fierbere, timp de 15 minute. Se riceste amestecul. Se adaugd 50 ml de acid
sulfuric diluat (4.6) si 0,5 g de iodurd de potasiu (4.1). Se agitd amestecul pand cind precipitatul de dioxid
de mangan se dizolva din nou. Se titreaz cu tiosulfat de sodiu 0,1 mol/l (4.4) pand cand solutia se coloreazd
in galben pal. Se adauga cateva picituri de solutie de amidon (4.5) si se continud titrarea pand cand solutia
devine incolora.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Procentul de acid formic, formiati si alte impuritdti oxidabile, exprimate ca acid formic, se calculeazd cu
formula:

2,3b (IOOa )
x -V
b

m,

unde:

a= molaritatea permanganatului de potasiu;
b= molaritatea tiosulfatului de sodiu;

m, = masa initiald a probei prelevate, in grame;

V= volumul tiosulfatului de sodiu 0,1 mol/l utilizat in titrare, in mililitri.

Reproductibilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau intr-o succesiune rapidd pe aceeasi
probd, de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie si depdseascd 5 mg la o probd de 100 g.
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8.

8.1.

8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Observatii

Un volum de 11,3 ml de tiosulfat de sodiu 0,1 mol/l este echivalent cu 0,2 % de acid formic intr-o proba de
10 g.

Daci nu este prezent nici un formiat, volumul necesar este dE 20 ml, dar daca existd mai mult de 0,27 % (m/m)
acid formic, existd si un exces insuficient de permanganat de potasiu si se obtine un volum minim fix de 8
ml. In acest caz, se repetd determinarea cu o cantitate mai micd de proba.

METODA 3

DETERMINAREA SUBSTANTELOR NEVOLATILE DIN ACIDUL PROPIONIC (E 280)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea substantelor nevolatile din acidul propionic (E 280).

Definitia

Continutul de substante nevolatile din acidul propionic: continutul de substante nevolatile, care se determina
prin metoda specificatd.

Principiul metodei

Proba se supune evapordrii §i apoi uscdrii la 103 + 2 °C si se cantdreste reziduul.

Aparatura

Vas de evaporare, din silice sau platind, suficient de mare pentru a contine 100 g de proba.

Etuvi electricd, termostatatd la 103 + 2 °C.

Balantd analiticd.

Baie de apd, la temperatura de fierbere.

Exsicator care contine gel de silice proaspat activat sau un agent de deshidratare echivalent, cu un indicator
al continutului de apa.

Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 0,1 g, o cantitate de 100 g de proba de acid propionic intr-un vas uscat si cntarit
in prealabil (4.1). Se evapord pe baie de apd, la temperatura de fierbere (4.4), sub nisd. Cand se evapord toatd
cantitatea de acid propionic, se introduce intr-o etuvd (4.2) la 103 £ 2 °C timp de o ord. Se introduce intr-un
exsicator si se riceascd si apoi se cantireste. Se repetd operatiile de incalzire, ricire si cantdrire pana cand
diferenta dintre doud cantdriri succesive este mai micd de 0,5 mg. Dacd masa creste, se utilizeazd in calcul
valoarea cea mai micd inregistratd.
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6.1.

6.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul
Continutul de substante nevolatile, calculat in procente fatd de masa probei, se obtine cu formula:

100 x m,

m,

unde:
m; = masa reziduului dupd evaporare, in grame;

m, = masa initiald a probei prelevate, in grame.

Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi probd,
de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie sd depaseascd 5 mg la 100 g de proba.

METODA 4
DETERMINAREA PIERDERII DE MASA LA USCAREA NITRITULUI DE SODIU (E 250)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea pierderii de masd la uscarea nitritului de sodiu (E 250).

Definitia

Continutul de umiditate a nitritului de sodiu: pierderea de masa la uscare, care se determind prin metoda
specificatd.

Principiul metodei

Pierderea de masi la uscare se obtine prin incilzire intr-o etuvd la 103 + 2 °C, cantdrire si calcularea pierderii

de masa.

Aparatura
Etuva electricd, termostatatd la 103 + 2 °C.

Fiold de cantdrire cu fund plat, din sticld, cu diametrul de 60 - 80 mm si o adancime de cel putin 25 mm,
cu capac rodat.

Exsicator care contine gel de silice proaspat activat sau un agent deshidratant echivalent, cu un indicator al
continutului de apa.

Balanti analitici.

Modul de lucru

Se ia capacul de pe fiola de cantarire (4.2) si se incdlzesc vasul si capacul in etuvd (4.1) la 103 = 2 °C timp
de o ord. Se inlocuieste capacul, se introduce fiola (4.2) cu capac in exsicator (4.3) si se lasa sa se raceascd la
temperatura camerei. Se cantdreste fiola cu capac (4.2) cu o precizie de 10 mg. Se cantdreste, cu o precizie
de 10 mg, o cantitate de aproximativ 10 g de probd in fiola acoperitd. Se scoate capacul si se introduc atat
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6.1.

6.2.

fiola, cat si capacul in etuva (4.1) timp de o ord la 103 * 2 °C. Se inlocuieste capacul si se lasd fiola acoperitd
sd se riceascd la temperatura camerei in exsicator (4.3). Se cantdreste cu o precizie de 10 mg. Se repetd
incilzirea, ricirea si cAntdrirea pand cand diferenta dintre doud cantdriri succesive este mai micd de 10 mg.
Dacd masa creste, cea mai mica valoare inregistratd se utilizeazd in calcul.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Pierderea de masd la uscare, calculatd in procente in raport cu masa probei, se obtine cu formula:

100 x (m2 - mg)
(m,-m,)

unde:
m,; = masa fiolei, in grame;
m, = masa fiolei cu proba inainte de uscare, in grame;

m; = masa fiolei cu proba dupd uscare, in grame.

Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,
de catre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie s depdseascd 100 mg la 100 g de probad.

METODA 5

ANALIZA PENTRU VERIFICAREA CONCENTRA TIEI LIMITA A ACIDULUI SALICILIC DIN ETIL
p-HIDROXIBENZOAT (E 214), SAREA DE SODIU A ETIL p-HIDROXIBENZOATULUI (E 215), n-PROPIL
p-HIDROXIBENZOAT (E 216), SAREA DE SODIU A n-PROPIL p-HIDROXIBENZOATULUI (E 217), METIL

p-HIDROXIBENZOAT (E 218) SI SAREA DE SODIU A METIL p-HIDROXIBENZOATULUI (E 219)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite detectarea acidul salicilic din etil p-hidroxibenzoat (E 214), n-propil p-hidroxibenzoat (E 216)
si metil p-hidroxibenzoat (E 218) si sdrurile de sodiu ale acestora (E 215, E 217 si E 219).

Definitia

Detectarea concentratiei limitd a acidului salicilic: rezultatul verificarii concentratiei limitd, realizate prin
metoda specificati.

Principiul metodei

Se produce o colorare violetd in urma reactiei dintre sulfatul de fier (Ill) si amoniu cu solutia unei probe.
Intensitatea colordrii se compara cu aceea produsd de o solutie etalon.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

5.1.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

7.1.

7.2.

7.3.

Reactivii

Solutie de sulfat de fier (IIl) si amoniu, 0,2 % m/v. Se prepard prin dizolvarea a 0,2 g de sulfat de fier (III) si
amoniu, hidratat cu 12 molecule de apd, in 50 ml de apd, se adaugd 10 ml de acid azotic 10 % v/v si se dilueazd
cu apd pand la 100 ml

Etanol, 95 % v|v

Solutie de acid salicilic, 0,1g/1

Acid sulfuric, 1 mol/l

Aparatura

Cilindri Nessler, gradati la 50 ml. Volum total de aproximativ 60 ml.

Modul de lucru

Probe de etil, n-propil si metil p-hidroxibenzoat

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de 0,1 g de probd si se dizolvd in 10 ml de etanol de
concentratie de 95 % v/[v (4.2). Se transferd solutia intr-un cilindru gradat Nessler (5.1) si se dilueaza cu apd
pand la 50 ml. Se agitd si se adaugd 1 ml de solutie de sulfat de fier (Il) si amoniu (4.1) sub agitare. Se lasd
sd se linisteascd timp de un minut.

Se prepard o solutie etalon in acelasi timp, prin repetarea procedeului de la punctul 6.1.1, dar se inlocuieste
cantitatea de 0,1 g de proba cu 1 ml de solutie de acid salicilic (4.3).

Se compara coloratia solutiei de probd cu cea a solutiei etalon.

Probe de saruri de sodiu ale etil, n-propil si metil p-hidroxibenzoatului.

Se repetd procedeul de la punctul 6.1.1, se acidifiazd pand la pH 5 prin utilizarea acidului sulfuric 1 mol/l (4.4)
inainte de diluarea pand la 50 ml.

Se repetd procedura de la punctul 6.1.2.

Se repetd procedura de la punctul 6.1.3.

Exprimarea rezultatelor

Interpretarea verificdrii concentraiei limitd

Daci coloratia rosu-violet, care apare in eprubeta cu solutia de probd, este mai intensd decat aceea care apare
in solutia etalon, rezultatul verificdrii este pozitiv si continutul de acid salicilic din probd este mai mare
de 0,1 %.

Sensibilitatea

Limita de detectie a analizei este de 30 mg de acid salicilic pentru 100 g de proba.

Observatii

Rezultatele a doud analize de verificare a concentratiei limitd efectuate simultan sau in succesiune rapid, de
catre acelasi analist, in aceleasi conditii, trebuie sd fie identice.



228 Jurnalul Oficial al Uniunii Europene 13/vol. 5

METODA 6

DETERMINAREA ACIDULUI ACETIC LIBER DIN DIACETATUL DE SODIU (E 262)

1. Obiectul §i domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea acidului acetic din diacetatul de sodiu (E 262).

2. Definitia

Continutul de acid acetic: continutul de acid acetic, care se determind prin metoda specificata.

3. Principiul metodei

Titrarea directd a acidului acetic din proba cu solutie standard de hidroxid de sodiu si indicator fenolftaleind.

4. Reactivii

4.1.  Solutie de fenolftaleind 1 % (m/v) in etanol

4.2. Hidroxid de sodiu, 1 mol/l

5. Aparatura
5.1.  Balanta analitici.
6. Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de 3 g de prob si se dizolva in aproximativ 50 de ml de apa.
Se adaugd doud sau trei picdturi de solutie de indicator fenolftaleind (4.1) si se titreazd cu hidroxid de sodiu
1 mol/l (4.2) pana cand o coloratie rosie persistd timp de cinci secunde.

7. Exprimarea rezultatelor

7.1.  Formula si metoda de calcul
Continutul de acid acetic, in procente in raport cu masa probei, se calculeazd cu formula:

6,005 x Vxc

my

unde:
V = volumul solutiei de hidroxid de sodiu (4.2) necesar, in mililitri;
c= concentratia solutiei de hidroxid de sodiu, in molf];

m, = masa initiald a probei prelevate, in grame.

7.2.  Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,
de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie sd depaseascd 500 mg pentru 100 g de proba.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Observatie

Un volum de 20 ml se obtine prin titrarea a 3 g de probd, ce contine 40 % acid acetic, cu hidroxid de sodiu
1 mol/l.

METODA 7
DETERMINAREA ACETATULUI DE SODIU DIN DIACETATUL DE SODIU (E 262)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea acetatului de sodiu si a apei, care se exprima prin acetatul de sodiu din diacetatul
de sodiu (E 262).

Definitia

Continut de acetat de sodiu: continutul de acetat de sodiu si apd, exprimat prin acetatul de sodiu care se
determina prin metoda specificata.

Principiul metodei

Proba se dizolvd in acid acetic glacial, inainte de titrarea cu acid percloric etalon, utilizind violetul cristal ca
indicator.

Reactivii

Acid acetic glacial p,q - = 1,049 g/ml (pentru titrari neapoase)

Violet cristal, solutie de indicator nr. 42555 CI, 0,2 % (m/v) in acid acetic glacial
Ftalat acid de potasiu, CgH;KO,

Anhidrida aceticd (CH;CO),0

Acid percloric, 0,1mol/l in acid acetic glacial. Acesta trebuie si se prepare si sd se etaloneze dupd cum
urmeazd:

Se cantiresc P g de acid percloric intr-un flacon volumetric de 1 000 ml cu dop rodat. Cantitatea P se
calculeazd dupd formula:

1004,6
P =

m

in care m este concentratia (procente m/m) acidului percloric, determinata prin titrare alcalimetricd (cea mai
indicatd concentratie de acid este de 70 - 72 % m/m). Se adauga aproximativ 100 ml de acid acetic glacial
si apoi o cantitate, Q g, de anhidridd aceticd in portiuni mici succesive, sub agitare si ricire continud a
amestecului. Cantitatea Q se poate calcula dupd formula:

(567 x P) - 5695

a

unde P este cantitatea cantdritd de acid percloric si a este concentratia (procente m/m) anhidridei acetice. Se
pune dopul la balon si se lasd timp de 24 de ore la intuneric; se adaugd apoi o cantitate suficientd de acid acetic
glacial pentru a obtine 1 000 ml de solutie. Solutia astfel preparata este practic anhidra. Se etaloneaza solutia
in raport cu ftalatul acid de potasiu, conform procedeului descris in continuare:



230 Jurnalul Oficial al Uniunii Europene 13/vol. 5

Se cantdreste, cu o precizie de 0,1 mg, o cantitate de 0,2 g de ftalat acid de potasiu, uscat in prealabil la 110 °C
timp de doud ore si se dizolvd in 25 ml de acid acetic glacial intr-un flacon de titrare, incdlzind usor. Se riceste,
se adaugd doud picdturi de solutie de violet cristal 0,2 % (m/m) (4.2) in acid acetic glacial si se titreazd cu solutia
de acid percloric pand cand culoarea indicatorului vireazd in verde deschis. Se face o titrare martor prin
utilizarea aceluiasi volum de solvent si se scade valoarea martorului din valoarea obtinutd la determinarea
reald. Fiecare 20,42 mg de ftalat acid de potasiu este echivalentul a 1 ml de acid percloric 0,1 mol/l.

5. Aparatura

5.1.  Balanta analitici.

6. Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 0,5 mg, o cantitate de 0,2 g de proba si se dizolvd in 50 ml de acid acetic
glacial (4.1). Se adaugd cateva picdturi de solutie indicator violet cristal (4.2) si se titreazd pand la punctul de
obtinere a culorii verde-pal, prin utilizarea acidului percloric 0,1mol/l etalon (4.5).

7. Exprimarea rezultatelor

7.1.  Formula si metoda de calcul

Continutul de acetat de sodiu, conform definitiei de la punctul 2, exprimat in procente in raport cu greutatea
probei, se obtine cu urmdtoarea formula:

8,023 xV x¢

my

unde:
V = volumul acidului percloric etalon (4.5) utilizat, in mililitri;
¢ = molaritatea solutiei de acid percloric (4.5);

m, = masa initiald a probei prelevate, in grame.

7.2. Reproductibilitatea
Diferenta dintre rezultatele a doud determinari efectuate simultan sau in succesiune imediatd pe aceeasi probd,
de catre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie si depaseascd 1,5 mg pentru 100 g de proba.

8. Observatii

Reactivii utilizati in aceastd metodd sunt toxici si explozivi si necesitd o manipulare atentd.

METODA 8

ANALIZA PENTRU VERIFICAREA CONCENTRATIEI LIMITA A ALDEHIDELOR DIN ACIDUL SORBIC (E 200) DIN
SORBATII DE SODIU, POTASIU SI CALCIU (E 201, E 202, E 203) SI DIN ACIDUL PROPIONIC (E 280)

1. Obiectul §i domeniul de aplicare

Metoda permite detectarea aldehidelor, care se exprimd in formaldehids, din:
— acidul sorbic (E 200);
— sorbatii de sodiu, potasiu si calciu (E 201, E 202 si E 203);

— acidul propionic (E 280).
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

6.3.

Definitia

Detectarea concentratiei limitd a aldehidelor: rezultatul verificarii concentratiei limitd, efectuate prin metoda
specifica.

Principiul metodei

Aldehidele din solutia de analizat si formaldehida dintr-o solutie etalon reactioneaza cu reactivul Schiff pentru
a produce complecsi de culoare rosie si se compard intensitatile acestei culori din cele doud solutii.

Reactivii

Solutie etalon de formaldehida (0,01 mg/ml): se prepard prin diluarea unei solutii concentrate de formaldehida
(400 mg/ml)

Reactiv Schiff

Modul de lucru

Se céntdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de 1 g de mostrd, se adaugd la 100 ml de apa si se agitd. Se
filtreaza solutia, dacd este necesar, si se trateazd 1 ml de filtrat sau solutie de probd cu 1 ml de reactiv
Schiff (4.2). In acelasi timp, se trateazd 1 ml de solutie etalon de formaldehida (4.1) cu 1 ml de reactiv Schiff
(4.2).

Se compari culoarea solutiei probei cu cea a solutiei etalon.

Exprimarea rezultatelor

Interpretarea testului

Daci culoarea rosie care apare in eprubeta ce contine solutia probei este mai intensd decat cea care apare in

eprubeta cu solutie etalon, rezultatul verificarii este pozitiv si proba contine mai mult de 0,1 % aldehide,
exprimate in formaldehida.

Sensibilitate

Limita de detectare a acestei verificari este de 30 mg de formaldehidi la 100 g de proba.
Observatii

Rezultatele a doud verificdri ale concentratiilor limitd efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de citre
acelasi analist, in aceleasi conditii, trebuie sa fie identice.

METODA 9

DETERMINAREA INDICELUI DE PEROXID AL LECITINELOR (E 322)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea indicelui de peroxid al lecitinelor (E 322).

Definitia

Indicele de peroxid al lecitinelor: rezultatul obtinut prin aplicarea metodei specificate.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

5.1.

5.2.

5.2.1.

5.2.2.

5.2.3.

5.2.4.

6.1.

6.2.

Principiul metodei

Oxidarea iodurii de potasiu de citre peroxizii din lecitind si titrarea iodului eliberat cu o solutie etalon de
tiosulfat de sodiu.

Reactivii

Acid acetic glacial

Cloroform

loduri de potasiu

Tiosulfat de sodiu, 0,1 mol/l sau 0,01 mol/l

Solutie de amidon (aproximativ 1 % m/v)

Aparatura

Balanta analitica.

Aparatura prezentatd in figurd, care constd din:

balon cu fundul rotund, 100 ml;

refrigerent;

tub de sticld, cu lungimea de 250 mm si diametrul interior de 22 mm, prevazut cu racorduri rodate;

micro pahar de laborator (diametrul exterior de 20 mm si indltimea de 35 - 50 mm).

Modul de lucru

Se toarnd 10 ml de acid acetic glacial (4.1) si 10 ml de cloroform (4.2) in balonul de 100 ml (5.2.1). Se
monteaza tubul de sticld (5.2.3) si refrigerentul (5.2.2) si se fierbe usor amestecul timp de doud minute pentru
a se elimina tot aerul dizolvat. Se dizolva 1 g de iodurd de potasiu (4.3) in 1,3 ml de apd si se adauga aceastd
solutie la amestecul din balon (5.2.1), avand grijd sd nu se intrerupd fierberea.

Daci apare o culoare galbend in aceastd fazd, determinarea trebuie respinsd si se repetd prin utilizarea unor
reactivi proaspeti.

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, aproximativ 1 g de probd si, dupa doud minute de fiert, se adaugd proba
cantdritd la continutul din balon (5.2.1), avand griji din nou si nu se intrerupa fierberea. In acest scop, se
recomandd ca proba si fie introdusd intr-un micro pahar (5.2.4) care poate fi coborat prin tubul de
sticld (5.2.3) cu o baghetd de sticld, al cdrei capdt a fost adaptat ca in figurd. Refrigerentul (5.2.2) poate fi
inldturat un timp scurt. Se continud fierberea trei — patru minute. Se opreste incdlzirea si se demonteazd
imediat refrigerentul (5.2.2). Se adaugd repede 50 ml de apd prin tubul de sticld (5.2.3). Se inldturd tubul de
sticld (5.2.3) si se riceste balonul (5.2.1) la temperatura camerei sub un jet de apa. Se titreazd cu tiosulfat de
sodiu (0,1 mol/l sau 0,01 mol/l) (4.4) pand cand stratul apos devine gilbui. Se adaugd 1 ml de solutie de
amidon (4.5) si se continui titrarea pand cand se obtine culoarea albastrd. In timpul titririi, se agitd
balonul (5.2.1) pentru a asigura extragerea completd a iodului din stratul neapos.
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6.3.

7.1.

7.2.

8.1.

8.2.

Se obtine o valoare a titrarii martor prin repetarea procedurilor complete 6.1 si 6.2, dar fird si se adauge
proba.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Indicele de peroxid al probei, in miliechivalenti pe kilogram, se obtine cu formula:

1000 x a x (V, - V,)

m,

unde:
V, = volumul solutiei de tiosulfat necesar pentru titrarea probei (6.2), in mililitri;
V, = volumul solutiei de tiosulfat necesar pentru titrarea oarbd (6.3), in mililitri;
a= concentratia solutiei de tiosulfat de sodiu, in mol/l;

m, = masa initiald a probei prelevate, in grame.
Reproductibilitatea
Diferenta dintre rezultatele a doud determinari efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,

de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie si depaseascd 0,5 (din valoarea indicelui de peroxid in
miliechivalenti la 1 kg de probad).

Observatii
Alegerea concentratiei tiosulfatului de sodiu utilizat depinde de valoarea anticipatd a titrdrii. Dacd sunt
necesari mai putin de 0,5 ml de tiosulfat de sodiu 0,1 mol/l, se repetd determinarea cu tiosulfat de sodiu
0,01 mol/l.

Se recomandi ca determinarea si nu se realizeze la lumind puternica.
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% 5.2.2.  Refrigerent

5.2.3.  Tub de sticli:

Micro pahar:

— diametrul exterior: 20 mm
~- indltimea: 35 - 50 mm

— lungimea: 250 mm

- diametrul interior: 22 mm

Nl

Aparaturi pentru determinarea indicelui de peroxid al lecitinelor

5.2.1.  Balon cu fund rotund (100 ml)

Ve
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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

DETERMINAREA SUBSTANTELOR INSOLUBILE iIN TOLUEN DIN LECITINE (E 322)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea substantelor insolubile in toluen din lecitine (E 322).

Definitia

Continut de substante insolubile in toluen: continutul de substante insolubile in toluen, care se determina prin
metoda specificata.

Principiul metodei

Proba se dizolvd in toluen, se filtreaza si reziduul se usucd si se cantareste.

Reactivii

Toluen

Aparatura

Creuzet din sticld sinterizatd, cu o capacitate de 30 ml, cu porozitate G 3 sau echivalenta.

Etuvd electricd pentru uscare, termostatatd la 103 + 2 °C.

Baie de apd, reglatd la o temperaturd de maximum 60 °C.

Exsicator care contine gel de silice proaspit activat sau un agent deshidratant echivalent, cu un indicator al
continutului de apa.

Vas conic de 500 ml.

Pompi de vid.

Balanti analitici.

Modul de lucru

Se usucd un creuzet de 30 ml din sticld sinterizatd (5.1) in etuvd la 103 + 2 °C (5.2). Se transferd creuzetul
in exsicator (5.4), se lasd sa se riceascd si apoi se cantdreste.

Se amestecd mostra de lecitine, daci este necesar, dupd incalzirea in baia de apa (5.3). Se cantdreste, cu o
precizie de 1 mg, o cantitate de aproximativ 10 g de mostrd intr-un vas conic (5.5). Se adaugd 100 ml de
toluen (4.1) si se agitd amestecul pand la dizolvarea intregii cantititi de lecitind. Se filtreazd solutia prin
creuzetul din sticld sinterizatd (5.1). Se spald vasul conic (5.5) cu 25 ml de toluen (4.1) si spaldrile se trec prin
creuzet (5.1). Se repetd aceastd operatie cu alti 25 ml de toluen (4.1). Se elimind excesul de toluen din
creuzet (5.1) cu ajutorul pompei de vid.
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6.3.

6.4.

7.1.

7.2.

Se usucd creuzetul (5.1.) in etuvd (5.2) la 103 + 2 °C timp de doud ore. Se introduce in exsicator (5.4) si se
lasd sd se rdceascd. Cand se riceste, se cantdreste creuzetul cu reziduul.

Se repetd operatia de la punctul 6.3 pani cand diferenta dintre doud cantdriri succesive este mai micd de
0,5 mg.

Daci se observd o crestere a masei, la calcul se foloseste cea mai micd valoare inregistratd.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Continutul de substante insolubile in toluen se calculeazi cu formula:

100 (m2 - ml)

m,

unde:
m, = masa creuzetului gol (6.1), in grame;
m, = masa creuzetului cu reziduuri (6.4), in grame;

m, = masa initiald a probei prelevate, in grame.

Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,
de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie sd depaseascd 30 mg la 100 g de probd.

METODA 11

ANALIZA PENTRU VERIFICAREA CONCENTRATIEI LIMITA A SUBSTANTELOR REDUCATOARE DIN LACTATII

4.1.

4.2.

DE SODIU, POTASIU SI CALCIU (E 325, E 326 SIE 327)

Obiectul si domeniul de aplicare

Analiza de verificare permite determinarea calitativd a substantelor reducitoare din:
— lactatul de sodiu (E 325);
— lactatul de potasiu (E 326);

— lactatul de calciu (E 327).

Definitia

Analiza de verificare a concentratiei limitd a substantelor reducitoare: rezultatul analizei de verificare, care
se obtine prin metoda specificata.

Principiul metodei

Se reduce solutia Fehling cu substantele care pot prezenta actiune reducitoare. Aceste substante sunt de obicei
zaharuri reducitoare.

Reactivii

Solutie Fehling A: 6,93 g de sulfat de cupru, hidratat cu cinci molecule de apd, se dizolva in apa si se aduce
la 100 ml cu apd

Solutie Fehling B: 34,6 g de tartrat de sodiu si potasiu si 10 g de hidroxid de sodiu se dizolvd in apa si se aduce
la 100 ml cu apad
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6.1.

6.2.

6.3.

4.1.

4.2.

5.1.

Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, aproximativ 1 g de proba si se dizolva in 10 ml de apa calda. Se adaugd
2 ml de solutie Fehling A (4.1) si 2 ml de solutie Fehling B (4.2) si se fierbe amestecul timp de un minut; se
observd modificarea culorii. Precipitarea sulfatului de calciu, care apare uneori, nu interfereaza.

Exprimarea rezultatelor
Interpretarea analizei de verificare
Dacd se observd o modificare a culorii dupa fierbere (5), rezultatul verificdrii este pozitiv si indicd prezenta

substantelor reducdtoare.

Sensibilitatea

Limita de detectare a substantelor reducitoare reactive este de 100 mg de glucozi la 100 g de proba.

Observatii

Rezultatele a doud verificari pentru concentratiile limitd efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de catre
acelasi analist, in aceleasi conditii, trebuie sa fie identice.

Toate solutiile Fehling reactioneazd, dacd proba contine 2 % glucoza.

METODA 12

DETERMINAREA ACIZILOR VOLATILI DIN ACIZII ORTOFOSFORICI (E 338)

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea acizilor volatili, exprimati in acid acetic, din acidul ortofosforic (E 338).

Definitia

Continut de acid volatil: continutul de acizi volatili, exprimat in acid acetic, care se determind prin metoda
specificatd.

Principiul metodei

Se adaugd apd in probd si solutia se supune distildrii. Distilatul se titreazd in raport cu o solutie etalon de
hidroxid de sodiu si se calculeazi aciditatea, care se exprimd in acid acetic.

Reactivii

Solutie de fenolftaleind, 1 % (m/v) in etanol

Hidroxid de sodiu, 0,01 mol/l

Aparatura

Aparat de distilare cu colector de picituri.
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7.1.

7.2.

Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 50 mg, o cantitate de aproximativ 60 g de proba si se introduce proba cantaritd
impreund cu 75 ml de apd fiartd si ricitd in balonul de distilare previzut cu colector de picdturi (5.1). Se
amestecd si apoi se distileazd aproximativ 50 ml.

Se titreazd distilatul cu hidroxid de sodiu 0,01 mol/l (4.2) etalon si se utilizeazd fenolftaleina (4.1) ca indicator.
Se continud titrarea pand cand prima colorare in rosu a solutiei persistd timp de 10 secunde.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Continutul de acizi volatili, exprimat in miligrame pe kilogram de acid acetic, se obtine cu formula:

600 xV

my

unde:
V = volumul solutiei de hidroxid de sodiu 0,01 mol/l care se utilizeazd pentru neutralizare, in mililitri;

m, = masa probei de acid ortofosforic, in grame.
Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,
de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie sd depdseascd 1 mg pentru 100 g de proba.

METODA 13

ANALIZA PENTRU VERIFICAREA CONCENTRATIEI LIMITA A NITRATILOR DIN ACIDUL ORTOFOSFORIC

4.1.

4.2.

4.3.

(E 338)

Obiectul si domeniul de aplicare

Prezenta metodd permite detectarea concentratiei limitd a nitratilor din acidul ortofosforic (E 338).

Definitia

Detectarea concentratiei limitd a nitratului, exprimatd in nitrat de sodiu: rezultatul analizei pentru verificarea
concentratiei limitd, obtinut prin metoda specificata.

Principiul metodei

Proba se adauga intr-o solutie de carmin indigo in mediu de acid sulfuric concentrat. Agentii oxidanti, care
includ nitratii, genereaza o coloratie albastrd.

Reactivii

Solutie de carmin indigo, 0,18 % (m/v); se dizolva 0,18 g de disulfonat de sodiu si indigotin in apd si se aduce
la 100 ml cu apd

Solutie de clorurd de sodiu, 0,05 % (m/v)

Acid sulfuric concentrat (p,, = 1,84 g/ml)
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6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.2.3.

6.2.4.

Modul de lucru

Se mdsoard 2 ml de probd si se dilueazd la 10 ml cu solutie de clorurd de sodiu (4.2). Se adaugd 0,1 ml de
solutie de carmin indigo (4.1) si apoi se adaugd incet 10 ml de acid sulfuric concentrat (4.3), ricind in timpul
addugdrii. Se observa persistenta coloratiei albastre a solutiei timp de cinci minute.

Exprimarea rezultatelor

Interpretarea analizei de verificare

Dacd, timp de cinci minute, persista coloratia albastrd, rezultatul verificdrii este pozitiv si continutul de agenti
oxidanti, exprimat in nitrat de sodiu, este mai mare de 5 mg/kg.

Observatii

Se efectueazd o verificare martor.

Rezultatele a doud verificdri ale concentratiei limitd efectuate simultan sau in succesiune rapidd, de citre
acelasi analist, in aceleasi conditii, trebuie si fie identice.

Se recomandd s nu se foloseascd solutia de carmin indigo, dacd au trecut mai mult de 60 de zile de la
prepararea acesteia.

Dacd se obtine un rezultat pozitiv, proba poate sd contind nitrati i alti agenti oxidanti si analiza de verificare
trebuie sd se repete prin metoda ISO 3709 (1976) ,Acidul fosforic pentru uz industrial (inclusiv pentru
produse alimentare) — determinarea oxizilor cu continut de azot — metoda spectrofotometrica cu 3,4-xilenol”.

METODA 14

DETERMINAREA SUBSTANTELOR INSOLUBILE iN APA DIN ORTOFOSFATII MONO-, DI- $I TRISODICI $I
ORTOFOSFATII MONO-, DI- SI TRIPOTASICI [E 339(), E 339(i), E 339(ii), E 340(), E 340(i) Si E 340(ii)]

Obiectul si domeniul de aplicare
Prezenta metodad permite determinarea substantelor insolubile in apa din:

— ortofosfatul monosodic [E 339()];
— ortofosfatul disodic [E 339(ii)];

— ortofosfatul trisodic [E 339(iii)];

— ortofosfatul monopotasic [E 340()];
— ortofosfatul dipotasic [E 340(ii)];

— ortofosfatul tripotasic [E 340(ii)].

Definitia

Substantd insolubild in api: continutul de substantd insolubild in apd, care se determind prin metoda
specificatd.

Principiul metodei

Proba se dizolvi in apd si solutia se filtreazd printr-un creuzet din portelan adecvat. Dupd spélare si uscare,
reziduul se cantdreste si se calculeaza ca substantd insolubild in apa.
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Aparatura
Creuzet din portelan sinterizat, porozitatea G 3 sau echivalentd.

Exsicator, care contine gel de silice proaspdt activat sau un agent deshidratant echivalent, cu indicator al
continutului de apa.

Etuvd termostatatd la 103 + 2 °C.
Pahar din polipropilend, de 400 ml.

Baie de apd, la temperatura de fierbere.

Modul de lucru

Se cantdresc, cu o precizie de 10 mg, aproximativ 10 g de proba de fosfat si se dizolva in 100 ml de apa
fierbinte, prin aducere la temperatura de fierbere intr-un pahar din polipropilend (4.4) si mentinere pe baie
de api la fierbere (4.5) timp de 15 minute. Se filtreaza solutia printr-un creuzet curdtat, uscat si cantdrit in
prealabil (4.1). Se spald reziduul insolubil cu apa fierbinte. Se introduce creuzetul cu reziduul in etuvi (4.3)
si se usucd la 103 + 2 °C timp de doud ore.

Se introduce creuzetul in exsicator si se lasi sd se riceascd, dupd care se cantdreste creuzetul.

Se repetd uscarea, ricirea si cantirirea pand cand diferenta de greutate a doud cantariri succesive este mai mica
de 0,5 mg. Dacd se observi o crestere a masei, se ia in calcul valoarea cea mai micd inregistrat.

Exprimarea rezultatelor

Formula si metoda de calcul

Continutul de substantd insolubild in apa din probd se obtine cu formula:

m,
— x 100
mg

unde:

m; = masa reziduului dupd uscare, in grame;

m, = masa probei prelevate, in grame.

Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,

de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie si depaseascd 10 mg pentru 100 g de proba.

METODA 15

DETERMINAREA pH-ULUI ADITIVILOR ALIMENTARI

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda prezintd instructiunile generale privind modul de determinare a pH-ului aditivilor alimentari.
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Definitia

pH-ul unui aditiv alimentar: valoarea pH-ului, care se determind prin metoda specificata.

Principiul metodei

Se determind valoarea pH-ului unei solutii apoase din mostra dizolvatd sau sub forma de suspensie, in mod
conventional cu ajutorul unui electrod de sticld, electrod etalon si aparat de masurare a pH-ului.

Reactivii

Se calibreazd instrumentul cu urmatoarele solutii tampon:

Solutie tampon cu pH 6,88 la 20 °C, compusi dintr-un volum egal de ortofosfat monobazic de potasiu
(KH,PO,) 0,05 mol/l si ortofosfat acid de sodiu, hidratat cu doud molecule de apd (Na,HPO, - 2H,0), 0,05
mol/l

Solutie tampon cu pH 4 la 20 °C, compusi din ftalat acid de potasiu (CgH;KO,) 0,05 mol/l

Solutie tampon cu pH 9,22 la 20 °C, compusi din borat de sodiu (Na,B,0,-10H,0) 0,05 mol/l

Solutie de clorurd de potasiu saturatd sau 3 mol/l sau altd solutie potrivit, indicatd de producitorul
electrodului, pentru acoperirea electrodului etalon

Apa distilatd, fird dioxid de carbon, cu pH intre 5 si 6

Aparatura

Aparat de masurare a pH-ului, cu o precizie de 0,01 unitdti de pH.

Electrozi, fie un electrod de sticld combinata sau sticld simpld si electrozi etalon, impreund cu clemele adecvate
pentru prinderea electrozilor.

Agitator magnetic, cu element de incilzire.

Termometru, calibrat in limitele 0-100 °C.

Modul de lucru

Etalonarea aparatului de mdsurare a pH-ului

Electrozii de sticld trebuie sd se monteze conform instructiunilor producitorului. Trebuie sd se verifice
periodic citirile pH-ului la electrozi prin comparare cu solutiile tampon cu pH cunoscut.

Se recomanda ca electrozii sd se spele cu apd si s se steargd usor cu o carpd moale sau sd se cldteascd cu apd
si apoi de doud ori cu urmdtoarea solutie de probd/etalon, inainte de a fi introdusi in urmatoarea solutie de
probi/etalon care urmeaza sa se utilizeze.

Dacd proba ce urmeazd si fie analizatd are un pH acid, se recomanda ca solutiile tampon utilizate pentru
verificarea citirii pH-ului sd aibd pH 4 (4.1.2) si pH 6,88 (4.1.1). Dacd proba care urmeazd sa fie analizatd are
un pH alcalin, se recomanda ca solutiile tampon care urmeazi s fie utilizate pentru a verifica citirea pH-ului
s aibd pH 9,22 (4.1.3) si pH 6,88 (4.1.1).
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Masurarea solutiei de probd

Concentratia probei care urmeazi sd se utilizeze sau metoda de preparare a probei, care urmeazi si fie
adoptatd, sunt cele previzute in directiva comunitard privind aditivii alimentari.

Se prepard solutia de proba conform instructiunilor, prin utilizarea apei distilate (4.3) si se aduce la 20 °C sub
agitare. Se opreste agitarea, se introduc electrozii de sticld in solutie si dupd doud minute se citeste valoarea
pH-ului la aparatul de masurd a pH-ului (5.1).

Exprimarea rezultatelor

Reproductibilitatea

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri efectuate simultan sau in succesiune rapidd pe aceeasi proba,
de citre acelasi analist, in aceleasi conditii, nu trebuie s depdseascd 0,05 unitati de pH.

Observatie

Prezenta metoda este aplicabild numai in acele conditii in care, conform dispozitiilor directivelor comunitare
privind aditivii alimentari, aditivul alimentar este dizolvat sau sub formd de suspensie in apa.



