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L-EWWEL DIRETTIVA TAL-KUMMISSJONI
tat-28 ta’ Lulju 1981

li tistabbilixxi metodi fil-Komunitd ta’ analizi biex jigi verifikat li certi additivi uzati fl-ikel
jissodisfaw kriterji ta’ purita

(81/712/KEE)

IL-KUMMISJONI TA” KOMUNITAJIET EWROPE],

Wara li kkunsidrat t-Trattat li jistabbilixxi 1-Komunita Ekono-
mika Ewropea,

Wara li kkunsidrat id-Direttiva tal-Kunsill tat-23 t'Ottubru
1962 dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta’ l-Istati Membri
dwar is-sostanzi koloranti awtorizzati ghall-uzu fl-ikel mahsub
ghall-konsum mill-bnieden ('), kif l-ahhar emendat mid-Diretti-
va 78/144/KEE (%), u partikolarment 1-Artikolu 11 (2) taghha,

Wara li kkunsidrat d-Direttiva tal-Kunsill 64/54/KEE tal-5 ta’
Novembru 1963 dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta’ I-Istati
Membri dwar is-sostanzi preservativi awtorizzati ghall-uzu fl-
ikel mahsub ghall-konsum mill-bniedem (*), kif l-ahhar emen-
dat mid-Direttiva 79/40/KEE (%), u partikolarment l-Artikolu 8
(2) taghha,

Wara li kkunsidrat id-Direttiva tal-Kunsill 70/357/KEE tat-13
ta’ Lulju 1970 dwar l-approssimazzjoni tal-ligijiet ta’ I-Istati
Membri dwar is-sostanzi antiossidanti awtorizzati ghall-uzu fl-
ikel

() GU Nru 115, 11.11.1962, p. 2645/62.
() GU Nru L 44, 15.2.1978, p. 20.

() GU Nru 12, 27.1.1964, p. 161/64.

( GU Nru L 13, 19.1.1979, p. 50.

mahsub ghall-konsum mill-bniedem (°), kif l-ahhar emendat
mid-Direttiva 78/143/KEE (), u partikolarment l-Artikolu 5 (2)
taghha,

Billi dawn id-disposizzjonijiet jistabbilixxu li ghandhom jigu
stabbiliti metodi ta’ analizi tal-Komunita biex jigi verifikat li
dawn l-additivi jissoddisfaw kriterji generi¢ci u specifici tal-
purita;

Billi l-ewwel serje ta’ metodi li ghalihom Iistudji tlestew
ghandhom issa jigu adottati;

Billi I-mizuri li ghalihom tipprovdi din id-Direttiva huma skond
l-opinjoni tal-Kumitat Permanenti dwar I-Ikel,

ADOTTA DIN ID-DIRETTIVA:

Artikolu 1

L-Istati Membri ghandhom jippreskrivu li l-analizi mehtiega
biex ikun wverifikat li certi addittivi uzati fl-ikel jissoddisfaw
kriterji ta’ purita ghandhom jitwettqu skond il-metodi deskritti
fl-Anness 11, li l-iskop taghhom huwa stabbilit fl-Anness I.

() GU Nru L 157, 18.7.1970, p. 31.
() GU Nru L 44, 15.2.1978, p. 18.
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Artikolu 2 Maghmula fi Brussel, it-28 ta’ Lulju 1981.
L-Istati Membri ghandhom idahhlu fis-sehh il-ligijiet, ir-regola-
menti jew id-disposizzjonijiet amministrativi mehtiega biex
jissoddisfaw din id-Direttiva mhux aktar tard mill-20 ta’ Frar
1983. Ghandhom jinfurmaw lill-Kummissjoni minnufih.
Ghall-Kummissjoni

Artikolu 3 Karl-Heinz NARJES

Din id-Direttiva hija ndirizzata lill-Istati Membri. Membru tal-Kummissjoni
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ANNESS 1

SKOP TAL-METODI FIL-KOMUNITA TA’ ANALIZI BIEX JIGI VERIFIKAT ILLI CERTI ADDITTIVI UZATI FL-

IL1.

ILT.

IIL.2.

II1.3.

111.4.

IL5.

IIL.6.

1IL.7.

IV.1.

V.2,

IV.3.

IV.4.

IKEL JILHQU L-KRITERJI TAL-PURITA

I. INTRODUZZJONI

II. SOSTANZI KOLORANTI

Determinazzjoni tas-sostanzi li jinqalghu bid-diethyl ether minn sostanzi koloranti sulfonati organici li jinhallu
fl-ilma uzati fl-ikel bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 1.

II. PRESERVATIVI

Determinazzjoni ta’ a¢idu formiku, formati u impuritajiet ossidabbli ohrajn fl-acidu acetiku (E 260), potassju
acetat (E 261), sodju diacetat (E 262) u kal¢ju acetat (E 263) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 2.

Determinazzjoni ta’ sustanzi li ma jizvintawx, fl-acidu propjoniku (E 280) bl-uzu ta’ l-Anness II, metodu 3.

Determinazzjoni tat-telf ta’ piz fuq tnixxif ta’ sodium nitrite (E 250) bl-uzu ta’ l-anness II, metodu 4.

Test tal-limitu ta” acidu saliciliku fl-ethyl p-hydroxybenzoate (E 214), ethyl p-hydroxybenzoate, melh tas-sodju (E
215), n-propyl p-hydroxybenzoate (E 216), n-propyl p-hydroxybenzoate, sodium salt (E 217), methyl p-
hydroxybenzoate (E 218) u methyl p-hydroxybenzoate, sodium salt (E 219) bl-uzu ta’ -Anness II, metodu 5.

Determinazzjoni ta’ acidu acetiku fis-sodium diacetate (E 262) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 6.( there is ‘Free’
to fit in somewhere)

Determinazzjoni ta’ sodium acetate fis-sodium diacetate (E 262) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 7.

Test tal-limitu ghad-determinazzjoni ta’ l-aldehydes fl-acidu sorbiku (E 200) fis-sorbati tas-sodju, potassju u l-
kalgju (E 201, E 202, E 203) u fl-a¢idu propjoniku (E 280) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 8.

IV. ANTIOSSIDANTI

Determinazzjoni tan-numru ta’ gruppi ta’ perossidu tal-lecitini (E 322) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 9.

Determinazzjoni ta’ sustanzi li ma jinhallux fit-toluene, fil-lecitini (E 322) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 10.

Test tal-limitu ghat-tnaqqis ta’ sustanzi fil-laktati tas-sodju, potassju u I-kal¢ju (E 325, E 326 and E 327) bl-uzu
ta’ I-Anness 1I, metodu 11.

Determinazzjoni ta’ acidi li jisvintaw fl-acidu ortofosforiku (E 338) bl-uzu ta’ -Anness II, metodu 12.
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IV.5.  Test tal-limitu ghan-nitrati fl-acidu ortofosforiku (E 338) bl-uzu ta’ I-Anness II, metodu 13.

IV.6.  Determinazzjoni ta’ sostanzi li ma jinhallux fl-ilma fil- mono-, di- and tri-sodju ortofosfat u mono-, di- and tri-
potassju ortofosfati (E 339(), E 339(i), E 339(ii), E 340(i), E 340(ii), E 340(ii)) bl-uzu ta’ l-Anness II, metodu
14.
V. GENERALI

V.1. Determinazzjoni tal-pH fl-addittivi fl-ikel bl-uzu ta’ -Anness II, metodu 15.
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ANNESS II

METODI TA’ ANALIZI RELATATI GHALL-KRITERJI TA’ PURITA TA’ L-ADDITIVI TA’ L-IKEL

INTRODUZZJONI

1. Preparazzjoni tal-kampjun ta’ l-analizi
1.1. Generali
I-piz tal-kampjun tal-laboratorju mahsub ghall-analizi ghandu normalment ikun 50 g sakemm ma tkunx

mitluba kwantita akbar ghal determinazzjoni specifika.

1.2. Preparazzjoni tal-kampjun

Il-kampjun ghandu jsir omogenu qabel l-analizi.
1.3. Preservazzjoni

Il-kampjun preparat ghandu dejjem jinzamm fkontenitur li ma jippermettix arja jew umditd u mahzun b'mod
li jipprevjeni d-deterjorazzjoni.

2. Reagenti
2.1 Iima

2.1.1.  Kull fejn jissemma l-ilma ghas-soluzzjoni, dilwizzjoni jew ghall-hasil, huwa intiz ilma distillat jew ilma
demineralizzat ta’ ghall-inqas purita ekwivalenti.

2.1.2.  Kull fejn issir riferenza ghal ‘soluzzjoni’ jew ‘dilwizzjoni’ minghajr indikazzjoni ohra ta’ reagent, hija intiza
soluzzjoni ilmija.

2.2 Kimici

Il-kimi¢i ghandhom ikunu ta’ kwalita reagenti analitici hlief fejn specifikat mod iehor.

3. Taghmir

3.1. Lista ta’ taghmir

[I-lista ta’ taghmir tinkludi biss dawn l-oggetti b'uzu specjalizzat u oggetti bi specifikazzjoni partikolari.

3.2. Bilan¢ analitiku

Bilan¢ analitiku tfisser bilan¢ b’sensitivita ta’ of 0.1 mg jew aktar.

4. Espressjoni tar-rizultati

4.1. Rizultati

Ir-rizultat dikjarat fi-rapport ta’ l-analizi uffi¢jali ghandu jkun il-valur medju ta’ ghall-inqas Zewg determinaz-
zjonijiet, li r-Ripetibbilita taghhom hija sodisfacenti.
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4.2.

4.3.

Kalkolu tal-percentwal

Sakemm mhux dikjarat mod iehor ir-rizultati jigu espressi bhala percentwal bil-massa tal-kampjun originali kif
ricevuta fil-laboratorju.

Numru ta’ figuri sinjifikanti

In-numru ta’ figuri sinjifikanti fir-rizultat hekk espress huma regolati mill-precizjoni tal-metodu.

METODU 1

DETERMINAZZJONI TA’ SOSTANZI ESTRATTIBBLI B’ DIETHYL ETHER MINN MATER]I SULFONATI ORGANICI LI

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

JINHALLU FL-ILMA KOLORANTI MAHSUBA GHALL-IKEL

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

II-metodu jiddetermina s-sustanzi estajibbli bid-diethyl ether fmaterji koloranti sulfonati organici li jinhallu fl-
ilma li ma thalltu ma’ I-ebda appogg.

Definizzjoni

Sustanzi estajibbli bid-diethyl ether: il-kontenut tal-materjali kif determinat mill-metodu specifikat

Principju

Ohrog l-materja koloranti bid-diethyl ether u izen il-valur residwu estratt wara li jevapora l-ether.

Reagenti

Diethyl ether, niexef minghajr peroxide (mnixxef bl-ghajnuna ta’ calcium chloride kalcinat frisk).

Apparat

Apparat soxhlet bil-flixkun

Desikkatur, bil-gel tas-silika attivat frisk jew desikkant ekwivalenti b'indikatur tal-kontenut ta’ I-ilma.
Bilan¢ analitiku.

Forn, termostatikament kontrollat £85 + 2 °C.

Proc¢edura

Kejjel preciz, sa l-eqreb 10 mg, xi 10 g tal-kampjun tal-materja koloranti fuq bicca karta tal-filtru. Itwi 1-karta,
qgieghda fholqa tal-karta u ghalagha bxi tajjar minghajr xaham. Ohrog ghal sitt sighat bid-diethyl ether (4.1)
fapparat ta’ estrazzjoni Soxhlet (5.1). Evapora l-ether fl-aktar temperatura baxxa possibbli. Qieghed il-flixkun
Soxhlet, 1i jkun intizen qabel, bir-residwu fil-forn (5.4) £85 + 2 °C ghal 20 minuta biex jinxef. Ittrasferixxi 1-
flixkun fdesikkatur (5.2), ghatti b'ghatu li joqghod laxk u hallih jiksah. Izen il-flixkun u r-residwu.
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7.1.

7.2.

Irrepeti t-tnixxif u l-uzin sakemm zewg uzin successivi jiddifferixxu b'ingas minn 0.5 mg. Jekk issir Zieda fil-
massa, ir-rizultat l-aktar baxx registrat ghandu jintuza fil-kalkolu.

Espressjoni tar-rizultati

Formula u metodu ta’ kalkolu

Il-kontenut ta’ sostanzi estajibbli bl-ether, bhala percentwal tal-kampjun jinghata b’

my; x 100
E—
fejn
m, = massa fgrammi tar-residwu wara evaporazzjoni,
m, = massa inizjali fgrammi tal-kampjun mehud.
Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 20 mg fkull 100 g t’
kampjun.

METODU 2

DETERMINAZZJONI TA” ACIDU FORMIKU, FORMATI U IMPURITAJIET OSSIDABBLI OHRAJN FL-ACIDU ACETIKU (E

260), POTASSJU ACETAT (E 261), SODJU DIACETAT (E 262) U KALCJU ACETAT (E 263)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

[I-metodu jiddetermina acidu formiku, formati u impuritajiet ohrajn ossidabbli, espressi bhala acidu formiku f
— acidu acetiku (E 260),

— potassju acetat (E 261),

— sodju diacetat (E 262),

— kal¢ju acetat (E 263).

Definizzjoni

Kontenut ta’ acidu formiku, formati u impuritajiet ohrajn ossidabbli: Il-kontenut ta’ acidu formiku, formati u
impuritajiet ohrajn ossidabbli, kif determinat mill-metodu specifikat.

Principju
Is-soluzzjoni tal-kampjun huwa ttrattat b'eccess ta’ permanganat tal-potassju standard fkondizzjonijiet alkalini
biex jifforma diossidu tal-manganese. Id-diossidu tal-manganese u l-permanganat tal-postassju zejjed huma

determinati iodometrikament fkondizzjonijiet acidi u l-konc¢entrament ta’ impuritajiet ossidabbli kkalkolati u
espressi bhala acidu formiku.
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4. Reagenti

4.1. Potassium iodide.

4.2. Permanganat tal-potassju, 0.02 mol/l

4.3. Karbonat tas-sodju (minghajr ilma).

4.4. Sodium thiosulphate, 0.1 mol/l.

4.5. Tahlita ta’ lamtu (xi 1% m/v).

4.6. Acidu sulfuriku imhallat: zid 90 ml acidu sulfuriku (p,, = 1.84 g /ml) ma’ l-ilma u hallat sa 1 L

5. Apparat

5.1. Bajnu ta’ l-ilma, jaghli.

5.2. Bilan¢ analitiku.

6. Procedura
Jekk il-kampjun tat-test huwa l-acidu liberu, izen preciz sa l-eqreb 10 mg, xi 10 g tal-kampjun u hallat b’70
ml ilma u zid soluzzjoni ta’ ilma li fih 10 g ta’ karbonat tas-sodju minghajr ilma (4.3) £30 ml ilma. Jekk il-
kampjun huwa melh, kejjel preciz, sa l-eqreb 10 mg, xi 10 g tal-kampjun u hallat £100 ml ilma. Zid 1 g
karbonat tas-sodju minghajr ilma (4.3) u hallat biex jinhall. Zid 20 ml ta’ 0.02 mol/l permanganat tal-potassju
(4.2) u sahhan fuq banju ta’ l-ilma jaghli ghal 15-il minuta. Kessah it-tahlita. Zid 50 ml acidu sulfuriku imhallat
(4.6) u 0.5 g potassium iodide (4.1). Hawwad it-tahlita sakemm l-ossidu tal-manganese precipitat kollu jerga’
jinhall. Titra b'0.1 mol/l sodium thiosulphate (4.4) sakemm is-soluzzjoni tkun kulur isfar ¢ar. Zid ftit gtar ta’
soluzzjoni tal-lamtu (4.5) u kompli t-titrazzjoni sakem is-soluzzjoni titlef il-kulur.

7. Espressjoni tar-rizultati

7.1. Formula u metodu ta’ kalkolu
Il-per¢entwal ta’ acidu formiku, formati u impuritajiet ohrajn ossidabbli, espressi bhala acidu formiku f

2,3b o <100a _ V)
mo b

fejn:
a = molarita ta’ permanganat tal-potassju,
b = molarita ta’ sodium thiosulphate,
m = piz inizjali fgrammi tal-kampjun mehud.
V= volum fmillilitri ta’ 0.1 mol/l sodium thiosulphate uzati fit-titrazzjoni.

7.2. Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 5 mg fkull 100 g ta’
kampjun.
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8.1.

8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Noti

Volum ta’ 11.3 ml ta’ 0.1 mol/l sodium thiosulphate huwa ekwivalenti ghal 0.2% acidu formiku fkampjun ta’
10 g.

Jekk ma hu prezenti l-ebda format, il-volum mehtieg ikun 20 ml, izda jekk hemm aktar minn 0.27% (m/m) ta’
acidu formiku prezenti, ikun hemm eccess insuffi¢jenti ta’ permanganat tal-potassju u jigi akkwistat volum
fissat minimu ta’ 8 ml. Fdan il-kaz irrepeti d-determinazzjoni bl-uzu ta’ piz tal-kampjun izghar.

METODU 3

DETERMINAZZJONI TA’ SOSTANZI VOLATILI FL-ACIDU PROPJONIKU (E 280)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

Il-metodu jiddetermina sostanzi li ma jevaporawx fl-acidu propjoniku (E 280).

Definizzjoni

Il-kontenut ta’ materjali li ma jevaporax fl-acidu propjoniku: il-kontenut tal-materjal li ma jevaporax kif
determinat mill-metodu specifikat.

Prin¢ipju

Il-kampjun jigi evaporat mbaghad mnixxef £103 + 2 °C u r-residwu determinat gravimetrikament.

Apparat

Attrezzatura ta'evaporazzjoni, silica jew platinum u ta’ daqs sufficjenti li jikkontjeni 100g ta’ kampjun.

Forn, imsahhan elettrikament, termostatikament kontrollat 103 + 2 °C.

Bilan¢ analitiku.

Bajnu ta’ l-ilma, jaghli

Desikkatur, bil-gel tas-silika attivat frisk jew desikkant ekwivalenti b'indikatur tal-kontenut ta’ I-ilma.

Procedura

Izen, sa l-eqreb 0.1 g, 100 g tal-kampjun ta’ acidu propjoniku frecipjent imnixxef u mizun qabel (4.1).
Evapora fuq banju ta’ ilma jaghli ffume cupboard (4.4). Meta jevapora l-acidu propjoniku kollu, gieghed fforn
(4.2) £103 + 2 °C ghal siegha. Qieghed fdesikkatur u halli jiksah imbaghad izen. Erga’ sahhan, kessah u izen
sakemm id-differenza bejn zewg pizijiet successivi hija inqas minn 0.5 mg. Jekk issir zieda fil-piz, ir-rizultat 1-
aktar baxx registrat ghandu jintuza fil-kalkolu.



13/Vol. 6

[I-Gurnal Uffi¢jali ta’ 1-Unjoni Ewropea

185

6.1.

6.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Espressjoni tar-rizultati

Formula u metodu ta’ kalkolu

Il-kontenut tal-materja li ma jevaporax, ikkalkolat bhala percentwal tal-kampjun jinghata b’

100 x my
mo

fejn

m, = massa fgrammi tar-residwu wara evaporazzjoni,
m, = massa fgrammi tal-kampjun mehud.
Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex te¢cedi 5 mg fkull 100 g ta’
kampjun.

METODU 4

DETERMINAZZJONI TAT-TELF MILL-MASSA FIT-TNIXXIF TA" SODIUM NITRITE (E 250)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

II-metodu jiddetermina t-telf ta’ piz fuq tnixxif ta’ sodium nitrite (E 250).

Definizzjoni

Il-kontenut ta’ umdita fis-sodium nitrite; it-telf ta’ piz fit-tnixxif kif determinat fil-metodu specifikat.

Prin¢ipju

It-telf ta’ piz fit-tnixxif jigi akkwistat meta jissahhan fforn £103 + 2 °C, jitkejjel u jigi kkalkolat it-telf fil-piz.

Apparat

+

Forn, imsahhan elettrikament, termostatikament kontrollat £103 = 2 °C.

Platt ta’ l-uzin, b'qiegh catt, tal-hgieg, b’diametru ta’ 60 sa 80 mm u fond ghall-inqas 25 mm, b'ghatu li
joqghod laxk.

Desikkatur, bil-gel tas-silika attivat frisk jew desikkant ekwivalenti b'indikatur tal-kontenut ta’ I-ilma.

Bilan¢ analitiku.

Proc¢edura

Nehhi I-ghatu mill-platt ta’ l-uzin (4.2) u sahhan il-platt u l-ghatu fil-forn (4.1) f103 + 2 °C ghal siegha. Erga
gieghed I-ghatu u qgieghed il-platt (4.2) bl-ghatu fid-desikkatur (4.3) u halli jiksah sa temperatura tal-kamra. Izen
il-platt mghotti (4.2) sa l-eqreb 10 mg. Izen preciz, sa l-eqreb 10 mg, xi 10 g tal-kampjun fil-platt mghotti.
Nehhi I-ghatu u gieghed il-platt u l-ghatu fil-forn (4.1) ghal siegha £103 + 2 °C. Erga gieghed l-ghatu
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6.1.

6.2.

u halli I-platt mghotti jiksah sa temperatura tal-kamra fid-desikkatur (4.3). Iznu sa l-eqreb 10 mg. Erga’ sahhan,
kessah u izen sakemm id-differenza bejn Zewg pizijiet successivi hija inqas minn 10 mg. Jekk issir zZieda fil-piz,
ir-rizultat l-aktar baxx registrat ghandu jintuza fil-kalkolu.

Espressjoni tar-rizultati

Formula u metodu ta" kalkolu
It-telf ta’ piz fit-tnixxif, ikkalkolat bhala percentwal tal-kampjun jinghata b’

100 x (I’l’lz — rn;)
(my —my)

fejn:

m, = massa fgrammi tal-platt,

m, = massa fgrammi tal-platt u l-kampjun qabel it-tnixxif,
m, = massa fgrammi tal-platt u l-kampjun wara t-tnixxif.
Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 100 mg fkull 100 g ta’
kampjun

METODU 5

TEST TAL-LIMITU TA’ ACIDU SALICILIKU FL-ETHYL p-HYDROXYBENZOATE (E 214), ETHYL-p-HYDROXYBENZOATE,
MELH TAS-SODJU (E 215), n-PROPYL p-HYDROXYBENZOATE (E 216), n-PROPYL p-HYDROXYBENZOATE, SODIUM
SALT (E 217), METHYL p-HYDROXYBENZOATE (E 218), U METHYL p-HYDROXYBENZOATE, SODIUM SALT (E 219).

Kamp u qasam ta’ applikazzjoni

II-metodu jiskopri l-ac¢idu saliciliku fl-ethyl p-hydroxybenzoate (E 214), n-propyl p-hydroxybenzoate (E 216), u
methyl p-hydroxybenzoate (E 218) u l-imluha tas-sodju taghhom (E 215, E 217 u E 219).

Definizzjoni

L-iskoperta tal-koncentrament tat-test tal-limitu ta’ l-acidu saliciliku ir-rizultat tat-test tal-limitu kif determinat
mill-metodu specifikat

Prin¢ipju

Kulur vjola jigi prodott mir-reazzjoni ta’ hadid (Ill) ta’ l-ammonju sulfat b’soluzzjoni tal-kampjun. L-intensita
tieghu hija mgabbla ma’ dik prodotta minn soluzzjoni ta’ riferenza.
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4. Reagenti

4.1. Soluzzjoni ta’ hadid (I} ta’ l-ammonju sulfat, 0.2% m/v. Ipprepara billi tholl 0.2 g ammonium iron (III)
sulphate dodecahydrate £50 ml ilma, zid 10 ml ac¢idu nitriku, 10% v/v, u hallat l-ilma sa 100 ml

4.2. Ethanol, 95% vv.

4.3. Soluzzjoni ta’ acidu Saliciliku, 0.1 g/l

4.4, Acidu sulfuriku, 1 mol/l.

5. Apparat

5.1. Cilindri Nessler, gradwati £50 ml. Volum totali approssimativament 60 ml.

6. Procedura

6.1. Kampjuni ta’ ethyl, n-propyl u methyl p-hydroxybenzoate

6.1.1. Izen, sa l-eqreb 1 mg, 0.1 g tal-kampjun u holl £10 ml 95% v|v ethanol (4.2). Ittrasferixxi s-soluzzjoni
féilindru Nessler gradat (5.1) u hallat bl-ilma sa 50 ml. Hawwad u zid 1 ml soluzzjoni ta’ hadid (Ill) ta’ I-
ammonju sulfat (4.1) waqt li ged thawwad. Hallih joqghod ghal minuta.

6.1.2.  Ipprepara soluzzjoni ghat-tqabbil fl-istess hin billi tirrepeti 6.1.1, imma ssostitwixxu 1-0.1 g tal-kampjun b'l ml
soluzzjoni ta’ acidu Saliciliku (4.3).

6.1.3.  Qabbel il-kulur fit-soluzzjoni tal-kampjun ma’ dak li jidher fit-soluzzjoni ghat-tqabbil.

6.2. Kampjuni ta’ sodium salts ta’ ethyl, n -propyl u methyl p-hydroxybenzoate

6.2.1. Irrepeti 6.1.1 sakemm tacidifika sa pH 5 bl-uzu ta’ 1 mol/l ac¢idu sulfuriku (4.4) gabel ma thallat sa 50 ml.

6.2.2.  Irrepeti 6.1.2.

6.2.3.  Irrepeti 6.1.3.

7. Espressjoni tar-rizultati

7.1. Interpretazzjoni tat-test tal-limitu
Jekk il-kulur ahmar vjola 1i jidher fit-tubu tat-soluzzjoni tal-kampjun huwa aktar intens minn dak li jidher fit-
tubu tat-soluzzjoni ghat tqabbil, it-test huwa pozittiv u l-kampjun fih aktar minn 0.1% acidu saliciliku.

7.2. Sensitivitad
[l-limitu ta’ skoperta tat-test huwa 30 mg acidu saliciliku ghal kull 100g ta’ kampjun.

7.3. Osservazzjonijiet

Ir-rizultat ta’ zewg testijiet tal-limitu mwettqa flimkien jew malajr wara xulxin fuq il-kampjun, mill-istess
analist, taht l-istess kondizzjonijiet, ghandu jkun identiku.
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4.1.

4.2.

5.1.

7.1.

7.2.

METODU 6

DETERMINAZZJONI TA ACIDU ACETIKU U FSODIUM DIACETATE (E 262)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

Determinazzjoni ta’ acidu acetiku u f'sodium diacetate (E 262).

Definizzjoni

Il-kontenut ta’ acidu acetiku: Il-kontenut tal-acidu acetiku kif determinat mill-metodu specifikat.

Prin¢ipju

Titrazzjoni diretta ta’ l-acidu acetiku fil-kampjun bl-uzu ta' soluzzjoni standard ta’ sodium hydroxide u
indikatur tal-phenolphthalein.

Reagenti
Soluzzjoni tal-phenolphthalein 1% (m/v) fl-ethanol.

Sodium hydroxide, 1 mol/l.

Apparat

Bilan¢ analitiku.

Procedura

Izen, sa l-eqreb 1 mg, xi 3 g tal-kampjun tat-test u holl fxi 50 ml ilma. Zid Zewg jew tliet qatriet soluzzjoni
ta’ l-indikatur tal-phenolphthalein (4.1) u ttitra b'1 mol/l sodium hydroxide (4.2) sakemm jippersisti lewn
ahmar ghal hames sckondi.

Espressjoni tar-rizultati

Formula u metodu ta’ kalkolu

Il-kontenut tal-acidu acetiku, bhala percentwal tal-kampjun jinghata b

6,005 X Vxc
mo

fejn:

V= volum fmillilitri ta’ sodium hydroxide (4.2) mehtieg,

C = koncentrazzjoni tat-soluzzjoni tal-sodium hydroxide fmolfl,
m, = piz inizjali fgrammi tal-kampjun mehud.

Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 500 mg fkull 100 g ta’
kampjun
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8. Kumment
Jigi akkwistat volum ta’ 20 ml fejn 3 g ta’ kampjun li fih 40% acidu acetiku jigi titrat b’l1 mol/l sodium
hydroxide.
METODU 7
DETERMINAZZJONI TA” SODIUM ACETATE U FSODIUM DIACETATE (E 262)
1. Skop u qasam ta’ applikazzjoni
Il-metodu jistabbilixxu sodium acetate u ilma, espress bhala sodium acetate, fsodium diacetate (E 262).
2. Definizzjoni
Kontenut ta’ sodium acetate: il-kontenut ta sodium acetate u ilma, espress bhala sodium acetate kif determinat
mill-metodu specifikat.
3. Prin¢ipju
Il-kampjun jinhall facidu acetat glacjali, qabel it-titrazzjoni, b'acidu perkloriku standard, bl-uzu ta’ vjola kristall
bhala indikatur.
4. Reagenti
4.1 Acidu acetiku glagjali p,. . = 1.049 g/ml (ghal titrazzjonijiet mhux bl-ilma).
4.2 Vjola kristall, CI Nru 42555 soluzzjoni indikatrici, 0.2% (m/v) facidu acetiku glagjali.
43 Potassium hydrogen phtalate, C,H,KO,.
4.4 Acetic anhydride (CH,CO),0.
4.5 Acidu perkloriku, 0.1 mol/1 facidu acetiku gla¢jali. Dan ghandu jkun preparat u standardizzat kif gej:

Izen P g ta’ soluzzjoni ta’ acidu perkloriku fi flixkun volumetriku ta’ 1 000 ml mghammar b'ground-glass
stopper. Il-kwantita P hija kalkulata mill-formula:

1004,6
p=—r
m

fejn m hija l-koncentrazzjoni (kull mija m/m) ta’ acidu perkloriku determinat bi titrazzjoni alkalimetrika (70 sa
72% m/m ac¢idu huwa l-aktar xieraq). Zid madwar 100 ml ta’ a¢idu acetiku gla¢jali u mbaghad kwantitd, Q g,
ta’ acetic anhydride fporzjonijiet zghar successivi, waqt li tithawwad u titkessah il-mixela kontinwament matul
iz-ziediet. Il-kwantita Q tista’ tkun kalkolata mill-formula:

(567 x P) — 5695
a

fejn P huwa l-ammont pezat ta’ acidu perkloriku u a hija l-koncentrazzjoni (kull mija m/m) ta’ l-acetic
anhydride. Ghalaq il-flixkun u hallih joqghod ghal 24 siegha fpost mudlam, imbaghad zid bizzejjed acidu
acetiku glagjali biex tkun prodotta 1000 ml ta’ soluzzjoni. Is-soluzzjoni ippreparata b'dan il-mod hija
prattikament minghajr ilma. Standardizza s-soluzzjoni kontra potassium hydrogen phthalate kif gej:
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Izen bir-reqqa, sa’ l-eqreb 0.1mg, madwar 0.2 ta’ potassium hydrogen phthalate, li jkun gie mnixxef fi 100° C
ghal saghtejn, u holl fi 25 ml ta’ acidu acetiku glagjali fi flixkun ta’ titrazzjoni, u sahhan bil-mod. Kessah, zid
qatrejn ta’ 0.2% (m/m) soluzzjoni ta’ vjola kristall (4.2) facidu acetiku glacjali u titra bis-soluzzjoni ta’ acidu
perkloriku sakemm il-kulur ta’ l-indikatur jinbidel fahdar car. Issokta bi titrazzjoni vojta bl-uzu ta’ l-istess
volum ta’ solvent u naqqas il-valur tal-vojt mill-valur misjub fid-determinazzjoni attwali. Kull 20.42 mg ta’
potassium hydrogen phthalate huwa ekwivalenti ghal 1 ml ta’ 0.1 mol/1 acidu perkloriku.

5. Apparat
5.1. Bilan¢ analitiku.
6. Procedura

Izen, sa l-eqreb 0.5 mg, xi 0.2 g tal-kampjun u holl £50 ml acidu acetiku glacjali (4.1). Zid ftit qtar mis-
soluzzjoni ta’ l-indikatur vjola kristall (4.2) u ttitra sa punt ahdar car, bl-uzu ta’ acidu perkloriku standard 0.1

mol/l (4.5).
7. Espressjoni tar-rizultati
7.1. Formula u metodu ta’ kalkolu

IL-kontenut ta’ sodium acetate, kif definit fit-tagsima 2 (definizzjoni) espress bhala percentwal ta’ toqol tal-
kampjun, jinghata bil-formula li gejja:

8,023 xV x ¢
my

fejn:

V= volum fmillilitri ac¢idu perkloriku standard (4.5) uzat,
c = molarita tat-tahlita ta’ l-acidu perkloriku (4.5),

m, = massa inizjali fgrammi tal-kampjun mehud.

7.2. Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 0.5 g fkull 100 g ta’
kampjun

8. Osservazzjonijiet

Ir-reagenti uzati fdan il-metodu huma tossici u splussivi u jridu jitqandlu battenzjoni.

METODU 8

TEST TAL-LIMITU GHALL-ALDEHYDES EL-ACTU SORBIKU (E 200), U S-SORBATI TAS-SODJU, TAL-POTASSJU U
TAL-KALCJU (E 201, E 202, E 203) U ACIDU PROPJONIKU (E 280)

1. Skop u qasam ta’ applikazzjoni
Il-metodu jiskopri l-aldehydes, espressi bhala formaldehyde, f
— acidu sorbiku (E 200),
— sorbati tas-sodju, potassju u l-kal¢ju (E 201, E 202, E 203),

— acidu propjoniku (E 280),
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2. Definizzjoni
L-iskoperta tal-koncentrament tat-test tal-limitu ta’ l-aldehydes: ir-rizultat tat-test tal-limitu kif determinat mill-
metodu specifikat.

3. Principju
L-aldehydes fis-soluzzjoni tat-test, u l-formaldehyde fsoluzzjoni ghat-tqabbil, jirreagixxu mar-reagent ta’ Schiff
biex jipproducu kumplessi bil-kulur ahmar, li l-intensitajiet taghhom jitgabblu.

4. Reagenti

4.1. Soluzzjoni standard tal-formaldehyde (0.01 mg/ml): ipprepat b'dilwizzjoni ta’ soluzzjoni koncentrata ta’
formaldehyde (400 mg/ml).

4.2. Reagent ta’ Schiff:

5. Procedura

5.1. Izen, sa l-eqreb 1 mg, xi 1 g tal-kampjun, zid ma’ 100 ml ilma u hawwad: Jekk mehtieg iffiltra s-soluzzjoni u
ttratta 1 ml filtrat jew soluzzjoni tat-test b'1 ml reagent ta’ Schiffs (4.2). Fl-istess hin, ittratta 1 ml soluzzjoni
tal-formaldehyde ghat-tqabbil (4.1) b’l ml reagent ta’ Schiff (4.2).

5.2. Qabbel il-kulur fis-soluzzjoni tal-kampjun ma’ dak li jidher fis-soluzzjoni ghat-tqabbil.

6. Espressjoni tar-rizultati

6.1. Interpretazzjoni tat-test tal-limitu
Jekk il-kulur ahmar 1i jidher fit-tubu tat-soluzzjoni tal-kampjun huwa aktar intens minn dak li jidher fit-tubu
tat-soluzzjoni ghat tqabbil, it-test huwa pozittiv u l-kampjun fih aktar minn 0.1% aldehydes espressi bhala
formaldehyde.

6.2. Sensitivita
Il-limitu ta’ skoperta tat-test huwa 30 mg formaldehyde ghal kull 100g ta” kampjun.

6.3. Osservazzjonijiet
Ir-rizultat ta’ zewg testijiet tal-limitu meta mwettqa flimkien jew malajr wara xulxin fuq il-kampjun, mill-istess
analist, taht l-istess kondizzjonijiet, ghandhom ikunu identici.

METODU 9
DETERMINAZZJONI TAN-NUMRU TA’ PEROSSIDU FIL-LECITINI (E 322)

1. Skop u qasam ta’ applikazzjoni
[I-metodu jiddetermina n-numru ta’ perossidu fil-lecitini (E 322)

2. Definizzjoni

Numru ta’ perossidu fil-lecitini: ir-rizultat akkwistat kif determinat mill-metodu specifikat.
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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.

Prin¢ipju

Ossidazzjoni tal-potassium iodide mill-perossidu tal-lecitina u titrazzjoni ta’ I-iodju liberat bl-uzu ta’ soluzzjoni
standard ta’ sodium thiosulphate.

Reagenti

Acidu acetiku glagjali.

Kloroform.

Potassium iodide.

Sodium thiosulphate, 0.1 mol/l jew 0.01 mol/l.

Soluzzjoni tal-lamtu (xi 1% mj|v).

Apparat

Bilan¢ analitiku.

Apparat kif jidher fil-figura, li jikkonsisti f:

flixkun b'giegh catt 100 ml;

kondensatur reflux;

tubu tal-hgieg, 250 mm twil u 22 mm djametru intern, attrezzat b’gonot tondi tal-hgieg;

micro beaker (dimensjoni esterna ta’ 20 mm djametru u 35 to 50 mm oghli).

Proceduri

Qieghed 10 ml acidu acetiku glagjali (4.1) u 10 ml kloroforma (4.2) fil-flixkun ta’ 100 ml (5.2.1). Wahhal it-
tubu tal-hgieg (5.2.3) u l-kondensatur reflux (5.2.2) u ghalli bil-mod it-tahlita ghal Zewg minuti biex tnehhi I-
arja kollha dissolta. Holl 1 g potassium iodide (4.3) 1.3 ml ilma u zid din is-soluzzjoni mat-tahlita fil-flixkun
(5.2.1) battenzjoni li ma tigix interrotta t-toghlija.

Jekk fdan l-istadju jidher lewn isfar, id-determinazzjoni trid tigi michuda u tigi mtennija bl-uzu ta’ reagenti
friski.

Izen preciz, sa l-eqreb 1 mg, xi 1 g mill-kampjun u, wara zewg minuti ohra ta’ toghlija, zid il-kampjun mizun
mal-kontenut tal-flixkun (5.2.1) ukoll b'attenzjoni li t-toghlija tibqa’ kontinwa. Ghal dan l-ghan il-kampjun
ghandu jkun konetnut fmicro-beaker (5.2.4) i jista’ jitbaxxa mit-tubu tal-hgieg (5.2.3) b'qasba tal-hgieg li I-
qgiegh taghha gie ffurmat kif xieraq kif jidher fit-tpingija. ll-kondensatur (5.2.2) jista’ jitnehha ghal zmien qasir.
Kompli ghalli l-ilma ghal tlieta jew erba’ minuti. leqaf sahhan u aqla’ I-kondensatur mill-konnessjoni mill-ewwel
(5.2.2). Zid malajr 50 ml ilma mit-tubu tal-hgieg (5.2.3). Nehhi t-tubu tal-hgieg (5.2.3) u kessah il-flixkun
(5.2.1) sat-temperatura tal-kamra taht il-vit ta’ l-ilma. Ittitra b’sodium thiosulphate (0.1 mol/l jew 0.01 mol/l)
(4.4) sakemm is-saff ilmi jsir isfar ¢ar. Zid 1 ml soluzzjoni ta’ lamtu (4.5) u kompli t-titrazzjoni sakemm
johrog il-kulur blu. Hawwad il-flixkun (5.2.1) tajjeb waqt it-titrazzjoni biex tizgura l-estrazzjoni kompleta ta’ I-
iodju mis-saff mhux ilmi.
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6.3.

7.2.

8.2.

Akkwista valur tat-titrazzjoni vojt billi tteni I-procedura shiha 6.1 u 6.2, izda minghajr ma zzid il-kampjun

Espressjoni tar-rizultati
Formula u metodu ta’ kalkolu
In-numru tal-perossidu fil-kampjun, fmilliekwivalenti ghal kull kilogramma, jinghata b’

1000 x a x (Vi —V,)
mo

fejn

V, = volum Pmillilitri ta’ soluzzjoni ta’ thiosulphate mehtiega ghat-titrazzjoni tal-kampjun (6.2),
V, = volum fmillilitri soluzzjoni ta’ thiosulphate mehtiega ghat-titrazzjoni tal-vojt (6.3),

a = koncentrazzjoni tat-soluzzjoni tal-sodium thiosulphate fmolll,

m, = massa inizjali fgrammi tal-kampjun mehud.

Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 0.5 mg (espress bhala
numru ta’ perossidu fmillickwivalenti ghal kull kilogramma tal-kampjun).

Noti

L-ghazla tal-koncentrazzjoni tas-sodium thiosulphate uzat jiddependi fuq il-valur anticipat tat-titrazzjoni. Jekk
huwa mehtieg inqas minn 0.5 ml 0.1 mol/l sodium thiosulphate, tenni d-determinazzjoni bl-uzu ta’ 0.01 mol/l
sodium thiosulphate.

Id-determinazzjoni m’'ghandhiex issir fdawl qawwi.
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5.2.2. kondensatur reflux

5.2.3. tubu tal-hgieg:
-250 mm twil

-22 mm djametru intern,

5.2.1. flixkun b'qiegh catt 100 ml;

Apparat ghad-determinazzjoni tan-numru ta’ peroxide fil-lecitini

N

[‘ %% % 5.2.4.

micro beaker
- dimensjoni esterna: 20 mm

- djametru35 sa 50 mm oghli
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4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

6.1.

6.2.

METODU 10

DETERMINAZZJONI TA’ MATERJI LI MA JINHALLUX MALAJR BIT-TOLUENE FIL-LECITINI (E 322)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

Il-metodu jiddetermina il-materji li ma jinhallux bit-toluene fil-le¢itini (E 322)

Definizzjoni

Il-kontenut tal-materji li ma jinhallux fit-toluene: il-kontenut tal-materji li ma jinhallux bit-toluene kif
determinat mill-metodu specifikat

Prin¢ipju

Il-kampjun jinhall fit-toluene, jigi ffiltrat u r-residwu jitnixxef u jintizen.

Reagenti

Toluene.

Apparat

Sintered glass crucible, kapacita 30 ml, G 3 jew porozita ekwivalenti.

Forn li jnixxef, imsahhan elettrikament u termostatikament kontrollat £103 = 2 °C.

Banju ta’ l-ilma, imhaddem ftemperatura li ma teccedix 60 °C.

Desikkatur, bil-gel tas-silika attivat frisk jew desikkant ekwivalenti bindikatur tal-kontenut ta’ I-ilma.
Flixkun koniku ta” 500 ml.

Pompa tal-vaku.

Bilan¢ analitiku.

Procedura

Nixxef sintered glass crucible ta’ 30 ml (5.1) fforn ta’ 103 = 2 °C (5.2). Ittrasferixxi I-crucible ghal desikkatur
(5.4), hallih jiksah u izen.

Hallat sew il-kampjun ta’ lecitini, jekk mehtieg wara li ssahhan fbanju ta’ I-ilma (5.3). Izen, sa l-eqreb 1 mg, xi
10 g tal-kampjun fi flixkun koniku (5.5). Zid 100 ml toluene (4.1) u dawwar it-tahlita sakemm il-le¢itina tkun
tidher li nhallet kollha. Iffiltra s-soluzzjoni mis-sintered glass crucible (5.1). Ahsel il-flixkun koniku (5.5) b'25
ml toluene (4.1) u ghaddi l-hasliet mill-crucible (5.1). Tenni dan il-process b’25 ml ohra toluene (4.1). Nehhi t-
toluene zejjed mill-crucible (5.1) bl-aspirazzjoni.
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6.3.

6.4.

7.1.

7.2.

Nixxef il-crucible (5.1) fil-forn tat-tnixxif (5.2) £103 = 2 °C ghal saghtejn. Qieghed fid-desikkatur (5.4) u hallih
jiksah. Izen il-crucible u r-residwu meta jikshu.

Tenni 6.3 sakemm id-differenza fil-piz bejn zewg pizijiet successivi huwa inqas minn 0.5 mg.

Jekk issir zieda fil-piz, ir-rizultat l-aktar baxx registrat jintuza fil-kalkolu.

Espressjoni tar-rizultati

Formula u metodu ta’ kalkolu
[l-kontenut ta’ sustanzi li ma jinhallux bit-toluene jinghata b’

100 (m2 — 1’1’11)
mo

fejn

m, = massa fgrammi tal-crucible vojta (6.1),

m, = massa fgrammi tal-crucible u r-residwu (6.4),
m, = massa inizjali fgrammi tal-kampjun mehud.
Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 30 mg fkull 100 g ta’
kampjun

METODU 11

TEST GHAL-LIMITU BIEX JITNAQQSU S-SUSTANZI FIL-LAKTATI TAS-SODJU, POTASSJU U KALCJU (E 325, E 326, E

4.1.

4.2.

327)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

It-test isib sustanzi kwalitativament riducenti f:
— laktat tas-sodju (E 325),

— laktat tal-potassju (E 326),

— laktat tal-kal¢ju (E 327).

Definizzjoni

L-iskoperta tal-koncentrament tat-test tal-limitu tas-sostanzi riducenti: ir-rizultat tat-test tal-limitu kif determinat
mill-metodu specifikat

Principju

Is-soluzzjoni ta’ Fehling titnaqqas b’sostanzi kapaci li juru azzjoni reducenti. Dawn is-sustanzi normalment
ikunu zokkor riducenti.

Reagenti
Soluzzjoni ta’ Fehling A: 6.93 g copper sulphate pentahydrate jinhall fl-ilma u jithallat sa 100 ml bl-ilma.

Soluzzjoni ta’ Fehling B: 34.6 g potassium sodium tartrate u 10 g sodium hydroxide jinhallu fl-ilma u jithalltu
sa 100 ml ma’ l-ilma.
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6.1.

6.2.

6.3.

4.1.

4.2.

5.1.

Proceduri

Izen, sa l-eqreb 1 mg, xi 1 g tal-kampjun u holl £10 ml ilma shun. Zid 2 ml soluzzjoni ta’ Fehling A (4.1) u
2 ml soluzzjoni ta’ Fehling B (4.2) u mbaghad ghalli s-soluzzjoni ghal minuta u osserva jekk jinbidilx il-kulur.
[l-precipitazzjoni tas-sulfat tal-kal¢ju li kultant issir, ma jindahalx.

Espressjoni tar-rizultati

Interpretazzjoni tat-test tal-limitu

Jekk wara t-toghlija jinbidel il-kulur (5), it-test huwa pozittiv u l-prezenza tas-sustanzi riducenti hija indikata.

Sensitivita

Il-limitu ta’ skoperta ghal sostanzi riducenti huwa 100 mg glucose ghal kull 100g ta” kampjun.
Osservazzjonijiet.

Ir-rizultati ta’ Zewg testijiet tal-limitu mwettqa flimkien jew malajr wara xulxin fuq il-kampjun, mill-istess
analist, taht l-istess kondizzjonijiet, ghandhom ikunu identici.

It-tahlitiet kollha ta’ Fehling jirreagixxu jekk ikun prezenti 2% glucose fil-kampjun.

METODU 12

DETERMINAZZJONI TA' ACIDI LI JIZVINTAW FL-ACIDI ORTOFOSFORICI (E 338)

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

[I-metodu jiddetermina l-acidi li jevaporaw, expressi bhala acidu acetiku facidu ortofosforiku (E 338).

Definizzjoni

Kontenut ta’ ac¢idu li jevapora: Il-kontenut tal-a¢idu li jevapora espress bhala acidu acetiku, kif determinat mill-
metodu specifikat

Principju

L-ilma jizdied mal-kampjun u s-soluzzjoni tigi distillata. Id-distillat jigi titrat kontra soluzzjoni standard ta’
soluzzjoni ta’ sodium hydroxide u l-acidita’ kkalkolata u espressa bhala acidu acetiku.

Reagenti
Soluzzjoni tal-pheolphthalein, 1% (m/v) fl-ethanol.

Sodium hydroxide, 0.01 mol/l.

Apparat

Apparat tad-distillazzjoni inkluz nassa ta’ l-ispray.
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6. Procedura
Izen, sa l-eqreb 50 mg, xi 60 g tal-kampjun, u gieghed il-kampjun mizun u 75 ml ilma mgholli mkessah fil-
flixkun tad-distillazzjoni attrezzat b'nassa ta’ l-ispray (5.1). Hallat u mbaghad iddistilla xi 50ml.

Ittitra d-distillat bis-sodium hydroxide standard 0.01 mol/l (4.2) bl-uzu ta’ phenolphthalein (4.1) bhala
indikatur. Kompli t-titrazzjoni sakemm l-ewwel lewn ahmar fit-soluzzjoni jippersisti ghal 10 sekondi.

7. Espressjoni tar-rizultati

7.1. Formula u metodu ta’ kalkolu

Il-kontenut ta’ acidi li jevaporaw, espress bhala milligrammi fkull kilogramma ta’ acidu acetiku, jinghataw b’

600 x V
mo

fejn:
V= volum fmillilitri ta 0.01 mol/l soluzzjoni ta’ sodium hydroxide uzati ghan-newtralizzazzjoni.
m, = massa fgrammi tal-kampjun ta’ l-acidu ortofosforiku.

7.2. Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 1 mg fkull 100 g ta’
kampjun.

METODU 13

TEST TAL-LIMITU GHAN-NITRAT FACIDU ORTOFOSFORIKU (E 338)

1. Skop u qasam ta’ applikazzjoni

Dan il-metodu jiskopri nitrati facidu ortofosforiku (E 338).

2. Definizzjoni

L-iskoperta tal-koncentrazzjoni tat-test tal-limitu tan-nitrat, espress bhala nitrat tas-sodju; ir-rizultat tat-test tal-
limitu kif determinat mill-metodu specifikat.

3. Prin¢ipju
II-kampjun jizdied ma’ soluzzjoni vjola-karmina fmedju ta’ acidu sulfuriku koncentrat. Il-kolorazzjoni blu
prezenti hija skarigata b’agenti li jossidaw inkluz in-nitrati.

4. Reagenti

4.1. Soluzzjoni indigo-karmina, 0.18% (m/v): holl 0.18 g sodium indigotin disulphonate fl-ilma u hallat bl-ilma sa
100 ml.

4.2. Soluzzjoni ta’ sodium chloride, 0.05% (m/v).

4.3 Acidu sulfuriku ikkoncentrat (p,, = 1.84 g/ml).
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5. Procedura
Izen 2 ml mill-kampjun u hallat sa 10 ml bis-soluzzjoni tas-sodium chloride (4.2). Zid 0.1 ml soluzzjoni
karmina-vjola (4.1) u mbaghad zid bil-mod 10 ml acidu sulfuriku koncentrat (4.3), u kessah waqt iz-zieda.
Innota jekk il-kolorazzjoni blu tas-soluzzjoni tippersistix ghal hames minuti.

6. Espressjoni tar-rizultati

6.1. Interpretazzjoni tat-test tal-limitu
Jekk il-kolorazzjoni blu hija skarigata fi zmien hames minuti, it-test huwa pozittiv u l-kontenut ta’ agenti
ossidanti, espress bhala nitrat tas-sodju, huwa akbar minn than 5 mglkg.

6.2. Osservazzjonijiet

6.2.1. Wettaq test vojt.

6.2.2. Ir-rizultati ta’ Zewg testijiet tal-limitu meta mwettqa flimkien jew malajr wara xulxin fuq il-kampjun, mill-istess
analist, taht l-istess kondizzjonijiet, ghandhom ikunu identici.

6.2.3.  Mghandhiex tintuza soluzzjoni indigo-karmina jekk tkun ilha ppreparata ghal aktar minn 60 jum.

6.2.4.  Jekk jigi akkwistat rizultat pozittiv il-kampjun jista’ jkun fih nitrati u agenti ohrajn ossidanti u t-test ghandu jigi

mtenni b-uzu tal-Metodu 1SO 3709 (1976) ‘Acidu fosforiku ghall-uzu industrijali (inkluz l-ikel) — determinaz-
zjoni ta’ oxides tal-kontenut tan-nitrogenu - metodu spektrofometriku 3,4-xylenol’.

METODU 14

DETERMINAZZJONI TAS-SUSTANZI LI MA JINHALLUX FL-ILMA PREZENTI FL-ORTOFOSFATI TAL-MONO-, DI- U
TRI-SODJI U FL-ORTOFOSFATI TAL-MONO-, DI- U TRI-POTASSJU (E 339(i), E 339(i), E 339(iii), E 340(i), E 340(ii) U

E 340(ii))

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

[l-metodu jiskopri materji li ma jinhallux fl-ilma f*
— ortofosfat tal-mono-sodju (E 339(i)),

— ortofosfat tad-di-sodju (E 339(i)),

— ortofosfat tat-tri-sodju (E 339(i)),

— ortofosfat tal-mono-potassju (E 340(i)),

— ortofosfat tad-di-potassju (E 340(ii)),

— ortofosfat tat-tri-potassju (E 340(iii)).

Definizzjoni

Materja li ma tinhallx fl-ilma: il-kontenut tal-materji li ma jinhallux fl-ilma kif determinat mill-metodu
specifikat

Principju

[l-kampjun jinhall fl-ilma u jigi ffiltrat minn crucible tal-porcellana xieraq. Wara li jinhasel u jitnixxef, ir-
residwu jintizen u jigi kkalkulat bhala materjal li ma tinhallx fl-ilma.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

6.1.

6.2.

Apparat

Sintered porcelain crucible, porozita G 3 jew ekwivalenti.

Desikkatur, bil-gel tas-silika attivat frisk b'indikatur tal-kontenut ta’ l-ilma jew desikkant ekwivalenti.
Forn, termostatikament kontrollat £103 + 2 °C.

Beaker tal-polypropylene, 400 ml.

Banju ta’ l-ilma, jaghli.

Procedura

Izen, sa l-eqreb 10 mg, xi 10 g tal-kampjun tal-fosfat u holl £100 ml ilma jahraq billi tghallih fbeaker tal-
polypropylene (4.4) u zzommu fil-banju ta’ l-ilma (4.5) ghal 15-il minuta. Iffiltra t-soluzzjoni minn crucible li
tkun imnaddfa, mnixxfa u mizuna qabel (4.1). Ahsel ir-residwu li ma jinhallx bl-ilma jahraq. Qieghed il-crucible
bir-residwu fil-forn (4.3) u nixxef £103 + 2 °C ghal saghtejn.

Qieghed il-crucible fid-desikkatur u hallih jiksah u izen il-crucible.

Erga’ nixxef, kessah u izen sakemm id-differenza bejn zewg pizijiet successivi hija inqas minn 0.5 mg. Jekk issir
zieda fil-piz, ir-rizultat l-aktar baxx registrat jintuza fil-kalkolu.

Espressjoni tar-rizultati

Formula u metodu ta’ kalkolu
[l-kontenut ta’ materji li ma jinhallux fl-ilma fil-kampjun jinghata b

™ 100
mo

fejn

m, = massa fgrammi tar-residwu wara t-tnixxif,
m, = massa fgrammi tal-kampjun mehud.
Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 10 mg fkull 100 g ta’
kampjun.

METODU 15

DETERMINAZZJONI TAL-pH TA® L-ADDITIVI TA" L-IKEL

1.

Skop u qasam ta’ applikazzjoni

[I-metodu jiddelinea istruzzjonijiet generali kif jigi ddeterminat il-pH ta’ l-additivi fl-ikel.
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2. Definizzjoni
II-pH ta’ additive ta’ l-ikel: il-valur pH kif determinat mill-metodu specifikat.

3. Principju
[l-valur pH ta’ soluzzjoni ilmija tal-kampjun mahlul jew slurried huwa ddeterminat konvenzjonalment bl-uzu ta’
elettrodu tal-hgieg, elettrodu referent u metru tal-pH.

4. Reagenti

4.1. Ikkalibra l-istrument bl-uzu tas-soluzzjonijiet buffer li gejjin:

4.1.1.  Soluzzjoni buffer pH 6,88 £20 °C, li tikkonsisti fvolum indags ta’ 0,05 mol/l potassium dihydrogen phosphate
(KH,PO,) u 0,05 mol/l disodium hydrogen ortho phosphate dyhidrate (Na,HPO, - 2H,0).

4.1.2.  Soluzzjoni buffer pH 4 £20 °C, li tikkonsisti £0,05 mol/l potassium hydrogen phthalate (C;H.KO).

4.1.3.  Soluzzjoni buffer pH 9,22 £20 °C, i tikkonsisti £0,05 mol/l sodium borate (Na,B,0, 10H,0).

4.2. Soluzzjoni ta’ potassium chloride saturate jew 3 mol/l, jew soluzzjoni ohra xierqa preskritta mill-fabbrikanti ta’
l-elettrodu, biex timla l-elettrodu ta’ referenza.

4.3. Ima ddistillat, minghajr carbon dioxide, u b’pH bejn 5 u 6.

5. Apparat

5.1. pH meter, bi precizjoni gewwa 0,01 unitajiet pH.

5.2 Elettrodi, jew elettrodu tal-hgieg ikkombinat jew elettrodu wahdu tal-hgieg u elettrodu ta’ referenza flimkien
b'morsa biex izzomm I-elettrodi.

5.3. Hawwada manjetika, b'element li jsahhan.

5.4. Termomettu, kkalibrat fl-iskala 0 sa 100 °C.

6. Procedura

6.1. Standardizzazzjoni tal-pH meter

L-clettrodi tal-hgieg ghandhom ikunu ssettjati bl-uzu ta’ l-istruzzjonijiet uzati mill-fabbrikant. Il-qari tal-pH mill-
elettrodi ghandu jigi verifikat regolarment bi tqabbil mat-tahlitiet buffer ta” pH maghruf.

L-clettrodi ghandhom jinhaslu bl-ilma u jintmeshu bil-mod b’tissue ratba jew jitlahalhu bl-ilma u darbtejn bit-
soluzzjoni tal-kampjun/standard qabel ma jitgieghdu fit-soluzzjoni tal-kampjun/standard li ser tintuza.

Jekk il-kampjun li ser jigi kkunsidrat ghandu pH acidu, is-soluzzjonijiet buffer uzati ghall-verifika tal-qari tal-pH
ghandhom ikunu ta’ pH 4 (4.1.2) u pH 6,88 (4.1.1). Jekk il-kampjun li ser jigi analizzat ghandu pH alkalin, is-
soluzzjonijiet buffer uzati ghall-verifika tal-qari tal-pH ghandhom ikunu ta’ pH 9,22 (4.1.3) u pH 6,88 (4.1.1).
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6.2.

Kejl tat-soluzzjoni tal-kampjun

Il-koncentrazzjoni tal-kampjun i jintuza jew il-procedura ta’ preparazzjoni tal-kampjun li jigu addottati kif
preskritti fid-Direttiva approprijata tal-Komunita dwar l-additivi fl-ikel.

Ipprepara s-soluzzjoni tal-kampjun kif diretta bl-uzu ta’ l-ilma distillat (4.3) u mbaghad aggusta ghal 20 °C
waqt li tkun qed thawwad. Waqgqaf it-tahwid, gieghed l-elettrodi tal-hgieg fit-soluzzjoni u wara zewg innota l-
pH fuq il-pH meter (5.1).

Espressjoni tar-rizultati
Ripetibbilita

Id-differenza bejn ir-rizultati ta’ Zewg determinazzjonijiet meta mwettqa fl-istess hin jew malajr wara xulxin fuq
l-istess kampjun, mill-istess analist, taht l-istess kondizzjonijiet, m'ghandiex teccedi 0,05 unita pH

Nota:

Dan il-metodu jghodd biss ghar-rekwiziti tal-pH fid-Direttivi tal-Komunita dwar additivi fl-ikel fejn l-addittiv ta’
l-ikel jinhall jew jigi slurried fl-ilma.



