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31981L0712
10.9.1981 URADNY VESTNIK EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV L 2571

PRVA SMERNICA KOMISIE
z 28. jiila 1981

stanovujica analytické metédy spolocenstva pre overenie splnenia kritérii Cistoty niektorych
pridavnych litok pouzivanych do potravin

(81/712/EHS)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEY,

so zretefom na Zmluvu o zaloZeni Eurdpskeho hospodarskeho
spolocenstva,

so zretefom na smernicu Rady z 23. oktébra 1962 o aproxi-
mécii pravnych predpisov ¢lenskych $tatov tykajicich sa farbiv,
ktoré st povolené na pouzitie v potravindch uréenych pre
ludskii spotrebu (') naposledy zmenenti a doplnenti smernicou
78/144[EHS (?), najmi na jej ¢ldnok 11 ods. 2,

so zretelom na smernicu Rady 64/54/EHS z 5. novembra 1963
o aproximdcii pravnych predpisov ¢lenskych $tatov tykajtcich
sa konzervacnych latok schvalenych pre pouzitie v potravinach,
ktoré st urcené pre ludskd spotrebu (°) naposledy zmenend a
doplnenti smernicou 79/40/EHS (%), najmd na jej ¢ldnok 8 ods.
2),

so zretefom na smernicu rady 70/357/EHS z 13. jila 1970 o
aproximdcii prava clenskych Stitov tykajiicu sa antioxidantov
schvalenych pre pouzitie v potravinach, ktoré st urcené pre

. v. ES 115, 11.11.1962, s. 2645/62.
.v. ES L 44, 15.2.1978, s. 20.
. v. ES 12, 27.1.1964, s. 161/64.
.v. ES L 13, 19.1.1979, s. 50.

S

[eNalatal

[udskii spotrebu (°) naposledy zmenenti a doplnent smernicou
78/143[EHS (°), najmd na jej cldnok 5 ods. 2,

kedZe tieto ustanovenia stanovujii, aby boli zavedené analytické
metody spolocenstva pre overenie splnenia vSeobecnych a
Specifickych kritérif istoty tychto pridavnych latok;

kedze by sa mali prijat prvé série metod, pre ktoré boli
ukoncené stadie;

kedZe opatrenia uvedené v tejto smernici st v stlade s vy-
jadrenim Stdleho vyboru pre potraviny,

PRJALA TUTO SMERNICU:

Clanok 1

Clenské Staty nariadia, aby sa analyzy nevyhnutné pre overenie,
ze urdité pridavné latky pridané do potravin spliiaji v§eobecné
a Specifické kritérid cistoty, uskutocnili podla metdd opisanych
v prilohe II, rdmec ktorych je uvedeny v prilohe L

() U.v.ES L 157, 18.7.1970, s. 31.
() U.v. ES L 44, 15.2.1978, s. 18.
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Cldnok 2
Clenské staty prijma zékony, iné pravne predpisy alebo spravne
opatrenia, ktoré sii potrebné na zostladenie s touto smernicou,
najneskor do 20. februdra 1983. Okamzite o tom informuju
Komisiu.

Cldnok 3

Tato smernica je adresovand ¢lenskym $tatom.

V Bruseli 28. jula 1981

Za Komisiu
Karl-Heinz NARJES

clen Komisie
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PRILOHA I

RAMEC ANALYTICKYCH METOD SPOLOCENSTVA PRE OVERENIE SPLNENIA KRITERI[ CISTOTY URCI-

IL1.

IL1.

I1.2.

II1.3.

I11.4.

IIL5.

1IL.6.

1IL.7.

IV.1.

IvV.2.

IV.3.

IV.4.

TYCH PRIDAVNYCH LATOK PRIDANYCH DO POTRAVIN

. UVOD

II. FARBIVA

Stanovenie substancii extrahovatelnych dietyléterom zo sulfénovanych vo vode rozpustnych organickych farbiv,
ktoré sa pouzivaji do potravin pouzitim metddy 1 v prilohe II.

IIl. KONZERVACNE LATKY

Stanovenie kyseliny mravéej, formidtov a inych oxidovatelnych necistot v kyseline octovej (E 260), octane
draselnom (E 261), acetoctane sodnom (E 262) a octane vdpenatom (E 263) pouzitim metédy 2 v prilohe I

Stanovenie neprchavych latok v kyseline propiénovej (E 280) pouzitim metédy 3 v prilohe IL

Stanovenie Gbytku hmotnosti dusitanu sodného (E 250) suSenim pouzitim met6édy 4 v prilohe IL

Limitny test pre kyselinu salicylovd v etyl p-hydroxybenzoane (E 214), v sodnej soli etyl p- hydroxybenzoanu (E
215), v n-propyl p-hydroxybenzoane (E 216), v sodnej soli n-propyl p-hydroxybenzoanu (E 217), v metyl p-
hydroxybenzoane (E 218) a v sodnej soli metyl p-hydroxybenzoanu (E 219) pouzitim met6dy 5 v prilohe I

Stanovenie volnej kyseliny octovej v acetoctane sodnom (E 262) pouzitim metddy 6 v prilohe IL

Stanovenie octanu sodného v acetoctane sodnom (E 262) pouzitim metody 7 v prilohe IL

Limitny test pre stanovenie aldehydov v kyseline sorbovej (E 200) v sorbite sodnom, draselnom a vépenatom
(E 201, E 202, E 203) a v kyseline propionovej (E 280) pouzitim metddy 8 v prilohe 1.

IV. ANTIOXIDANTY

Stanovenie poctu peroxidovych skupin lecitinov (E 322) pouzitim metédy 9 v prilohe IL

Stanovenie v toluéne nerozpustnych ldtok v lecitinoch (E 322) pouzitim metddy 10 v prilohe II.

Limitny test pre redukéné substancie v mlie¢nane sodnom, draselnom a vdpenatom (E 325, E 326 a E 327)
pouzitim metédy 11 v prilohe IL

Stanovenie prchavych kyselin v kyseline trihydrogénfosforecnej (E 338) pouzitim metddy 12 v prilohe IL
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IV.5.  Limitny test pre dusi¢nany v kyseline trihydrogénfosforecnej (E 338) pouzitim metddy 13 v prilohe IL.
IV.6.  Stanovenie vo vode nerozpustnych litok v mono-, di- a tri-hydrogénfosfore¢nane sodnom a v mono-, di- a tri-
hydrogénfosforecnane draselnom (E 339 (), E 339 (i), E 339 (iii), E 340 (i), E 340 (i), E 340 (iii)) pouZitim
metddy 14 v prilohe II.
V. VSEOBECNE
V.1.

Stanovenie pH v potravinovych pridavnych ldtkach pouzitim metédy 15 v prilohe II.
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PRILOHA 1l

ANALYTICKE METODY TYKAJUCE SA KRITERIf CISTOTY POTRAVINOVYCH PRIDAVNYCH LATOK

UvoD

1. Priprava vzorky na analyzu

1.1. Vseobecne

Mnozstvo laboratérnej vzorky urCenej na analyzu musi byt normélne 50 g, ak sa pre $pecidlne stanovenie

nepozaduje vicsie mnozstvo.

1.2. Priprava vzorky

Pred analyzou sa vzorka homogenizuje.
1.3. Uchovdvanie

Pripravend vzorka sa vzdy uchovdva vo vzduchotesnej a vlhkovzdornej nddobe a uskladnuje tak, aby sa
zabrénilo jej znehodnoteniu.

2. Chemické ¢&inidld
2.1. Voda

2.11. Tam, kde sa uvddza voda ako rozpustadlo, riedidlo alebo na umyvanie, mysli sa tym destilovand voda alebo
demineralizovand voda prinajmensom ekvivalentnej Cistoty.

2.1.2.  Tam, kde sa uvddza ,roztok“ alebo ,riedenie“ bez dalsicho oznacenia, mysli sa tym ,roztok vo vode alebo
Jriedenie vodou®.

2.2 Chemikdlie

Vsetky pouzité chemikdlie maji uzndvant analytickd reagencni kvalitu s vynimkou, ak sa $pecifikované inak.

3. Zariadenie

3.1 Zoznam zariadeni

Zoznam zariadeni obsahuje len také polozky, ktoré maji Specidlne pouzitie a polozky so zvldstnou
Specifikdciou.

3.2 Analytické vdhy

Analytické vihy znamenaji vahy s citlivostou 0,1 mg alebo vyssou.

4. Vyjadrenie vysledkov

41. Vyisledky

Vysledok uvedeny v oficidlnej analytickej sprdve je strednd hodnota ziskand z aspori dvoch stanoveni,
reprodukovatelnost ktorych je uspokojiva.



13/zv. 6

Uradn)’r vestnik Eurdpskej tnie

181

4.2.

4.3.

Vypocet percent

Tam, kde nie je 3pecifikované inak, je vysledok vypocitany ako hmotnostné percento origindlnej vzorky
dodanej do laboratoria.

Pocet platnych cislic

Pocet platnych ¢islic v takto vyjadrenom vysledku sa stanovi presnostou pouzitej metddy.

METODA 1

STANOVENIE SUBSTANCI EXTRAHOVANYCH DIETYLETEROM ZO SULFONOVANYCH VO VODE ROZPUSTNYCH

4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

ORGANICKYCH FARBIV, KTORE SA POUZIVAJU DO POTRAVIN

Rozsah a oblast pouZitia

Metédou sa stanovuji substancie extrahovatelné dietyléterom vo vode rozpustnych sulfonovanych organickych
farbiv, ktoré boli miesané bez akejkolvek podpory.

Definicia

Substancie extrahované dietyléterom: obsah litky podla stanovenej $pecifikovanej metddy.

Princip

Extrahujte farbivo dietyléterom a po odpareni éteru odvazte extrahovany zvysSok.

Chemické &inidld

Dietyléter, suchy, bez peroxidu (suSeny pomocou Cerstvo kalcinovaného chloridu vépenatého).

Aparatiira

Soxhletova aparatiira s bankou.

Exsikdtor obsahujici Cerstvo aktivovany silikagél alebo ekvivalentné susivo s indikdtorom obsahu vody.
Analytické véhy.

Susiareni termostaticky riadend pri 85 + 2°C.

Postup

Odvézte s presnostou na 10 mg priblizne 10 g vzorky farbiva na kasku filtracného papiera. Papier zlozte,
vlozte do papierovej extrakénej patrony a uzatvorte bavlnenou vinou, ktord neobsahuje tuk. Extrahujte Sest
hodin dietyléterom (4.1) v Soxhletovej extrakénej aparattre (5.1). Nechajte vyparit éter pri ¢o mozno najnizej
teplote. Vlozte dopredu odvazend Soxhletovu banku s obsahom zvysku do suiarne (5.4) pri teplote 85 + 2°C
na 20 mindt sudit. Preneste banku do exsikdtora (5.2), prikryte volne vrchndkom a nechajte vychladndit.
Odvézte banku so zvyskom.
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7.1.

7.2.

Susenie a vaZenie opakujte, pokial sa dve za sebou nasledovné merania neli§ia o menej ako 0,5 mg. V pripade,
7e sa objavi zvySenie hmotnosti, pri vypocte sa pouzije najnizsi zaznamenany tdaj.

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu
Obsah substancii extrahovanych éterom ako percento vzorky je dany:

my; x 100
mo

kde:

m, = hmotnost zvysku v gramoch po vypareni,

m, = pociato¢nd hmotnost pouzitej vzorky v gramoch.
Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekroci 20 mg na 100 g vzorky.

METODA 2

STANOVENIE KYSELINY MRAVCEJ, FORMIATOV A INYCH OXIDOVATELNYCH NECISTOT V KYSELINE OCTOVE] (E
260), OCTANE DRASELNOM (E 261), ACETOCTANE SODNOM (E 262) A OCTANE VAPENATOM (E 263)

Rozsah a oblast pouZitia

Metédou sa stanovuje kyselina mravcia, formidty a iné oxidovatelné necistoty vyjadrené ako kyselina mravcia v:
— kyseline octovej (E 260),

— octane draselnom (E 261),

— acetoctane sodnom (E 262),

— octane vapenatom (E 263).

Definicia

Mnozstvo kyseliny mravéej, formidtov a inych oxidovatelnych necistét: mnozstvo kyseliny mravéej, formidtov a
inych oxidovatelnych necistot podla stanovenej $pecifikovanej metddy.

Princip

Roztok vzorky zreaguje v nadbytku $tandardného manganistanu draselného v alkalickych podmienkach na oxid
manganicity. Oxid mangani¢ity a nadbytok manganistanu draselného sa stanovia jodometricky v kyslych
podmienkach a koncentricia oxidovatelnych necistot sa vypocita a vyjadri ako kyselina mravcia.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Chemické &inidld

Jodid draselny.

Manganistan draselny, 0,02 mol/l.
Uhlicitan sodny (bezvody).

Tiosiran sodny, 0,1 mol/l.

Skrobovy roztok (priblizne 1% M/V).

Zriedend kyselina sirova: pridajte 90 ml kyseliny sirovej (p,, = 1,84 gfl) do vody a zriedte na 1 L

Aparatiira
Vodny kupel, varny.

Analytické véhy.

Postup

Ak je testovanou vzorkou volnd kyselina, odvézte s presnostou na 10 mg priblizne 10 g vzorky, zriedte v 70
ml vody a pridajte roztok obsahujici 10 g bezvodého uhlic¢itanu sodného (4.3) v 30 ml vody. Ak vzorkou je
sol, odvdzte s presnostou na 10 mg priblizne 10 g vzorky a rozpustite v 100 ml vody. Pridajte 1 g bezvodého
uhli¢itanu sodného (4.3) a trepanim rozpustite. Pridajte 20 ml 0,02 mol/l manganistanu draselného (4.2) a
zohrejte vo vriacom vodnom kupeli 15 minit. Zmes nechajte ochladit. Pridajte 50 ml zriedenej kyseliny sirovej
(4.6) a 0,5 g jodidu draselného (4.1). Zmes mieSajte virenim, kym sa vSetok zrazeny oxid manganicity
nerozpusti. Titrujte s 0,1 mol/l tiosiranom sodnym (4.4), kym nie je roztok bledozltej farby. Pridajte niekolko
kvapiek $krobového roztoku (4.5) a pokracujte v titrcii do odfarbenia roztoku.

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu

Percento kyseliny mravcej, formidtov a inych oxidovatelnych necistot vyjadrené kyselinou mravcéou je dané:

2,3b <100a )
X |———=V
my b

kde:

a = koncentrdcia manganistanu draselného,

b = koncentricia tiosiranu sodného,

m, = pociatotnd hmotnost pouzitej vzorky v gramoch,

V = objem 0,1 mol/l tiosiranu sodného pouzitého pri titrdcii v mililitroch.
Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 5 mg na 100 g vzorky.
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8.1.

8.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Pozndmky

Objem 11,3 ml 0,1 mol/l tiosiranu sodného je ekvivalentny 0,2 % kyseliny mravcej v 10 g vzorky.

Ak nie je pritomny Ziadny formidt, pozadovany objem bude 20 ml, ale ak je pritomnej viac ako 0,27 % (m/m)
kyseliny mravcej, bude nedostato¢ny nadbytok manganistanu draselného a ziska sa fixny minimélny objem 8
ml. V tomto pripade opakujte stanovenie pri pouZiti vzorky niZsej hmotnosti.

METODA 3

STANOVENIE NEPRCHAVYCH LATOK V KYSELINE PROPIONOVEJ (E 280)

Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa stanovuji neprchavé litky v kyseline propiénovej (E 280)

Definicia

Obsah neprchavej litky v kyseline propionovej: obsah neprchavej litky podla stanovenej $pecifikovanej met6dy.

Princip

Vzorka sa nechd vyparit a potom sa vysusi pri teplote 103 + 2°C a zvySok sa stanovi gravimetricky.

Aparatiira

Odparovacia miska, kremeni alebo platina vhodnej velkosti pre obsah 100 g vzorky.

Susiarent elektricky vyhrievand, termostaticky riadend pri 103 = 2°C.

Analytické véhy.

Vodny kiipel, varny.

Exsikdtor obsahujici Cerstvo aktivovany silikagél alebo ekvivalentné susivo s indikdtorom obsahu vody.

Postup

Odvézte s presnostou na 0,1 g 100 g vzorky kyseliny propiénovej do predtym vysusenej a odvdzenej misky
(4.1). Nechajte vyparit nad vriacim vodnym kipelom v digestore (4.4). Ked sa vietka kyselina propidénova
vypari, vlozte do suiarne (4.2) pri teplote 103 + 2°C na jednu hodinu. Vlozte do exsikdtora, nechajte
vychladnit a potom odvézte. Opakujte zahrievanie, chladenie a vdZenie, kym rozdiel medzi dvomi za sebou
nasledujicimi meraniami je mensi ako 0,5 mg. V pripade, Ze sa objavi zvySenie hmotnosti, pri vypocte sa
pouzije najnizsi zaznamenany udaj.
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6.1.

6.2.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu

Obsah neprchavej latky vypocitany ako percento vzorky je dany:

100 x mp
mo

kde:

m, = hmotnost zvysku v gramoch po vypareni,
m, = hmotnost pouzitej vzorky v gramoch.
Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 5 mg na 100 g vzorky.

METODA 4

STANOVENIE UBYTKU HMOTNOSTI DUSITANU SODNEHO (E 250) SUSENIM

Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa stanovuje tibytok hmotnosti dusitanu sodného (E 250) susenim.

Definicia

Obsah vlhkosti v dusitane sodnom; tibytok hmotnosti susenim podla stanovenej $pecifikovanej metddy.

Princip

Ubytok hmotnosti susenfm sa ziska zahriatim v susiarni pri teplote 103 + 2°C, vdZenim a vypoctom straty
hmotnosti.

Aparatiira
Susiarent elektricky vyhrievand, termostaticky riadend pri 103 = 2°C.

NavaZovacia miska s plochym dnom, sklend nidoba priemeru 60 az 80 mm, hibky aspoii 25 mm, s volnym
vrchndkom.

Exsikdtor obsahujici Cerstvo aktivovany silikagél alebo ekvivalentné susivo s indikdtorom obsahu vody.

Analytické véhy.

Postup

Odstrante vrchndk z navazovacej misky (4.2) a misku a vrchndk zohrievajte jednu hodinu v susiarni (4.1) pri
103 + 2°C. Nasadte vrchndk, vlozte misku (4.2) s vrchndkom do exsikdtora (4.3) a nechajte vychladniit na
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teplotu miestnosti. Odvézte prikrytd misku (4.2) s presnostou na 10 mg. Odvdite s presnostou na 10 mg
priblizne 10 g vzorky do prikrytej misky. Odstrafite vrchndk a vlozte misku i vrchndk do suSiarne (4.1) na
jednu hodinu pri 103 + 2°C. Nasadte vrchndk a nechajte prikrytd misku vychladnat v exsikdtore (4.3) na
teplotu miestnosti. Odvézte s presnostou na 10 mg. Opakujte zahrievanie, chladenie a vadZenie, kym rozdiel
medzi dvomi za sebou nasledujicimi meraniami je mens{ ako 10 mg. V pripade, Ze sa objavi zvysenie

6. Vyjadrenie vysledkov

6.1. Vzorec a metdda vypoctu
Ubytok hmotnosti susenim vypocitany ako hmotnostné percento vzorky je dany:

100 x (m2 — mg)
(my —my)

kde:

m, = hmotnost misky v gramoch,

m, = hmotnost misky a vzorky v gramoch pred vysusenim,
m, = hmotnost misky a vzorky v gramoch po vysuSeni.

6.2. Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekroci 100 mg na 100 g vzorky.

METODA 5

LIMITNY TEST PRE KYSELINU SALICYLOVU V ETYL P-HYDROXYBENZOANE (E 214), V SODNE] SOLI ETYL P-

HYDROXYBENZOANU (E 215), V N-PROPYL P-HYDROXYBENZOANE (E 216), V SODNE] SOLI N-PROPYL P-

HYDROXYBENZOANU (E 217), V METYL P-HYDROXYBENZOANE (E 218), V SODNEJ SOLI METYL P-HYDROXYBEN-
ZOANU (E 219)

1. Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa stanovuje kyselina salicylovd v etyl p-hydroxybenzoane (E 214), v n-propyl p-hydroxybenzoane (E
216) a v metyl p-hydroxybenzoane (E 218) a v ich sodnych soliach (E 215, E 217 a E 219).

2. Definicia

Stanovenie limitnej testovacej koncentrdcie kyseliny salicylovej: vysledok limitného testu podla stanovenej
$pecifikovanej metddy.

3. Princip

Pri reakcii siranu Zelezito aménneho III s roztokom vzorky sa objavi fialové sfarbenie. Jeho intenzita sa
porovnd s intenzitou referen¢ného roztoku.
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4. Chemické ¢&inidld

41. Roztok siranu Zelezito aménneho (II), 0,2 % mjfv. Pripravte rozpustenim 0,2 g dodekahydrdtu siranu Zelezito
aménneho v 50 ml vody, pridajte 10 ml kyseliny dusitej, 10 % v/v a zriedte vodou do 100 ml.

4.2. Etanol, 95 % v/v.

4.3. Roztok kyseliny salicylovej, 0,1 g/l.

4.4, Kyselina sirovd, 1 mol/l.

5. Aparatiira

5.1. Nesslerove valce kalibrované na 50 ml. Celkovy objem priblizne 60 ml.
6. Postup

6.1. Vzorky etyl, n-propyl a metyl p- hydroxybenzoanu

6.1.1.  Odvdite s presnostou na 1 mg 0,1 g vzorky a rozpustite v 10 ml 95 %-ného etanolu v/v (4.2). Preneste roztok
do kalibrovaného Nesslerovho valca (5.1) a zriedte vodou na 50 ml. MieSajte a pocas mieSania pridajte 1 ml
roztoku siranu Zelezito aménneho (4.1). Nechajte stat 1 minditu.

6.1.2.  Pripravte sticasne porovndvaci roztok postupom uvedenym v 6.1.1., ale 0,1 g vzorky nahradte 1 ml roztoku
kyseliny salicylovej (4.3).

6.1.3.  Porovnajte zafarbenie roztoku vzorky so zafarbenim porovnavacieho roztoku.

6.2. Sodné soli vzoriek etyl, n- propyl a metyl p- hydroxybenzoanu

6.2.1.  Opakujte 6.1.1. okyslenim na pH 5 pouzitim 1 mol/l kyseliny sirovej (4.4) pred zriedenim na 50 ml.

6.2.2.  Opakujte 6.1.2.

6.2.3.  Opakujte 6.1.3.

7. Vyjadrenie vysledkov

7.1. Interpretdcia limitného testu

Ak je cerveno-fialové zafarbenie v skiimavke so vzorkou roztoku intenzivnejsie ako zafarbenie v skimavke s
porovndvacim roztokom, je test pozitivny a vzorka obsahuje viac ako 0,1 % kyseliny salicylove;j.

7.2. Citlivost

Limit detekcie testu je 30 mg kyseliny salicylovej na 100 g vzorky.

7.3. Pozorovania

Vysledky dvoch limitnych testov uskutocnenych sdcasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej vzorke tym
istym analytikom za tych istych podmienok st identické.
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4.1.

4.2.

5.1.

7.1.

7.2.

METODA 6

STANOVENIE VOLNE] KYSELINY OCTOVE] V ACETOCTANE SODNOM (E 262)

Rozsah a oblast pouZzitia

Metédou sa stanovuje kyselina octovd v acetoctane sodnom (E 262).

Definicia

Obsah kyseliny octovej: obsah kyseliny octovej podla stanovenej $pecifikovanej met6dy.

Princip

Priama titrdcia kyseliny octovej vo vzorke pouzitim $tandardného roztoku hydroxidu sodného a fenolftaleino-
vého indikdtora.

Chemické &inidld
Roztok fenolftaleinu 1 % (m/v) v etanole.

Hydroxid sodny, 1 mol/l.

Aparatiira

Analytické vihy.

Postup

Odvizte s presnostou na 1 mg priblizne 3 g testovanej vzorky a rozpustite v priblizne 50 ml vody. Pridajte
dve alebo tri kvapky indikdtorového roztoku fenolftaleinu (4.1) a titrujte 1 mol/l hydroxidom sodnym (4.2), az
kym cerveny odtien zotrva pit sekind.

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu

Obsah kyseliny octovej ako hmotnostné percento vzorky je dany:

6,005 x V xc
mo
kde:
V= objem pozadovaného hydroxidu sodného (4.2) v mililitroch,
¢ = koncentricia roztoku hydroxidu sodného v molfl,
m, = pociatocnd hmotnost pouzitej vzorky.
Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istjch podmienok neprekro¢i 500 mg na 100 g vzorky.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Komentér

Objem 20 ml sa ziska, ak sa 3 g vzorky obsahujice 40 % kyseliny octovej titruji 1 mol/l hydroxidom
sodnym.

METODA 7

STANOVENIE OCTANU SODNEHO V ACETOCTANE SODNOM (E 262)

Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa stanovuje octan sodny a voda, vyjadrené ako octan sodny v acetoctane sodnom (E 262).

Definicia

Obsah octanu sodného: obsah octanu sodného a vody vyjadrené ako octan sodny podla stanovenej $pecifiko-
vanej met6dy.

Princip

Vzorka je pred titrdciou $tandardnou kyselinou perchlérovou rozpustend v ladovej kyseline octovej pri pouziti
krystdlovej violete ako indikdtora.

Chemické &inidld

Ladova kyselina octova p, .. = 1,049 g/ml (pre bezvodé titracie).

Krystdlovd violet, CI No 42555 indikacny roztok, 0,2 % (m/v) v ladovej kyseline octove;.

Hydrogénftalét draselny, C,H,KO,.

Acetanhydrid (CH,CO),0.

Kyselina perchlérovd, 0,1 mol/l v ladovej kyseline octovej. Musi byt pripravend a Standardizovand nasledovne:

Odviézte P g roztoku kyseliny perchlérovej do 1000 ml odmernej banky opatrenej zabrisenou sklenou zatkou.
Mnozstvo P sa vypocita podla vzorca:

1004,6
p=—r
m

kde m je koncentrdcia (percento m/m) kyseliny perchlérovej stanovend alkalimetrickou titrdciou (od 70 do
72 % mjm je kyselina najvhodnejsia). Pridajte asi 100 ml ladovej kyseliny octovej a potom mnoZstvo, Q g,
acetanhydridu v postupnych malych ddvkach mieSanim a chladenim zmesi neprerusene pocas priddvania.
Mnozstvo Q sa moze vypocitat podla vzorca:

(567 x P) — 5695
Q==

kde P je odvdzené mnozstvo kyseliny perchlérovej a a je koncentricia (percento m/m) acetanhydridu. Uzatvorte
nidobu a nechajte 24 hodin stdf na tmavom mieste, potom pridajte mnozstvo ladovej kyseliny octovej
dostato¢né na vyrobu 1000 ml roztoku. Roztok pripraveny tymto sposobom je prakticky bezvody. Standardi-
zujte roztok vodi hydrogénftaldtu draselnému nasledovne:
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5.1.

7.1.

7.2.

Odvézte s presnostou na 0,1 mg priblizne 0,2 g hydrogénftalitu draselného, ktory bol predtym vysuseny
pocas dvoch hodin pri teplote 110 °C, a rozpustite ho v titra¢nej nddobe za pomalého zahrievania v 25 ml
ladovej kyseliny octovej. Nechajte vychladndt, pridajte dve kvapky 0,2 % (m/m) roztoku krystélovej violete (4.2)
v fadovej kyseline octovej a titrujte roztokom kyseliny perchlérovej, az kym sa farba indikdtora nezmeni na
bledozelend. Uskutocnite slepti titrdciu pouzitim toho istého objemu rozpustadla a odpocitajte hodnotu slepého
pokusu od hodnoty zistenej skuto¢nym stanovenim. Kazdych 20,42 mg hydrogénftalitu draselného je
ekvivalentnych 1 ml 0,1 mol/l kyseliny perchlérove;.

Aparatidra

Analytické vihy

Postup

Odvézte s presnostou na 0,5 mg priblizne 0,2 g vzorky a rozpustite v 50 ml ladovej kyseliny octovej (4.1).
Pridajte niekolko kvapiek indikacného roztoku krystdlovej violete (4.2) a titrujte do bledozeleného koncového
bodu pouzitim $tandardu 0,1 mol/l kyseliny perchlérovej (4.5).

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu

Obsah octanu sodného, ako je to definované v bode 2 (definicia), vyjadreny ako hmotnostné percento vzorky,
je dany nasledujticim vzorcom:

8,023 x Vx ¢
mo

kde:

V= objem pouzitého Standardu kyseliny perchlérovej (4.5) v mililitroch,
¢ = koncentricia roztoku kyseliny perchlérovej (4.5),

m, = pociatotnd hmotnost pouzitej vzorky v gramoch.

Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekroc¢i 1,5 g na 100 g vzorky.

Pozorovania

Chemické ¢inidld pouzité v tejto metdde st toxické a vybusné a vyzadujii opatrné zaobchddzanie.

METODA 8

LIMITNY TEST PRE STANOVENIE ALDEHYDOV V KYSELINE SORBOVE] (E 200) V SORBATE SODNOM, DRASEL-
NOM A VAPENATOM (E 201, E 202, E 203) A V KYSELINE PROPIONOVE] (E 280)

Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa zistuji aldehydy vyjadrené ako formaldehyd v:
— kyseline sorbovej (E 200),
— sorbéte sodnom, draselnom a vdpenatom (E 201, E 202, E 203),

— kyseline propiénovej (E 280).
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

6.3.

Definicia

Stanovenie limitnej testovacej koncentrécie aldehydov: vysledok limitného testu podla stanovenej $pecifikovanej
metddy.

Princip

Aldehydy v testovanom roztoku a formaldehyd v porovndvacom roztoku reagujii so Schiffovym ¢inidlom za
tvorby Cerveno sfarbenych komplexov a porovnava sa ich intenzita.

Chemické &inidld

Standardny roztok formaldehydu (0,01 mg/ml): pripraveny riedenim koncentrovaného roztoku formaldehydu
(400mg/ml)

Schiffovo ¢inidlo.

Postup

Odvézte s presnostou na 1 mg priblizne 1 g vzorky, pridajte do 100 ml vody a pretrepte. Ak je to
nevyhnutné, roztok prefiltrujte a nechajte zreagovat 1 ml filtratu alebo roztoku vzorky s 1 ml Schiffovho
Cinidla (4.2). Sticasne nechajte zreagovat 1 ml porovndvacicho roztoku formaldehydu (4.1) s 1 ml Schiffovho
Cinidla (4.2).

Porovnajte farbu roztoku vzorky s farbou porovnévacicho roztoku.

Vyjadrenie vysledkov

Interpretdcia limitného testu

Ak je cervené zafarbenie v skimavke so vzorkou roztoku intenzivnejSie ako zafarbenie v skiimavke s
porovndvacim roztokom, je test pozitivny a vzorka obsahuje viac ako 0,1 % aldehydov vyjadrenych ako
formaldehyd.

Citlivost

Limit detekcie tohto testu je 30 mg formaldehydu na 100 g vzorky.

Pozorovania

Vysledky dvoch limitnych testov uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej vzorke tym
istym analytikom za tych istych podmienok st identické.

METODA 9

STANOVENIE PEROXIDOVEHO CISLA V LECITINOCH (E 322)

Rozsah a oblast pouZzitia

Metédou sa stanovuje peroxidové ¢islo v lecitinoch (E 322).

Definicia

Peroxidové &islo v lecitinoch: vysledok ziskany na zdklade stanovenej $pecifikovanej metddy.
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3. Princip
Oxidécia jodidu draselného peroxidmi lecitinu a titrdcia uvolneného jodu Standardnym roztokom tiosiranu
sodného.

4. Chemické &inidld

41. Ladovd kyselina octova.

4.2. Chloroform.
4.3. Jodid draselny.
4.4, Tiosiran sodny, 0,1 mol/l alebo 0,01 mol/l.

4.5. Skrobovy roztok (priblizne 1 % m/v).

5. Aparatidra

5.1. Analytické vihy.

5.2. Aparattira, ako je zndzornend na obrazku, skladajica sa z:

5.2.1.  banky s gulatym dnom, 100 ml;

5.2.2.  spitného chladica;

5.2.3.  sklenej rarky, 250 mm dfiky a 22 mm vnutorného priemeru, opatrenej spojkami z matného skla;

5.2.4. mikrokadicky (vonkajsie rozmery 20 mm priemer a 35 az 50 mm vyska).

6. Postup

6.1. Nalejte 10 ml ladovej kyseliny octovej (4.1) a 10 ml chloroformu (4.2) do 100 ml banky (5.2.1). Nasadte
sklenti rirku (5.2.3) a spdtny chladi¢ (5.2.2) a zmes nechajte jemne vriet dve mindty, aby unikol vietok
rozpusteny vzduch. Rozpustite 1 g jodidu draselného (4.3) v 1,3 ml vody a pridajte tento roztok do zmesi v
banke (5.2.1) dbajiic pritom, aby nebol preruseny var.

Ak sa v tomto 3tddiu objavi 7lté zafarbenie, stanovenie sa musi ukoncit a zopakovat s Cerstvo pripravenymi
chemickymi ¢inidlami.

6.2. Odvézte s presnostou na 1 mg priblizne 1 g vzorky, po dalsom vareni v trvani dvoch miniit pridajte
odvazenti vzorku do obsahu v banke (5.2.1) dbajic opit, aby var nebol preruseny. Za tymto ucelom by
mala byt vzorka v mikrokadicke (5.2.4), ktort je mozné spustit cez sklend trubku (5.2.3) pomocou sklenej
tycinky, ktorej dolnd cast je vhodne sformovand, ako je to naznacené v schéme. Chladi¢ (5.2.2) je mozné na
kritky cas odstavit. Pokracujte vo vare dalSie tri az Styri minGty. Zastavte zohrievanie a okamZite odpojte
chladi¢ (5.2.2). Rychle pridajte cez sklend trubicku (5.2.3) 50 ml vody. Odstrante sklent trubicku (5.2.3) a
banku (5.2.1) ochladte pod tecicou vodou na izbova teplotu. Titrujte tiosiranom sodnym (0,1 mol/l alebo 0,01
mol/l) (4.4), kym sa vodnd vrstva nesfarbi do bledozlta. Pridajte 1 ml skrobového roztoku (4.5) a pokracujte v
titrdcii do odstrdnenia modrého zafarbenia. Bankou (5.2.1) pocas titrdcie dokladne trepte, aby bola zabezpecend
tiplnd extrakcia jodu z bezvodej vrstvy.
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6.3.

7.2.

8.2.

Hodnotu titrdcie naslepo ziskate opakovanim celého postupu 6.1 a 6.2, ale bez pridania vzorky.

Vyjadrenie vysledkov
Vzorec a metdda vypoctu
Peroxidové ¢islo vzorky v miliekvivalentoch na kilogram je dané:

1000 x a x (V3 —V,)
mq

kde:

V, = objem roztoku tiosiranu poZadovaného na titrdciu vzorky (6.2) v mililitroch,
V, = objem roztoku tiosiranu poZadovaného na titrciu naslepo (6.3) v mililitroch,
a = koncentricia roztoku tiosiranu sodného v mol/l,

m, = pociatotnd hmotnost pouzitej vzorky.

Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke, tym istym analytikom, za tych istych podmienok, nesmie byt vyssi ako 0,5( vyjadreny ako peroxidové
¢islo v miliekvivalentoch na kilogram vzorky).

Pozndmky

Vyber koncentracie pouzitého tiosiranu sodného zdvisi od ocakdvanej hodnoty titricie. Ak je potrebnych menej
ako 0,5 ml 0,1 mol/l tiosiranu sodného, stanovenie opakujte pouzitim 0,01 mol/l tiosiranu sodného.

Stanovenie by sa nemalo uskutocnit na silnom svetle.
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5.2.2. Spitny chladi¢

JL

oo

Mikrokadicky:

- vonkajsi priemer: 20 mm
5.2.3. Sklend rirka: —vyska: 35 a2 50 mm
~ dfzka: 250 mm

- vnatorny priemer: 22 mm

A
N

N 5.2.1. Banka s gulatym dnom (100ml)

Aparatira na stanovenie peroxidového ¢isla v lecitinoch
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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

STANOVENIE V TOLUENE NEROZPUSTNE] LATKY V LECITINOCH (E 322)

Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa stanovuji v toluéne nerozpustné litky v lecitinoch (E 322).

Definicia

Obsah v toluéne nerozpustnej ltky: obsah v toluéne nerozpustnej litky stanoveny na zaklade Specifikovanej
metddy.

Princip

Vzorka sa rozpusti v toluéne, prefiltruje a zvySok sa vysusi a odvazi.

Chemické ¢inidld

Toluén.

Aparatiira

Téglik zo sintrovaného skla, objem 30 ml, G 3 alebo ekvivalentnd poréznost.

Susiareri, vyhrievand elektricky a termostaticky riadend pri teplote 103 + 2°C.

Vodny kupel s teplotou neprevysujicou 60°C.

Exsikdtor obsahujici Cerstvo aktivovany silikagél alebo ekvivalentné susivo s indikdtorom obsahu vody.
Erlenmeyerova banka, 500 ml.

Vikuovd pumpa.

Analytické véhy.

Postup

Téglik zo sintrovaného skla s objemom 30 ml (5.1) vysuste v susiarni (5.2) pri teplote 103 + 2°C. Téglik
preneste do exsikdtora (5.4), nechajte vychladnit a potom odvdzte.

Vzorku lecitinov dokladne zmiesajte, ak je to nevyhnutné ohriatim vo vodnom kdipeli (5.3). Odvidite s
presnostou na 1 mg priblizne 10 g vzorky do Erlenmeyrovej banky (5.5). Pridajte 100 ml toluénu (4.1) a
zmes miesajte, pokial vSetok lecitin nie je o¢ividne rozpusteny. Roztok prefiltrujte cez téglik zo sintrovaného
skla (5.1) Premyte Erlenmeyerovu banku (5.5) s 25 ml toluénu (4.1) a splasky nechajte pretiect cez téglik (5.1).
Tento proces opakujte s dalsimi 25 ml toluénu (4.1). Vysatim odstrdnte z téglika (5.1) zvysny toluén.
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6.3.

6.4.

7.1.

7.2.

Vysuste téglik (5.1) v susiarni (5.2) pri teplote 103 + 2°C dve hodiny. Vlozte do exsikdtora (5.4) a nechajte
vychladnut. Téglik a zvySok po vychladnuti odvdzte.

Opakujte postup uvedeny v 6.3, kym rozdiel v hmotnosti medzi dvomi za sebou nasledujicimi meraniami je
mensi ako 0,5 mg.

V pripade, Ze sa objavi zvySeniec hmotnosti, pri vypocte sa pouzije najnizsi zaznamenany tdaj.

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu
Obsah v toluéne nerozpustnych ldtok je dany:

100 (l’Il2 — 1'1’11)
mo

kde:

m, = hmotnost prizdneho téglika (6.1) v gramoch,
m, = hmotnost téglika a zvyskov (6.4) v gramoch,
m, = pociatotnd hmotnost pouzitej vzorky.
Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istjch podmienok neprekro¢i 30 mg na 100 g vzorky.

METODA 11

LIMITNY TEST PRE REDUKU]UCE SUBSTANCIE V MLIECNANE SODNOM, DRASELNOM A VAPENATOM (E 325, E

4.1.

4.2.

326 A E 327)

Rozsah a oblast pouZzitia

Test stanovuje kvalitativne redukujice substancie v:
— v mlie¢nane sodnom, (E 325),

— v mlie¢nane draselnom (E 326),

— v mliecnane vdpenatom (E 327).

Definicia

Stanovenie limitnej testovacej koncentracie redukujicich substancif: vysledky limitného testu stanovené Specifi-
kovanou metédou.

Princip

Fehlingov roztok sa redukuje substanciami schopnymi posobit redukcne. Takymito ldtkami s obycajne
redukujice cukry.

Chemické ¢inidld
Fehlingov roztok A: 6,93 g pentahydritu siranu mednatého sa rozpusti vo vode a doplni do 100 ml vodou.

Fehlingov roztok B: 34,6 ¢ vinanu sodno-draselného a 10 g hydroxidu sodného sa rozpusti vo vode a doplni
do 100 ml vodou.
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6.1.

6.2.

6.3.

6.3.2.

4.1.

4.2.

5.1.

Postup

Odvézte s presnostou na 1 mg priblizne 1 g vzorky a rozpustite v 10 ml teplej vody. Pridajte 2 ml
Fehlingovho roztoku A (4.1) a 2 ml Fehlingovho roztoku B (4.2). Potom nechajte zmes zovriet jednu minttu
a sledujte, ¢i sa objavi farebnd zmena. Zrazenina siranu vépenatého, ktord sa niekedy objavi, nie je na
prekazku.

Vyjadrenie vysledkov

Interpretdcia limitného testu

Ak sa po vare objavia farebné zmeny (5), je test pozitivny a indikuje pritomnost redukujticich substancii.

Citlivost

Limit detekcie pre reagujiice redukujice substancie je 100 mg glukézy na 100 g vzorky.
Pozorovania

Vysledky dvoch limitnych testov uskutocnenych sdcasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej vzorke tym
istym analytikom za tych istych podmienok st identické.

Vsetky Fehlingove roztoky reagujt, ak st vo vzorke pritomné 2 % glukézy.

METODA 12

STANOVENIE PRCHAVYCH KYSELIN V KYSELINE TRIHYDROGENFOSFORECNE] (E 338)

Rozsah a oblast pouZzitia

Metédou sa stanovuji prchavé kyseliny vyjadrené ako kyselina octovd v kyseline trihydrogénfosforecnej (E 338).

Definicia

Obsah prchavej kyseliny: obsah prchavych kyselin vyjadrenych ako kyselina octovd stanoveny podla $pecifiko-
vanej metody.

Princip

Do vzorky sa pridd voda a roztok sa destiluje. Destildt sa titruje Standardnym roztokom hydroxidu sodného a
acidita sa vypocita a vyjadri ako kyselina octova.

Chemické &inidld
Roztok fenolftaleinu, 1 % (m/v) v etanole.

Hydroxid sodny, 0,01 mol/l.

Aparatiira

Destilacnd aparatira vratane sprchového zachytévaca.
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7.1.

7.2.

4.1.

4.2.

4.3.

Postup

Odvézte s presnostou na 50 mg priblizne 60 g vzorky a odvdzent vzorku vloZte spolu so 75 ml Cerstvo
prevarenej ochladenej vody do destilacnej banky vybavenej sprchovym zachytdvacom (5.1). ZmieSajte a prede-
stilujte priblizne 50 ml.

Destildt titrujte Standardnym roztokom hydroxidu sodného koncentricie 0,01 mol/l (4.2) pri pouziti fenolfta-
leinu (4.1) ako indikdtora. Pokracujte v titrdcii dovtedy, kym prvy Cerveny odtien zotrvd v roztoku 10 sekdnd.

Vyjadrenie vysledkov

Vzorec a metdda vypoctu
Obsah prchavych kyselin vyjadreny ako miligramy na kilogram kyseliny octovej je dany:
600 x V
mo

kde:

V= objem 0,01 mol/l roztoku hydroxidu sodného pouzitého na neutraliziciu v mililitroch,
m, = hmotnost vzorky kyseliny trihydrogénfosforecnej v gramoch.

Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych sticasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 1 mg na 100 g vzorky.

METODA 13

LIMITNY TEST PRE DUSICNANY V KYSELINE TRIHYDROGENFOSFORECNE} (E 338)

Rozsah a oblast pouZzitia

Touto metddou sa stanovuji dusi¢nany v kyseline trihydrogénfosforecnej (E 338).

Definicia

Stanovenie limitnej testovacej koncentricie dusicnanu vyjadreného ako dusi¢nan sodny; vysledok limitného
testu stanoveny podla $pecifikovanej metddy.

Princip

Vzorka sa pridd do roztoku indigovej karminovej cervene v koncentrovanom médiu kyseliny sirovej. Pritomné
modré zafarbenie vymizne oxida¢nymi ¢inidlami vrdtane dusi¢nanov.

Chemické ¢&inidld

Roztok indigovej karminovej cervene, 0,18 % (m/v): Rozpustite 0,18 g disulfénanu sodno-indigového vo vode
a doplnte vodou do 100 ml.

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

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

Odoberte 2 ml vzorky a zriedte roztokom chloridu sodného (4.2) do objemu 10 ml. Pridajte 0,1 ml roztoku
indigovej karminovej Cervene (4.1) a potom pomaly za stileho chladenia pridajte 10 ml koncentrovanej
kyseliny sirovej (4.3). Sledujte, ¢i modré zafarbenie roztoku zotrvd pat mindt.

6. Vyjadrenie vysledkov

6.1. Interpretdcia limitného testu

Ak sa modré zafarbenie v priebehu piatich minat odfarbi, je test pozitivny a obsah oxida¢nych cinidiel
vyjadrenych ako dusi¢nan sodny je vyssi ako 5 mg/kg.

6.2. Pozorovania
6.2.1.  Uskutocnite slepy pokus.

6.2.2.  Vysledky dvoch limitnych testov uskuto¢nenych stcasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej vzorke tym
istym analytikom za tych istych podmienok su identické.

6.2.3.  Roztok indigovej karminovej Cervene sa nemoze pouzit, ak bol pripraveny pred viac ako 60 dnami.

6.2.4. Ak sa ziska pozitivny vysledok, moze vzorka obsahovat dusicnany a iné oxidacné ¢inidld a test sa musi
opakovat pouzitim ISO metddy 3709 (1976) ,Kyselina fosforecnd pre priemyselné vyuzitie (vratane potravin) -
stanovenie oxidov obsahujicich dusik - 3,4 - xylenol spektrofotometrickd metdda“.

METODA 14

STANOVENIE VO VODE NEROZPUSTNYCH LATOK PRITOMNYCH V MONO-, DI- A TRI-HYDROGENFOSFOREC-
NANE SODNOM A V MONO-, DI- A TRI-HYDROGENFOSFORECNANE DRASELNOM (E 339 (i), E 339 (ii), E 339 (i),
E 340 (), E 340 (ii), E 340 (iii))

1. Rozsah a oblast pouZitia

Metbdou sa stanovuje vodou nerozpustnd latka v:

— v mono-hydrogénfosforecnane sodnom (E 339 ( i),
— v di-hydrogénfosfore¢nane sodnom (E 339 (ii)),

— v tri-hydrogénfosforecnane sodnom (E 339 (iii)),

— v mono-hydrogénfosforecnane draselnom (E 340 (i),
— v di-hydrogénfosfore¢nane draselnom (E 340 (ii)),

— v tri-hydrogénfosforecnane draselnom (E 340 (iii)).

2. Definicia

Vo vode nerozpustnd ldtka: obsah vo vode nerozpustnej ldtky stanoveny podla $pecifikovanej metddy.

3. Princip

Vzorka sa rozpusti vo vode a prefiltruje cez vhodny porceldnovy téglik. Po premyti a vysuSeni sa zvySok
odvézi a vypocita sa ako vo vode nerozpustnd ldtka.
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4. Aparatiira

4.1. Téglik zo sintrovaného skla, poréznost G 3 alebo ekvivalentnd poréznost.

4.2. Exsikdtor obsahujtici Cerstvo aktivovany silikagél alebo ekvivalentné susivo s indikdtorom obsahu vody.
4.3 Susiareni termostaticky riadend pri teplote 103 = 2°C.

4.4. Polypropylénova kadicka, 400 ml.

4.5. Vodny kupel, varny.

5. Postup

Odvézte s presnostou na 10 mg priblizne 10g vzorky fosfore¢nanu a rozpustite v 100 ml horicej vody
privedenim do varu v polypropylénovej kadicke (4.4) a v horticom vodnom kupeli (4.5) 15 mintt. Roztok
prefiltrujte cez vopred vycisteny, vysuSeny a odvdzeny téglik (4.1). Premyte nerozpustny zvySok hortcou
vodou. Téglik so zvyskom preneste do susiarne (4.3) a suste pocas dvoch hodin pri teplote 103 + 2°C.

Téglik preneste do exsikdtora, nechajte vychladnit a potom odvazte.

Opakujte susenie, chladenie a vdzenie, kym rozdiel v hmotnosti medzi dvomi za sebou nasledujicimi

zaznamenany Udaj.

6. Vyjadrenie vysledkov

6.1. Vzorec a metdda vypoctu

Obsah vo vode nerozpustnej litky vo vzorke je dany:

™ 100
mg

kde:
m, = hmotnost zvysku v gramoch po vysuseni,
m, = hmotnost pouzitej vzorky v gramoch.

6.2. Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych stcasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekro¢i 10 mg na 100 g vzorky.

METODA 15

STANOVENIE PH V PRIDAVNYCH LATKACH PRIDANYCH DO POTRAVIN

1. Rozsah a oblast pouZitia

Met6da poddva vSeobecné intrukcie pre stanovenie pH v pridavnych litkach pridanych do potravin.
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4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

Definicia

pH v potravinovych pridavnych latkach: hodnota pH stanovend podla $pecifikovanej metddy.

Princip

Hodnota pH vodného roztoku rozpustenej a neusadenej vzorky sa bezne stanovuje pouzitim sklenej elektrddy,
referencnej elektrody a pH-metra.

Chemické ¢inidld
Okalibrujte pristroj pouZitim nasledujicich roztokov pufrov:

Roztok pufru s hodnotou pH 6,88 pri 20 °C pozostdvajici z rovnakého objemu 0,05 mol/l dihydrogénfosfo-
re¢nanu draselného (KH,PO,) a 0,05 mol/l dihydrdtu dihydrogénfosfore¢nanu sodného (Na,HPO,. 2 H,O).

Roztok pufru s hodnotou pH 4 pri 20 °C pozostavajici z 0,05 mol/l hydrogénftalitu draselného (C,H,KO,).
Roztok pufru s hodnotou pH 9,22 pri 20 °C pozostdvajiici z 0,05 mol/l boritanu sodného (Na,B,0.. 10H,0).

Nasyteny alebo 3 mol/l roztok chloridu draselného alebo iny vhodny roztok predpisany vyrobcom elektroéd na
naplnenie referencnej elektrody.

Destilovand voda neobsahujiica oxid uhli¢ity s hodnotou pH medzi 5 a 6.

Aparatidra
pH meter s presnostou 0,01 pH jednotky.

Elektrédy, bud kombinovand sklend elektréda, alebo jednoduché sklené a referencné elektrody spolu s vhodnou
svorkou na uchytenie elektréd.

Magnetické miesadlo s ohrievacim ¢ldnkom.

Teplomer kalibrovany v rozsahu 0 °C az 100° C.

Postup

Standardizdcia pH metra

Sklené elektrody musia byt nastavené podla instrukcii udanych vyrobcom. Hodnoty pH z elektréd musia byt
pravidelne kontrolované porovnanim s roztokmi pufrov zndmej hodnoty pH.

Elektrédy by sa mali predtym, ako st vlozené do dal3ej vzorky/pouzitého Standardného roztoku, premyt vodou
a potom jemne utrief jemnou tkaninou alebo vymyt vodou a potom dvakrdt s dalSou vzorkou/[standardnym
roztokom.

Ak uvazovand vzorka md kyslé pH, roztoky pouzitych pufrov na kontrolu hodnét pH by mali mat pH 4
(4.1.2) a pH 6,88 (4.1.1). Ak analyzovand vzorka md zdsadité pH, roztoky pouzitych pufrov na kontrolu
hodnét pH by mali mat pH 9,22 (4.1.3) a pH 6,88 (4.1.1).
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6.2.

Meranie roztoku vzorky

Koncentrdcia pouzitej vzorky alebo prijaty postup pripravy vzorky je predpisany prislusnou smernicou
spolocenstva o potravinovych pridavnych latkach.

Pripravte roztok vzorky podla pokynov pouzitim destilovanej vody (4.3) a upravte za stileho mieania na

teplotu 20°C. Ukoncite mieSanie, vloZte sklené elektrody do roztoku a po dvoch mindtach zaznamenajte pH
uvedené na pH metre (5.1).

Vyjadrenie vysledkov
Reprodukovatelnost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch stanoveni uskutocnenych stcasne alebo v rychlej postupnosti na tej istej
vzorke tym istym analytikom za tych istych podmienok neprekroci 0,05 pH jednotky.

Poznidmka

Tato metédu je mozné aplikovat iba na tie pH poziadavky smernic spolocenstva o potravinovych pridavnych
latkach, ked potravinovd pridavnd latka je rozpustend alebo neusadend vo vode.



