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10.9.81 EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS OFFICIELLA TIDNING Nr L 257/1

KOMMISSIONENS FORSTA DIREKTIV

av den 28 juli 1981

om analysmetoder for kontroll av att vissa livsmedelstillsatser uppfyller renhetskriterier

(81/712/EEG)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR
ANTAGIT DETTA DIREKTIV

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Europeiska
ekonomiska gemenskapen,

med beaktande av ridets direktiv av den 23 oktober 1962 om
tillndrmning av medlemsstaternas lagstiftning om fiargdmnen
som ir godkédnda for anvindning i livsmedel(?), senast dndrat
genom direktiv 78/144/EEG(?), sdrskilt artikel 11.2 i detta,

med beaktande av rddets direktiv 64/54/EEG av den 5 novem-
ber 1963 om tillndarmning av medlemsstaternas lagstiftning
om konserveringsmedel som ir godkinda for anvéndning i
livsmedel(3), senast andrat genom direktiv 79/40/EEG(*), sar-
skilt artikel 8.2,

med beaktande av rddets direktiv 70/357/EEG av den 13 juli
1970 om tillndrmning av medlemsstaternas lagstiftning om
antioxidationsmedel som ar godkinda for anvindning i livs-

(*) EGT nr 115, 11.11.1962, s. 2645/62.
() EGT nr L 44, 15.2.1978, s. 20.

() EGT nr 12, 27.1.1964, s. 161/64.
() EGT nr L 13, 19.1.1979, s. 50.

medel(%), senast dndrat genom direktiv 78/143/EEG(®), sir-
skilt artikel 5.2, och

med beaktande av foljande:

Enligt dessa bestimmelser skall analysmetoder faststillas
inom gemenskapen for kontroll av att tillsatserna uppfyller
allminna och sirskilda renhetskriterier.

Ett antal metoder har utvecklats och bdr nu antas.

De atgirder som foreskrivs i detta direktiv har tillstyrkts av
Stindiga livsmedelskommittén.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Medlemsstaterna skall féreskriva att de analyser som behovs
for att kontrollera att vissa livsmedelstillsatser uppfyller all-
minna och sirskilda renhetskriterier skall utforas enligt de

() EGT nr L 157, 18.7.1970, s. 31.
() EGT nr L 44, 15.2.1978, s. 18.
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metoder som beskrivs i bilaga 2 och som har de anvéndnings- Artikel 3
omriden som framgar av bilaga 1.

Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.

Artikel 2 Utfardat i Bryssel den 28 juli 1981.

Medlemsstg'terr‘l.a slfall.séittg. i kraff c}e lagar c?ch a'ndra forfatt- Pé kommissionens vignar
ningar som &r nddvindiga for att folja detta direktiv senast den ]

20 februari 1983. De skall genast underritta kommissionen Karl-Heinz NARJES
om detta. » Ledamot av kommissionen
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BILAGA 1

ANVANDNINGSOMRADEN FOR GEMENSKAPENS ANALYSMETODER FOR KONTROLL AV ATT
VISSA LIVSMEDELSTILLSATSER UPPFYLLER RENHETSKRITERIER

I. INLEDNING

II. FARGAMNEN

1.1 Amnen som kan extraheras med dietyleter ur vattenlsliga sulfonerade organiska fargdmnen som anvinds
i livsmedel bestdms enligt bilaga 2, metod 1.

III. KONSERVERINGSMEDEL

1.1 Myrsyra, formiater och andra oxiderbara fororeningar i dttiksyra (E 260), kaliumacetat (E 261), natrium-
diacetat (E 262) och kalciumacetat (E 263) bestims enligt bilaga 2, metod 2.

1.2 Icke-flyktiga dmnen i propionsyra (E 280) bestims enligt bilaga 2, metod 3.
I11.3 Viktforlusten vid torkning av natriumnitrit (E 250) bestdms enligt bilaga 2, metod 4.

I1IL.4 Grinsvirdesundersokning av salicylsyra i p-Hydroxibensoesyraetylester (E 214), p-Hydroxibensoesyra-
etylesterns natriumsalt (E 215), p-Hydroxibensoesyrapropylester (E 216), p-Hydroxibensoesyrapropyles-
terns natriumsalt (E 217), p-Hydroxibensoesyrametylester (E 218) och p-Hydroxibensoesyrametylesterns
natriumsalt (E 219) utfors enligt bilaga 2, metod 5.

LS5 Fri attiksyra i natriumdiacetat (E 262) bestims enligt bilaga 2, metod 6.
IIL.6 Natriumacetat i natriumdiacetat (E 262) bestims enligt bilaga 2, metod 7.

1.7 Grinsvirdesundersokning av aldehyder i sorbinsyra (E 200) i natriumsorbat, kaliumsorbat och kalcium-
sorbat (E 201, E 202, E 203) och i propionsyra (E 280) utférs enligt bilaga 2, metod 8.

IV. ANTIOXIDATIONSMEDEL
Ivi1 Peroxidtalet i lecitin (E 322) bestams enligt bilaga 2, metod 9.
Iv2 Amnen i lecitin (E 322) som ir olosliga i toluen bestims enligt bilaga 2, metod 10.

v3 Grinsvirdesundersokning av reducerande dmnen i natriumlaktat, kaliumlaktat och kalciumlaktat (E 325,
E 326 och E 327) utfors enligt bilaga 2, metod 11.

1v4 Flyktiga syror i ortofosforsyra (E 338) bestams enligt bilaga 2, metod 12.
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V.S Grinsvardesundersékning av nitrat i ortofosforsyra (E 338) bestims enligt bilaga 2, metod 13.

V.6 Ej vattenlosliga @mnen i mono-, di- och trinatriumortofosfat och mono-, di- och trikaliumortofosfat
(E 339 (i), E 339 (ii), E 339 (iii), E 340 (i), E 340 (ii), E 340 (iii)) bestims enligt bilaga 2, metod 14.

V. ALLMANT

\'Al pH-virdet i livsmedelstillsatser bestdms enligt bilaga 2, metod 15.



158 ’ Europeiska gemenskapernas officiella tidning 13/Vol. 11

BILAGA 2

ANALYSMETODER FOR RENHETSKRITERIER FOR LIVSMEDELSTILLSATSER

INLEDNING

1 Beredning av analysprov
1.1 Allmént

Laboratorieprov som ska analyseras mste normalt viga 50 g, om inte storre méngd krivs for en viss
bestimning.

1.2 Beredning av prov
Provet skall vara homogeniserat fore analysen.
1.3 Forvaring

Det beredda provet skall alltid foérvaras i en luft- och fukttat behallare och lagras pa sddant sitt att det
inte fordérvas.

2. Reagenser
21 Vatten

211 D4 vatten skall anvéandas for 16sning, spidning eller tvittning avses destillerat vatten eller avjoniserat vat-
ten av minst motsvarande renhetsgrad.

212 I de fall déar losning eller spddning namns utan ndrmare uppgift om reagens, avses vattenlosning.
22 Kemikalier

Om inte annat anges, skall alla kemikalier vara av sidan kvalitet att de 4r lampliga som reagens vid ana-

lyser.
3. Utrustning
31 Utrustningslista

Utrustningslistan innehéller endast sidana artiklar som anvands for speciella andamél eller som har sir-
skild specifikation.

32 Analysvig

Med analysvég avses en vdg med en kinslighet av minst 0,1 mg.

4. Redovisning av resultat
4.1 Resultat

Det resultat som anges i analysrapporten skall utgora medelvirdet av minst tvd bestdimningar med till-
fredsstdllande repeterbarhet. ’
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42 Berdikning av procentandel

Om inte annat anges skall resultaten uttryckas i viktprocent av det prov som ursprungligen mottagits vid
laboratoriet.

43 Antal signifikanta siffror

Metodens precision avgoér hur ménga siffror som skall anges.

METOD 1

BESTAMNING AV AMNEN SOM KAN EXTRAHERAS MED DIETYLETER UR VATTENLOSLIGA SULFO-
NERADE ORGANISKA FARGAMNEN SOM ANVANDS I LIVSMEDEL

1. Anviandningsomride

Med denna metod bestims dmnen som kan extraheras med dietyleter ur vattenldsliga sulfonerade orga-
niska fargdmnen utan bérare.

2. Definition

Amnen som kan extraheras med dietyleter: den mingd av imnena som bestiamts med den angivna metoden.

3. Princip

Firgdmnet extraheras med dietyleter och terstoden vigs nir etern indunstats.

4. Reagens

4.1 Dietyleter, torr, peroxidfri (torkad med hjilp av nykalcinerad kalciumklorid).

S. Utrustning

51 Soxhletutrustning med kolv.

52 Exsickator som innehdller nyaktiverat kiselgel eller likvirdigt torkmedel med fuktindikator.

53 Analysvig.

54 Ugn med termostatkontroll vid 85 + 2 °C.

6. Utforande

Vig med en noggrannhet av 10 mg upp ca 10 g av provet med fargimne pé ett filtreringspapper. Vik ihop
papperet, stoppa det i en papperstub och forslut denna med lite fettfri vadd. Extrahera i sex timmar med
dietyleter (4.1) i en soxhletutrustning (5.1). Dunsta in etern vid s 1g temperatur som mdjligt. Placera
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soxhletkolven, som vigts tidigare, med iterstdende innehdll i ugnen (5.4). L4t torka i 20 minuter vid 85
+ 2 °C. Flytta over kolven till en exsickator (5.2), tick over med ett icke tittslutande lock och 1t svaina.
Vig kolven med innehall.

Upprepa torkning och vigning tills skillnaden mellan tva vigningar i foljd 4r mindre 4n 0,5 mg. Skulle
det visa sig att vikten okat, skall den ligsta noterade vikten anvédndas vid berakningen.

7. Redovisning av resultat
71 Formel och berdkningsmetod

Mingden av de imnen som kan extraheras med eter uttryckt i procent av provet erhills med féljande for-
mel:

m;,; x 100

me

dar
m, = iterstdende innehdll i gram efter indunstning,
m, = provets ursprungliga vikt i gram.

7.2 Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frén tvd bestimningar som utférts samtidigt eller i snabb f6ljd p& samma prov,
av samma person och under samma betingelser fir inte vara storre 4n 20 mg per 100 g prov.

METOD 2

BESTAMNING AV MYRSYRA, FORMIATER OCH ANDRA OXIDERBARA FORORENINGAR I ATTIK-
SYRA (E 260), KALIUMACETAT (E 261), NATRIUMDIACETAT (E 262) OCH KALCIUMACETAT (E 263)

1. Anvindningsomride

Med denna metod bestims mangden myrsyra, formiater och andra oxiderbara féroreningar, uttryckta som
myrsyra i

— attiksyra (E 260),
— kaliumacetat (E 261),
— natriumdiacetat (E 262),

— kalciumacetat (E 263).

2. Definition

Mingden myrsyra, formiater och andra oxiderbara fororeningar: den mangd myrsyra, formiater och andra
oxiderbara féroreningar som bestimts med den angivna metoden.

3. Princip

Provlésningen behandlas med Gverskott av standardkaliurnpermanganat under alkaliska férhallanden for
att bilda mangandioxid. Mangandioxiden och 6verskottet av kaliumpermanganat bestdms jodometriskt
under sura forhallanden och koncentrationen av oxiderbara fororeningar beriknas och uttrycks som myr-
syra.
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4.1

4.2

43

4.4

45

4.6

5.1

52

7.1

7.2

Reagenser

Kaliumjodid.
Kaliumpermanganat, 0,02 mol/l.
Natriumkarbonat (vattenfri).
Natriumtiosulfat, 0,1 mol/l.
Stirkelselosning (ca 1% m/v).

Utspéadd svavelsyra: tillsdtt 90 ml svavelsyra (P,, = 1,84 g/ml) till vatten och spad till 1 1.

Utrustning
Kokande vattenbad.

Analysvig.

Utforande

Om provet r en fri syra, viag upp ca 10 g med en noggrannhet av 10 mg, spad med 70 ml vatten och
tillsatt en 16sning av 10 g vattenfritt natriumkarbonat (4.3) i 30 ml vatten. Om provet ir ett salt, vig upp
ca 10 g av provet med en noggrannhet av 10 mg och 16s upp i 100 mi vatten. Tillsitt 1 g vattenfritt natri-
umkarbonat (4.3) och skaka tills det 16sts upp. Tillsitt 20 ml kaliumpermanganat, 0,02 mol/l (4.2), och
viarm 15 minuter i kokande vattenbad. Lt blandningen svalna. Tillsatt S0 ml utspadd svavelsyra (4.6) och
0,5 g kaliumjodid (4.1). Snurra pd blandningen tills all utfilld mangandioxid har losts upp igen. Titrera
med natriumtiosulfat, 0,1 mol/l (4.4) tills 16sningen blir blekgul. Tillsétt ett par droppar stirkelselosning
(4.5) och fortsitt titrera tills 16sningen blir farglds.

Redovisning av resultat
Formel och berdkningsmetod

Den procentuella mangden myrsyra, formiater och andra oxiderbara fororeningar uttryckta som myrsyra
erhdlls med foljande formel:

2,3b (1,093 _ V)
Mo b

dir

a = kaliumpermanganatets molaritet,

b = natriumtiosulfatets molaritet,

m, = provets ursprungliga vikt i gram,

V = den miéngd natriumtiosulfat, 0,1 mol/l som anvinds vid titreringen, uttryckt i ml.
Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frén tv bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb f61jd pa samma prov,
av samma person och under samma forhallanden far inte vara storre dn 5 mg per 100 g prov.
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8.1

8.2

4.1

4.2

4.3

44

4.5

Anmirkningar
11,3 ml natriumtiosulfat, 0,1 mol/l motsvarar 0,2% myrsyra i ett prov pd 10 gram.

Om formiat inte 4r ndrvarande kommer den behdvliga volymen natriumtiosulfat att vara 20 ml, men om
det finns mer 4n 0,27 % (m/m) myrsyra dr 6verskottet av kaliumpermanganat otillrackligt, och en bestimd
minsta volym av 8 ml gdr 4t. I detta fall upprepas bestdmningen, varvid en mindre mangd prov anvinds.

METOD 3

BESTAMNING AV ICKE-FLYKTIGA SUBSTANSER 1 PROPIONSYRA (E 280)

Anvindningsomride

Med denna metod bestims icke-flyktiga substanser i propionsyra (E 280).

Definition

Maingden icke-flyktigt material i propionsyra: den mingd icke-flyktigt material som bestimts med den
angivna metoden.

Princip

Provet indunstas och torkas direfter vid 103 + 2 °C och aterstoden bestams gravimetriskt.

Utrustning

Indunstningskérl av kvarts eller platina som rymmer prov om 100 g.
Elektrisk ugn med termostatkontroll vid 103 * 2 °C.

Analysvag.

Kokande vattenbad.

Exsickator som innehéller nyaktiverat kiselgel eller likvardigt torkmedel med fuktindikator.

Utforande

Vig med en noggrannhet av 0,1 g upp 100 g propionsyra frén provet i ett i férvig torkat och vigt kirl
(4.1). Indunsta 6ver kokande vattenbad i dragskép (4.4). Nir all propionsyra har indunstat, placeras provet
i en timme i ugnen (4.2) vid 103 + 2 °C. Placera provet i en exsickator, 13t svalna och vig det darefter.
Upprepa uppvirmning, kylning och vigning tills skillnaden mellan tv vigningar i f6ljd 4r mindre 4n 0,5
mg. Visar det sig att vikten Okar, skall den lagsta noterade vikten anvidndas vid berékningen.



13/Vol. 11

Europeiska gemenskapernas officiella tidning 163

6.1

6.2

4.1

42

43

44

Redovisning av resultat
Formel och berdikningsmetod

Mingden icke-flyktigt material, berdknat i procent av provet, erhélls genom féljande formel:

100 x m,

myo

dar
m, = 8terstdende innehdll i gram efter indunstning,
m, = provets ursprungliga vikt i gram.

Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frn tvd bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb f6ljd pd samma prov,
av samma person och under samma forhallanden far inte vara storre dn 5 mg per 100 g prov.

METOD 4

BESTAMNING AV VIKTFORLUST VID TORKNING AV NATRIUMNITRIT (E 250)

Anvindningsomrade

Med denna metod bestims viktforlusten vid torkning av natriumnitrit (E 250).

Definition

Fukthalten i natriumnitrit: viktforlusten vid torkning enligt bestimning med den angivna metoden.

Princip

Viktforlusten vid torkning erhélls genom att provet varms upp i ugn till 103 * 2 °C och vigs. Direfter
berdknas hur mycket av vikten som gitt forlorad.

Utrustning

Elektrisk ugn med termostatkontroll vid 103 * 2 °C.

Flatbottnad végskal av glas, 60—-80 mm i diameter och minst 25 mm djup, icke tattslutande lock.
Exsickator som innehéller nyaktiverat kiselgel eller likvirdigt torkmedel med fuktindikator.

Analysvig.

Utforande

Avligsna locket frin vigskélen (4.2), varm skilen och locket i ugnen (4.1) vid 103 + 2 °C i en timme.
Satt pd locket igen och placera skilen (4.2) med locket i exsickatorn (4.3) och 1t svalna till rumstem-
peratur. Vig den tickta skilen (4.2) med en noggrannhet av 10 mg. Vig omsorgsfullt med en noggrannhet
av 10
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mg upp ett prov pd ca 10 g i den tickta skilen. Ta bort locket och placera bide skal och lock i ugnen
(4.1) i en timme vid 103 = 2 °C. Sitt p8 locket igen och 14t den tickta skilen svalna till rumstemperatur
i exsickatorn (4.3). Vig den med en noggrannhet av 10 mg. Upprepa uppvirmning, kylning och vigning
tills skillnaden mellan tvd vigningar i f6ljd 4r mindre 4n 10 mg. Skulle det visa sig att vikten okar, skall
den ligsta noterade vikten anvindas vid berdkningen.

6. Redovisning av resultat
6.1 Formel och berikningsmetod

Viktforlusten vid torkning, beriknad som viktprocent av provet, erhlls med f6ljande formel:

100 x (m; -m;)

(m; —m,)
dar
m,; = skélens vikt i gram,
m, = skdlens och provets vikt i gram fore torkning,
m, = skilens och provets vikt i gram efter torkning.

6.2 Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten fran tvd bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb f6ljd pd samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte vara stérre én 100 mg per 100 g prov.

METOD 5

GRANSVARDESUNDERSOKNING AV SALICYLSYRA I p-HYDROXIBENSOESYRAETYLESTER (E 214),
p-HYDROXIBENSOESYRAETYLESTERNS NATRIUMSALT (E 215), p-HYDROXIBENSOESYRAPRO-
PYLESTER (E 216), p-HYDROXIBENSOESYRAPROPYLESTERNS NATRIUMSALT (E 217),
p-HYDROXIBENSOESYRAMETYLESTER (E 218), p-HYDROXIBENSOESYRAMETYLESTERNS
NATRIUMSALT (E 219)

1. Anvindningsomrade

Med denna metod pévisas salicylsyra i p-Hydroxibensoesyraetylester (E 214), p-Hydroxibensoesyrapro-
pylester (E 216) och p-Hydroxibensoesyrametylester (E 218) och i natriumsalterna av dessa dmnen (E
215, E 217 och E 219).

2. Definition

Koncentration av salicylsyra: resultatet av undersokning med den angivna metoden.

3. Princip

En violett firgton bildas nir ammoniumjarn(Ill)sulfat reagerar med provlgsningen. Fargtonen jamfors med
fargtonen i en referenslosning.
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41

4.2

43

4.4

51

6.1

6.1.1

6.2

6.2.1

6.2.2

6.2.3

7.1

7.2

73

Reagenser

Ammoniumjarn(IIsulfatlésning, 0,2% m/v. Bered genom att 16sa 0,2 g ammonium;jarn(IIT)sulfatdode-
kahydrat i 50 m! vatten, tillsatt 10 ml salpetersyra, 10% v/v, och spad med vatten till 100 ml.

Etanol, 95% v/v.
Salicylsyraldsning, 0,1 g/l.

Svavelsyra, 1 mol/l.

Utrustning

Nesslercylindrar, graderade till 50 ml. Total volym ca 60 ml.

Utforande

Prover med p-Hydroxibensoesyraetylester (E 214),
p-Hydroxibensoesyrapropylester (E 216) och
p-Hydroxibensoesyrametylester (E 218)

Viag upp 0,1 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och 16s upp i 10 ml etanol, 95 % v/v (4.2). For
6ver lsningen till en graderad nesslercylinder (5.1) och spad med vatten till S0 ml. Rér om och tillsitt
1 ml ammoniumjarn(Ill)sulfatlosning (4.1) under fortsatt omroring. Lét 1osningen st i en minut.

Bered samtidigt en referenslosning genom att upprepa 6.1.1, men ersitt provet pi 0,1 g med 1 ml sali-
cylsyralosning (4.3).

Jamfor proviosningens fiarg med referenslésningens.

Prover med p-Hydroxibensoesyraetylesterns natriumsalt (E 215), p-Hydroxibensoesyrapropylesterns
natriumsalt (E 217) och p-Hydroxibensoesyrametylesterns natriumsalt (E 219)

Upprepa 6.1.1 och surgér till pH 5 med svavelsyra, 1 mol/l (4.4), och spiad déarefter till S0 ml.
Upprepa 6.1.2.

Upprepa 6.1.3.

Redovisning av resultat
Tolkning av undersokning

Om den rodvioletta fargen i provigsningen ir intensivare 4n firgen i referenslosningen, 4r testet positivt
och provet innehéller mer an 0,1 % salicylsyra.

Kinslighet
Detektionsgransen for salicylsyra ligger vid 30 mg per 100 g prov.
Anmdrkning

Resultaten frdn tvd undersokningar som utforts samtidigt eller i snabb foljd pd samma prov, av samma
person och under samma betingelser skall vara identiska.
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4.1

42

51

71

72

METOD 6

BESTAMNING AV FRI ATTIKSYRA I NATRIUMDIACETAT (E 262)

Anvandningsomrade

Med denna metod bestims éttiksyra i natriumdiacetat (E 262).

Definition

Mingden ittiksyra: mingden attiksyra enligt bestimning med den angivna metoden.

Princip

Direkt titrering av attiksyran i provet med en natriumhydroxidlésning av standardtyp och fenolftaleinin-
dikator.

Reagenser
Fenolftaleinldsning, 1% (m/v) i etanol.

Natriumhydroxid, 1 mol/l.

Utrustning

Analysvag.

Utforande

Vig upp ca 3 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och 16s upp i ca 50 ml vatten. Tillsétt tva eller
tre droppar fenolftaleinindikatorlésning (4.1) och titrera med natriumhydroxid, 1 mol/l (4.2), tills en rod
fargton bibehdlls i fem sekunder.

Redovisning av resultat
Formel och berikningsmetod

Mingden attiksyra i procent av provets vikt erhdlls med foljande formel:

6,005 x V x ¢
My
dar
V = den anvinda natriumhydroxidens (4.2) volym i milliliter,
¢ = natriumhydroxidlosningens koncentration i mol/l,

m, = provets ursprungliga vikt i gram.
Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frin tvd bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb foljd p& samma prov,
av samma person och under samma betingelser fir inte vara storre én 500 mg per 100 g prov.
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4.1

42

43

44

4.5

Anmiirkning

En volym pd 20 mi erhdlls nér 3 g av ett prov som inneh8ller 40 % ittiksyra titreras med natriumhydroxid,
1 mol/l.

METOD 7
BESTAMNING AV NATRIUMACETAT I NATRIUMDIACETAT (E 262)
Anvindningsomrade

Med denna metod bestims natriumacetat och vatten, uttryckta som natriumacetat, i natriumdiacetat
(E 262).

Definition

Natriumacetathalt: méngden natriumacetat och vatten uttryckt som natriumacetat enligt bestimning med
den angivna metoden.

Princip

Provet 16ses i isittika och titreras dérefter med standardperklorsyra med kristallviolett som indikator.
Reagenser

Isittika (P, o = 1,049 g/ml) (for vattenfria titreringar).

Kristallviolett, indikatorlgsning CI nr 42555, 0,2 % (m/v) i isdttika.

Kaliumviteftalat, C;H;KO,.

Attiksyraanhydrid (CH;CO),0.

Perklorsyra, 0,1 mol/l i isittika. Denna maste beredas och standardiseras enligt foljande:

Vig P g perklorsyralosning i en 1 000 ml mitkolv med propp av slipat glas. Méangden P berdknas med
foljande formel:

p . 10046
m

dar

m = den procentuella koncentrationen (m/m) av perklorsyra bestimd genom alkalimetrisk titrering
(70-72% m/m syra ar lampligast).

Tillsdtt ca 100 ml isiattika och dérefter successivt Q g attiksyraanhydrid litet i taget, samtidigt som bland-
ningen far svalna under omréring. Mingden Q kan beridknas med foljande formel:

(567 x P) ~ 5695
a

Q =
dar

P = den vigda mingden perklorsyra och

‘a = koncentrationen ittiksyraanhydrid i procent (m/m).

Tillslut mitkolven, 14t den std 24 timmar pd mork plats och tillsitt darefter s8 mycket isittika som behévs
for att ge 1 000 ml 16sning. Den pé detta sitt beredda l6sningen ar praktiskt taget vattenfri. Standardisera
16sningen mot kaliumviteftalat pd foljande sitt:
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71.

7.2

Vig med en noggrannhet av 0,1 mg upp ca 0,2 g kaliumviteftalat som dessforinnan torkats i tvd timmar
vid 110 °C och 16s upp det i 25 ml isittika i en titreringskolv under forsiktig uppvirmning. Lat svalna,
tillsitt tvd droppar 0,2 % (m/m) kristallviolettlosning (4.2) i isittikan och titrera med perklorsyralosningen
tills indikatorns farg skiftar till blekt gron. Gor en blanktitrering med samma méngd l6sningsmedel och
minska resultatet av den verkliga bestimningen med resultatet av blanktitreringen. 20,42 mg kalium-
viiteftalat motsvarar 1 ml perklorsyra, 0,1 mol/l.

Utrustning

Analysvig.

Utforande

Vig med en noggrannhet av 0,5 mg upp ca 0,2 g av provet och 16s upp det i SO ml iséttika (4.1). Tillsitt
ett par droppar kristallviolett indikatorlosning (4.2) och titrera med standardperklorsyra, 0,1 mol/l (4.5)
tills provet blir blekgront.
Redovisning av resultat

Formel och berdkningsmetod

Natriumacetathalten enligt definition i punkt 2, uttryckt i procent av provets vikt, erhdlls med foljande
formel:

8,023 x V x ¢

mg

dar
V = den anvinda standardperklorsyrans volym i milliliter (4.5),
¢ = perklorsyralosningens (4.5) molaritet,

m, = provets ursprungliga vikt i gram.
Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frdn tv bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb 6ljd p& samma prov,
av samma person och under samma betingelser fir inte vara storre dn 1,5 g per 100 g prov.

Anmiéirkning

Reagenserna som anvinds vid denna metod ar giftiga och explosiva och méste hanteras forsiktigt.

METOD 8

GRANSVARDESUNDERSOKNING AV ALDEHYDER I SORBINSYRA (E 200), NATRIUMSORBAT,
KALIUMSORBAT OCH KALCIUMSORBAT (E 201, E 202, E 203) OCH I PROPIONSYRA (E 280)

Anviindningsomréde

Med denna metod bestims aldehyder, uttryckta som formaldehyder, i
— sorbinsyra (E 200),
— natriumsorbat, kaliumsorbat och kalciumsorbat (E 201, E 202, E 203),

— propionsyra (E 280).
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4.2
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6.1

6.2

6.3

Definition

Faststalld aldehydkoncentration: resultat av undersékning med den angivna metoden.

Princip

Aldehyderna i providsningen och formaldehyden i en referenslosning reagerar med Schiffs reagens och
blir rodfargade, varefter firgernas intensitet jamfors.

Reagenser

Formaldehydstandardl6sning (0,01 mg/ml): beredd genom utspddning av koncentrerad formaldehydlos-
ning (400 mg/ml). :

Schiffs reagens.

Utforande

Vig upp ca 1 g av provet med en noggrannhet av 1 mg, tillsdtt 100 ml vatten och skaka om. Filtrera 16s-
ningen om sd beh6vs och behandla 1 ml av filtratet eller provigsningen med 1 ml av Schiffs reagens (4.2).
Behandla samtidigt 1 ml av formaldehydreferenslésningen (4.1) med 1 ml av Schiffs reagens (4.2).

Jamfor provldsningens firg med referenslosningens.

Redovisning av resultat
Tolkning av undersékning

Om den roda firgen i provldsningen ér intensivare 4n den i referenslosningen, ér testet positivt och provet
innehéller mer 4n 0,1 % aldehyder, uttryckta som formaldehyder.

Kinslighet
Detektionsgriansen for denna undersokning dr 30 mg formaldehyd per 100 g prov.
Anmdrkningar

Resultaten av tvd undersokningar, som utfors samtidigt eller i snabb f6ljd pa samma prov, av samma person
och under samma betingelser, skall vara identiska.

METOD 9

BESTAMNING AV PEROXIDTALET I LECITIN (E 322)

Anvindningsomrade

Med denna metod bestims peroxidtalet i lecitin (E 322).

Definition

Peroxidtalet i lecitin: resultatet som erhdlls genom bestimning med den angivna metoden.
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3. Princip

Oxidering av kaliumjodid med peroxider i lecitin och titrering av det jod som frigjorts med standardiserad

natriumtiosulfatlosning.

4. Reagenser

4.1 Isattika.

4.2 Kloroform.

43 Kaliumjodid.

4.4 Natriumtiosulfat, 0,1 mol/l eller 0,01 mol/l.
4.5 Stirkelselosning (ca 1% m/v).
5. Utrustning

51 Analysvég.

52 Utrustning (se bild), bestiende av

5.2.1 rundkolv, 100 ml,

522 aterloppskylare,

523 glasrér med slipade fogar, lingd 250 mm, invindig diameter 22 mm,

524 mikrobégare, utvindig diameter 20 mm, hdjd 35~50 mm.

6. Utforande

6.1 Hall 10 ml isittika (4.1) och 10 ml kloroform (4.2) i rundkolven (5.2.1). Sitt pé glasroret (5.2.3) och ater-
loppskylaren (5.2.2) och koka blandningen sakta i tvi minuter for att fa bort all uppl6st luft. Los upp 1
g kaliumjodid (4.3) i 1,3 ml vatten och hill denna 16sning i kolven (5.2.1) med blandningen, och se noga
till att kokningen inte avbryts.

Om det nu framtrider en gul farg, maste analysen avbrytas och provet géras om med nya reagenser.

6.2 Vig omsorgsfullt upp ca 1 g av provet med en noggrannhet av 1 mg. LAt koka i tv8 minuter. Tillsatt dérefter
det vigda provet till innehdllet i rundkolven (5.2.1). Var noga med att kokningen fortsitter utan avbrott.
Provet bor for detta andamadl vara placerat i en mikrobéagare (5.2.4) som kan sinkas ner i glasroret (5.2.3)
med en glasstav. Formen pa dess nedre del framgér av bilden. Kylaren (5.2.2) kan avldgsnas en kort stund.
Koka ytterligare i tre till fyra minuter. Avbryt direfter uppvarmningen och koppla omedelbart bort kylaren
(5.2.2). Tillsitt snabbt 50 ml vatten i glasroret (5.2.3). Avligsna glasroret (5.2.3) och kyl kolven (5.2.1.)
till rumstemperatur under rinnande vatten. Titrera med natriumtiosulfat (0,1 mol/l eller 0,01 mol/l) (4.4)
tills vattenskiktet blir blekgult. Tillsitt 1 ml stirkelselosning (4.5) och fortsitt titreringen tills den bla fiargen
forsvunnit. Skaka kolven (5.2.1) vil under titreringen s att det vattenfria skiktet blir helt fritt frin jod.



13/Vol. 11

Europeiska gemenskapernas officiella tidning 1

6.3

7.1

72

8.1

8.2

Gor en blanktitrering genom att upprepa 6.1 och 6.2 utan att tillsétta provet.

Redovisning av resultat
Formel och berdkningsmetod

Peroxidtalet i provet uttryckt i milliekvivalenter per kilogram erhills genom foljande formel:

1000 x a x (V, - V,)
mg

dar

V, = den mingd tiosulfatlosning som behovs for att titrera provet (6.2), uttryckt i milliliter,
V, = den mingd tiosulfatlésning som beh6vs for blanktitreringen (6.3), uttryckt i milliliter,
a = natriumtiosulfatlosningens koncentration i mol/l,

m,, = provets ursprungliga vikt i gram.
Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frin tva bestaimningar som utforts samtidigt eller i snabb f6ljd pd samma prov,
av samma person och under samma betingelser fér inte vara storre 4n 0,5 (uttryckt som peroxidtalet i mil-
liekvivalenter per kilogram prov).

Anmirkningar

Vilken koncentration av natriumtiosulfat som viljs beror pé vilket titreringsvirde man forvintar sig.
Beho6vs mindre dn 0,5 ml natriumtiosulfat av koncentrationen 0,1 mol/l, bér bestimningen upprepas med
natriumtiosulfat av koncentrationen 0,01 mol/l.

Bestamningen bor inte utforas i starkt ljus.
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TT
F)

522 ;\terloppskylare

5.2.4 Mikrobagare:
— utvidndig diameter 20 mm
5.2.3 Glasrér: — héjd 35-50 mm

— langd 250 mm
— invéandig diameter 22 mm

¢
u

5.2.1 Rundkolv (100 ml)

Utrustning for bestimning av peroxidtalet i lecitin
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5.6

5.7

6.1

6.2

METOD 10

BESTAMNING AV AMNEN I LECITIN (E 322) SOM AR OLOSLIGA I TOLUEN

Anvindningsomrade

Med denna metod bestims dmnen i lecitin (E 322) som &r olosliga i toluen.

Definition

Mingden dmnen som &r olosliga i toluen: den méngd av amnen som &r oldsliga i toluen enligt bestémning
med den angivna metoden.

Princip

Provet loses upp i toluen och filtreras, varefter aterstoden torkas och vigs.

Reagenser

Toluen.

Utrustning

Degel av sintrat glas, rymd 30 ml, porositet G 3 eller motsvarande.

Elektrisk torkugn med termostatkontroll vid 103 = 2 °C.

Vattenbad vars temperatur inte overskrider 60 °C.

Exsickator som innehéller nyaktiverat kiselgel eller likvardigt torkmedel med fuktindikator.
Konisk kolv, 500 ml.

Vakuumpump.

Analysvig.

Utforande

Torka degeln av sintrat glas (5.1) i ugn vid 103 + 2 °C (5.2). Fér 6ver degeln till exsickatorn (5.4), 14t
den svalna och vig den direfter.

Blanda omsorgsfullt provet med lecitin, om s behovs efter uppvarmning i vattenbad (5.3). Vag upp ca
10 g av provet med en noggrannhet av 1 mg i en konisk kolv (5.5). Tillsitt 100 ml toluen (4.1) och snurra
pé blandningen tills allt lecitin 4r upplost. Filtrera losningen genom degeln (5.1). Tvitta kolven (5.5) med
25 ml toluen (4.1) och hall tvittvattnet genom degeln (5.1). Upprepa forfarandet med ytterligare 25 ml
toluen (4.1), varefter degeln (5.1) sugs fri frén 6verskottet av toluen.
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7.2

Torka degeln (5.1) i ugnen (5.2) vid 103 + 2 °C i tv timmar. Sitt degeln i exsickatorn (5.4) och 14t den
svalna. Vig degeln med innehdll nir den kallnat.

Upprepa 6.3 tills skillnaden i vikt mellan tva vigningar i f6ljd 4r mindre &n 0,5 mg.

Om vikten okar skall det lédgsta noterade virdet anvindas vid berikningen.

Redovisning av resultat
Formel och berikningsmetod

Mingden dmnen som inte &r Iosliga i toluen erhdlls med f6ljande formel:

100 (my—m,)

Mo

dér
m,; = den tomma degelns (6.1) vikt i gram,
m, = degel (6.4) med innehall, vikt i gram,

m, = provets ursprungliga vikt i gram.
Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frin tv bestimningar som har utforts samtidigt eller i snabb foljd p4 samma
prov, av samma person och under samma betingelser fér inte vara storre 4n 30 mg per 100 g prov.

METOD 11

GRANSVARDESUNDERSOKNING AV REDUCERANDE AMNEN I NATRIUMLAKTAT, KALIUMLAKTAT

4.1

4.2

OCH KALCIUMLAKTAT (E 325, E 326, E 327)

Anvindningsomride
Med denna metod bestims kvalitativt reducerande dmnen i
— natriumlaktat (E 325),

— kaliumlaktat (E 326),
— kalciumlaktat (E 327).

Definition

Forekomst av reducerande dmnen: resultatet av undersokning med den angivna metoden.

Princip

Fehlings 16sning reduceras med dgmnen som har reducerande verkan, vanligtvis reducerande sockerarter.

Reagenser.
Fehlings 16sning A: 6,93 g kopparsulfatpentahydrat l6ses i vatten och spids med vatten till 100 ml.

Fehlings 16sning B: 34,6 g kaliumnatriumtartrat och 10 g natriumhydroxid loses i vatten och spids med
vatten till 100 ml.
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6.1

6.2

6.3

6.3.1

6.3.2

41

4.2

5.1

Utférande

Viég upp ca 1 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och 16s upp i 10 ml varmt vatten. Tillsatt 2 ml
Fehlings 16sning A (4.1) och 2 ml av Fehlings 16sning B (4.2). Koka direfter blandningen i en minut och
se efter om firgen &@ndras. Fillning av kalciumsulfat kan ibland upptrida, men detta saknar betydelse.

Redovisning av resultat
Tolkning av undersckning

Om firgen 4ndras efter kokning (5), ir testet positivt, vilket betyder att provet innehéller reducerande
dmnen.

Kinslighet

Detektionsgrinsen for reducerande dmnen 4r 100 mg glukos per 100 g prov.

Anmdrkningar

Resultaten frdn tvd undersokningar, som utforts samtidigt eller i snabb f6ljd pd samma prov, av samma
person och under samma betingelser, skall vara identiska.

Alla Fehlings 16sningar reagerar om provet innehdller 2% glukos.

METOD 12

BESTAMNING AV FLYKTIGA SYROR I ORTOFOSFORSYROR (E 338)

Anvindningsomride

Med denna metod bestims forekomsten av flyktiga syror, uttryckta som attiksyra, i ortofosforsyra (E 338).

Definition

Miingden flyktiga syror: méngden flyktiga syror uttryckt som ittiksyra enligt bestimning med den angivna
metoden.

Princip

Vatten tillsatts till provet och 16sningen destilleras. Destillatet titreras mot en standardnatriumhydroxid-
16sning, och surheten beridknas och uttrycks som attiksyra.

Reagenser
Fenolftaleinlosning, 1% (m/v) i etanol.

Natriumhydroxid, 0,01 mol/l.

Utrustning

Destillationsapparat med droppféngare.
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6. Utforande

Vig upp ca 60 g av provet med en noggrannhet av 50 mg. Placera det vigda provet och 75 ml nykokt,
. nerkylt vatten i destillationskolven utrustad med droppfingare (5.1). Blanda och destillera darefter ca 50
ml.

Titrera destillatet med standardnatriumhydroxid, 0,01 mol/l, (4.2) med fenolftalein (4.1) som indikator.
Fortsitt titrera tills den roda fargtonen i l6sningen bibehdlls i 10 sekunder.

7. Redovisning av resultat
7.1 Formel och berdikningsmetod

Mingden flyktiga syror, uttryckt i milligram per kilogram attiksyra, berdknas med féljande formel:

600 x V
mp

dér
V = volym i milliliter av natriumhydroxidlésning, 0,01 mol/l, som anvints for neutralisering,

m, = ortofosforsyraprovets vikt i gram.
7.2 Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frin tva bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb f61jd pd samma prov,
av samma person och under samma betingelser far inte vara stérre &n 1 mg per 100 g prov.

METOD 13

GRANSVARDESUNDERSOKNING AV NITRAT I ORTOFOSFORSYRA (E 338)

1. Anviindningsomride

Med denna metod bestéims nitrater i ortofosforsyra (E 338).

2. Definition

'

Forekomst av nitrat uttryckt som natriumnitrat: resultat av undersokning med den angivna metoden.

3. Princip

Provet sitts till en 16sning av indigokarmin i koncentrerad svavelsyra. Blifargningen forsvinner under
inverkan av oxidationsmedel, déribland nitrater.

4. Reagenser

4.1 Indigokarminlosning, 0,18 % (m/v): 16s 0,18 g natriumindigotindisulfonat i vatten och spiad med vatten
till 100 ml.

4.2 Natriumkloridlésning, 0,05% (m/v).

43 Koncentrerad svavelsyra (P, = 1,84 g/ml).
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6.2

6.2.1

6.2.2

623

6.2.4

Utforande

Mait upp 2 ml av provet och spad till 10 ml med natriumkloridlosningen (4.2). Under kylning tillsétts 0,1
ml av indigokarminl6sningen (4.1) och darefter 1&ngsamt 10 ml koncentrerad svavelsyra (4.3). Kontrollera
om losningen bibehéller den bl firgen i fem minuter.

Redovisning av resultat
Tolkning av undersékning

Om den bla fargen forsvinner inom fem minuter &r testet positivt och méngden oxideringsmedel, uttryckt
som natriumnitrat, ar stdrre dn 5 mg/kg.

Anmadrkningar
Gor ett blankprov.

Resultaten av tva undersGkningar som utforts samtidigt eller i snabb foljd pd samma prov, av samma person
och under samma betingelser skall vara identiska.

Indigokarminlésningen bor inte anvindas om den dr mer 4n 60 dagar gammal.

Om resultatet r positivt, kan provet innehalla nitrater och andra oxideringsmedel, och testet maste upp-
repas enligt ISO-metod 3709: 1976 “Fosforsyra for industriell anvdndning (dven inom livsmedelsindu-
strin) - bestimning av kvivehaltiga oxider - spektrofotometrisk metod med 3,4-xylenol”.

METOD 14

BESTAMNING AV ICKE VATTENLOSLIGA AMNEN I MONO-, DI- OCH

TRINATRIUMORTOFOSFATER OCH MONO-, DI- OCH TRIKALIUMORTOFOSFATER

[(E 339(i), E 339(ii), E 339(ii), E 340(i), E 340(ii) OCH E 340(iii)]

Anvindningsomride

Med denna metod bestims icke vattenldsliga dmnen i
— mononatriumortofosfat (E 339(i)),

— dinatriumortofosfat (E 339(ii)),

— ‘trinatriumortofosfat (E 339(iii)),

— monokaliumortofosfat (E 340(i)),

— dikaliumortofosfat (E 340(ii)),

— trikaliumortofosfat (E 340(iii)).

Definition

Icke vattenlosligt imne: mingden icke vattenlosligt dmne enligt bestimning med den angivna metoden.

Princip

Provet loses i vatten och filtreras genom en lamplig porslinsdegel. Efter tvittning och torkning vigs dter-
stoden och beridknas som icke vattenlosligt &mne.
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4. Utrustning

41 Degel av sintrat porslin, porositet G 3 eller motsvarande.

4.2 Exsickator som innehéller nyaktiverat kiselgel med fuktindikator eller likvirdigt torkmedel.
43 Ugn med termostatkontroll vid 103 + 2 °C.

44 Bigare av polypropylen, 400 ml.

4.5 Kokande vattenbad.

5. Utforande

Vig upp ett prov pd ca 10 g fosfat med en noggrannhet av 10 mg. Los upp detta i 100 m] hett vatten som
virms upp till kokpunkten i polypropylenbigaren (4.4) och halls kvar i hett vattenbad (4.5) i 15 minuter.
Filtrera 16sningen genom en i férvig rengjord, torkad och vigd degel (4.1). Tvitta de olosliga resterna
med hett vatten. Placera degeln med 4terstoden i ugnen (4.3) och torka vid 103 * 2 °C i tvd timmar.

Placera degeln i exsickatorn, 13t svalna och vig darefter degeln.

Upprepa torkning, kylning och vigning tills skillnaden i vikt mellan tva vigningar i f6ljd 4r mindre 4n
0,5 mg. Om vikten skulle 6ka skall den l4gsta noterade vikten anvindas vid berdkningen.

6. Redovisning av resultat
6.1 Formel och berdikningsmetod

Mingden icke vattenlosliga @mnen i provet erhélls med foljande formel:

M % 100
mg

dar
m, = dterstodens vikt i gram efter torkning,

m, = provets ursprungliga vikt i gram.
6.2 Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frin tvé bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb f6ljd pa samma prov,
av samma person och under samma betingelser fir inte vara storre 4n 10 mg per 100 g prov.

METOD 15

BESTAMNING AV pH-VARDET I LIVSMEDELSTILLSATSER

1. Anviandningsomride

Metoden ger allminna riktlinjer f6r hur man bestimmer pH-virdet i livsmedelstillsatser.
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5.1

52

53

54

6.1

Definition

pH-virdet i en livsmedelstillsats: pH-virde enligt bestimning med den angivna metoden.

Princip

pH-virdet i en vattenlGsning av det 16sta eller utslammade provet bestims pd vedertaget sitt med en gla-
selektrod, referenselektrod och pH-meter. :

Reagenser
Kalibrera instrumentet med foljande buffertlosningar:

Buffertlosning pH 6,88 vid 20 °C som bestér av lika volym kaliumdivitefosfat (KH,PO,), 0,05 mol/l och
dinatriumviteortofosfatdihydrat (Na,HPO,-2H,0), 0,05 mol/l.

Buffertlosning pH 4 vid 20 °C som bestar av kaliumviteftalat (CgH;KO,), 0,05 mol/l.
Buffertlosning pH 9,22 vid 20 °C som bestar av natriumborat (Na,B,0,-10H,0), 0,05 mol/l.

Kaliumkloridlésning, mittad eller 3 mol/l, eller annan limplig 16sning som rekommenderas av elektrod-
tillverkaren for fyllning av referenselektroden.

Destillerat vatten, fritt frin koldioxid och med pH-virde mellan 5 och 6.

Utrustning
pH-meter med métnoggrannhet inom 0,01 pH-enhet.

Elektroder, antingen en kombinerad glaselektrod eller separata glas- och referenselektroder med lampliga
klammor som elektrodhillare.

Magnetisk blandare med termostat.

Termometer kalibrerad fran 0 till 100 °C.

Utfoérande
Standardisering av pH-metern

Glaselektroderna maste anbringas enligt tillverkarens foreskrifter. pH-virdena frin elektroderna méste
regelbundet jimfoéras med buffertlosningar med ként pH-virde.

Innan elektroderna placeras i den prov- eller standardlosning som skall anvindas, bor de antingen tvittas
med vatten och sedan torkas forsiktigt med ett mjukt papper eller skoljas forst i vatten och sedan tva ginger
med den prov- eller standardlosning som de skall anvindas i.

Om provet ar surt bor buffertlosningar med pH-virde 4 (4.1.2) och 6,88 (4.1.1) anvindas f6r kontrollen.
Om provet ar alkaliskt bor buffertldsningar med pH-virde 9,22 (4.1.3) och 6,88 (4.1.1) anvindas for kon-
trollen.
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Mitning av provlgsningen

Den provkoncentration eller beredningsmetod som skall anvandas skall folja reglerna i det tillimpliga
gemenskapsdirektivet om livsmedelstillsatser.

Bered provlésningen enligt anvisningarna och anvind destillerat vatten (4.3) samt justera temperaturen
till 20 °C under omréring. Avbryt omréringen, placera glaselektroderna i 1sningen och avlas pH-virdet
pé pH-metern (5.1) efter tvd minuter.

Redovisning av resultat

Repeterbarhet

Skillnaden mellan resultaten frin tvé bestimningar som utforts samtidigt eller i snabb f61jd p& samma prov,
av samma person och under samma betingelser fir inte vara storre &n 0,05 pH-enhet.

Anmirkning

Denna metod giller endast vid sddana pH-krav i gemenskapens direktiv om livsmedelstillsatser som inne-
bar att livsmedelstillsatserna skall vara losta eller utslammade i vatten.



