51.

Výnos  

Ministerstva pôdohospodárstva Slovenskej republiky a

Ministerstva zdravotníctva Slovenskej republiky

z 23. marca 2005 č. 04120/2005 - SL,

ktorým sa mení a dopĺňa výnos Ministerstva pôdohospodárstva Slovenskej republiky a Ministerstva zdravotníctva Slovenskej republiky z 15. marca 2004 č. 608/5/2004 – 100, ktorým sa vydáva hlava Potravinového kódexu Slovenskej republiky upravujúca prídavné látky v potravinách

Ministerstvo pôdohospodárstva Slovenskej republiky a Ministerstvo zdravotníctva Slovenskej republiky podľa § 3 ods. 1 a § 30 ods. 1 zákona Národnej rady Slovenskej republiky č. 152/1995 Z. z. o potravinách ustanovujú: 

Čl. I

Výnos Ministerstva pôdohospodárstva Slovenskej republiky a Ministerstva zdravotníctva Slovenskej republiky z 15. marca 2004 č. 608/5/2004 – 100, ktorým sa vydáva hlava Potravinového kódexu Slovenskej republiky upravujúca prídavné látky v potravinách, sa mení a dopĺňa takto:

1. V § 2 ods. 9 sa na konci pripája táto veta:

„Kritériá čistoty niektorých prídavných látok sa overujú analytickými metódami podľa prílohy č. 2a.“.

2. Za § 4 sa vkladá § 4a ktorý znie:

„§ 4a

Výrobky uvedené do obehu alebo označené do dátumu nadobudnutia účinnosti tohto výnosu, ktoré nie sú v súlade s ustanoveniami čl. I bodu 4 tohto výnosu možno ponechať v obehu do vyčerpania zásob.“.

3. V prílohe č. 1 časť C sa vo vysvetlivke 9 k tabuľke č. 15 vypúšťajú slová „a kapsulovaných výrobkoch“.

4. V prílohe č. 2 tabuľka č. 2 znie:

	„E 160a (i)  Zmes karoténov
	

	1. Rastlinné karotény


	

	Definícia


	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:


	mixed carotenes, CI potravinárska oranžová 5, Food Orange 5; získavajú sa extrakciou rozpúšťadlom (acetón, metyletylketón, metanol, etanol, propán-2-ol, hexán*, oxid uhličitý, dichlórmetán) z prírodných druhov jedlých rastlín, mrkvy, rastlinných olejov, trávy, lucerny a žihľavy; hlavná farebná látka pozostáva z karotenoidov, z ktorých najväčšiu časť tvorí (-karotén; môžu byť prítomné aj α-, γ-karotén a iné pigmenty; okrem farebných pigmentov môže táto látka obsahovať oleje, tuky a vosky prirodzene sa vyskytujúce vo východzom materiáli; β-karotén: C40H56

	Skupina:

Molekulová hmotnosť:

Obsah:


	karotenoid

β-karotén: 536,88

menej ako 5 % (ako β-karotén); vo farbivách získaných extrakciou rastlinných olejov najmenej 0,2 % v jedlom tuku

E1cm1%  2500 pri cca 440 až 457 nm v cyklo-hexáne 

	Kódy:
	75 130 (C.I.), 230-636-6 (Einecs), E 160a (i)



	Identifikácia

Spektrometria:
	maximum v cyklohexáne pri 440 nm až 457 nm a 470 nm až 486 nm

	Čistota


	

	Rezíduá rozpúšťadiel (acetón, metyletylketón, metanol, propán-2-ol, hexán, etanol):

                                    -  dichlormetán:
	max. 50 mg.kg-1 (samostatne alebo v kombinácii)

max. 10 mg.kg-1

	Olovo:
	max. 5 mg.kg-1


	          2. Algal karotény
	

	Definícia


	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:


	CI potravinárska oranžová 5; môžu sa tiež vyrábať z prírodných rias Dunaliella salina, rastúcich vo veľkých soľných jazerách vo Whyalle v Južnej Austrálii;  β – karotén je extrahovaný použitím esenciálneho oleja; pripravuje sa 20 % až 30 % suspenzia v jedlom oleji; pomer trans-cis izomérov je v rozmedzí od 50/50 do 71/29; hlavná farebná látka pozostáva z karotenoidov, z ktorých najväčšiu časť tvorí β – karotén; môžu byť prítomné aj ( - karotén, luteín, zeaxantín a β – kryptoxantín; okrem pigmentov môže táto látka obsahovať oleje, tuky a vosky prirodzene sa vyskytujúce vo východzom materiáli; C40H56

	Skupina:

Molekulová hmotnosť:

Obsah:


	karotenoid

536,88

Obsah karoténov (ako β-karotén) najmenej 20 %

E1%1 cm 2500 pri cca 440 nm až 457 nm v cyklohexáne

	Kódy:
	75130 (C.I.), E 160a (i)

	Identifikácia

Spektrometria:
	maximum v cyklohexáne pri 440 nm až 457 nm a 474 nm až 486 nm

	Čistota


	

	Prírodné tokoferoly v jedlom oleji:
	max. 0,3 %

	Olovo:
	max. 5 mg.kg-1


	E 160a (ii) Beta-karotén
	

	
	

	1. Beta-karotén
	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:
	Beta-carotene, Cl Food Orange, Cl potravinárska oranžová 5, β, β-karotén, β–karotén; tieto špecifikácie sa vzťahujú najmä na všetky trans-izoméry beta-karoténov spolu s malými podielmi iných karotenoidov; zriedené a stabilizované preparáty môžu mať rozdielne pomery trans-cis izomérov; C40H56

	Skupina:

Molekulová hmotnosť:

Obsah:

Kódy:

Popis:
	karotenoid

536,88

najmenej 96 % všetkých farbiacich látok (ako β–karotén)

E 1% 1cm 2 500 pri cca 440 nm až 457 nm v cyklohexáne

40800 (C.I), 230-636-6 (Einecs), E 160a (ii)

červené až hnedasto červené kryštály alebo kryštalický prášok 

	
	

	Identifikácia
	

	Spektrometria:
	maximum v cyklohexáne pri 453 nm až 456 nm

	
	

	Čistota
	

	Sulfátový popol:

Vedľajšie farbiace látky (karotenoidy iné ako β-karotén):

Olovo:
	max. 0,2 %

max. 3,0 % všetkých farbiacich látok

max. 2 mg.kg-1

	
	

	2. Beta–karotén z Blakeslea trispora
	

	
	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:
	Cl Food Orange 5, Cl potravinárska oranžová 5; získava sa fermentáciou pri využívaní zmiešanej kultúry dvoch páracich sa typov (+) a (-) prírodných druhov huby Blakeslea trispora; β-karotén sa získava z biomasy s etylacetátom alebo izobutylacetátom, na ktorý nadväzuje izopropylalkohol a kryštalizácia; kryštalizovaný výrobok pozostáva predovšetkým z trans β-karoténu; s ohľadom na prirodzený proces pozostáva približne 3 % výrobku zo zmiešaných karotenoidov, čo je špecifické pre výrobok; C40H56

	Skupina:

Molekulová hmotnosť:

Obsah:

Kódy:

Popis:
	karotenoid

536,88

najmenej 96 % všetkých farbiacich látok (ako β–karotén)

E 1% 1cm 2 500 pri cca 440 nm až 457 nm v cyklohexáne

40800 (C.I), 230-636-6 (Einecs), E 160a (ii)
červené, hnedasto červené alebo purpurovo-fialové kryštály alebo kryštalický prášok (farba sa mení v závislosti od použitého rozpúšťadla a podmienok pri kryštalizácii)

	Identifikácia
	

	Spektrometria:
	maximum v cyklohexáne pri cca 453 nm až 456 nm

	Čistota:
	

	Rezíduá rozpúšťadiel (etylacetát, etanol): 

·  izobutylacetát:

·  izopropylalkohol:

Sulfátový popol:

Vedľajšie farbiace látky (karotenoidy iné ako β-karotén):

Olovo:
	max. 0,8 % (samostatne alebo v kombinácii)

max. 1,0 %

max. 0,1 %

max. 0,2 %

max. 3,0 % všetkých farbiacich látok

max. 2 mg.kg-1 

	Mykotoxíny:

- Aflatoxín B1:

- Trichotecén (T2):

- Ochratoxín:

- Zearalenón:
	neprítomný

neprítomný

neprítomný

neprítomný



	Mikrobiologické kritériá:

Plesne:

Kvasinky:

Salmonela:

Escherichia coli:
	max. 100.g-1

max. 100.g-1

negatívne v 25 g

negatívne v 5 g


	E 955 Sukralóza


	

	Definícia

Chemický názov (synonymá) a vzorec:
	1,6-dichlóro-1,6-dideoxy-(-D-fruktofuranozil-4-chloro-4-deoxy-(-D-galaktopyranozid, 4,1´,6´-trichlorogalactosucrose; C12H19Cl3O8 

	Molekulová hmotnosť:

Obsah:


	397,64

najmenej 98 % a najviac 102 % C12H19Cl3O8 (anhydrid)

	Kódy:

Popis:


	259-952-2 (Einecs), E 955

biely až sivobiely kryštalický prášok, takmer bez zápachu



	Identifikácia
	

	pH 10 % roztoku:

Rozpustnosť:


	najmenej 5,0 a najviac 7,0

ľahko rozpustný vo vode, metanole a etanole, nepatrne rozpustný v etylacetáte

	Infračervená absorpcia:
	infračervené spektrum rozptylu bromidu draselného vykazuje relatívne maximá na podobných vlnách, aké sú vykazované v referenčnom spektre, ktoré bolo získané pri použití referenčného štandardu

	Tenkovrstvová chromatografia:
	hlavný bod v testovacom roztoku má takú istú hodnotu Rf ako hlavný bod štandardného roztoku A, ktorý sa v teste používal na iné chlórované disacharidy. Tento štandardný roztok bol získaný rozpustením 1,0 g referenčného štandardu sukralózy v 10 ml metanolu

	Špecifická otáčavosť:
	[(]20D: + 84,0º až + 87,5º ako anhydrid (10 % w/v roztok)

	
	

	Čistota
	

	Voda:

Sulfátový popol: 

Olovo:

Iné chlórované disacharidy:

Chlórované monosacharidy:

Trifenylfosfin oxid:

Metanol:
	max. 2,0 % (metóda Karla Fischera)

max. 0,7 %

max. 1 mg.kg-1

max. 0,5 %

max. 0,1 %

max. 150 mg.kg-1

max. 0,1 %


	E 962 Soľ aspartám-acesulfámu
	

	Definícia

Chemický názov (synonymá) a vzorec:
	aspartam-acesulfam, aspartame-acesulfame salt; 6-metyl-1,2,3-oxatiazín-4(3H)-on-2,2-dioxidová soľ kyseliny L-fenylalanyl-2-metyl-L-(-aspartickej; pripravuje sa nahriatím približného pomeru 2 : 1 (w/w) aspartamu a acesulfamu K v roztoku s kyslým pH a postupnou kryštalizáciou; draslík a vlhkosť sú eliminované; látka je viac stabilná ako samotný aspartam; C18H23O9N3S

	Molekulová hmotnosť:

Obsah:


	457,46

63,0% až 66,0% aspartamu (ako anhydrid) a 34,0% až 37,0% acesulfamu (kyselinová forma ako anhydrid)

	Kódy:

Popis:


	E 962

biely, takmer nezapáchajúci kryštalický prášok

	Identifikácia
	

	Rozpustnosť:

Prenos:


	veľmi slabo rozpustný vo vode, mierne rozpustný v etanole

prenos 1%  roztoku vo vode, určený v jednocentimetrovej bunke na 430 mm pomocou vhodného spektrofotometra a pri využití vody ako referenčnej veličiny je najmenej 0,95, čo zodpovedá absorpcii najviac približne 0,022

	Špecifická otáčavosť:
	[α]20D: +14,5° do +16,5°, určená pri koncentrácii 6,2 g v 100 mililitrovom roztoku kyseliny mravčej (15 N) počas 30 minútovej prípravy roztoku; vydelením vypočítanej špecifickej otáčavosti číslom 0,646 je možné upraviť obsah aspartamu v soli aspartamu-acesulfamu

	Čistota
	

	Strata sušením:

5-benzyl-3,6-dioxo-2-piperazínoctová kyselina: 

Olovo:


	max. 0,5 % (105 ºC, 4 hod.)

max. 0,5 %

max. 1 mg.kg-1


	E 407 Karagénan
	

	Definícia
	

	Chemický názov (synonymá):
	gelóza z írskeho machu, Eucheuman (z Eucheuma spp.), Iridofikan (z Iridaea spp.), Hipnean (z Hypnea spp.), Furcelaran alebo dánsky agar (z Furcellaria fastigiata), Karagénan (z Chondrus a Gigartina spp.); získava sa vodnou extrakciou z prírodných druhov chalúh Gigartinaceae, Solieriaceae, Hypneaeceae a Furcellariaceae,  čeľadí triedy  Rhodophyceae (červené chaluhy). Nemožno používať iné organické zrážadlá ako metanol, etanol a propán-2-ol. Karagén pozostáva hlavne zo solí draslíka, sodíka, vápnika a horčíka v esteroch polysacharidového sulfátu, z ktorých po hydrolýze vzniká galaktóza a 3,6-
anhydrogalaktóza. Karagén by nemal byť hydrolyzovaný ani inak chemicky odbúravaný



	Kódy:

Popis:
	232-524-2 (Einecs), E 407

nažltlý až bezfarebný, hrubý až jemný prášok, takmer bez zápachu

	Identifikácia
	

	Testy na galaktózu, anhydrogalaktózu a sulfát:
	pozitívne

	Čistota
	

	Obsah metanolu, etanolu, propán-2-olu:
Viskozita 1,5 % roztoku pri 75 ºC:

Strata sušením:

Sulfát:

Popol:

Popol nerozpustný v kyseline:

Látky nerozpustné v kyseline:
	max. 0,1 % samostatne alebo v kombinácii

min. 5 mPa.s

max. 12 % (105 ºC, 4 hodiny)

min. 15 % a max. 40 % ako anhydrid (ako SO2-4)

min. 15 % a max. 40 % (ako anhydrid) pri 550 ºC

max. 1 % ako anhydrid (nerozpustný v 10 % kyseline chlorovodíkovej)

max. 2 % ako anhydrid (nerozpustné v 1 % v/v kyseliny sírovej)

	Nízkomolekulový karagénan (molekulová hmotnostná frakcia pod 50 kDa):


	max. 5 %

	Arzén:

Olovo:

Ortuť:

Kadmium:

Mikrobiologické kritériá

CPM:

Kvasinky a plesne:

E. coli:

Salmonella spp.:
	max. 3 mg.kg-1

max. 5 mg.kg-1

max. 1 mg.kg-1

max. 1 mg.kg-1

max. 5 000 KTJ.g-1
max.  300 KTJ.g-1
negatívne v 5 g

negatívne v 10 g


	E 407a Spracovaná chaluha Eucheuma
	

	Definícia
	

	Chemický názov (synonymá):
	PES (processed euchema seaweed); získava sa ošetrením prírodných druhov chalúh Eucheuma cottonii a Eucheuma spinosum, triedy Rhodophyceae (červené chaluhy) vodnou zásadou (KOH) na účel odstránenia nečistôt, ako aj umývaním čerstvou vodou a sušením. Ďalšie čistenie je možné umývaním v metanole, etanole alebo propán-2-ole a následným sušením. Výrobok pozostáva prevažne z draselnej soli esterov polysacharidového sulfátu, z ktorého po hydrolýze vzniká galaktóza a 3,6-anhydrogalaktóza. Soli sodíka, vápnika a horčíka v esteroch polysacharidového sulfátu sú obsiahnuté len v malom množstve. Výrobok obsahuje do 15% riasovej celulózy. Karagénan v spracovanej chaluhe Eucheuma by nemal byť hydrolyzovaný ani inak chemicky odbúravaný.

	Kódy:

Popis:
	E 407a

nažltlý až bezfarebný, hrubý až jemný prášok, takmer bez zápachu



	Identifikácia
	

	Testy na galaktózu, anhydrogalaktózu a sulfát:

Rozpustnosť:
	pozitívne

vytvára kalné viskózne suspenzie vo vode, nerozpustný v etanole



	Čistota
	

	Obsah metanolu, etanolu, propán-2-olu:
Viskozita 1,5 % roztoku pri 75 ºC:

Strata sušením:

Sulfát:

Popol:

Popol nerozpustný v kyseline:

Látky nerozpustné v kyseline:
	max. 0,1 % (samostatne alebo v kombinácii)

min. 5 mPa.s

max. 12 % (105 ºC, 4 hod.)

min. 15 % a max. 40 % ako anhydrid (ako SO2-4)

min. 15 % a max. 40 % ako anhydrid pri 550 ºC

max. 1 % ako anhydrid (nerozpustný v 10 % kyseliny chlorovodíkovej)

min. 8 % a max. 15 % ako anhydrid (nerozpustné v 1 % v/v kyseline sírovej)

	Nízkomolekulový karagénan (molekulová hmotnostná frakcia pod 50 kDa):


	max. 5 %



	Arzén:

Olovo:

Ortuť:

Kadmium:

Mikrobiologické kritériá

CPM:

Kvasinky a plesne:

E. coli:

Salmonella spp.:
	max. 3 mg.kg-1

max. 5 mg.kg-1

max. 1 mg.kg-1

max. 1 mg.kg-1

max. 5 000 KTJ.g-1
max.  300 KTJ.g-1
negatívne v 5 g

negatívne v 10 g




	E 907 Hydrogénový poly-1-decén
	

	Definícia
	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:
	Hydrogenated polydec-1-ene, Hydrogenated poly – (-olefin; C10nH20n+2, kde n = 3 až 6; 

	Obsah:
	najmenej 98,5% hydrogénového poly-1-decénu, s týmto oligomérnym rozdelením:

C30: 13 % až 37%

C40: 35 % až 70 %

C50: 9 % až 25 %

C60: 1 % až 7 %



	Molekulová hmotnosť:

Kódy:

Popis:


	560 (priemer)

E 907

viskózna kvapalina bez farby a zápachu



	Identifikácia
	

	Rozpustnosť:
	nerozpustný vo vode, mierne rozpustný v etanole, rozpustný v toluéne

	Horľavosť:
	horí jasným plameňom, zápach po parafíne



	Čistota
	

	Viskozita:

Zmesi s uhlíkovým číslom do 30:

Karbonizovateľné látky:


	5,7 x 10-6 až 6,1 x 10-6 m2s-1 pri 100 ºC

max. 1,5 %

po 10 minútovom trasení v kúpeli s vriacou vodou nie je tuba s kyselinou sírovou a 5 gramovou vzorkou hydrogénového poly-1-decénu tmavšia ako veľmi svetlá slamová žltá

	Nikel:

Olovo:
	max. 1 mg.kg-1
max. 1 mg.kg-1


	E 1517 Glyceryl diacetát 
	

	Definícia


	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:


	Glyceryl diacetate, 1,2,3 – propanetriol diacetate, diacetín; pozostáva predovšetkým zo zmesi 1,2 - a 1,3 - diacetátov glycerolu, s malým podielom monoesterov a triesterov; C7H12O5 

	Obsah:

Molekulová hmotnosť:

Kódy:

Popis:
	najmenej 94,0 %

176,17

E 1517

jasná, bezfarebná, hygroskopická, a mierne olejovitá kvapalina s miernym olejovým zápachom

	
	

	Identifikácia


	

	Rozpustnosť:

Test na glycerol a acetát:
	rozpustný vo vode, miešateľný s etanolom

pozitívny

	Špecifická hmotnosť:

Bod varu:


	d
[image: image1.wmf]20
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: 1,175 až 1,195

259 ºC až 261 ºC



	Čistota


	

	Popol celkom:

Kyslosť:

Arzén:

Olovo:
	max. 0,02 %

max. 0,4 % (ako kyselina octová)

max. 3 mg.kg-1
max. 5 mg.kg-1



	E 1519 Benzylalkohol 
	

	Definícia


	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:


	Phenylcarbinol, Phenylmethyl alcohol, Benzenemethanol, (-hydroxytoluene, Benzénmetanol, (-toluén; C7H8O; 

	Obsah:

Molekulová hmotnosť:

Kódy:

Popis:


	najmenej 98,0 %

108,14

E 1519

bezfarebná, jasná tekutina so slabým aromatickým zápachom



	Identifikácia


	

	Rozpustnosť:

Refrakčný index:

Špecifická hmotnosť:

Test na peroxidy:
	rozpustný vo vode, etanole a éteri

[n]D20: 1,538 až 1,541

d2525: 1,042 až 1,047

pozitívny

	Čistota
	

	Rozsah destilácie:
	min. 95 % v/v sa destiluje pri teplote  202 ºC až 208 ºC

	Číslo kyslosti:

Aldehydy:

Olovo:


	max. 0,5

max. 0,2 % v/v (ako benzaldehyd)

max. 5 mg.kg-1 “




E 468 Sieťovaná sodná soľ karboxymetylcelulózy
	Definícia


	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:


	sieťovaná karboxymetylcelulóza, sieťovaná CMC, sodná soľ sieťovanej karboxymetyl eter celulózy, Cross-linked sodium CMC, Cross- linked cellulose gum; je sodná soľ tepelne sieťovano čiastočnej O-karboxymetylovanej celulózy; polyméry obsahujúce substituované anhydroglukózové jednotky so všeobecným vzorcom:

C6H7O2 (OR1) (OR2)(OR3), kde R1, R2 a R3 môže byť takéto:

· H,

· CH2COONa,

· CH2COOH  

	Kódy:

Popis:
	E 468

ľahko hygroskopický, biely až špinavobiely prášok bez zápachu

	Identifikácia



	Pretrepať 1 g so 100 ml roztoku obsahujúceho 4 mg.kg-1 metylénovej modrej a nechať usadiť. Skúmaná látka absorbuje metylénovú modrú a usadí sa ako modrá vláknitá hmota. 

Pretrepať 1 g s 50 ml vody. 1 ml zmesi preliať do skúmavky, pridať 1 ml vody a 0,05 ml čerstvo pripraveného roztoku 40 g.l-1 alfanaftolu v metanole. Skúmavku nakloniť a opatrne pridať 2 ml kyseliny sírovej tak, aby stiekla po stene skúmavky a usadila sa. Na rozhraní sa vyvinie červenkasto-fialová farba. 

Reaguje ako sodík. 

	Čistota


	

	Strata sušením:

Látky rozpustné vo vode:

Stupeň substitúcie:

pH 1 % roztoku:

Obsah sodíka:

Arzén:

Olovo:
	max. 6 %(105 ºC, 3 hod.)

max. 10 %

min. 0,2 a max. 1,5 karboxymetylových skupín na jednotku anhydroglukózy

min. 5,0 a max. 7,0

max. 12,4 % (ako anhydrid)

max. 3 mg.kg-1
max. 5 mg.kg-1

	Kadmium:

Ortuť:
	max. 1 mg.kg-1

max. 1 mg.kg-1


E 469 Enzymaticky hydrolyzovaná karboxymetylcelulóza
	Definícia


	

	Chemický názov (synonymá) a vzorec:


	Karboxymetylcelulóza sodná, enzymaticky čiastočne hydrolyzovaná, Sodium carboxymethyl cellulose, enzymatically hydrolysed; získava sa z karboxymetylcelulózy enzymatickým vylúhovaním celulózy vytvorenej mikroorganizmom Trichoderma longobrachiatum  (predtým T. reesei)

Sodné soli polymérov obsahujú substituované jednotky anhydroglukózy so všeobecným vzorcom: 

[C6H7O2(OH)x(OCH2COONa)y]n, kde n je stupeň polymerizácie :

x =  1,50 až 2,80

y = 0,2 až 1,50

x + y = 3,0

(y = stupeň substitúcie)

	Priemerná molekulová hmotnosť:

Obsah:

Kódy:

Popis:
	178,14, kde y = 0,20

282,18, kde y = 1,50

makromolekuly: najmenej 800 (n je približne 4)

najmenej 99,5 %, vrátane mono a disacharidov (ako anhydrid)

E 469

Biely alebo nepatrne žltkavý alebo sivastý, nepatrne hygroskopický, zrnitý alebo vláknitý prášok bez zápachu 

	Identifikácia

Rozpustnosť:

Penová skúška:

Tvorba zrazeniny:

Farebná reakcia:

Viskozita (60 % tuhých látok):



	rozpustný vo vode, nerozpustný v etanole

silno pretrepať 0,1 % roztok vzorky. Nevytvorí sa vrstva peny. Touto skúškou sa rozlišuje hydrolyzovaná alebo nehydrolyzovaná karboxymetylcelulóza sodná od ostatných éterov celulózy, alginátov a prírodných gúm. 

Do 5 ml 0,5 % roztoku vzorky pridať 5 ml 5 % roztoku síranu meďnatého alebo hlinitého. Objaví sa zrazenina. Táto skúška rozlišuje hydrolyzovanú alebo nehydrolyzovanú karboxymetylcelulózu sodnú od ostatných éterov celulózy, želatíny a prírodných gúm.

Pridať 0,5 g práškovej vzorky do 50 ml vody a miešaním vytvoriť homogénnu disperziu. Miešať ďalej, až kým sa nevytvorí číry roztok. 1 ml roztok zriediť v skúmavke pridaním 1 ml vody. Pridať 5 kvapiek 1-naftolu TS. Skúmavku nakloniť a opatrne po jej stene pridávať 2 ml kyseliny sírovej tak, aby sa usadila. Na rozhraní sa vytvorí červeno-purpurové sfarbenie. 

Najmenej 2,500 kgm-1s-1 pri 25 ºC zodpovedá priemernej molekulovej hmotnosti 5 000 D.

	Čistota


	

	Strata sušením:

Stupeň substitúcie:

pH 1 % koloidného roztoku:

Chlorid sodný a glykolát sodný:

Aktivita zvyškových enzýmov:

Olovo:
	max. 12 % (105 ºC do konštantnej hmotnosti)

min. 0,2 a max. 1,5 karboxymetylových skupín na jednotku anhydroglukózy v ušine

min. 6,0 a max. 8,5

max. 0,5 % samostatne alebo v kombinácii 

vyhovuje skúške, zmena viskozity skúmaného roztoku sa neprejavuje, čo znamená hydrolýzu karboxymetylcelulózy sodnej

max. 3 mg.kg-1


5. Za prílohu č. 2 sa vkladá príloha č. 2a, ktorá znie:

„Príloha č. 2a

k dvanástej hlave druhej časti

potravinového kódexu

Analytické metódy na overenie splnenia  kritérií čistoty niektorých prídavných látok používaných do potravín

I. Rozsah (oblasť) použitia analytických metód na overenie splnenia kritérií čistoty niektorých prídavných látok do potravín

Úvod

Spoločné ustanovenia

Farbivá

1. Stanovenie látok extrahovateľných dietyléterom zo sulfónovaných vo vode rozpustných organických farbív určených do potravín použitím metódy 1 v  časti II tejto prílohy.

Konzervačné látky

2.  Stanovenie kyseliny mravčej, mravčanov a iných oxidovateľných nečistôt v kyseline octovej (E 260), octane draselnom (E 261), octane (hydrogénoctane) sodnom (E 262) a octane vápenatom (E 263) použitím metódy 2 v časti II tejto prílohy.

3. Stanovenie neprchavých látok v kyseline propiónovej (E 280) použitím metódy 3 v časti II tejto prílohy.

4. Stanovenie úbytku hmotnosti dusitanu sodného (E 250) sušením použitím metódy 4 v časti II tejto prílohy.

5. Limitný test pre kyselinu salicylovú 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) použitím metódy 5 v časti II tejto prílohy.

6. Stanovenie voľnej kyseliny octovej v hydrogénoctane sodnom (E 262) použitím metódy 6 v časti II tejto prílohy.

7. Stanovenie octanu sodného  v  hydrogénoctane sodnom (E 262) použitím metódy 7 v časti II tejto prílohy.

8. Limitný test pre stanovenie aldehydov v kyseline sorbovej (E 200) v sorbáte sodnom, draselnom a vápenatom (E 201, E 202, E 203) a v kyseline propiónovej (E 280) použitím metódy 8 v časti II tejto prílohy.

Antioxidanty

9.  Stanovenie počtu peroxidových skupín lecitínov (E 322) použitím metódy 9 v časti II tejto prílohy.

10. Stanovenie v toluéne nerozpustných látok v lecitínoch (E 322) použitím metódy 10 v časti II tejto prílohy.

11. Limitný test pre redukčné látky v mliečnane sodnom, draselnom a vápenatom (E 325, E 326 a E 327) použitím metódy 11 v časti II tejto prílohy.

12. Stanovenie prchavých kyselín v kyseline trihydrogénfosforečnej (E 338) použitím metódy 12 v časti II tejto prílohy.

13. Limitný test pre dusičnany v kyseline trihydrogénfosforečnej (E 338) použitím metódy 13 v časti II tejto prílohy.

14. Stanovenie vo vode nerozpustných látok v mono-, di- a tri-hydrogénfosforečnane sodnom a v mono-, di- a tri-hydrogénfosforečnane draselnom (E 339 i), E 339 ii), E 339 iii), E 340 i), E 340 ii), E 340 iii) použitím metódy 14 v časti II tejto prílohy.

Všeobecne

15. Stanovenie pH v prídavných látkach do potravín použitím metódy 15 v časti II tejto prílohy.

II. Analytické metódy na stanovenie kritérií čistoty niektorých prídavných látok do potravín

Úvod: Spoločné ustanovenia

1. Príprava vzorky na analýzu

1.1. Všeobecne

Množstvo laboratórnej vzorky určenej na analýzu musí byť 50 g, ak sa pre špeciálne stanovenie nepožaduje väčšie množstvo.

1.2. Príprava vzorky

Vzorka sa pred analýzou homogenizuje.

1.3. Uchovávanie

Pripravená vzorka sa vždy uchováva vo vzduchotesnej a vodotesnej nádobe a uskladňuje tak, aby sa zabránilo jej znehodnoteniu.

2.  Reagenčné činidlá

2.1.   Voda

2.1.1. Tam, kde sa uvádza voda ako rozpúšťadlo, riedidlo alebo na umývanie, myslí sa tým destilovaná voda alebo demineralizovaná voda najmenej ekvivalentnej čistoty.

2.1.2. Tam, kde sa uvádza „roztok“ alebo „riedenie“ bez ďalšieho označenia, myslí sa tým vodný roztok. 

2.2. Chemikálie

Všetky použité chemikálie musia byť analytickej čistoty, ak nie je uvedené inak.

3. Prístroje a pomôcky 

3.1.  Zoznam prístrojov a pomôcok

Zoznam obsahuje len položky, ktoré majú špeciálne použitie a položky so zvláštnou špecifikáciou.

3.2.  Analytické váhy

Analytické váhy znamenajú váhy s triedou presnosti váh I alebo vyššou.

4.  Vyjadrenie výsledkov

4.1.  Výsledky 

Výsledok uvedený v protokole o skúške je priemerná hodnota získaná najmenej z dvoch stanovení, ktorých reprodukovateľnosť je uspokojivá.

4.2.  Výpočet 

Ak nie je uvedené inak, výsledok sa vypočíta ako hmotnostné percento pôvodnej vzorky dodanej do laboratória.

4.3.  Počet platných číslic

Počet platných číslic v takto vyjadrenom výsledku sa stanoví podľa presnosti použitej metódy.

Metóda 1: Stanovenie látok extrahovatelných dietyléterom zo sulfónovaných vo vode rozpustných organických farbív určených do potravín

1.  Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovujú látky extrahovateľné dietyléterom zo sulfónovaných vo vode rozpustných organických farbív, ktoré boli miešané bez akejkoľvek podpory.

2. Definícia

Látky extrahovateľné dietyléterom: obsah látky stanovený popísanou metódou.

3.  Princíp

Farbivo sa extrahuje dietyléterom a po odparení éteru sa odváži extrahovaný zvyšok.

4. Chemikálie

4.1.  Dietyléter, suchý, bez peroxidu (sušený pomocou čerstvo kalcinovaného chloridu vápenatého).

5. Prístroje a pomôcky

5.1. Soxhletov prístroj s bankou.

5.2. Exsikátor s čerstvo aktivovaným silikagélom alebo ekvivalentným vysúšacím prostriedkom indikujúcim obsah vody.

5.3.   Analytické váhy.

5.4.    Sušiareň termostaticky regulovaná, schopná udržiavať teplotu 85(C ± 2(C.

6. Postup

Na kúsok filtračného papiera sa odváži približne 10 g vzorky farbiva s presnosťou na 10 mg. Papier sa zloží, vloží do papierovej extrakčnej patróny a uzatvorí bavlnenou vatou, ktorá neobsahuje tuk. Extrahujte sa šesť hodín dietyléterom (4.1) v Soxhletovom extrakčnom prístroji (5.1). Éter sa nechá vypariť pri čo možno najnižšej teplote. Vopred odvážená Soxhletova banka s obsahom zvyšku sa vloží do sušiarne (5.4) pri teplote 85(C ± 2(C na 20 minút sušiť. Banka sa prenesie do exsikátora (5.2), voľne prikryje vrchnákom a nechá  vychladnúť; banka so zvyškom sa odváži.

Sušenie a váženie sa opakuje, pokiaľ sa dve za sebou nasledovné merania nelíšia o menej ako 0,5 mg. Ak sa hmotnosť zvýši, pri výpočte sa použije najnižší zaznamenaný údaj.

7. Vyjadrenie výsledkov

7.1.  Vzorec a metóda výpočtu

Obsah látok extrahovateľných éterom ako percento vzorky sa vypočíta podľa vzorca: 

m1 ( 100 

––––––

      m0 

kde:

m1 = hmotnosť zvyšku po odparení rozpúšťadla v g,

m0 = počiatočná hmotnosť použitej vzorky v g.

7.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 20 mg na 100 g vzorky.

Metóda 2: Stanovenie kyseliny mravčej, mravčanov a iných oxidovateľných nečistôt v kyseline octovej (E 260), octane draselnom (E 261), acetoctane sodnom (E 262) a octane vápenatom (E 263)

1.  Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovuje kyselina mravčia, mravčany a iné oxidovateľné nečistoty vyjadrené ako kyselina mravčia v:

- kyseline octovej (E 260),

- octane draselnom (E 261),

- octane (hydrogénoctane) sodnom (E 262),

- octane vápenatom (E 263).

2. Definícia

Množstvo kyseliny mravčej, mravčanov a iných oxidovateľných nečistôt: množstvo kyseliny mravčej, mravčanov a iných oxidovateľných nečistôt stanovené popísanou metódou.

3.  Princíp

Roztok vzorky zreaguje v nadbytku štandardného manganistanu draselného v alkalickom prostredí na oxid manganičitý. Oxid manganičitý a nadbytok manganistanu draselného sa stanovia jodometricky v kyslom prostredí a koncentrácia oxidovateľných nečistôt  sa vypočíta a vyjadrí ako kyselina mravčia.

4.  Chemikálie

4.1. Jodid draselný.

4.2.  Manganistan draselný, 0,02 mól/l.

4.3. Uhličitan sodný (bezvodý).

4.4. Tiosíran sodný, 0,1 mól/l.

4.5. Škrobový roztok (približne 1% M/V). 

4.6. Zriedená kyselina sírová: 90 ml kyseliny sírovej (ρ20 = 1,84 g/l) sa pridá do vody a zriedi na 1 l.

5.  Prístroje a pomôcky

5.1. Vodný kúpeľ, vriaci.

5.2. Analytické váhy.

6.  Postup

Ak je testovanou vzorkou voľná kyselina, odváži sa približne 10 g vzorky s presnosťou na 10 mg, zriedi v 70 ml vody a pridá sa roztok obsahujúci 10 g bezvodého uhličitanu sodného (4.3) v 30 ml vody. Ak vzorkou je soľ, odváži sa približne 10 g vzorky s presnosťou na 10 mg a rozpustí v 100 ml vody. Pridá sa 1 g bezvodého uhličitanu sodného (4.3) a trepaním rozpustí. Pridá sa 20 ml manganistanu draselného o koncentrácii 0,02 mól/l (4.2) a zohrieva vo vriacom vodnom kúpeli 15 minút. Zmes sa nechá ochladiť. Pridá sa 50 ml zriedenej kyseliny sírovej (4.6) a 0,5 g jodidu draselného (4.1). Zmes sa mieša krúživým pohybom, kým sa všetok zrazený oxid manganičitý nerozpustí. Titruje sa tiosíranom sodným o koncentrácii 0,1 mól/l (4.4) do svetložltého zafarbenia roztoku. Pridá sa niekoľko kvapiek škrobového roztoku (4.5) a pokračuje v titrácii do odfarbenia roztoku.

7.  Vyjadrenie výsledkov

7.1. Vzorec a metóda výpočtu

Percento kyseliny mravčej, mravčanov a iných oxidovateľných nečistôt vyjadrených ako  kyselina mravčia je dané: 

     2,3 b         100 a

  –––––– ( ( ––––––  – V)

      m0                b

kde:

a   = molarita manganistanu draselného,

b   = molarita tiosíranu sodného,

m0 = počiatočná hmotnosť použitej vzorky v g,

V  = objem 0,1 mól/l roztoku tiosíranu sodného použitého pri titrácii v mililitroch.

7.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nepresiahne 5 mg na 100 g vzorky.

8.  Poznámky

8.1. Objem 11,3 ml tiosíranu sodného o koncentrácii 0,1 mól/l je ekvivalentný 0,2 % kyseliny mravčej v 10 g vzorky.

8.2.  Ak nie je prítomný žiadny mravčan, spotreba roztoku bude 20 ml, ale ak je prítomnej viac ako 0,27 hmotnostných % kyseliny mravčej, bude nadbytok manganistanu draselného nedostatočný a spotrebovaný fixný minimálny objem bude 8 ml. V takomto prípade sa stanovenie zopakuje pri použití vzorky nižšej hmotnosti.

Metóda 3: Stanovenie neprchavých látok v kyseline propiónovej (E 280)

1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovujú neprchavé látky v kyseline propiónovej (E 280)

2. Definícia

Obsah neprchavej látky v kyseline propiónovej: obsah neprchavej látky stanovený popísanou metódou.

3.  Princíp

Vzorka sa nechá vypariť a potom sa vysuší pri teplote 103(C ± 2°C a zvyšok sa stanoví gravimetricky.

4.  Prístroje a pomôcky

4.1.  Odparovacia miska, porcelánová alebo platinová vhodnej veľkosti na 100 g vzorky.

4.2.  Sušiareň termostaticky regulovaná, schopná udržať teplotu (103(C ± 2(C).

4.3.  Analytické váhy.

4.4.  Vodný kúpeľ, vriaci.

4.5. Exsikátor s čerstvo aktivovaným silikagélom alebo ekvivalentným vysúšacím prostriedkom indikujúcim obsah vody.

5.  Postup

Do vopred vysušenej a odváženej misky (4.1) sa odváži 100 g vzorky kyseliny propiónovej s presnosťou na 0,1 g. Nechá sa vypariť nad vriacim vodným kúpeľom (4.4) v digestóriu. Keď sa všetka kyselina propiónová vyparí, vloží sa miska na jednu hodinu do sušiarne (4.2) pri teplote 103(C ± 2(C, potom sa v exsikátore nechá vychladnúť a odváži sa. Zahrievanie, chladenie a váženie sa opakuje, kým rozdiel medzi dvomi za sebou nasledujúcimi meraniami nie je menší ako 0,5 mg. Ak dôjde k zvýšeniu hmotnosti, pri výpočte sa použije najnižší zaznamenaný údaj.

6.  Vyjadrenie výsledkov

6.1.  Vzorec a metóda výpočtu

Obsah neprchavej látky ako percento z hmotnosti vzorky sa vypočíta podľa vzorca

    100 ( m1

    –––––––

          m0

kde:

m1 = hmotnosť zvyšku po odparení v g,

m0 = hmotnosť použitej vzorky v g.

6.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 5 mg na 100 g vzorky.

Metóda 4: Stanovenie úbytku hmotnosti dusitanu sodného (E 250) sušením
1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovuje úbytok hmotnosti dusitanu sodného (E 250) sušením.

2.  Definícia

Obsah vlhkosti v dusitane sodnom: úbytok hmotnosti sušením stanovený popísanou metódou.

3.  Princíp

Úbytok hmotnosti sušením sa získa zahriatím v sušiarni pri teplote 103(C ± 2°C, vážením a výpočtom straty hmotnosti.

4.  Prístroje a pomôcky

4.1. Sušiareň elektricky vyhrievaná, termostaticky regulovaná pri teplote (103(C ± 2(C).

4.2. Navažovacia miska s plochým dnom, sklená nádoba o priemere 60 mm až 80 mm, hĺbky aspoň 25 mm, s voľným vrchnákom.

4.3. Exsikátor obsahujúci čerstvo aktivovaný silikagél alebo ekvivalentný vysúšací prostriedok s indikátorom obsahu vody.

4.4. Analytické váhy.

5. Postup

Otvorená navažovacia miska (4.2) a vrchnák sa sušia jednu hodinu v sušiarni (4.1) pri teplote (103(C ± 2(C). Miska s nasadeným vrchnákom (4.2) sa vloží do exsikátora (4.3) a nechá vychladnúť na teplotu miestnosti. Miska s vrchnákom (4.2) sa odváži s presnosťou na 10 mg a do misky sa naváži približne 10 g vzorky s presnosťou na 10 mg. Odkrytá miska spolu s vrchnákom sa vložia do sušiarne (4.1) na jednu hodinu pri teplote (103(C ± 2(C). Miska sa prikryje vrchnákom a nechá sa vychladnúť v exsikátore (4.3) na teplotu miestnosti. Odváži sa  s presnosťou na 10 mg. Zahrievanie, chladenie a váženie sa opakuje, kým rozdiel medzi dvomi za sebou nasledujúcimi meraniami nie je menší ako 10 mg. Ak sa hmotnosť zvýši, pri výpočte sa použije najnižší zaznamenaný údaj.

6. Vyjadrenie výsledkov

6.1. Vzorec a metóda výpočtu

Úbytok hmotnosti sušením sa  vypočíta ako hmotnostné percento vzorky podľa vzorca  

  100 (m2 - m3)

  ––––––––––––

   (m2 – m1)

kde:

m1 = hmotnosť misky v g,

m2 = hmotnosť misky a vzorky  pred vysušením v g,

m3 = hmotnosť misky a vzorky po vysušení v g.

6.2.  Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 100 mg na 100 g vzorky.

Metóda 5. Limitný test pre kyselinu salicylovú 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), v sodnej soli metyl-p-hydroxybenzoanu (E 219)
1.  Rozsah a oblasť použitia

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

2. Definícia

Stanovenie limitnej testovacej koncentrácie kyseliny salicylovej: výsledok limitného testu stanoveného popísanou metódou.

3.  Princíp

Pri reakcii síranu železito amónneho s roztokom vzorky sa objaví fialové sfarbenie. Jeho intenzita sa porovná s intenzitou referenčného roztoku.

4. Chemikálie

4.1. Roztok síranu železito-amónneho (III), 0,2 % (m/v). Priprava – rozpustí sa 0,2 g dodekahydrátu síranu železito-amónneho v 50 ml vody, pridá sa 10 ml kyseliny dusitej o koncentrácii  10 objemových % a doplní sa vodou do 100 ml.

4.2.   Etanol, 95 % objemových (v/v).

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

4.4.    Kyselina sírová, 1 mól/l.

5. Prístroje a pomôcky
5.1.    Nesslerove valce kalibrované na 50 ml. Celkový objem približne 60 ml. 

6. Postup

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

6.1.1.  Naváži sa 0,1 g vzorky s presnosťou na 1 mg a rozpustí sa v 10 ml 95 %-ného (v/v) etanolu (4.2). Roztok sa prenesie do kalibrovaného Nesslerovho valca (5.1) a doplní vodou na 50 ml. Zamieša sa  a počas miešania sa pridáva 1 ml roztoku síranu železito-amónneho (4.1). Nechá sa 1 minútu stáť.

6.1.2.   Súčasne sa pripraví porovnávací roztok postupom podľa 6.1.1., ale 0,1 g vzorky sa nahradí 1 ml roztoku kyseliny salicylovej (4.3).

6.1.3.  Zafarbenie roztoku  vzorky sa porovná so zafarbením porovnávacieho roztoku.

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

6.2.1.  Postupuje sa podľa 6.1.1., ale pred zriedením na 50 ml sa upraví kyslosť roztoku na pH 5 použitím kyseliny sírovej o koncentrácii 1 mól/l (4.4).

6.2.2.   Postupuje sa podľa 6.1.2.

6.2.3.   Postupuje sa podľa 6.1.3.

7. Vyjadrenie výsledkov

7.1.    Vyhodnotenie (interpretácia) limitného testu

Ak je červeno-fialové zafarbenie v skúmavke s roztokom vzorky intenzívnejšie ako zafarbenie v skúmavke s porovnávacím roztokom, je test pozitívny a vzorka obsahuje viac ako 0,1 % kyseliny salicylovej.

7.2.    Citlivosť

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

7.3.  Pozorovania

Výsledky dvoch limitných testov uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok sú identické.

Metóda 6: Stanovenie voľnej kyseliny octovej v dihydrogénoctane sodnom (E 262)

1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa  stanovuje kyselina octová v dihydrogénoctane sodnom (E 262).

2. Definícia

Obsah kyseliny octovej: obsah kyseliny octovej stanovený popísanou metódou

3.  Princíp

Priama titrácia kyseliny octovej vo vzorke použitím štandardného roztoku hydroxidu sodného a fenolftaleínového indikátora.

4.  Chemikálie

4.1.  Roztok fenolftaleínu 1 % (m/v) v etanole.

4.2.  Hydroxid sodný, 1 mól/l.

5.  Prístroje a pomôcky

5.1.  Analytické váhy.

6.  Postup

Odvážia sa približne 3 g vzorky s presnosťou na 1 mg a rozpustia sa približne v 50 ml vody. Pridajú sa dve alebo tri kvapky roztoku fenolftaleínu (4.1) a titruje sa hydroxidom sodným o koncentrácii 1 mól/l (4.2) dovtedy, kým červené zafarbenie zotrvá päť sekúnd.

7.  Vyjadrenie výsledkov

7.1.  Vzorec a metóda výpočtu

Obsah kyseliny octovej ako hmotnostné percento zo vzorky sa vypočíta podľa vzorca
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                   m0
kde:

V  = objem spotrebovaného hydroxidu sodného (4.2) v ml,

c   = koncentrácia roztoku hydroxidu sodného v mól/l,

m0 = počiatočná hmotnosť použitej vzorky v g.

7.2.  Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 500 mg na 100 g vzorky.

8.  Poznámka

Na titráciu  3 g vzorky obsahujúce 40 % kyseliny octovej sa spotrebuje 20 ml roztoku hydroxidu sodného o koncentrácii 1 mol/l.

Metóda 7: Stanovenie octanu sodného v dihydrogénoctane sodnom (E 262)
1.  Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovuje octan sodný a voda, vyjadrené ako octan sodný v dihydrogénoctane sodnom (E 262).

2.  Definícia

Obsah octanu sodného: obsah octanu sodného a vody vyjadreného ako octan sodný stanovený popísanou metódou.

3. Princíp

Vzorka sa rozpustí v ľadovej kyseline octovej a titruje sa odmerným roztokom kyseliny perchlórovej pri použití kryštálovej violete ako indikátora.

4.  Chemikálie

4.1.  Ľadová kyselina octová (ρ20 °C = 1,049 g/ml), pre bezvodé titrácie.

4.2. Kryštálová violeť (CI No 42555), roztok 0,2 % (m/v) v ľadovej kyseline octovej.

4.3.  Hydrogénftalát draselný, C8H5KO4.

4.4.  Acetanhydrid (CH3CO)2O.

4.5. Kyselina perchlórová, 0,1 mól/l v ľadovej kyseline octovej. Musí byť pripravená a štandardizovaná takto:

Do odmernej banky o objeme 1 000 ml opatrenej zabrúsenou sklenou zátkou sa odváži P (g) roztoku kyseliny perchlórovej. Množstvo P sa vypočíta podľa vzorca: 

         1004,6

P =   –––––––

            m

kde m je koncentrácia kyseliny perchlórovej v hmotnostných percentách(m/m) stanovená alkalimetrickou titráciou (najvhodnejšia je kyselina od 70 hmotnostných % do 72 hmotnostných %). 

Pridá sa asi 100 ml ľadovej kyseliny octovej a potom množstvo Q (g) acetanhydridu v postupných malých dávkach za nepretržitého miešania a chladenia zmesi počas pridávania. Množstvo Q sa môže vypočítať podľa vzorca:

          (567 ( P) – 5 695
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                         a

kde P je odvážené množstvo kyseliny perchlórovej v g, 

       a je koncentrácia acetanhydridu v hmotnostných percentách (m/m). 

Nádoba sa  uzatvorí a nechá 24 hodín stáť na tmavom mieste, potom sa pridá také množstvo ľadovej kyseliny octovej, aby sa získalo 1000 ml roztoku. Roztok pripravený týmto spôsobom je prakticky bezvodý. Roztok sa štandardizuje voči hydrogénftalátu draselnému takto:

S presnosťou na 0,1 mg sa odváži približne 0,2 g hydrogénftalátu draselného, ktorý bol predtým vysušený počas dvoch hodín pri teplote 110 °C, a rozpustí sa v titračnej nádobe za pomalého zahrievania v 25 ml ľadovej kyseliny octovej. Nechá sa vychladnúť, pridajú sa dve kvapky 0,2 % (m/m) roztoku kryštálovej violete (4.2) v ľadovej kyseline octovej a titruje sa roztokom kyseliny perchlórovej, až kým sa farba indikátora nezmení na bledozelenú. Slepá titrácia sa uskutoční za použitia toho istého objemu rozpúšťadla a hodnota slepého pokusu sa odpočíta od hodnoty zistenej skutočným stanovením. Každých 20,42 mg hydrogénftalátu draselného zodpovedá  1 ml kyseliny perchlórovej o koncentrácii 0,1 mól/l.

5. Prístroje a pomôcky

5.1.  Analytické váhy

6. Postup

Odváži sa približne 0,2 g vzorky s presnosťou na 0,5 mg a rozpustí sa v 50 ml ľadovej kyseliny octovej (4.1). Pridá sa niekoľko kvapiek indikačného roztoku kryštálovej violete (4.2) a titruje do bledozeleného koncového bodu použitím odmerného roztoku kyseliny perchlórovej o koncentrácii 0,1 mól/l (4.5).

7.  Vyjadrenie výsledkov

7.1.  Vzorec a metóda výpočtu

Obsah octanu sodného, ako je to definované v bode 2 (definícia), vyjadrený ako hmotnostné percento vzorky, sa vypočíta podľa vzorca 
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kde:

V  = objem použitého štandardu kyseliny perchlórovej (4.5) v ml,

c   = koncentrácia roztoku kyseliny perchlórovej (4.5),

m0 = počiatočná hmotnosť použitej vzorky v g.

7.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 1,5 g na 100 g vzorky.

8.  Poznámka

Chemické činidlá použité v tejto metóde sú toxické a výbušné a vyžadujú opatrné zaobchádzanie.

Metóda 8: Limitný test pre stanovenie aldehydov v kyseline sorbovej (E 200), v sorbane sodnom, draselnom a vápenatom (E 201, E 202, E 203) a v kyseline propiónovej (E 280)
1.  Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa zisťujú aldehydy vyjadrené ako formaldehyd v

1.1. kyseline sorbovej (E 200),

1.2. sorbane sodnom(E 201), sorbane draselnom (E 202) a sorbane vápenatom (E 203),

1.3. kyseline propiónovej (E 280).

2.  Definícia

Stanovenie limitnej testovacej koncentrácie aldehydov: výsledok limitného testu stanovený popísanou metódou.

3. Princíp

Aldehydy v skúšanom roztoku a formaldehyd v porovnávacom roztoku reagujú so Schiffovým činidlom za tvorby červeno sfarbených komplexov a porovnáva sa ich intenzita.

4. Chemikálie

4.1. Štandardný roztok formaldehydu (0,01 mg/ml): pripraví sa riedením koncentrovaného roztoku formaldehydu (400mg/ml)

4.2.  Schiffovo činidlo.

5. Postup

5.1. Odváži sa približne 1 g vzorky s presnosťou na 1 mg, pridá sa do 100 ml vody a pretrepe. Ak je to nevyhnutné, roztok sa prefiltruje a k 1 ml filtrátu alebo roztoku vzorky sa pridá 1 ml Schiffovho činidla (4.2). Súčasne sa nechá zreagovať 1 ml porovnávacieho roztoku formaldehydu (4.1) s 1 ml Schiffovho činidla (4.2).

5.2.  Porovnáva sa farba roztoku vzorky s farbou porovnávacieho roztoku.

6.  Vyjadrenie výsledkov

6.1. Interpretácia limitného testu

Ak je červené zafarbenie v skúmavke so vzorkou roztoku intenzívnejšie ako zafarbenie v skúmavke s porovnávacím roztokom, je test pozitívny a vzorka obsahuje viac ako 0,1 % aldehydov vyjadrených ako formaldehyd.

6.2 Citlivosť

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

6.3.  Poznámka

Výsledky dvoch limitných testov uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok sú identické.

Metóda 9: Stanovenie peroxidového čísla v lecitínoch (E 322)
1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovuje peroxidové číslo v lecitínoch (E 322).

2. Definícia

Peroxidové číslo v lecitínoch: výsledok stanovený popísanou metódou.

3.  Princíp

Oxidácia jodidu draselného peroxidmi z lecitínu a titrácia uvoľneného jódu odmerným (štandardným) roztokom tiosíranu sodného.

4. Chemikálie

4.1. Ľadová kyselina octová.

4.2. Chloroform.

4.3. Jodid draselný.

4.4. Tiosíran sodný, 0,1 mól/l alebo 0,01 mól/l.

4.5. Škrobový roztok (približne 1 % m/v).

5.  Prístroje a pomôcky
5.1. Analytické váhy.

5.2.  Aparatúra, ako je znázornená na obrázku, ktorá sa skladá z

5.2.1. banky s guľatým dnom, 100 ml;

5.2.2. spätného chladiča;

5.2.3. sklenej trubice o dĺžke 250 mm a vnútornom priemere 22 mm, opatrenej spojkami z matného skla;

5.2.4. mikrokadičky (vonkajšie rozmery - priemer 20 mm a výška 35 mm až 50 mm).

6. Postup

6.1. Do 100 ml banky (5.2.1) sa naleje 10 ml ľadovej kyseliny octovej (4.1) a 10 ml chloroformu (4.2). Nasadí sa sklenená trubica (5.2.3) a spätný chladič (5.2.2) a zmes sa nechá mierne vrieť dve minúty, aby unikol všetok rozpustený vzduch. 1 g jodidu draselného (4.3) sa rozpustí v 1,3 ml vody a tento roztok sa pridá do zmesi v banke (5.2.1) tak, aby sa neprerušil var.

Ak sa v tomto štádiu objaví žlté zafarbenie, stanovenie sa musí ukončiť a zopakovať s čerstvo pripravenými chemickými činidlami.

6.2. Odváži sa približne 1 g vzorky o presnosti na 1 mg a po ďalšom varení v trvaní dvoch minút sa odvážená vzorku pridá k obsahu banky (5.2.1) a to opäť tak, aby sa var neprerušil. Za týmto účelom by mala byť vzorka v mikrokadičke (5.2.4), ktorej dolná časť je vhodne sformovaná, ako je to naznačené v schéme,  ktorú možno spustiť cez sklenenú trubicu (5.2.3) pomocou sklenenej tyčinky. Chladič (5.2.2) možno na krátky čas odstaviť. Pokračuje sa vo vare ďalšie tri až štyri minúty. Zohrievanie sa zastaví a okamžite sa odpojí chladič (5.2.2). Cez sklenenú trubicu (5.2.3) sa rýchlo pridá 50 ml vody. Sklenená trubica (5.2.3) sa odstráni  a banka  (5.2.1) sa ochladí pod tečúcou vodou na izbovú teplotu. Titruje sa tiosíranom sodným o koncentrácii 0,1 mól/l alebo 0,01 mól/l (4.4), kým sa vodná vrstva nezafarbí do bledožlta. Pridá sa 1 ml škrobového roztoku (4.5) a pokračuje v titrácii do odstránenia modrého zafarbenia. Banku (5.2.1) je počas titrácie potrebné dôkladne pretrepávať, aby bola zabezpečená úplná extrakcia jódu z bezvodej vrstvy.

6.3. Hodnota slepého pokusu sa získa opakovaním celého postupu 6.1 a 6.2, ale bez pridania vzorky.

7. Vyjadrenie výsledkov

7.1. Vzorec a metóda výpočtu

Peroxidové číslo vzorky v mmól /kg sa vypočíta podľa vzorca takto: 

1000 ( a ( (V1 – V2)

––––––––––––––––––––––––
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kde:

V1 = objem roztoku tiosíranu spotrebovaného na titráciu vzorky (6.2) v ml,

V2 = objem roztoku tiosíranu spotrebovaného na slepý pokus (6.3) v ml,

a   = koncentrácia roztoku tiosíranu sodného v mól/l,

m0 = počiatočná hmotnosť použitej vzorky v g.

7.2.  Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke, tým istým analytikom, za tých istých podmienok, nesmie byť vyšší ako 0,5( vyjadrený ako peroxidové číslo v mmól/kg vzorky).

8. Poznámky

8.1. Výber koncentrácie použitého tiosíranu sodného závisí od očakávanej hodnoty titrácie. Ak je potrebných menej ako 0,5 ml roztoku tiosíranu sodného o koncentrácii 0,1 mól/l, stanovenie sa opakuje s použitím roztoku tiosíranu sodného o koncentrácii 0,01 mól/l.

8.2.  Stanovenie sa nesmie uskutočniť na silnom svetle.
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Metóda 10: Stanovenie v toluéne nerozpustných látok v lecitínoch (E 322)
1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovujú v toluéne nerozpustné látky v lecitínoch (E 322).

2. Definícia

Obsah v toluéne nerozpustnej látky: obsah v toluéne nerozpustnej látky stanovený popísanou metódou.

3. Princíp

Vzorka sa rozpustí v toluéne, prefiltruje a zvyšok sa vysuší a odváži.

4. Chemikálie

4.1.  Toluén.

5. Prístroje a pomôcky

5.1. Téglik s fritou (zo sintrovaného skla), objem 30 ml, poréznosť G 3 alebo ekvivalentná.

5.2. Sušiareň, vyhrievaná elektricky a termostaticky regulovaná na teplotu 103°C ± 2°C.

5.3. Vodný kúpeľ o teplote neprevyšujúcej 60°C.

5.4. Exsikátor s čerstvo aktivovaným silikagélom alebo ekvivalentným vysúšacím prostriedkom indikujúcim obsah vody.

5.5.  Erlenmeyerova banka, 500 ml.

5.6. Vákuová pumpa.

5.7. Analytické váhy.

6. Postup

6.1. Téglik s fritou o objeme 30 ml (5.1) sa vysuší v sušiarni (5.2) pri teplote 103 ± 2°C. Téglik sa prenesie do exsikátora (5.4), nechá vychladnúť a potom odváži.

6.2. Vzorka lecitínov sa dôkladne premieša, ak je to nevyhnutné po ohriati vo vodnom kúpeli (5.3). Do Erlenmeyrovej banky (5.5) sa odváži približne 10 g vzorky s presnosťou na 1 mg. Pridá sa 100 ml toluénu (4.1) a zmes sa mieša, kým nie je všetok lecitín zjavne rozpustený. Roztok sa prefiltruje cez téglik s fritou (5.1), Erlenmeyerova banka (5.5.) sa premyje s 25 ml toluénu (4.1) a roztok po premytí (splašky) sa nechá pretiecť cez téglik (5.1). Tento proces sa zopakuje s ďalšími 25 ml toluénu (4.1). Zvyšný toluén sa odstráni z téglika (5.1) odsatím.

6.3. Téglik (5.1) sa vysuší v sušiarni (5.2) pri teplote 103°C ± 2°C dve hodiny, vloží sa do exsikátora (5.4) a nechá vychladnúť. Po vychladnutí sa téglik so zvyškom odváži.

6.4. Postup uvedený v 6.3 sa opakuje, kým rozdiel v hmotnosti medzi dvomi za sebou nasledujúcimi meraniami nie je menší ako 0,5 mg. 

Ak sa hmotnosť zvýši, pri výpočte sa použije najnižší zaznamenaný údaj.

7. Vyjadrenie výsledkov

7.1. Vzorec a metóda výpočtu

Obsah v toluéne nerozpustných látok sa vypočíta podľa vzorca takto: 

 100 (m2 – m1)

––––––––––––
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kde

m1 = hmotnosť prázdneho téglika (6.1) v g,

m2 = hmotnosť téglika a zvyškov (6.4) v g,

m0 = počiatočná hmotnosť použitej vzorky v g.

7.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nepresiahne 30 mg na 100 g vzorky.

Metóda 11: Limitný test pre redukujúce látky v mliečnane sodnom, draselnom a vápenatom (E 325, E 326 a E 327)
1. Rozsah a oblasť použitia

Test stanovuje kvalitatívne redukujúce substancie v

1.1. mliečnane sodnom (E 325),

1.2. mliečnane draselnom (E 326),

1.3. mliečnane vápenatom (E 327).

2. Definícia

Stanovenie limitnej testovacej koncentrácie redukujúcich látok: výsledky limitného testu stanovené popísanou metódou.

3. Princíp

Fehlingov roztok sa redukuje látkami s redukčnými schopnosťami. Takýmito látkami sú obyčajne redukujúce cukry. 

4. Chemikálie

4.1.  Fehlingov roztok A: 6,93 g  pentahydrátu síranu meďnatého sa rozpustí vo vode a objem sa doplní do 100 ml vodou.

4.2. Fehlingov roztok B: 34,6 g  vínanu sodno-draselného a 10 g hydroxidu sodného sa rozpustí vo vode a objem sa doplní do 100 ml vodou.

5. Postup

Odváži sa približne 1 g vzorky s presnosťou na 1 mg a rozpustí sa v 10 ml teplej vody. Pridajú sa 2 ml Fehlingovho roztoku A (4.1) a 2 ml Fehlingovho roztoku B (4.2). Potom sa zmes nechá vrieť jednu minútu a sleduje sa, či sa objaví farebná zmena. Zrazenina síranu vápenatého, ktorá sa niekedy objaví, nie je na prekážku.

6. Vyjadrenie výsledkov

6.1. Interpretácia limitného testu

Ak sa po vare objavia farebné zmeny (5), je test pozitívny a indikuje prítomnosť redukujúcich substancií. 

6.2. Citlivosť

Limit detekcie pre reagujúce redukujúce substancie je 100 mg glukózy  na 100 g vzorky.

6.3. Poznámky

6.3.1. Výsledky dvoch limitných testov uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok sú identické.

6.3.2. Všetky Fehlingove roztoky reagujú, ak sú vo vzorke prítomné 2 % glukózy.

Metóda 12: Stanovenie prchavých kyselín v kyseline trihydrogénfosforečnej (E 338)
1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovujú prchavé kyseliny vyjadrené ako kyselina octová v kyseline trihydrogénfosforečnej (E 338).

2. Definícia

Obsah prchavej kyseliny: obsah prchavých kyselín vyjadrených ako kyselina octová stanovený popísanou metódou.

3. Princíp

Do vzorky sa pridá voda a roztok sa destiluje. Destilát sa titruje odmerným (štandardným) roztokom hydroxidu sodného a kyslosť (acidita) sa vypočíta a vyjadrí ako kyselina octová.

4. Chemikálie

4.1. Roztok fenolftaleínu, 1 % (m/v) v etanole.

4.2. Hydroxid sodný, 0,01 mól/l.

5. Prístroje a pomôcky
5.1. Destilačná aparatúra s odlučovačom kvapiek.

6.  Postup

Odváži sa približne 60 g vzorky s presnosťou na 50 mg a odvážená vzorka sa spolu so 75 ml čerstvo prevarenej ochladenej vody prenesie do destilačnej banky vybavenej zachytávačom kvapiek (5.1). Premieša sa a predestilujte sa  približne 50 ml destilátu.

Destilát sa titruje odmerným (štandardným) roztokom hydroxidu sodného o koncentrácii 0,01 mól/l (4.2) pri použití fenolftaleínu (4.1) ako indikátora. V titrácii sa pokračujte dovtedy, kým prvý červený odtieň zotrvá v roztoku 10 sekúnd.

7. Vyjadrenie výsledkov

7.1. Vzorec a metóda výpočtu

Obsah prchavých kyselín vyjadrený ako miligramy na kilogram kyseliny octovej sa vypočíta podľa vzorca takto: 

600 ( V

–––––––

     m0

kde

V = objem 0,01 mól/l roztoku hydroxidu sodného použitého na neutralizáciu v ml,  

m0  = hmotnosť vzorky kyseliny trihydrogénfosforečnej v g.

7.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 1 mg na 100 g vzorky.

Metóda 13: Limitný test pre dusičnany v kyseline trihydrogénfosforečnej (E 338)
1.  Rozsah a oblasť použitia

Touto metódou sa stanovujú dusičnany v kyseline trihydrogénfosforečnej (E 338).

2. Definícia

Stanovenie limitnej testovacej koncentrácie dusičnanu vyjadreného ako dusičnan sodný: výsledok limitného testu stanovený popísanou metódou.

3. Princíp

Vzorka sa pridá do roztoku indigovej karmínovej červene v prostredí koncentrovanej kyseliny sírovej. Prítomné modré zafarbenie vymizne pôsobením oxidačných činidiel vrátane dusičnanov.

4. Chemikálie

4.1. Roztok indigovej karmínovej červene, 0,18 % (m/v): 0,18 g disulfónanu sodno-indigového sa rozpustí vo vode a doplní vodou do 100 ml.

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

4.3. Koncentrovaná kyselina sírová (ρ20= 1,84 g/ml).

5. Postup

Odoberú sa 2 ml vzorky a zriedia roztokom chloridu sodného (4.2) na objem 10 ml. Pridá sa 0,1 ml roztoku indigovej karmínovej červene (4.1) a potom sa pomaly za stáleho chladenia pridáva 10 ml koncentrovanej kyseliny sírovej (4.3). Sleduje sa, či modré zafarbenie roztoku zotrvá päť minút. 

6. Vyjadrenie výsledkov

6.1. Interpretácia limitného testu

Ak sa modré zafarbenie v priebehu piatich minút odfarbí, je test pozitívny a obsah oxidačných činidiel vyjadrených ako dusičnan sodný je vyšší ako 5 mg/kg.

6.2. Poznámky

6.2.1. Vykoná sa slepý pokus.

6.2.2. Výsledky dvoch limitných testov uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok musia byť rovnaké.

6.2.3. Roztok indigovej karmínovej červene sa nemôže použiť, ak bol pripravený pred viac ako 60 dňami.

6.2.4. Ak sa získa pozitívny výsledok, môže vzorka obsahovať dusičnany a iné oxidačné činidlá a test sa musí opakovať použitím metódy podľa príslušnej normy(.

Metóda 14: Stanovenie vo vode nerozpustných látok prítomných v mono-, di- a tri-hydrogénfosforečnane sodnom a v mono-, di- a tri-hydrogénfosforečnane draselnom (E 339 (i), E 339 (ii), E 339 (iii), E 340 (i), E 340 (ii), E 340 (iii))

1. Rozsah a oblasť použitia

Metódou sa stanovujú vo vode nerozpustné látky v:

1.1. monohydrogénfosforečnane sodnom (E 339 ( i)),

1.2. dihydrogénfosforečnane sodnom (E 339 (ii)),

1.3. trihydrogénfosforečnane sodnom (E 339 (iii)),

1.4. monohydrogénfosforečnane draselnom (E 340 (i)),

1.5. dihydrogénfosforečnane draselnom (E 340 (ii)),

1.6. trihydrogénfosforečnane draselnom (E 340 (iii)).

2. Definícia

Vo vode nerozpustná látka: obsah vo vode nerozpustnej látky stanovený popísanou metódou.

3. Princíp

Vzorka sa rozpustí vo vode a prefiltruje cez vhodný porcelánový téglik. Po premytí a vysušení sa  zvyšok odváži  a vypočíta sa ako vo vode nerozpustná látka.

4. Prístroje a pomôcky

4.1. Téglik s fritou, poréznosť G 3 alebo ekvivalentná.

4.2. Exsikátor s čerstvo aktivovaným silikagélom alebo ekvivalentným vysušovacím prostriedkom s indikátorom obsahu vody.

4.3. Sušiareň termostaticky regulovaná, schopná udržať teplotu 103°C ± 2°C.

4.4. Polypropylénová kadička, 400 ml.

4.5. Vodný kúpeľ, vriaci.

5. Postup

Odváži sa približne 10g vzorky fosforečnanu s presnosťou na 10 mg a rozpustí v 100 ml horúcej vody privedením do varu v polypropylénovej kadičke (4.4) a zotrvaním 15 minút v horúcom vodnom kúpeli (4.5). Roztok sa prefiltrujte cez vopred vyčistený, vysušený a odvážený téglik (4.1). Nerozpustný zvyšok sa premyje horúcou vodou. Téglik so zvyškom sa prenesie do sušiarne (4.3) a suší dve hodiny pri teplote 103°C ± 2°C.

Téglik sa prenesie do exsikátora, nechá vychladnúť a potom odváži.

Sušenie, chladenie a váženie sa opakuje, kým rozdiel v hmotnosti medzi dvomi za sebou nasledujúcimi meraniami nie je menší ako 0,5 mg. Ak sa objaví zvýšenie hmotnosti, pri výpočte sa použije najnižší zaznamenaný údaj.

6. Vyjadrenie výsledkov

6.1. Vzorec a metóda výpočtu

Množstvo vo vode nerozpustnej látky vo vzorke v hmotnostných percentách sa vypočíta podľa vzorca takto: 

 m1
––– 100

 m0

kde

m1 = hmotnosť zvyšku po vysušení v g,

m0 = hmotnosť použitej vzorky v g.

6.2. Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 10 mg na 100 g vzorky.

Metóda 15: Stanovenie hodnoty pH prídavných látok do potravín

1. Rozsah a oblasť použitia

Metóda podáva všeobecné pokyny pre stanovenie pH v potravinárskych prídavných látkach.

2. Definícia

Hodnota pH potravinárskych prídavných látkach: hodnota pH stanovená popísanou metódou.

3. Princíp

Hodnota pH vodného roztoku rozpustenej a neusadenej vzorky sa bežne stanovuje použitím sklenenej elektródy, referenčnej elektródy a pH-metra.

4. Chemikálie

4.1. Prístroj sa kalibruje použitím týchto tlmivých roztokov (pufrov):

4.1.1. Tlmivý roztok s hodnotou pH 6,88 pri 20 °C pozostávajúci z rovnakého objemu roztoku dihydrogénfosforečnanu draselného (KH2PO4) o koncentrácii 0,05 mól/l a roztoku dihydrátu dihydrogénfosforečnanu sodného (Na2HPO4 . 2 H2O) o koncentrácii 0,05 mól/l.

4.1.2. Tlmivý roztok s hodnotou pH 4 pri 20 °C pozostávajúci z roztoku hydrogénftalátu draselného (C8H5KO4) o koncentrácii  0,05 mól/l.

4.1.3. Tlmivý roztok s hodnotou pH 9,22 pri 20 °C pozostávajúci z roztoku boritanu sodného (Na2B4O7 . 10H2O) o koncentrácii 0,05 mól/l.

4.2. Nasýtený roztok chloridu draselného alebo roztok chloridu draselného o koncentrácii 3 mól/l alebo iný vhodný roztok predpísaný výrobcom elektród na naplnenie referenčnej elektródy.

4.3. Destilovaná voda neobsahujúca oxid uhličitý s hodnotou pH medzi 5 a 6.

5. Prístroje a pomôcky

5.1.  pH meter o presnosti 0,01 pH jednotky.

5.2. Elektródy, buď kombinovaná sklenená elektróda, alebo jednoduché sklenené a referenčné elektródy spolu s vhodnou svorkou na uchytenie elektród.

5.3. Magnetické miešadlo s ohrievacím článkom.

5.4. Teplomer kalibrovaný v rozsahu 0 °C až 100 ° C.

6.  Postup

6.1. Štandardizácia pH metra

Sklenené elektródy sa nastavia podľa pokynov výrobcu. Hodnoty pH zistené elektródami musia sa pravidelne kontrolovať porovnaním s tlmivými roztokmi známej hodnoty pH. 

Pred vložením do roztoku vzorky alebo štandardného roztoku je potrebné elektródy opláchnuť  vodou a potom jemne utrieť jemnou tkaninou alebo opláchnuť vodou a potom dvakrát  ďalšou vzorkou alebo štandardným roztokom.

Ak meraná vzorka má kyslé pH, mali by sa na kontrolu hodnôt pH použiť tlmivé roztoky  o hodnote pH 4 (4.1.2) a pH 6,88 (4.1.1). Ak analyzovaná vzorka má zásadité pH, tlmivé roztoky použité na kontrolu hodnôt pH by mali mať pH 9,22 (4.1.3) a pH 6,88 (4.1.1).

6.2. Meranie roztoku vzorky

Koncentrácia použitej vzorky alebo prijatý postup prípravy vzorky je predpísaný príslušnými smernicami Európskych spoločenstiev o prídavných látkach v potravinách.

Roztok vzorky sa pripraví podľa pokynov použitím destilovanej vody (4.3) a za stáleho miešania sa upraví teplota na 20°C. Miešanie sa ukončí, do roztoku sa vložia sklenené elektródy a po dvoch minútach sa odčíta hodnota pH  na pH metre (5.1).

7.  Vyjadrenie výsledkov

7.1.   Reprodukovateľnosť

Rozdiel medzi výsledkami dvoch stanovení uskutočnených súčasne alebo v rýchlej postupnosti na tej istej vzorke tým istým analytikom za tých istých podmienok nesmie presiahnuť 0,05 pH jednotky.

8.  Poznámka

Túto metódu stanovenia pH možno použiť len na prídavné látky podľa smerníc Európskych spoločenstiev, ktoré sú rozpustené alebo suspendované (neusadené) vo vode.“.
6. Príloha  č. 3 sa dopĺňa bodmi 25 až 30, ktoré znejú:

„25.  Prvá smernica Komisie 81/712/EHS z 28. júla 1981 stanovujúca analytické metódy spoločenstva pre overenie splnenia kritérií čistoty niektorých prídavných látok používaných do potravín (Ú. v. ES, L 257, 10.9.1981)

26.   Smernica Európskeho parlamentu a rady ES 2003/114 z 22. decembra 2003, ktorou sa mení a dopĺňa smernica 95/2/ES o potravinárskych aditívnych látkach s výnimkou farbív a sladidiel(Ú. v. EÚ L 024 , 29.1.2004)

27.  Smernica Európskeho parlamentu a rady ES 94/35/ES o sladidlách pre použitie do potravín v znení smernice 2003/115 z 22. decembra 2003 (Ú. v. EÚ L 024, 29.1.2004)

28.   Smernica Komisie, 96/77/ES stanovujúca špecifické kritériá čistoty na prídavné látky iné ako farbivá a sladidlá v znení smernice 2004/45/ES zo 16. apríla 2004(Ú. v. EÚ L 113, 20.4.2004)

29.   Smernica Komisie 95/31/ES v znení smernice 2004/46/ES zo 16. apríla 2004 ohľadne E 955 sukralózy a E 962 soli aspartám-acesulfámu (Ú. v. EÚ L 114, 21.04.2004)

30.   Smernica Komisie, 95/45/ES v znení smernice 2004/47/ES zo 16. apríla 2004 ohľadne zmesi karoténov (E 160a (i)) a beta-karoténu (E 160 a (ii)) (Ú. v. EÚ L 113, 20.4.2004)“.

Čl. II

Tento výnos nadobúda účinnosť 15. mája 2005.

  
Minister pôdohospodárstva


   
Minister zdravotníctva

      
     Slovenskej republiky



  Slovenskej republiky

                    Zsolt Simon, v.r.

                            Rudolf Zajac, v.r.

5.2.2. Spätný chladič





5.2.3. Sklená trubica:


dĺžka: 250 mm


vnútorný priemer: 22 mm





5.2.1. Banka s guľatým dnom (100ml)





5.2.4. Mikrokadičky:


vonkajší priemer: 20 mm


výška: 35 až 50 mm





Aparatúra na stanovenie peroxidového čísla v lecitínoch








* benzén najviac 0,05 % v/v


( ISO 3709 „Kyselina fosforečná na priemyselné využitie (vrátane potravín) - stanovenie oxidov obsahujúcich dusík - spektrofotometrická metóda s 3,4 – xylenolom.
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