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MINISTERE DE LA SANTE PUBLIQUE ET DE LA FAMILLE

F. 83 — 1550

21 JUIN 1983, — Arrété royal fixant les méthodes d’analyse de
rflfde;re;me valables pour le conirédic des critdres de pureté des
additifs

BAUDOQUIN, Roi des Belges,
A tous, présents et & venir, Salut.

Vau la lot du 24 janvier 1977 relative 3 la protection de la santé

des consommateurs en ce qui concerne les denrées alimentaires
€t les autres produits, notamment Particle 12;
. Vi la directive du 28 juillet 1981 de la Commission des Commu.
mautés européennes portant fixation des méthodes d’amnalyse com-
munautaires pour le contrdle des critéres de pureté de certains
additifs alimentaires;

Vau Parrété royal du 2 octobre 1980 relatif au commerce et &
Pétiquetage des additifs;

Vu les lois sur le Conscil &'Etat, coordonnées le 12 janvier 1973,
notamment apticle 3, § ler, modifié par la loi du 9 aofit 1980;

Vu Purgence; :
Considérant que le délai imparti aux Etats membres par Ia
directive précitée impose Pinterveption immédiate d’'un dispositif
normatif; o
" Sur la proposition de Notre Ministre des Affaires sociales et
de Noitre Secrétaire d’Btat A la Santé publique et 3 I’Environne-
ment, ) i

- Nous avons arrété et arrétons 3

Article ler, Leg seules méthodes d’analyse de référence valables
pour le contrdle des critdres de pureté des additifs sont fixées 3
Tannexe du présent arrété,

Art. 2.-Notre Sccrétaire d’Etat A la Santé publique et 3 PEnvi-
ronnement ost chargé de Pexécution du présent arrété.

Donné 3 Bruxelles, le 21 juin 1983,
BAUDOUIN

. Parle Roi:
Le Ministre des Affaires sociales,
J-L. DEHAENE

Le Secrétaire d’Etat 2 la Santé publique et 2 I’Environnement,
F. AERTS

—

Annexe

Méthodes d’analyse de référence
pour le contréle des critéres de pureté des additifs

- L Introduction

1. Préparation de I'échantillon

Généralités -

La masse de Péchantillon de laboratoire destiné a Panalyse

doit &tre normalement de 50 g A moins gu'une quantité

plus importante soit nécessaire pour une détermination

spécifique. ;

Préparation de 'échantillon

L’échantillon: doit &ire homogénéisé avant Panalyse.

13. Conservation * ' )

L’échantillon ainst préparé doit toujours étre conservé dans

ltlin récipient hermétigue de fagon 3 prévenir toute altéra
0l
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MINISTERIE VAN VéLKSGEZONDHEID EN VAN HET GEZIN

t

N. 83 - 1550

21 JUNT 1983. — Konduklijk besluit tot vaststelling van de geldige
referentiemethoden voor de conirele van de zuiverheidsnmormen
voor toevoegsels

BOUDEWIJN,'Koning der Belgen,
Aan allen die nu zijn en hierna wezen zullen, Onze Groet.
Gelet op de wet van 24 januari 1977 betreffende de bescherming

van de gezondheid van de verbruikers op het stuk van de voe
dingsmiddelen en andere produkten, inzonderheid op artikel 12;

Gelet op de richtlijn van 28 juli 1981 van de Commissie van de
Europese Gemeenschappen betreffende de vaststelling van ge-
meenschappelijke analysemethoden voor de controle van zpiver-
heidseisen voor bepaalde levensmiddelenadditieven;

Gelet op het koninklijk besluit van 2 oktober 1980 betreffende
de hande! en de etikettering van toevoegsels; ’

Gelet op de wetten op de Raad van State, gecodrdineerd op
12 januar’ 1978, inzonderheid op artikel 3, § 1, gewijzigd bij de
wet van 9 augustus 1989;

Gelet op de dringende neodzakelijkheid;

Overwegende dat de termijn, die door de voornoemde richtlijn
aan de Lid-staten werd toegekend, de onmiddellijke tussenkomst
van een normatieve bepaling vergt;

Op de voordracht van.Onee Minister van Sociale Zaken en van
Onze Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilieu,

Hebben Wij beslqten en besluiten Wij ¢

-Artikel 1. De enige geldige referentiemethoden vodr de controle
van de miverheidsnormen voor tosvoegsels zijn vastgesteld in de
bijlage van dit besluit,

Art. 2. Onze Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leef.
milieu is belast met de uitvoering van dit besluit. .

Gegeven te Brussel, 21 juni 1983,
' BOUDEWLIN
Van Roningswege : -
De Minister van Sociale Zaken,
J-L. DEHAENE
De Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmiii‘en,
F. AERTS

%

- Bijlage

Referentiemetfwdert van onderzoek
voor de controle van de zuiverheidsnormen voor toevoegsels

1. Inleiding

L Het voorhereiden van de te analyseren waar

11, Algemeen
De hoeveelheid het laboratorium ter onderzoek aange-
boden waar dient normalerwijze 50 g te bedragen, tenzij
fen grotere hoeveelheid voor een specifieke bepaling vereist
S. )

12 Het voorbereiden van het monster .
De waar dient voor het onderzoek gehomogeniseerd te
worden, .

13. Hetbewaren

De aldus voorbereide waar dient in een luchtdicht afge-
sloten monsterpot te worden bewaard op zodanige wijze
dat bederf wordt voorkomen.
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i 2. Reagentia
2‘1 gfzcms 2L oer bestend het oplossen, verdunnen of wit-
7 ; ; 1 ; les solutions, les 2.1.1. Onder water, bestemd voor het oplossen,

21.1. Lorsqwil est falt mention d'eau pour les istillé + wassen, wordt steeds verstaan gedestilleerd water of gede-
di.luth(’l‘.s au -lesli&‘;aggsbggtzgal; fﬁﬁﬁ? gsqtfiﬁgﬁe&iu“ée o mineraliseerd water. van ten minste gelijke '.su‘:.vex'heldé
i ’;“!mn;:ﬁ;ait mention dune « solution » ou d'une 212 Zonder nadere specificatie twordt onld (;ru: oiﬂlo\iilt!:zgr . gf

212. L(:irf!qltli ; sans aufre indication de réactif, il s'agit d'une « verdunning » steeds verstaan « oplossing
s lutlilo: Izlzq’u,e.use ' « verdunning met water ».

S0 . . yen .
X alién

22 Produits chimiques 1ité analy- 22 frﬁli?xic nliit anders gespecificeerd, dienen de gebruikte
;-}_"’“s leil E’;;Sﬁ%iﬁgﬁ?%gﬁsugﬁgfm Sire de qualité analy chemicalitn van analytisch zuivere kwaliteit te zijn.
ique sa .

X Apparaten
3. - Appareillage 3 1 Liljft"van apparaten
3.1 Liste de Pappareillage : 3 . - De lijst van apparaten bevat slechis apparaten voor speciale
b tériel fait référence & un équipement 3 usage : ) ificatio.
?;é!clis:gs(ék:agtec des spécitications particuliéres. d°ele-m_de“ of met speciale specificatie
ot 3.2.  Analytische halans o
3 llzﬂagzleax:i;:ll;ique on entend une balance & sensibilité De anixlytise;ne bagians is een balans met een gevoeligheid
ar pa. y ) van 0,1 mg of groter. .
;,:u mom.s :g;: i é':’iltr:tgs. 4, Weergave van de resultaten
:L Ré?:prftsil: 41. Resultaten . a | dient het
* sutia e s s P Het gerapporicerde resultaat van de ana yse dient he
{  Le résultat mentionné sur lg, bulletin sd ;:3? sd%tﬁ‘ﬁ;};ﬁﬁ]: gemiddelde te zijn van ten minste twee bepalingen, die vol-
; moyenne 013,:3}‘)"}1‘% éé P:mésfa‘;?aﬁgm X ’ doen aan de eisen van de herhaalbaarheid .
2 (émlltulla dr cpoLabitt taegse sa ) 4.2. Het berekenen van de resultaten 4 a ltate
¥ ALC U pourcen 5 . . . rpe R resultaten
Sauf disp(f’sitions partieulie‘e'res, lgs résul?a}s sont exp’l_'i_més ﬁ‘:ﬁ&nﬁmitn a;%z;‘:pf:gg:gilc?%d m‘}(nof)d e‘l,lan ede aan het
en pour gerit b(m/tmi)r de Véchantillon original, tel quiil est laboratorium ter onderzoek aangeboden waar.
parvenu au ‘aboratoire. ; 43.  Aantal significante cijfexs
43. Nombre de Chiffr?s significatifs tus de chift ignifica- Het resultaat dient niet meer significante cijfers te bevat-
+ Le résultat ne doit pas comporter plus eu‘: e i ten dan overeenkomt met de nauwkeurigheid van de
tifs que ne le permet la précision de la méthode. gebruikte methode van onderzoek.
II. Méthodes d'analyse i II. Methoden van onderzoek
CHAPITRE 1. — Colorants HOOFDSTUK 1. — Kleurstoffen
inati i 3 éthy- | A. len van met diSthylether exiraheerbare bestand-

A, Détermination des substances extractibles & Péther éthy- | A Het bepalen 4 ¢
ligue des matiéres colorantes organosulfonées solubles dans delen van in water oploshare gesuifoncerde organische
Peau. kleurstoffen. :

fo jonti . Doel en gebied van foepassing
1 Objet et domaine d’application 1
5 3 : - in dit 'schrift beschreven methode dient voor het
La méthode permet de déterminer les substances extracti- De in dit voorschyift e,
bles a l’éthe}:péthylique dans les matiéres colorantes organo- bepalen van met dnlz)thylether i?xtrahgex:bare lgesgandlillelen.
suifonées solubles dans Peau non mélangées 3 un support. van in water oploshare gesulfoneerde organische kleur
< stoffen die niet met een drager vermengd zijn.

2z Desctiption N - 1z s > Iggfingigfalte aan met di€thyether exiraheerbare bestand-
La tenur en substances extractibles & I'éther éthylique est |. delen : het gehalte aan met diéthylether extraheerbare
obtenue par la méthode décrite ci-apres. bestanddelen bepaald volgens de in dit voorschrift beschre-

’ ven methode. . :

3. Principe L 3. Beginsel :

" Extraire le ‘colorant i Izide ,Léther éthylique et peser De kleurstof wordt geéxtraheerd met diéthylether; het na
le résidu aprés évaporation de l'éther. verdampen van de ether verkregen residu wordt na drogen
. : gewogen.

4, Réactifs . 4. Reagentia .

4.1, E:t)ger éthy}ique., sec, dppou{ryt} de peroxydes (séché a| gy Di‘e’thy_lether,. vrij van peroxyde en gedroogd (met vers
‘T'aide de chlorure de caleium fraichement ealeing). gegloeid caleiumchloride),

3. Appatfeillage 5. Apparaten

5.1.  Appareil Soxhlet, muni d¢’un ballon 5.1.  Soxhletapparaat met extractiekolf * .

5.2. Dessicateur garni de gel de silice fraichement activé ou | 52,  Exsiccator voorzien vam vers geactiveerde silicagel met
gl‘i’é‘, t(éeshydratant équivalent et muni d'un indicateur d’hu- vochtindicator of een gelijkwaardig droogmiddel.

i .
5.3. Balance analytique - 853. Analytische balans. .
54 Etuve thermostatée A 85° = 2 °C. . 54.  Elektrisch verwarmde droogstoof, voorzien van een thermo-
_ staat, en ingesteld op 85° +2 °C.
6. Mode opératoive 6. Wel‘kwijze. ‘

Peser a 10 mg préds suf un morceau de papier filtre une
prise d'essai voisine de 10 g de matidres colorantes. Plier
le papier, Yintroduire dans un manchon en papier et obtu-
rer ce dernier & P'aide d'une morceau d'ouate dépourvy
de matiéres grasses, Extraire durant six heures & Yaide
d’éther éthylique (4.1.) dans un appareil d’exiraction de

- Weeg op een filtreerpapiertje tot op 10 mg nauwkeurig on-

geveer 10 g van de proef. Vouw het filtreerpapiertje
dicht en breng het in een extractichuls. Sluit deze af met
een prop vetvrije waltten. Extraheer gedurende 6 uur met
digthylether (4.1.) in het soxhletapparaat (5.1.). Destil-
leer de ether af bij een zo0 laag mogelijke temperatuur.
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7.2.

4.1,
4.2,
43.
4.4.
45,
4.6.

5
5.1.
62,

6.

Soxhlet (5.1.). Evaporer & température aussi hasse que
possible, Placer le ballon de l'appareil Soxhlet, préalable.
ment taré et contenant le résidu, & Péluve (5.4.),

Sécher a 85" = 2 “C pendant vingt minutes. Laisser refroi-
dir le résidu recouvert d’un verre de montre, dans ie des-
siceateur (5.2.) et peser,ensuite le ballon et le-résidu,
Répéter le séchage et la pesée jusqu'i ce que deux pesées
successives différent de moins de 0,5 mg, Dans 'hypothése
d'utte angmentation de masse, on retiendra pour le caleul le
chiffre enregisiré le plus faible,

Expression des résuliats
Formule of mode de caleul .

La teneur en substances exiractibles 4 P’éther, en pour cent
de I'échantilion, est donnée par la formule suivante :

m;, x 100
m,
ol ¢
m, = masse, en grammes, du résidu d’évaporation,
m. = masse initiale, en grammes, de la prise d’cssai,
Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations
paralléles effectudes simultanément dans les mémes con-
ditions par le méme analyste sur le méme 6échantillon ne
doit pas dépasser 20 mg pour 100 g d’échantillon.

CHAPITRE 2, — Agents conserpateurs

Détermination de l'acide formique, des formates et autres
impuretés oxydables dans I'acide acétique (E 260), dans
Pacétate de potassium (E 261), dans le diacétate de sodium
(E 262) et dans Pacétate de calcium (E 263).

Objet et domaine d’application

La présente méthode permet de déterminer Vacide formi-
que, les formates et les autres impuretés, calculds en acide
formique, dans : .

~— Tacide acétique (E 260),

— lacétate de potassium (E 261), .

— le diacétate de sodium (E 262),

~ Pacétate de caleium (E 263).

Définition -

La teneur en acide formique, formates et autres impuretés
oxydables est obtenue par la méthode déerite ci-apres.

Principe

L'échantillon & analyser est traité psr un excés de perman-
ganate de potassium en milieu alcalin pour dormer du dio-
Xyde de manganése. Ce dernier et I'excés de permanganate
de potassium sont titrés par iodométrie aprés acidification
et la concentration en impuretés oxydables est exprimée en
acide formique.

Réactifs

Todure de potassium.,

Permanganate de potassium 0,02 mol/ 1.

Carbonate de sodium (anhydre), '

Thiosulfate de sodium 0,1 mol/1.

Solution d’amidon (2 1 % environ m/v), :
Acide sulfurique dilué : 90 ml d’acide sulfurigue
Cpn = 1,84 g/ml) dilués dans Veau jusqu’a un volume ¢'11.

Appareillage
Bain d’eau bouillante.
Balance analytique.

Mode opératoire :

Si Péchantillon A analyser est T'acide libre, diluer 10 g pesés
2 10 mg prés, dans 70 ml deau et y ajouter une solution
contenant 10 g de carbonate de sodium anhydre (43.) dis
sous dans 30 ml d'earet y ajouter 1 g de carbonate de
sodium anhydre (4.3.) en agitant jusqu'a dissolution totale,
Ajouter 20,0 ml de permanganate de potassium 0,02 mol/l
(42.) et chauffer dans un bain d’eau bouillante durant

.

7.2.

4.1,
®.2.
43.
44,
4.5,
4.6.

5.1.
5.2,

Plaals de kolf van het soxhletapparaat met het residu in de
droogstoof (54.).

Droog gedurende 20 minuten bij 85" =+ 2 “C, Plaats de
koif met inhoud, afgedekt door een horlogeglas, in de exsic-
cator (5.2.), koel af fot kamertemperatuur ep weeg ver-
volgens de kolf en het residu.

Herhaal het drogen en weégen totdat het verschil tussen
twee opeenvolgende wegingen minder dan 0,5 mg hedraagl.
Indien de massa is toegenomen, dient voor de berekening
de kleinst gevonden massa te worden gebruikt.

Weergave van Qe resultaten,

Formule ¢n methode van berckenen

Het gehalte aan met disthylether extraheerbare bestand-
delen, uitgedrukt in massaprocenfen van de waar, wordt
berekend met de volgende formule :

m, X 100
mu
waarin ; .
m = de massa van de droogrest in gram,
m, = de massa van de ingewogen waar in gram.

Herhaalbaarheid

Het verschil in de resultaten van twee bepalingen tegei
lijkertijd of met korte . tussentijden uitgevoerd onder
dezeifde omstandigheden in dezelfde waar door dezolfde
analist mag niet meer: bedragen dan 20 mg per 100 g waar.

HOOFDSTUK 2. — Conserveermiddelen

Het bepalen van mierezuur, formiaten en andere oxydeer-
bare veronireinigingen in azijnzuur (E 260), in kalium-
acetaat (E 261), In caleiumaicetaat (E 263) en in natrium-
acetaat (E 262).

Doel en gebied van toepassing

De in dit véorschrift beschreven methode dient voor het
bepalen van mierezuur, formiaten en andere oxydeerbare
verontreinigingen in :

— azijnzuur (E 260),

~ kaliumacetaat (B 261);

~ matriumacetaat (E 262),
— <calciumacetaat (E 263).

Definitie ' - .
Het gehalte aan mierezuur, formiaten en andere oxydeer-
bare veronireinigingen : het gehalte aan mierezuur, for-

miaten en andere oxydeerbare verontreinigingen bepaald
volgens de in dit voorschrift beschreven methode.

- Beginsel

Een oplossing van de waar wordt in alkalisch milieu behan-
deld met een overmaat kaliumpermanganaatoplossing, waar-
bij mangaandioxyde gevormd wordt. Het Mmangaandioxyde
<n de overmaat kaliumpermanganaat wordern in zuur milieu
Jodometrisch. bepaald en de concentratie aan oxydeerbare
verontreinigingen berekend en uitgedrukt als miereziur
Reagentia

Kaliumjodide. . .
Kaliumpermanganaatoplossing 0,02 mol/1,
Natriumearbonaat, watervrij.
Natriumthiosulfaatoplossing 0,1 mol/L.
Zetmeeloplossing ongeveer 1 % {m./v.),
Verdund zwavelzuur, voeg 90 m! zwaveluur (oo = 1,84

' g/ml) toe aan water en verdun met water tot 11,

Apparaten

‘Waterbad, kokend.
Analytische balans,

‘Werkwijze

Weeg, indien de waar uit het vrije cuur bestaat, ongeveer
10 g af tot op 10 mg nauwkeurig en verdun met 70 ml Wwa-
ter. Voeg toe een oplossing van 10 g watervrij matriumecar.
bonaat (48.) in 30 ml water. Weeg, indien de waar een

" zout is, ongeveer 10 g af ot op 10 mg nauwkeurig ¢n los op

in 100 ml water. Voeg toe 1 g watervrij natriumcarbonaat
(4.3.) en zwenk om totdat alles opgelost is. Voeg toe 20,0 m!
kaliumpermanganaatoplossing (4.2.) en verwarm gedurende
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.2

8.1,

8.2,

L

4.2.
43.

4.!5:

15 minutes. Aprés refroidissement, additionner 50 ml d’aci- |

de sulfurique dilué {4.6.) et 0,5 ¢ d’lodure de potassium
(4.1.). Agiter le mélange jusqu'a dissolution de précipité de
dioxyde de manganése. Titrer 2 VPaide Q'une solution de
thiosulfate de sodium 0,1 mol/1 (44.) jusqu’au .moment ol
1a solution prend une coloration jaune pile. Ajouter alors
quelques gouites d’une solution d’amidon (4.5.) et continuer
le Litrage jusqu’y décoloration.compléte.

Expression des résultats
Formule et mode de calcul

Le pourcentage d’acide formique, de formates et d’autres

impuretés oxydables calculé en acide formique, s’obtient
par 1a formule suivante :

230

1179 b

Ton s

a = molarité du permanganate de potassium,

b = molarité du thiosulfate de sodium,

mo == masse initiale de 'échantillon, exprimée en grammes,

V = yolume, exprimé en ml, du thiosulfaie de sodium 0,1
mol/1 utilisé pour le titrage. h

Répétadilité

La différence entre les résultats de deux :déterminations

paralléles effectuées simultanément dans les mémes condi-

tions par le méme analyste sur le méme €chantillon ne doit

pas dépasser 5 mg pour 100 g d’échantillon. *

Remarques .

Un volurhe de 11,3 ml de thiosulfate de sodium 0,1 mol/l
€équivaut A 0,2 % d'acide formique dans 10 g d’6chantillen,

En Pabsence de formate, ce volume sera de 20 ml, mais
sl y a’'plus de 0,27 % (m/m) d’acide formique, 'excés de
KMnOQ, deviendra insuffisant et on obtiendra un volume
fixe de 8 ml.

Dans ce cas, répéter 1a détermination en utilisant une prise
’essai plus faible, D

Détermination «des substances non volatiles dans. Facide
propionique (E 280). ,

Objet et domaine d’application

La méthode permet de doser 165 substances non volatiles
dans Pacide propionique (E 280).

¢

Définition

" La teneur en substances non volatiles de l'aéide'pr-opioniq“e

est obtenue par la méthode décrite ci-aprés,

Principe

L’échantillon est évaporé et séché A 103° =+ 2 °C et le résidu
est déterminé par gravimétrie,

Appareillage

Capsule, en silice ou platine, suffisamment grande pour
contenir 100 g:d’échantillon. '

Etuve, chauffée électriquement, thermostatée 3 103° = 2°C.
Balance analytique.

Bain d’eau bouillante, ‘
Dessiecateur garni de gel de silice fraichement active ou
d’un déshydratant équivalent et muni d'un indicateur d’hu-
midité.

Mode opératoire

Peser, 4 0,1 g prés, environ 100 g d'acide propionique dans
une capsule (4.1.) préalablement séchée et tarée. Evaporer
sous hotte dans un bain «’eau bouillante, Lorsque fout
P'acide propionique est évaporé, déssécher & l'étuve (42.)
103 °C = 2 °C pendant 1 heure. Placer dans e dessiccateur
et laisser refroidir. Peser. Répéter P’opération jusqu'd ce

1.2,

4.1

4.2,

4.3,
4.4,
4.5,

15 minuien op het kokende waterbad (5.1.). Koel het meng.
sel af, Voeg toe 50 ml verdund ewavelzuur (46.) en 0,5 g
kaliumjodide (4.1.), Zwenk het mengsel om totdat het neer-

. geslagen mangaandioxyde weer in oplossing s gegaan. Ti-

tréer met de natriumthiosulfaatoplossing (4.4) totdat de
oplossing een bleekgele kleur heeft aangenomen. Voeg
enkele druppels_zetmeeloplossing (4,5.) toe en titreer tof
de oplossing klelirloos is geworden.

‘Weergave van de resultaten

Formule en methode van berekenen

Het gehalte aan mierezuur, formiaten on andere oxydeer-
bare verontreinigingen, berekend als mierezuur en uitge-
drukt in massaprocenten van de waar, wordt berekend met
de volgende formule :

23 b

v

100a )
( — V)
mo b

waarin 3 .
a == de molariteit van de kaliumpermanganaatoplossing,

b = de molariteit van de natriumthiosulfaatoplossing,

m, = de afgewogen hoeveelheid waar in gram,

'V = het volume van de bij de titratie verbruikte natrium.
thiosulfaatoplossing 0,1 mol/1 in milliliter,

Herhaalbaarheid

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen
tegelijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd in dezelf-
de waar onder dezelfde omstandigheden door dezelfde ana-
list mag niet meer bedragen dan 5 mg per 100 g waar,

Opmerkingen N

Een volume van 11,3 ml natriumthiosulfaatoplossing 0,1
mol/1 komt overeen met 0,2 % mierezuur in 10 g van de
‘Waar.

Bij afwezigheid van mierezuur of formiaten zal de bij de
titratie verbruikte hoeveelheid natriumthiosulfaatoplossing
20 m] bedragen. Indien in de waar meer dan 0,2 % (m/m)
mierezuur aanwezig is zal de overmaat kaliumpermanganaat
niet voldoende zijn en zal steeds 8 ml natriumthiosulfaat«
oplossing bij de titratie verbruikt worden.

Herhaal in dat geval de bepaling met een kleinere ingewo-

* gen hoeveetheid waar.

Het hepalen van niet-vluchtige stoffen
(E280)

Doel en gebied van toepassing

De in dit voeorschrift beschreven methode dient voor het
l(:gpagri van niet-vluchtige bestanddelen in propionzuur
E 280).

Definitie
Het gehalte aan niet-viuchtige bestanddelen : het gehalte

aan niet-vluchtige bestanddelen bepaald volgens de in dit
voorschrift beschreven methode.

in  propionauur

¢

Beginsel

Het monster wordt verdampt en het overblijvende residu
na drogen bij 103 + 2° C gewogen.

Apparaten

Indampschalen van kwarts of platina, voorzien van een
passend deksel en met cen zodanige inhoud dat #ij 100 g
van de te onderzoeken waar kunnen bevatten,

Elekfrisch verwarmde droogstoof, voorzien van een thermo-
staat en ingesteld op een temperatuur van 103 = 2° C,
Analytische balans.

Watexrbad, kokend.

Exsiccatoi’ voorzien van vers geactiveerde silicagel met
vochtindicator of een gelijkwaardig droogmiddel.

‘Wenkwijze.

‘Weeg tot op 0,1 g nauwkeurig in een vooraf gedroogde en
gewogen indampschaal {4.1) 100 g van de waar. Verdamp
het propienzuur op het kokende waterbad (44.) in de zuur-
kast. Plaats na het verdampen van thet propionzuur de
schaal in de droogstoof (4.2.) en droog gedurende 1 wuur
bij 108 = 2> C. Plaats de met het deksel afgesloten indamp-
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6.1,

6.2.

2

3

4.1.
4.2,

43.

44.

que deux pesées successives différent de moins de 0.5 mg.
Dans hypothése d’une augmentation de masse, on retiendra
pour le caleul le chiffre enregistré le plus famble

Expression des résultats
Formule et mode de ealeul

La teneur en substanées non volatiles exprimée en pour
cent de I'échantillon est donnée par la formule suivante ;

100 x m;
M
ol ; .
m, = masse, cn grammes, du résidu d'évaporation,

m, = masse inifiale, en gramme, de la prise d’essai.

Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations
paraliéles effectuées simultanément dans les mémes con-
ditions par le méme analyste sur le méme échantillon ne
doit pas dépasser 5 mg pour 100 g d’échantillon. *

Détermination de 1a perte de masse a la dessiceation du
nitrite de sodium (E 250).

Objet et domaine d*application’

La présente méthode permet de déterminer la perte de
masse a 1a dessiccation dans le nitrite de sodium (E.250).

Définition
La teneur en humidité du nifrite de sodium est la perte

-«de masse & la dessiccation obtenue par la méthode décrite

ci-aprés.
Principe

Détermination de la perte de masse aprés chauffage &
103 = 2 °C.

" Appareillage

Etuve chauffée éleetnquement 6t thermostatée a 103°

.= 2°C.
bapsule .en verre A fond plat, d’un diamétre de 60-80 mm,

d'une profondeur d’au- moins 25 mm, munie d'un cou-
cle.

Dessiccateur grani de gel de silice fraichement activé ou
d'un déshydratant équivalent et muni d’un indicateur d'hu.
midité.

. Balance analytique.

Mode opératoire

. Enlever le couvercle de la capsule en verre (4.2.) et

placer durant une heure la capsule et le couvercle dans
Pétuyve (4.1.) chauffée 3 103 = 2 °C, Replacer le couvercle
sur la capsule (4.2.) et la laisser refroidir jusqu’d tempé-
rature ambiante dans le dessiccateur (4.3.), Peser, & 10 mg
prés la capsule (4.2.) munie dé¢ son couvercle. Dans Ia eap-
sule munie de son couvercle, peser A 10 mg preés, environ
10 g d’échantillon. Enlever le couvercle et placer durant
une heure la capsule et le couvercle dans I'étuve (4.1.)
chauffée & 103* =+ 2 °C. Replacer l¢ couvercle sur la cap-
sule et la laisser refroidir dans le dessiccateur (4.3.)
jusqu’a température ambiante. Ensuite, pesezla 3 10 mg
prés. Répéter les trois derniéres opérations (chauffage,
refroidissement, pesée) jusqu'an moment ol 1y différence
de. masse entre deux mesures successives n’excéde pas
10 mg. Dans {'hypothése d'uné¢ augmentation de masse, on
retiendra pour le caleul le chiffre enregistré le plus faible.-

Expression des résultats
Formule et mode de ealeul .
La perte de masse a la dessiccation, en pour cent (m/m)
de P’échantillon, est donnée par la formule suivante !

‘100 X (my — m,)

(m, = mx)
ol & *

m, = masse de la capsule, exprimée en grammes,

6.2,

L

42,

4.3.

6.1.

schaal in de exsiccator (45) en koel af tot*kamertempera-
tuur. Verwijder het deksel en weeg de schaal met inhoud.
Herhaal hel drogen en wegen totdat het verschil tussen
twee opeenvolgende wegingen minder dan 0,5 mg bedraagt,
Indien de massa is toegenomern dient voor de berekening
de kleinst gevonden massa te worden gebruikt.

Weergave van de'resuliaten. -

PFormule en meéthode van berckenen

Het gehalte aan niet-viuchtige bestanddelen uitgedrukt in
massaprocenten van de waar wordt berekend met de vol.

gende formule :
100 X m,

Mo
waarin :
m; == de massa van het residu na het drogen in gram,
m, = de massa van de ingewogen waar in gram.

Herhaalbaarheid

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen tege-
lijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd in dezelfide

" waar onder dezelfde omstandigheden door dezelfde analist,

mag niet meer bedragen dan 5 mg per 100 g waar.

Het bepalen van het massaverhes bij het drogen van natri-
umnitriet (£ 250).

Doel en gebied van toepassing

De in dit voorschrift beschreven methode dient voor het
bepalen van het massaverlies bij het drogen van natrium-
‘nitriet (E 250).

Definitie

Het vochtgehalfe van natriumnitriet : het massaverlies bij

" het drogen, bepaald volgens de in dit voorschrift beschre-

ven methode,

Beginsel . N

Het massaverlies bij het drogen wordt bepaald deoor het
drogen van de waar in de droogstoof bij 103 &= 2 °C.

Apparaten

Elektrisch verwarmde droogstoof, voorzien van een thermo-
staat en ingesteld op 103 + 2 °C,

Glazen droogschalen met platte bhodem, diameter 60-

80 mm en 25 mm hoog, voorzien van een goedsluitend
deksel.

Exsiccator, voorzien van vers geactiveerde silicagel mat
vochtindicator of een gelijkwaardig droogmiddel.

Analytische balans.

Werkwiize. v
Plaats de droogschaal (4.2.) met het deksel ernaast in de
droogstof (4.1.) én verwarm gedurende 1 uur bij 103 =+
2 °C, Plaats de met het deksel afgesloten schaal in de
exsiccator (4.3.), koel af tot kamertemperatuur en weeg.
Weeg tot op 10 mg nauwkeurig-ongeveer 10 g van de
waar in de schaal. Verdeel de afgewogen hoeveelheid
gelijkmatig over de bodem van de schaal. Plaats de schaal
met het deksel ernaast in de droogstoof (4.1.) en verwarm
gedurende 1 uwur bij 103 == 2 °C. Plaats de schaal met het
deksel erop in de exsiccator (4.3.) en koel af tot kamer-
temperatuur, Weeg tot op 10 mg nauwkeurig. Herhaal het
verwarmen, afkoelen en wegen totdat het verschil tussen
twee opeenvolgende wegingen niet meer dan 10 mg be-
draagt. Indien de massa is toegenomen dient voor de bere-
kening de kleinst gevonden massa te worden gebruikt.

Weergave van de resultaten
Formule en methode van berekenen

Bereken het massaverlies bij het drogen, uxtged:ukt in
massaprocenten van de waar met de formule :
100 X (m, — m,)

. (m; — my)
waarin : _
m, == de massa van de schaal 4 deksel in gram,
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62,

1.

i

4.2.
4.3,
.44

5.

5.1

8.
6.1

m, masse, exprimée en grammes, de la capsule et de
Péchantillon avant séchage,
m, == masse, exprimée en grammes, de la capsule et de
Péchantillon aprés séchage.

Répétabilité

La différence entre les résultats de deux déterminations
peralidles effectuées simultanément dans les mémes con-
ditions par le méme analyste sur le méme échantillon ne
doit pas dépasser 100 mg pour 100 g d’échantillen.

Test limite de détermination de Pacide salicyligue dans
P'ester ¥thylique p-hydroxybenzoique (E 214), dans le
dérivé sodique de Pester éthylique de P’acide phydroxy-
benzoique (E 215), dans Yester n-propylique de 1’acide
p-hydroxybenzoique (E 216), dans le dérivé sodique de
- Pegter n-propylique de Yacide p-hydroxybenzoique (B 217),
dans le p-hydroxybenzoate de méthyle (B 218) et dans le
dérivé sodique de I'ester méthylique de I'acide p-hydroxy-
benzoique (E 219), N

Objet et méthode d’application’

La méthode permet de déterminer Iacide salicylique dans
le p-hydroxybenzoate d’éthyle (E 214), dans le p-hydroxy-
benzoate de propylen (E 216), du p-hydroxybenzoate de
méthyle (E 218) et de leurs dérivés sodiques (X 215,
E 217 et E 219). R

- Définition . .
Le test limite pour l'acide salicylique est déterminé par la
méthode décrite ci-aprds.

Principé
Une solution contenant de l'acide salicylique prend, en

. brésence du sulfate double d'ammonium et de fer (III),

une coloration violette dont 'intensité est comparée & celle
obtenue pour une solution de référence. .

Réactifs

Solution & 0,2 % (m/v) de sulfate double d’ammonium et
de fer (III) v (0,2 g de sulfate double d’ammonium et de
fer (III) A 12 molécules d'eau de eristallisation sont dissous
dans 50 ml d’eau. Aprés addition de 10 ml d’acide nitrigue
dilué & 10 % (v/v), la solution est portée & 100 ml par
addition d’eau).

Ethanol 2 95 % v/v). v

Solution d’acide salicylique contenant 0,1 g/L

Acide sulfurique 1 mol/l1.

Appareillage .
Tube de Nessler d'une eapacité totale' d'environ 60 ml
gradué a 50 ml.

" Mode opératoire

Echantillons de p-hydroxybenzoate d'éthyle, de p-hydroxy-
i);nlzoate de propyléne-n et de phydroxybenzoate de mé-
yle.

.8.1.1, Dissoudre 0,1 g d'échantillon A analyser, pesé a1 mg prés,

dans 10 ml d’éthanol A 95 % (v/v) (4.2.). Transtérer la
solution ainsi obtenue dans un tube de Nessler gradué
(5.1.) et compléter jusqu’a 50 ml avec de 'eau. Agiter
le mélange et y ajouter 1 ml de la solution de sulfate
double d’ammonium et.de fer (III) (4.1L). Agiter 3 nou-
veau ef laisser reposer une minute.

6.1.2. De la méme manilre, préparer une solution de référence,

en utilisant 1 ml de la solution d’acide salicyligue (4.3.),
en lieu et place de P'échantillon.

6.1.3. Comparer la coloration de 'éprouvette contenant Véchan-

6.2,

tillon & analyser a celle de la solution de référence.

"Echantilfon des dérivés sodigues du p-hydroxybenzoate de
méthyle, d’éihyle et de m-propyle. .

6.2.1. Répéter M muanipulation reprise sous 6.1.1. en acldifiant,

avant la dilution & 50 ml, avec de Vacide sulfurique 1 mol/1
(4.4,) jusqu’au pH de 5.

6.2.2. Répéter la manfipulation 61.2,
6.2.3. Répéler da manipulation 6,1.3,

7

Expression des résultats.

6.2

4.2,

44,
5.
5.1,

6.1.2,

6.13.
6.2.

6.2.1.

6.2.2.
6.23.

m, = de massa van de schaal + ingewogen waar -+ dek-
sel in gram, :

m, = de massa van de schaal - droogrest 4 deksel in
gram, .
Herhaalbaarheid .

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen
tegelijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd in de-
zelfde waar onder dezelfde omstindigheden door dezelfde
analist, mag niet meer bedragen dan 100 mg per 100 g
waar.

Limietproef voor salicylzuur in de ethylester van p-hydro-
xyhenzogzuur (E 214), in de ethylester van p-hydroxyben.
zoézuur-natriumverbinding (E 215), in de p-hydroxybenzog-
zuur-n-propylester-natriumverbinding (E 217), in de me-
thylester van de p- hydroxybenzoézuur (E 218) en in het
natrium derivaat van de methylester van p-hydroxybenzoé-
zuur (E 219).

Doel en gebied van toepassing

De in dit voorschrift beschrevenn methode dient voor het
bepalen van salicylzuur in de ethylester van p-hydroxy.
benzoézuur (E 214), de n.propylester van p-hydroxyben-
zodzuur (E 216), de methylester van p-hydroxybenzoézuur
(E 218) en in hun natriumzouten (E 215, E 217, E 219).
Definitie ,

Het gehalte aan salicylzuur : het gehalte aan salicylzuur
bepaald volgens de in dit voorschrift beschreven methode,

Beginsel

Salicylzuur vormt met ammoniumijzer (II1) sulfaat een
violette kleur. De kleurintensiteit wordt vergeleken met de
kleur gevormd door een standaardoplossing,

Reagentia

Ammeoniumijzer (III) sulfaatoplossing 0,2 % (m/m) : los
0,2 g ammoniumijzer (IH) sulfaatdodecahydraat op in
50 ml water : voeg toe 10 ml salpeterzuur 10 % (v/v)
en verdun tot 100 m! inet water., -

Ethanol 95 % (v/v). -
Salicylzuuroplossing 0,1 g/1.
Zwavelzuur 1 mol/l.

~ Apparaten

Bij 50 ml gegradueerde Nessler buizen met een totasl-
vclume van ongeveer 60 ml.
Werkwijze

Ethylester, n-propylester en methylestei' van p-hydroxy-
benzoézuur, .

. Weeg tot op 1 mg nauwkeurlg 0,1 g van de waar af en

los op in 10 ml ethanol 95 % (v/v) (4.2.). Breng de
verkregen oplossing met water kwantitatief over in de
Nesslerbuis en vul aan tot 50 ml. Roer-en voeg onder het
roeren 1 mli ammoniumijzer (III) sulfaatoplossing (4.1.)
toe. Laat gedurende 1 minuut staan.

Bereid op gelijke wijze een vergelijkingsoplossing, waarbij
de 0,1 g monster vervangen wordt door 1 ml van de salicyl
Ziiroplossing 43). ‘
Vergelijk de kleur van de monsteroptossing met de kleur
van de vergelijlingsoplossing,

Natriumzouten van de ethyl,, npropyl- en methylesters van
p-hydroxybenzoézuur: -

Herhaal de bewerkimg heschreven in 6.1.1. mist dien ver-
stanide dat voor het verdinnen tot 50 ml de pH-waarde van
de oplossing op 5 wordt lingesteld inet zwavelzuur (4.4.).
Als 6.1.2,

Als 6.1.3,

Weergave van de resultaten.



2

MONITEUR. BELGE — 9.9/1983 — BELGISCH STAATSBLAD

11353

7.1

7.2,

7.3.

4.

4.1
4.2

8.1.
6.

7

71 .

7.2.

F.

Interprétation du dest limite, :

Si la coloration vidlette ide 'éprouvette comtenant U'échan-
tillon & analyser est plus frifense que cellk de la solution de
référence, le test est positif et P'échantillon contient plus de
0,1 % d’acide salicyligue.

Sensibilité,

La limite de détection du test est 30 mg d'acide salicylique
pour 100 g d’échaniilton,

Observation.

Les résultaits de deux déterminations pamliéles effectuées
simuktanément 'dans fies ménves conditions par fe méme ana-
lyste sur Je méme échantillon doivent 8tre identiques,

Détermination 'de Pacide acétique libre dans le diacétate de

godium (E 262).

Objet et domaine dapplication,

Ta présenfe méthode permet de contrdler Ta présence d’acide
acétigue dans Te lddacéﬁa?be e Sodium CE 262).

Définition. ' :

La teneur en wadide acétique est obtenue par la méthode
décritie ci-aprés.

Principe. .

Neutralisation de Iacide acétique pari’hydroxyde de sodium
‘en présence de phénolphtaléine,

Réactifs. )

Solution 1 % (m/v) de phénolphtaiéine dans 1’éthanol.
Hydroxyde e sodium 1 molAl,

Appareillage.

Balance analytique.

Mode opératoire, .

Peser, & 1 mg prés, environ 3 g d’échantilion & analyser et
fe issouwdre wdans 50 m! d'eau. Ajouter deux ou trois gouttes
ide Ta solution de phénolphtaléine (4.1.)- et titrer avee I'hy-
droxyde de sodium t mol/L (4.2) jusqu’au moment ol la
collorabion rouge due au~wirage de fa phénolphtaiéine per-
siste cing secondes,

Expression des résulfats,

Forpiule et méthode de calcul.

La teneur len acide acétique, ‘exprimée eh pour cent (m/m)
ide 'échantillon, est donnée par la formule suivante:
6005 X V x ¢

mo
olt ;

- V = volume, exprimé en ml, de fa solution dhydroxyde

de sodinm (4.2.) utilisée pour le titrage,
¢ == molarité de da solution d’hydroxyde de sodium,

Répétabilité.

JLa différence entre les résultats de deux Qéterminations
pggaﬁ!éles effectuées simultanément dans les mémes con-
ditions par e méme fanalyste sur te méme échantillon ne
doit pas dépasser 500 mg pour 100.g déchantillon. .
Remarque. ‘ .
20,0 ml d’hydroxyde de sodium 1 mol/l sont nécessalres pour
titrer 3,0 g d’échantillon lorsque ce dernier ¢ontient 40 %
d’acide acétique.

Détermination de 'acétate de sodium dans le diacétate de
wodium (E 262).
Objet et «donvaine d'application. :
La présente méthode détermine Tacétate de sodium et 1'eau,
exprimée en acétate, dans le diacétate de sodium (E/262).

Définition.

On entend par teneur en ucétate de sodium, a feneur en
acétate de sodium et en eau, exprimée en acétate de sodium,
wbtenue par la méthode déerite ol-aprés,

m, = masse initiale, lexprimée en grammes, de Iéchantil |

(AN

7.2.

7.3.

41,
4.2,

5.1,

7.
7.1

7.2

F.

f

Interpretatie van de limietproef. .

Whnneer de rood-violetfe kbeur van de monsteroplossing
lintemsiever fs idan de kleur van ide vergelijkingsoplossing,
is de proef positief en bevat het mionkster meer dan 0,1 %
salicylzuur,

Detectiegrens.

De detectiegrens van deze
zuur per 100 g waar,
Opmerking, :
De resultatefi van twee bepalingen tegelijKertijd of met
Korte tussentijd uitgevoerd in idezelfde waar onder dezelfide
omstandigheden door dezelfde analist moeten gedijk zijn.

Wepaling Higt bij 30 mg salicyl-

Het; bepalen van viij azijnzuur in nateiumdiacetaat (E 262).

Doel en gehied van toepassing.

* {Da in idit voorschrift Beschreven mebthode dient voor het

bepalen van vrij azijnzuur in patriumdiacetaat (E 262).
Defimitie. : ) .
Het azijnzuurgehalte : het azijnzuurgehalte bepaald volgens
ide dn Wit voorschrift ‘beschreven methode.

Beginsel. .

Titratie van het azijnzuur met natriwmhydroxydeoplossing
op fenolftaleine "ais inidicator,

Reagenitia.

Fenolftaleine oplossing 1 % (m/v) in ethanol.
Natriumhydroxydeoplossing 1 mol/l.

Appaiwaten.

Analytisohle balans.

Werkwijze, .

Weeg tol op 1 mg nauwkeurig 3 g van de waar af en los
\deze op in 50 m! water. Voeg 2 & 3 druppels fenolftaleine- .
oplossing (4.1.) toe en titreer et de natrinmhydroxyde-

joplossing (4.2.) %otdat de oplossing een rose kleur heeft,
mangenomen die ten nlﬁelste 5 seconiden blijit ‘bestaan.

Weergave van de vesuitaten.

Formule en methode van berekenen.

Bereken het gehalte wan azijnzuur uitgedrukt in massa-
procenten van de waar met de volgeride formule :

6005 x V X ¢ -

Mo
waarin : .
iV = de bij de titratie verbruikte hoevwelheid natrium.
hydroxydeoplossing (4.2.) in mi, )
¢ = de molariteit van de natriumhydroxydeoplossing,
m, = de ingewogen hoeveethedd waar in gram,

.

Herhaatbaarheid.

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen
tegelijkertijid of met kKonte tussentijd witgevoerd onder
dezelfde omstanidigheden in dezelfde waar door dezelfde
analist mag niet meer bedragen dan 500 mg per 100 g waar,

Opmerkingen.

Voor de titratie vam 3,0 g van de wear wijn, indien db
waar 40 % azijnzuur bevat, 20,0 m! matrivmhydroxyde.
oplossing 1 mol/l nodig,

~ Het bepalen van natriumacetaat in natriumdiacetaat (E 262),
Doel en gebied van toepassing. . ’

De dn it woorschrift beschreven methode dient voor het
bepalen van natriumacetaat en - water, uitgedrukt als

matriwmacetsat, in natrivmdiadetaat (B 262).

Definilite,

Jet gehalte wan watriumacetaat : het gehalte aan natrium-

racebat en water, witgednkt als natriumcetaat, bepaald vole
1gens de fin dit voorschnift beschreven methode.
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4.3.

4
4.5.

7.1

7.2

Principe.
Dissolution préalable de I'échantillon dans de I'acide acéti-

"que glacial et titrage avec une solution de réfévence Wacide

perchlorigue en présence du ‘viclet cristallisé comme indica:
teur.
Réactifs.

Acide acétique glacial (p,, = 1,049 g/mi) pour titration en |

milieu non agueux.
Violet cristaliisé C.I. n® 425655, solution & 0,2 % (m/v) dans
lacide acétique glacial,
Phtalate de potassium acide C»H;K&
Anhydride seétique (OH.C0),0.
Acide perdhlomqne 0,1 mol/l dans Vacide aceblque gﬂac«a].
Préparer et etalonn!e.r celui-ci comme suit:
Peser Pg d’une solution d’acide perchiorique dans un ballon
jaugé de 1000 ml muni d’un bouchon rodé en verre. Les Pg
sont calculés par fla formule : .
1004,6
P =

m .

ou

= la concentration de I"xcide perchlorique en pour cent
(m/m) déterminée par titration (7072 % (m/m) est la
concentration 1a plus adéquate).
Ajouter environ 100 mi d’acide glacial et ensuite Qg par
petites quantités successives d’anhydride acétique. Agiter et
refroidir Te mélange  sans &nterruption au cours des addi-
tions.

(567 X P) — 5695

a

ol
P=I quaninte en grammes d'acide perchlorique,
a = lIa concentration ken pour cenf. (m/m) de Tanhydride
weétique,”
Boucher le ballon et laisser reposer pendant 24 heures i
Pabri de la fumidre, Ajouter ensuite suffisamment d’acide
acétique glacial pour obtenir 1000 mil de solution.
La solution ainsi préparée est pratiquement anhydre,

Etalonner comme suit la solution avec du phtalate de |

potassium @oide. Peser 3 0,1 mg prés, environ 0,2 g de
iphitalate de potassium acide, préalablement séehé a 110 °C
jpendant 2 heures et les dissoudre dans 25 ml d’acide acéti-
awe glacial dans un ballon conique en chauffant doucement.
Refrogdir. Ajouter deux goubtes ide Ia solution & 0,2 pour
cent (m/v) We wiolet cristallisé (4.2.) A lacide acétique
glacial %t titrer avee da solution d'acide perchlorique jusqu’au
wvirage de Pindicateur en vert pile. Effectuer une titration
2 ‘blanc avec le méme volume de solvant et déduire ta valeur

4 Blane de la valeur trouvée dans fa déterminatbion. Chaque
20 42 mg de phtalate de potassium iacide est Equlva!anit &
1ml acide perchlorique 0,1 molA.

Apporeillage.

Balance analytique.

Moide opératoire. )

Peser 3 0,5 mg prés, environ 0,2 g de Péchantillon et Jes
Wissoudre dans 50 ml d’acide acétique glacial (4.2.). Ajouter
quelgues gouttes de Tindicateur violet eristallisé (4.2.) et
titrer A Paide d’une solution @’acide perchiorique 0,1 mol/
(4.5.) jusqu'au point ide virage de Vindicateur marqué par
Tapparition d'nne coloration vert pale,

Expression des résultats,

Formule et mode de calcul.

La teneur ‘en acétate 'de sodium telle que définie & la sec-
tion (2) (définition), exprimée en pour cent (m/m) de

{’échantilton est donnée par la formule suivante:

8023 X VX

m,
ol ¢
Y = volume, exprimé en ml, de Vacide perchlonque (4.5.)
utilisé pour le titrage,
¢ = molarité ide lacide perchlorique (4.5.);
m, == masse initiate, exprimée en grammes, de P'échantil-
lJon. ’ :
Répétabifité.
La différence entre les résuitats de deux ‘detonmmait'lons
paralléles effectubes simultanément dans los mémes condi-
tions par e méme analyste sur fe méme échantifon ne doit
pas dépasser 1,5 g pour 100 g d’échantillon.

3.

4.1,

4.2,
43.

44

4.5,

7.2,

Beginsel.

lne waar wordt opgelost in azijnzuur 100 % en vervolgens
getitreerd miet een standward perchloorzuureplossing in aan-
wezigheid van kristelviolet als indicatior.

Reagentia,

Azijnzuur 100 % (p,, = 1,049 g/ml) voor titraties in niet-
waterig milieu,

Kristalvioletindicatoroplossing : een 0,2 % (m/v) oplossing
ivan kristalviolet (C.I nr. 42555) in azijnzuur 100 %.
Kalivmwaterstofftalaat, CHXKO..

Azijnzuuranhydride, (OH:CO),0.

Perchloorzuuroplossing 0,1 mol/), lin azijnzuur 100 %. Bereid
en standaandiseer deze oplossing op de volgende wijze :
Weeg in een maatkolf van 1000 im), voorzien wan een inge-
slepen glagen etop, Pg perchlcorzuur af. Bereken de hoe-
veelheid P met behulp van de volgende formule :

P =

. m
waerin :
m- = de concentratie van het perchloorzuur in massapro-
wenten (m/m), bepaald door titratie (7072 % (m/m) is de
meest gesohikte concentratie).

Voeg ongeveer 100 m! azijnguur 100 % toe en vervolgens
onder zwenken en afkoelen ewen hoeveelheid Q azijnzuur-
anhydride in kieine porttes. De hoeveelhieid Q wordt bere-
Kend met id¢ volgende formule ¢

(567 X P) — 5695
Q=

a
waarin
P = de afgewogen hoeveelheid premhloon.uur in gram,
a =—de ¢oncentratie in massaprocenten van het azijnzuur-
anhydride.
Shrit de maatkolf af en laat 24 nur in het donker staan.
Vul daarna aan met azijnzuur 100 % fot 1000 ml. De op
deze manier bereide oplossing ds praktisch watevvrij.
Stel de oplossing Yegen kafl&nmwmtersbofﬂ,allaast op de wol-
gertde wijze :
Weleg tot op 0,1 mg nauwkeurig ongeveer 0,2 g, vooraf gedu-
rende 2 uur op 100 “C gedroogd, Kaliumwaterstofftalaat af
in een conische kolf. Voeg foe 25,0 ml azijnzuur 10 % en
flos op onder zacht verwarmen. Koel af tot kamerbempera.
tuur, voeg toe 2 druppels 0,2 % kristalvioletoplossing (4.2.)
‘en titreer met de perchloorzuuroplossing totdat de keur van
«te indicator omslaat naar awakigroen. Voer een blancotitratie
uit met decelfde hroeveetheid oplosmididel en verminder de
waarde gevonden bij de bepaling met de waarde van de
blanco. 20,42 mg kaliumwaterstofftalaat zijn equivalent met
1 ml perchloorzuuroplossing 0,1 mol/l.

‘Apparaten.
Analytische balans.

Werkwijze,
Wieeg tot. op 0,5 mg nauwk:eung ongeveer 0,2 g van de waar
af en los op in 50 ml azl]nzuur 100 % (4.1.). Voeg enkele
druppels kristalvioletindicatoroplossing (4.2.) foe en,bitreer
tot kfeuromsiag naar zwek groen met rpe-x‘chloorz,ruur'o«pilos-
sing (4.5.).

Weergave van de resultaten.

Formute on methode van berekenen.

Bereken het gehalts aan natriumacetaat, zoals beschreven
“onider 2, uitgedrukt in massaprocenten van de waar, met de

foromlie .
8,023 X V x¢

md .

waantin :
V = de bij de titratie verbruikte haeveelheid p'erehloor-

auuroplossing (4.5.) in millibiter,
¢ = de molariteit van de perchloorzuuroplossing (4.5.),
m, = de afgewogen hoevoelheid waar in_gram,
Herhaalbaarheid.
Het. verschil tussen e resultaten van dwee bepalingen tege-
fjkertijd of met korte tussentijd witgevoerd onder dezelide
omstandigheden. in dé zelfde waar door dezelfile analist mag
miet meer bedragen dan 1,5 g per 100 g waar..
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Oxydation de J'iodure de potassium par les peroxydes des
lécithines et titrage de l'iode libéré a laide du thiosulfate
de sodium. - :

MONITEUR BELGE — 99:1983 -—— BELGISCH STAATSBLAD #

8.  Observations. 8.  Opmerkingen, :
Les réactifs ubilisés pour cette méthode sont toxiques et Daar de bij deze betpashng gebruikte reagentia of toxisch
explogifs, il y a donk lieu ide s manipuler aviec précaution. of explosief 2ijn, is voorzichtig manipulleren een vereiste,

G. Test dimite de détermination des aldéhydes ddans Tacide | G. De limietproef voor het bepalen van aldehyden in sorbine-
sorbique (E 100), dans les sorbates e sedium, de potassium zuur (E 200) en de matrium- kalium- en calgiumsorbaten
el de caleium (B 201, E 202, B 203) et dans Pacide propio- (B 201, E 202, E 203) en in propionzunr (B 280).
nigue (E 280). o

1, Objet et domaine d'application. L Doel en gebi:zsd van toepassing.

La présente méthode permet de déterminer les aldéhydes, De iin dit voorschrift beschreven methode dient voor het

exprimés en formaldéhyde, ‘dans : bepalen van aldehyden, uitgedrukt als formaldehyide, m :

— Vdcide sorbique (E 200), — sotbinezuur (E 200),

— fles sorbates de sodium, de potassium et de calcium ~- natrium-, kalium- en caleiumsorbaten (E 201, ‘E 202,
(E 201, E 202, E 263), E 203),

-— lagide prepionique (E 280). — propicnzuur (E 280).

2, Définition. , 2. Definitie, .

) Test limite de concentration, la corcentration en aldéhydes, Het gehalte aan alidehyide : het gehalte @wan aldehyden, uit
exprimée en formnaldéhyde, obtenue par la méthode décrite gedrukt als formaldehyde, bepaald volgens de in dl.'l: voor-
ciaprés, sohnift besdhrieven methode.

3, Principe. 3. Beginsel,

Réactions des aldéhydes (le 1a solutiont & analyser avec le De aldehyden in de monsteroplossing en de formaldehyide in
réaciif de Schiff et comparaison de Uintensité de la couleur de vergelijkingsoplossing Yeageren met Schiff's reagens
mouige ‘d'une solution e fonmalkie.hyd:e ide référence conte- onder vorming van woodgekleurde complexen, waarvan de
mnant le réactif de Schiff, ﬂdleuriﬂttansiﬁeit vergeleken worldt,

4. Réactifs, , 4, Redgentia,

4.1.  Solution de référence contenant du formaldéhyde & raison | 4.1. Forma-bdh)ﬂdev’ergellu"kmcmﬂlosmmg 0,01 'mg/mi. Bereid deze
de 0,01 mg/ml préparée par dilubion d'une solution concen- oplossing door verdunmen van geccmc'enttreerde formatde-
trée de formajdéhyde (400 mg/ml), thydeoplossing (400 -mg/ml).

42. Réactif de Schiff, . 42. Schiff’s reagens,

5. Mode opératotire. 5. Werkwijze.

5.1. Peser & 1 mg prés 1 g dle I"échantillon. Ajouter 100 ml d’eau, | 5.1. Weeg tot op 1 mg magwkeurig 1 ¢ van dewaar af in een
Agiter, Filirer si nécessaire la solution et ajouter 3 1 ml du conische kolf. Voeg 100 m! water toe en sehud. Hiltreer,
filtrat ou de fa solution 1 mi de réactif Schiff (4.2.). Par indien nodig, en voeg aan 1 ml van 'de oplossing of het fil
ailleurs, ajouter 4 1 mil de Ia solubion de référence comte- traat 1 ml Schiff’s reagens (4.2.) toe. Voeg tegelijkertijd-
mant du formaldéhyde (4.1.) 1 mil du réactif de Schiff (4.2.). wan 1 ml formaldehydevergstijkingsoplossing (4.1.) -1ml

5.2, Comparer la coloration de la solution de Péchantillon 2 Schiff’s reagens (4.2.) toe.
ianalyser contenue dans le tube A dellb de 1a solution de | 52. Vergelijk na 30 minuten de kleur van de monsteroplossing
référexxce - met de kleur van de vengelijkingsoplossing,

6. Expressmn des résultats 8. Weergave van de resultaten ’ -~

.6.1. Interprétation du test limite 6.1, Interpretatie van de limietproef
Si la coloration rouge. du tube contenant la solution 3 Indien de rode kleur van de monsteroplossing intensiever is
analyser est plus . intense que celle du tube contenant la dan de kleur van de vergelijkingsoplossing, is de limiet
" solution de référence, le test est positif et Péchantilion proef positief en bevat het monster meer dan 0,1 %. alde-
contient plus de 0,1 % d’aldéhydes, exprimés en formaldé- hyde uitgedrukt als formaldehyde, .
hyde,

6.2. Sensibilité 6.2. Detectiegrens
La limite de détection du test est de 30 mg de formaldé- De detectiegrens van deze bepaling ligt bij 30 mg formal-
hyde par 100 g d’échantillon. dehyde per 100 g. waar.

"6.3. Observations 63. Opmerkingen
Les résultats de deux déterminations paralléles -effectudes De resultaten van fwee bepalingen tegelijkertijd of met
simultanément dans les mémes conditions par le méme korte tussentijd uiigevoerd onder dezelfde omstandigheden
analyste sur le méme échantillon doit donner le méme in dezelfde waar door dezelfde analist moeten gelijk zijn.
résultat du test limite. - ’
CHAPITRE 3. — Antioxydants HOOFDSTUK 3. — Antioxidantia

A ?ét;;gl)inaﬁon de lindice de peroxydes des lécithines | A.  Het bepalen van het peroxydegetal van lecithinen (E 322)

L Objet et domaine d’application 1. Doel en gebied van toepassing
La présente méthode permet la détermination de Pindice De in dit voorschrift beschreven methode dient voor het
de peroxydes des lécithines (E 322). bepalen van het peroxydegetal van lecithine (E 322)

2, Définition 2 Definitie
_L'mdlce de- peroxydes des lécithines est obtenu par appli- Het peroxydegetal : het resultaat verkregen met de in dit
cation de la méthode ci-aprés. voorschrift beschreven bepaling.

3 Principe 3. Beginsel ’

Kaliumjodide wordt onder bepaalde reactieomstandigheden
geoxydeerd door de in lecithine aanwesige peroxyden onder
vorming van vrij jodium. Het gevormde jodium wordt
bepaald door titratie ,met natriumthiosulfaatoplossing.
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8.2,

6.3.

(A
7.1

72.

82,

Réactifs

Acide acétique glacial.

Chloroforme.

Todure de potassium.

Thiosulfate de sodium 0,1 mol/1 ou 0,01 mol/1.
Solution d‘amidon (A environ 1 pour cent m/v).

Appareillage

Balance analytique. .
Appareil (voir figure) constitué par :
Batlon & fond rond d'une capacilé de 100 ml.

. Réfrvigérant 4 reflux. .
. Tube en verre ayant 250 mm de longueur et 22 mm de

diamétre intérieur, équipé de joints en verre rodé.

. Microbécher dont les dimensions externes sont : 3550 mm

de hauteur et 20 mm de diamétre (voir figure).

Mode opératoire ) )
Placer dams le ballon de 100 ml (5.2.1.) 10 ml d’acide
acétique glacial (4.1.) et 10 ml de chloroforme (4.2.).
Fixer le tube en verre (5.2.3.) et le réfrigérant A reflux
(5.2.2.). Faire bouillir doucement le mélange durant 2 minu-
tes pour expulser toul l'air dissous. Dissonrdre 1 g d’icdure
de potassium (4.3) dans 1,83 ml d’eau et ajouter cetle
solution dans le ballon (5.2.1.) en prenant soin de main-
tenir Pébullition. Si & ce moment apparait dans le balion
une coloration jaune, I'analyse n'est pas valable et doit
étre recommencée avec des réactifs fraichement préparés.
Aprés un nouvean temps d’ébullition de deux minutes,
ajouter aun contenu du ballon-(5.2.1.) 1 g de T"échantillon 2
analyser, pesé & 1 mg prés, en prenant le soin & nouveau de
ne pas interrompre 1'dbullition. Pour ce faire, I'échantillon
doit étre placé dans un microbécher (5.2.4.) que Pon intro-
duit dans le ballon par le tube en verre (5.2.3.), grice A
une tige dont 'extrémité inférieure s’adapte au dit bécher
(voir figure). Le réfrigérant (5.2.2.) peut étre déconnecté
durant cette rapide opération. Maintenir 1'ébullition durant
encore 3-4 minutes. Ensuite arrété le chauffage, déconnec-
ter immédiatement le réfrigérant (5.2.2.) et ajouter rapide.
ment 50 m! d’ean par le tube en verre (5.2.3.). Oter le
tube en verre (5.2.3.) et refroidir le ballon (5.2.1.) sous
T'eau courante jusqu’a température ambiante. Titrer A 'aide
de- thiosulfate de sodium (0,1 mol/1 ou 0,01 mol/1) (4.4.)
jusqu’au moment olt Ja couche aqueuse devient incolore.
Ajouter, juste avant la fin du titrage, 1 ml de la solution
damidon (4.5.) et titrer jusqu’d disparition de Ia coloration
bleue. Bien agiter le ballon (52.1) durant le titrage afin
d’extraire complétement I'iode de la couche non aqueuse.
Procéder & un titrage 3 blane suivant 6.1. et 6.2,

Expression des résultats
Formule et mode de caleul

“L’indice de peroxydes de I'échantillon exprimé en milliéqui- ‘

valents/kg est donné par :
1000 X a X (Vi — V)

me
oft ; .
V. = volume en m! de la solution de thiosulfate utilisé
pour le titrage de P'échantillon suivant (6.2.),
V; = volume en ml de la solution de thiosulfate utilisé
pour P’essai & blanc suivant (6.3.),
a = concentration de la solution de thiosulfate de sodium
en mol/1,
m, = masse initiale, exprimé en grammes, de I’échantillon.
Répétabilité
La différence entre les résultats de deux déterminations
effectuées simultanément dans les mémes conditions par
le méme analyste sur le méme échantillon ne doit pas
dépasser 0,5 exprimé en milli-6quivalent par kilogramme
d'échantilion,

Observations

Le choix de la concentration du thiosulfate de sodium
utilisé dépend du résultat escompté. Si moins de 05 m] de
thiosultate de sodium 0,1 mol/1 sont utilisés, refaire la
détermination en utilisant du thiosulfate 0,01 mol/1.

L’analyse doit se faire & abri d’'une lumidre trop intense.

5.2.1,
522
5.23.

5.2.4.

6.2.

63.

7.2,

8.
8.1,

8.2,

Reagentia
Azijnzuur 100 %.

. . Chloroform.

Kaliumjodide. .
Natriumthiosulfaatoplossing 0,1 mol/1 of 0,01 mol/1.
Zetmeeloplossing, ongeveer 1 % (m/v),

Apparaten . .

Analytische balans. ’
Het apparaat afgebeeld in de figuur bestaande uit
Rondbodemkolf van 100 ml,

‘Terugvloeikoeler,

Glazen buis, lengte 250 mm en een inwendige diameter van
22 mum, voorzien van slijpstukken.

Bekerglaasje, uitwendige diameter 20 mm en 3550 mm
hoog (zie figuur).

~

Werkwijze

Breng 10 ml azijnzuur (4.1.) en 10 ml chloroform (4.2.) in
de kolf (5.2.1.). Plaats de glasbuis (5.2.3.) en de terugvloei-
kosler (5.2.2.)op de kolf en kook zacht gedurende 2 minu-
ten om de lucht te verdrijven. Los 1 g kaliumjodide (4.3.)
op in 1,3 ml water en voeg deze oplossing toe aan de in-
houd van de kolf (5.2.1.) er zorg voor dragend dat de vioei-
stof aan de kook blijft. Ontstaat er tijdens deze bewerking
een gele kleur, dan dient de bepaling afgebroken -en her-
haald te worden met vers bereide reagentia.

Weeg tot 1 mg nauwkeurig ongeveer 1 g van de waar af en
voeg deze hoeveelheid na nogmaals 2 minuten koken aan
de inhoud van de kolf (5.2.1.) toe, er zorg voor dragend
dat de vloeistof aan de kook blijft, Het monster wordt
afgewogen in het bekerglaasje (5.2:4.) en aan de inhoud
van de kolf toegevoegd door het bekerglaasje met een daar-
toe geschikte glasstaaf via de buis (5.2.3.) in de kolf te
brengen. (Zie figuur). De terugvloeikoeler (5.2.2.) kan
hiertoe korte tijd verwijderd worden.

Kook gedurende 3 2 4 minuten. Beéindig het verhitten en
verwijder onmiddellijk de terugvioeikoeler (5.2.2.). Voeg
snel 50 ml water via de glazen buis (5.2.3.) toe, verwijder
de glazen buis en koel de kolf (5.2.1.) met inhoud tot
kamertemperatuur onder stromend water. Titreer de inhoud
van de kolf met de natriumthiosulfaatoplossing- 0,1 of
0,01 mol/l (4.4.) totdat de waterige laag bleekgeel gekleurd
is. Voeg 1 ml zetmeecloplossing (4.5.) toe en titreer toldat
de kleur van blauw naar kleurloos omslaat. Schud gedu-
rende de titratie de kolf krachtig ten einde een volledige
extractie van de jodium uit de niet-waterige laag te bewerk-
stelligen. .

Voer een blancobepaling uit door 6.1. en 6.2. te herhalen
zonder toevoeging van het monster.

Weergave van de resultaten

Formule en methode van berekenen
Bereken het peroxydegetal van de waar, uitgedrukt in
milli-equivalent per kg met de formule ;

1000 X a X (V) — V,)

mll
waarin :
Vi, = de bij de titratie van het monster verbruikte hoe-
veelheid natriumthiosulfaatoplossing in milliliter (6.2.),
V, = de bij de titratie van de blanco verbruikte hoeveel-
heid natriumthiosulfaatoplossing in milliliter (6:3.),
a = de concentratie van de, natriumthiosulfaatoplossing in
mol/liter, .
my = de afgewogen hoeveelheid waar in gram,
Herhaalbaarheid .
Hpt verschil tussen de resultaten van twee bepalingen tege-
lijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd onder dezelfde
omstandigheden in dezelfde waar door dezelfde analist
mag niet meer bedragen dan 0,5 uitgedrukt als peroxyde.
getal in milli-equivalent per kg waar.

Opmerkingen

De te kiezen concentratie van de natriumthiosulfaatoplos-
sing hangt af van de te titreren hoeveelheld jodium, Indien
minder dan 0,5 ml natriumthiosulfaatoplossing 0,1 mol/1
wordt verbruikt, dient de bepaling herhaald te worden met
natriumthiosulfaatoplossing 0,01 mol/1.

]Yo;ztr de bepaling uit onder uitsluiting van -zoveel mogelijk
icht,
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Figuur
Apparaat voor het bepalen van
het peroxydegetal van lecithinen

Figure
Appareil pour la détermination
de l'indice ge peroxyde dans
les lécithines

x

: g
é:.)) '5.2‘2. Réfrigérant & ceflux
% 5.2.2, Terugvlocikoeler

Tube en verre; - 5.2.4,  Microbécher:

~ longueur; 250 mm, ,

= diamétre exterae; 20 mm,

— diaméire injeme: 22 mm, ~~ hauteur: 35-50 mm,

%23 Glazen buis
s lengte: 250 mm

524. Bekerglaasie
— nitwendige diameter: 20 mum

= inwendige diameters 22 mm —  hoogte: 35-50 mm

~

$.2.1. Ballon i foad rend (EG0 mi

$2.1. Rondbodemkolf
100 mi
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: 50
51.

5.2,

5.3.
5.4.

6.2,

6.3.

6.4.

7.1

. chage du résidu.

i
Détermination dans les lécithines (¥ 322) de substances
insolubles dans le toluene,

Objet et domaine d’application

f.a présente méthode permet de déterminer dans les 1éci-
thines (E 322) de substances insolubles dans le toludne,

Définition
La teneur en substances insolubles dans le toludne est
obtenue par la méthode décrite ci-aprés.

Principe
Filtration des impuretés insolubles dans le toludne et sé-

Réactif N
Toluéne.

Appareillage
Creuset G 8 en’'verre fritté de 30 ml ou équivalent.

Tiuve chauffée électriquement et thermostatée % 103° *
2 °C. :

Bain d’eau A une température n'excédant pas 60 °C.
Dessiccateur garni de gel de silice fraichoment activé on
d'une déshydfatant équivalent et muni dun indicateur
d’humidité.

Fiole conique de 500 ml

Trompe & vide. .

Balance analytigue.

Mode opératoire .

Sécher un.creuset en verre-fritté (5.1) durant ), h, dans
une étuve A 103° + 2 C° (5.2.). Laisser refroidir le creu-
set dans un dessiccateur (5.4.) et le peser.

Mélanger Péchantillon de lécithine aprés I’avoir chauffée
dans un bain d’eau (5.3.), si cela s'avére nécessaire, Dans
une fiole conique (5.5.), peser, 2 1 mg prés, environ 10 g
déchantilion. Ajouter 100 ml de toluéne (4.1.), et agiter
le mélange jusqu'a ce que la lécithine soit dissoute. Filtrer
Ja solufion A travers le creuset en verre fritté (5.1.). Laver
1a fiole conique (5.5.), & I'aide de 25 ml de toluéne (4.1.)
et filirer Jes solutions de ringage % fravers le creuset
(5.1.). Répéter cette opération avee une nouvelle quantité
de 25 m! de toluéne (41.). Enlever du ereuset (51.) le
toludne en excés par aspiration sous vide.

Sécher le creuset (5.1.) et son résidu & 103* = 2 °C
durant 2 heures dans I'étuve (5.2.). Laisser refroidir le
creuset dans le dessiccateur (5.4.) et ensuite le peser.
Répéter le 6.3. jusqud ce que Véeart entre deux pesées
successives soit inférieur 3 0,5 mg.

Dans Phypothése d’une augmentation de fnasse, on retien-
dra pour le caleul le chiffre enregistré le plus faible.

Expression des résulfats

Formule et mode de caleul

Le contenu en substances insolubles dans le foludne est
donné par:

100 (m, — m,)

m,

ol :

m; = masse, exprimée en grammes, du creuset vide (6.1.},
m, = masse, exprimée en grammes, du creusel el des
résidus (6.4.),

m, = masse initiale, exprimée en grammes,” de I'échan-
tillon.

Répétahilité

La différence entre les résultats de deux déterminations
paralléles effectuées simultanément dans les mémes con-
ditions par le méme analyste sur le méme é&chantillon, ne
doit pas dépasser 30 mg par 100 g d'échantillon,

Test limite de détermination des substances réductrices
dans les lactates de sodium, de pofassium et de calcium

(E 325, E 326, E 327).

B.

L

3.

4.1,

5.
5.1.

5.2.

53.
5.4.

5.5.

5.7.

6.1.

6.2.

6.3.

64.
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Het bepalen van de in to-lueen onoplosbare stoffen vam
lecithinen (T 822).

Doel en gebied van toepassing
De in dit voorschrift beschreven methode dient voor het

bepalen van onpploshare bestanddelen van lecithine
(E 322). .

Definitie )

Het gehalte aan in tolueen onoplosbare hestanddelen : het
gehalte asn in tolueen onoplosbare bestanddelen bopaald
volgens de in dit veoxschrift beschreven methodes :

Beginsel ,
De waar wordt opgelost in tolueen en de oplossing gefil-

treerd. Het op het filter achterblijvende residu wordt ge-
droogd en gewogen.

Reagentia
Tolueen.

Apparaten

Glazen filterkroezen, 30 ml inhoud en met eem porositeit
G 8 of gelijkwaardig. -

Elektrisch verwarmde droogstoof, voorzien van een ther-
Tmostaat, en ingesteld op 103 2= 2 °C.

‘Waterbad, ingesteld op een texnperatuur van 60 °C,
Exsiceator, vaorziem van vers geactiveerde silicagel met
aachtindicator of een gelijkwaardig droogmiddel.

Conische kolven, inhoud 500 ml
Vacutimpomp.
Analytische balans,

Werkwijze

Plaats de filterkroes (5.)0.) gedurende een half uur in de
droogstoof (5.2.) bij 103 = 2 °C, Plaats de filferkroes in
de exsiccator (5.4) en koel af tot kamertemperatuur en
weeg

Homogeniseer de waar, indien nodig onder verwarming op
het waterbad (5.3). Weeg tot op 1 mg nauwkeurig onge-
veer 10 g van de gehomogeniseerde waar af in de conische
kolf (5.5.). Voeg toe 100 ml tolucen (4.1.) em schud het
mengsel totdat de lecithine is opgelost. Filtreer de oplos-
sing onder vacuilmx door de filterkroes' (5.1.). Spoel de
kolf (5.5.) uit met 25 ml tolueen en filitreer door de
filterkroes (5.1.), Herhaal de bewerking pogmaals met
25 ml tolueen. Verwijder de tolueen zo veel mogelijk uit
de filterkroes (5.1) door sterk af te zuigen.

Plaats de filterkroes (5.1.) gedurende 2 wur in de droog-
stoof (5.2.) bij 103 + 2 °C, Xoel af tot kamertemperatuur
in de exsiccator (5.4.) en weeg,

Herhaal 6.3. totdat het verschil tussen iwee opeenvolgende

- wegingen minder dan 0,5 mg bedraagt. Indien de massa

is toegenomen dient voor de berckening de kleinst gevon.
den massa te worden gebruikt.

Weergave van de resulfaten -

Formule en methede van berekenen ) '

Bereken. het gehalte aan in tolueen onoplosbare bestand-
delen, uitgedrukt in massaprocenten, met de formule :
100 (m, — my)

m,
waarin :
ms = massa van de lege filterkroes (8.1.) in gram,
m, = massa van de filterkroes + inhoud (6.4.) in gram,
me == de afgewogen hoeveelheid waar in gram.

Herhaalbaarheid

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen
tegelijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd onder
dezelfde omstandigheden in dezelfde waar door dezelfde
analist, mag niet meer bedragen dan’30 mg/100 g waar.

De limietproef voor het bepalen van reducerende stoffen
i};ls;%t.ﬂum—, kalium- en calciumlactaat (B 325, E 326,
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L

41,

4.2,

5,

8.
6.1,

6.2.

6.3.
6.3.1,
63.2.
D.

1

Objet ¢t domaine d'application

La méthode permet la détermination qualitdtive de sub-
stances réductrices dans ;

-— le lactate de sodium (E 325),

- le lietate de potassium (E 326),

— le lactate de calcium (E 327).

Définjtion

Le test limite de la réduction de la liqueur de Fehling
consiste en la réaction de l’échantillon avec la Iiqueur de
Fehling dans les conditions décrites ci-aprés.

Principe

Réduction de la liqueur de Fehling par des substances

réductrices; de telles substances sont généralement cons-
tituées par des sucres réducteurs. .

Réaetifs
Ligueur A de Fehling (dissoudre 6,83 g de sulfate de

cuivre pentahydraté CuSOSH,0) dans de leau et ajuster
4 100 ml avec de T'eau.

Liquesr B de Fehling (dissoudre 34,6 g de tartrate de |

sodium et de potassium KNaC/H.0.4H,0),et 10 g d’hydro-
xyde de sodium dans de Peau et ajuster 2 100 ml avec de
Peau.

Mode opératoire

Dissoudre 1 g, pesé 3 1 mg prés, de Péchantillon dans
10 ml d'eau chaude. Ajouter 2 ml de la liqueur A de
Fehling (41.) et 2 ml de la ligueur B de Fehling (4.2.);

- faire bouillir ensuite le mélange pendant une minute et

observer #il y a changement de couleur. La précipitation
du sulfate de calctum, qui se produit quelquefois n'inter-
fére pas dans Ia méthode,

Expression des résultats

Interprétation du test limite

§'il ¥ a changement de couleur aprds Pébullition 5), le
test est positif ce qui indique la présemce de substances
réductrices.

Sensibilité

La limife de détection des substances réduecirices est de
100 mg de glucose dans 100 g d'échantillon,

Observations

Les résultats de deux déterminations paralidles effectudes
simultinément dans les mémes conditions par le méme
analyste sur le méme échantillon, doivent étre identiques.

Toute la figueur d¢ Fehling réagit si Péchantillon contient
2 % de glucose, ’

Détermination des acides volatils dans acide orthophospho-
rique (E 338)

Objet et domaine d'application

© La méthode permet de détecter dams Yacide orthox_)hosphg-

4.1
4.2,

5,
5.1

6.

rique (E 338) les acides volatils, ¢xprimés en acide acé-
tique.

Définition

La teneur en acides volatils, exprimée en acide acétique, est
obtenue par la méthode décrite ci-aprés.

Principe

Dilution de P'échantillon et distitlation de la solution. Titra-
ge du distillat 2 Palde d’une solution d*hydroxyde de sodium
et caloeul de Facidité exprimée en acide acétique,

Réactifs

Solution de phénolphtaléine 3 1 % (m/v) dans Péthanol.
Hydroxyde de sodium 0,01 mol/l.

Appaveillage

Un ballon 3 distiflation avee pidge.

Mode opératoire

Peser 3 50 mg pris, 60 g d'échantillon et transférer dans
un ballon & distillation avec piegs (5.1.) 4 Paide de 5 ml

1,

»

81

6.2.

63.
83.1.
6.3.2.
D.

1

41,
42,
5.

5.1

Doel en gebied van toepassiug

De in dit voorschyift beschreven methode dient om de
eventuele aanwezigheid van reducerende bestanddelen in :
— natriumiactaat (E 325),

— kaliumlactaat (¥ 328),

— caleiumlactaat (B 327) vast te stellen.

Definitie .
Limietproef voor de reductie van Fehling’s oplossing : de

reactie van hef monster met Fehling's oplossing onder de
in dit voorschrift beschreven omstandigheden,

Beginsel

Fehling’s oplossing wordt door reducerende stoffen gere-
duceerd. Meestal wordt de reductie veroorzaakt door redu-
cerende suikers,

Reagentia

Fehling’s oplossing A-: los 6,93 g kopersulfaat-pentahy-
draat (CuSO.5H,0) op in water en vul aan tot 100 ml.

Fehling’s oplossing B : los 34,6 g kaliumnatriumtartvaate
tetrahydraat (KNaCH.0.4H,0) en 10 g nairiwmhydro-
xyde op in water en vul aan fot 100 mlL

Werkwijze

Weeg tol op 1 mg nauwkeurig 1 g van de waar af en los
op in 10 m! warm water. Voeg aan deze oplossing toe
2 ml Felling’s oplossing A (4.1) en 2 ml Fehling’s oplos-

.sing B (4.2). Kook het mengsel gedurende 1 minuut.

Neem waar of een kicurverandering optreedt. Een even-
tueel gevormde neerslag van calciumsulfaat stoort de
reactie niet.

Weergaven Yan de resultaten

Interpretatie van de limietproef

Indien er ma koken een kleurverandering optreedt is de
limietproef positief en zijn in het monster reducerende
bestanddelen asnwezig. :
Detectiegrens .\
De dedectiegrens voor reducerende stoffen dié reageren
als glucose ligt hij 100 mg/100 g waar.: '
Opmerkingen .

De resultaten van twee bepalingen tegelijkertijd of met
korte tussentijd uitgevoerd, onder dezelfde omstandig-
heden in dezelfde waar door dezelfde analist, moeten gelijk
zijn. .

Bij aanwezigheid van 2 % glucose wordt de Fehling’s
oplossing volledig gereduceerd. )

Het bepalen van viuchtige zuren in orthofosforzuur (B 338)

0

Doel en gebied van boepassing

De in dit voorschrift beschreven methode dient voor het
bepalen van het gehalte aan vluchtige zuren, uitgedrukt
als azijnzuur, in orthofosforzuur (E 338).

Definitie N .

Het gehalte aan viuchiige zuren : het gehalte aan vluchtige
zuren, uilgedrukt als azijnzuur, bepaalt volgens de in dit
voorschrift beschreven methode. :

Beginsel

Aan het orthofosforzuur wordt water toegevoegd en de ver-
kregen oplossing wordt gedestilleerd. De in het destillaat

aanwezige zuren worden bepaald door titratie met natrium-
hydroxydeoplossing en berekend als azijnzuur.

. Reagentia

Fenolftaleineoplossing, 1 % (m/v) in ethancl. .
Natriumhydroxydeoplossing, 0,01 mol/L

Apparaten ’

Destillatieapparaat, voorzien van een spathol.
Werkwijze '

‘Weeg tot op 50 mg nauwkeurig ongeveer 60 g orthofosfor-
zuur af. Breng de afgewogen hoeveelheid mef behulp van
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T
7.1

7.2,

1.

6.
6.1

6.2.
6.2.1
6.2.2.

8.2.3.

ol :

Q'eau fraichement bouillie et refroidie.
ler 50 ml de solution. Ajouter au distillat quelques gouttes
de solution de phénolphtaléine (4.1.) et titrer & Taide
dhydroxyde de sodium 0,01 mol/l jusqu'd ce que la pre-
midre teinte rouge persiste 10 secondes, b

Expression des résultats

Formule et mode de caleul

La teneur en acides volatils,
acétique, est donnée par 1a formuie :
600 X V

Me

V = est le volume en ml de solution d'hydroxyde de so-
dium 0,01 mol/! utilisé pour ]a neutralisation,

me = est la masse, en grammes, de Péchantillon d'acide
orthophosphorique. :

Répétabilité

La différence entre
paralidles effectuées simultanément dans les
tions par le méme analyste sur le méme échantilion ne
doit pas dépasser 1 mg pour 100 g d’échantillon.

les résultats de deux déterminations

Test limite de détermination des nitrates dans l'acide ortho-
phosphorique (B 238)

Objet et domaine d’application
La présente méthode permet de déterminer les nitrates
dans Pacide orthophosphorique (B 338).

Définition

La détermination de la teneur limite en mitrates, exprimée
en nitrate dé sodium, est obtenue par la méthode décrite
eisaprés. .

Principe .
Addition du carmin d’indige 2 yéchantillon en miliey acide

ay moyen d'acide sulfurique coneentré. Décoloration par
oxydation due a des substances oxydantes en ogcurrence
des nitrates, .

Réactifs .

Solution de carmin d'indige 30,18 % (m/v) dissoudre
0,18 g &indigotine-disulfonate de sodium dans 100 ml
d’eau.

Solution de chlorure de sodium 4 0,05 % (m/v).
Acide sulfurique concentré (pao == 1,84 g/mil).

-Mode opératoire

Diluer 2,0 ml de échantiion 3 analyser avec la solution
de chlorure de sodium (4.2.) jusqwa un volume de 10 mi
Ajouter 0,1 ml de la solution de carmin d’'indigo (4.1) et
10 ml d'acide sulfurigue concentré (4.3.) gouite A goutte et
en refroidissant. Noter si la coloration bleue de la solution
persiste ¢ing minutes. -

Expfession des résultats

Interprétation du test limit;:

Si la coloration bleue disparait complétement en cing mint.
tes, le test est positif et la teneur en substances oxydantes,
exprimée en nitrate de sodium, est supérieure 2 5 mg/kg

d'échantillon.

Observations
Effectuer Yessai 3 blane des réactifs.

Les résultats de deux déterminations paralléles effeetuééa
simultanément dars les mémes conditions par le méme
analyste sur le méme &chantillon doivent étre identiques.

1a solution de carmin dindigo ne doit pas -tre préparée
depuis plus de 60 jours.

mémes condi- .

Mélanger et distil- '

.

7.1

exprimée en mg/kg d'acidel

'
'

72,
l
I

4.1

4.2
4.3.

8.2,
6.2.1.
6.2.2.

6.23.

. tegelijkertijd of

75 ml vers uitgekookt koud water over in de kolf van het
destillatieapparaat (5.1.). Meng en destilleer totdat 50 ml
destillaat verkregen is. Voeg aan het destillaat enkele drup-
pels fenolftaleineoplossing (4.1.) toe en titreer met de
natrlumhydroxydeoplossing (4.2.) tot een rose klenr die
10 seconden biijft bestaan. »

Weergave van de resultaten

Yormule en methode van berekenen )

Bereken het gehalte aan viuchtige zuren uitgedrukt in mg

azijnzuur per kg waar met de formule:

600 X V

et

. ms

waarin : ]

v = de bij titratie verbruikte hoeveelheid natriumhydroxy-
de oplossing 0,01 mol/l in milliliter,

m, = de afgewogen hoeveelheid orthofosforzmir in gram.

Herhaalbaarheid B

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen
met korte tussentijd uitgevoerd onder de-
zelfde omstandigheden in dezelide waar door dezelfde ana-

list mag nief meer bedragen dan 1 mg/kg waar,

De limietproef voor het bepalen van nitrafen in orthofosfor-
zuur (& 338) . .

Doel en gebied van toepassing

Pe in 4it voorschrift beschreven methode dient om de
eventuele aanwezigheid van nitraat in fosforzuur (E 338)
vast te stellen. . '

Definitie
De limietproef voor nitraat :

wezigheid van nitvaat volgens
ven methode.

het vasistellen van de aam-
de in dit voorsehyift beschre-

Beginsel .
Het ontkleuren van indigokarmijn door oxyderende stoffen
waaronder pitraten in zwavelzuurhoudend milien.

' Reagentia

{m/v) : los 0,18 g nairium-
vul aan tot.100 mi.

lndigokarmiinaplossing 0,18 %
indigotinesulfonaat op in water en

Natriumechlorideoplossing 0,05 % (m/v).
Gef:oncentreerd zwavelzuur, (px = 1,84 g/ml).

Werkwij'ze .

Verdun 2,0 mt van de waar tot 10 ml met de natriumchlori-
deoplossing (4.2.). Voeg toe 0,1 ml indigokarmijnoplossing
(4.1.) en voorzichtig onder afkoelen 10 ml geconcentreerd
awavelznur (43.). Beoordeel de kieur na § minuten.

rd
Weergave van de resultaten
Interpretatie van fimietproef 3
De proef is positief indien de plauwe kleur, binnen 5 minu-
tgn volledig verdwijnt, Het verdwijnen van de blauwe kleur
binnen 5 minuten geeft aan dat het gehalte aan oxyderende

stoffen uitgedrukt als natriumnitraat groter is dan 5 mg/kg
waar. -

Opmerkingen
Voer een blanco test uit.

De resultaten van twee bepalingen tegelijkertijd of met
korte tussenpozen uitgevosrd onder dezelfde omstandighe-
diejm in dezelide waar door dezelide analist moeten gelijk
zijn. .

De indigokarmijnoplossing mag nlet gebruikt worden indien
2ij meer dan 60 dagen oud is. :
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624. Un rééultat posit‘nf signifie que I'échantillon peut eontenir]

des nitnates et le test doit éire refait en utilisant la métho-
de ISO 3709-1976 « Agide.phosphorique & usage industriel

(y compris les industries alimentaires) — dosage de Voxyde

d’azote — méthode spectrophotomsétrique au xylénol 3,4 ». :
F. . Détermination de substances insolubles dans Veau qui sont l
présentes dans les orthophosphates : -monosodique, -diso- '
dique et -trisodique et dans les orthiophosphates : -mono- !

potassique, -dipotassique et -tripotassique (E 339 i, ¥ 33913,
E 339 ii, E 340 i, B 340 ii, E 340 ii).

1. Objet et,domaine d’application

La méthode permet de déterminer les substances insolubles
dans I'eau, qui se trouvent dans ;
- T'orthophosphate monosodique (E 339 i),
- — lorthophosphate disodique (E 338 ii),
— Porthophosphate trisodique (B 339 iii),
—= Torthophosphate monopotassique (E 340 i),
— lorthophosphate dipotassique (B 340 i),
— loxthophosphate tripotassique (B 340 iii).

2. Définition
La teneur en matidres insolubles dans P’eau est ohtenue

Par la méthode décerite ci-aprés.

3. Principe
Dissolution de Dléchantillon dang Feau et filtration des

substances insolubles, Le xésidu, xincé ef séché, est pesé et
équivaut awx matidres insolubles dans Peau.

4. Appareillage

41. Creuset en porceiéi-ne frittée de porosité G 3 ou éq?xi‘valent.

4.2, Dessiccateur garni de gel de silice fraichement activé ou
?1;'{;‘ déshydratant équivalent muni d'un indicateur d’humi-

4.3. %)_Lu;eoc'chau*ffée éleciriquement et {hermostatée 2 iy

44, ;écher en polypropyléne de 400 ml,

4.5,

Bain d’eau bouillante,

5 Mode opératoire

Dissoudre 10 g, pesé 2 10 mg prads de Véchanililon de
phosphate dans 100 ml d’2au chaude dans un bécher en
polypropyline (4.4.) et maintenir au bain d'eau bouillante
(4.5.) pendant 15 minutes. Filirer la solution 3 travers:le
creuset filtrant (4.1.) préalablement lavé, séché et pesé.
Laver le résidu insoluble avec de l'eau chsude et sécher
dans 'étuve (43.) & 108° = 2° C. Aprds séchage complet !
pendant deux heures, lnisser refroidir dans un dessiccateur .
et peser.

Le séchage est complet lorsque la différence entre deux '
pesées successives n'excdde pas 0.5 mg. Dans Phypothdse
d’une augmentation de masse, on retiendra pour le ealeut !
Ie chiffre enregistré le plus faihle, )

6. Expression des vésultats
6.1. Formule et mode de calcul
La teneur en mabidres insolubles dans Peau de l'échantillon

est donnée par la formule suivante :
M X 100

Me
on :
m: = ést la masse, en grammes, du résidu aprés séchage,
m, = est la masse, en grammes, de Péchantillon,

Répétabilité
La différence enire les résultats de deux déterminations
paraliéles effectuées simultanément dans les mémes condi-

tions par le méme analyste sur le méme écaantillon ne doit
pas dépasser 10 mg pour 100 g d’échantillon.

6.2

6.24. Indien de reactie positief is kan de

.

L

4.2,

43.

44.
4.5.

8.1,

6.2,

waar nitraaf bevaiten
en moet een verder onderzoek uitgevoerd worden volgens
de ISO 37091976 « Fosforzuur voor industrieel gebruik
(inclusief levensmiddelindustrieén), Het bepalen van het
gehalte aan stikstofoxyden door middel van de 3,4xylenol
apectrofotometrische methade ».

Bet bepalen van de in water onoplosbare stoffen van mono-,

4i- en trinatriymorthofosfaat en van mono-, di- en trikalinme

g-g;gfggiaat (E 339 i, B 339 ii, B 339 ill, E 340 i, F 340 ii,
iii). .

.

Dot en gebied van toepassing

De in dit voorschrift beschreven mefhode dient voor de
bepaling van in water onoplosbare bestanddelen in :

- — mononatriumorthofosfaat (K 339 i),

—— dinatriumorthofosfaat (B 339 ii),
~ trinatriumorthofosfaat (B 339 iii),
— monokalivmorthofosfaat (B 340 i),
- dikaliumorthofosfaat (E 340 ii),
— trikaliumorthofosfast (E 2340 iii).

Definitie
Het gehalte aan in water onoplosbare bestanddelen : het

gehalte aan in water onoploshare bestanddelen bepaald vol-
geng de in dit voorschrift beschreven methode,

Beginsel

De waar wordt opgelost in water en de oplossing gefiltreerd
door een gesinterde porceleinen filterkroes, Na uitwassen
en drogen wordt het residu gewogen en berekend als in
water énoplosbare bestanddelen. R

Apparaten

Gesinterde porceleinen filferkroes, poresiteit G 3 of gelijk-
waardig.

Exsiccator, voorzien van vers geactiveerde silieagell met
vochtindicator of een gelijkwaardig droogmiddel, ‘

Elektrisch verwarmde droogstoof, voorzien van een thermo-
staat en ingesteld op 103 = 22 C. .

Bekerglas van polypropyleen, inhoud 400 ml.
Waterbad, kokend.

Werkwijze

Weeg tot op 10 mg nauwkeurig ongeveer 10 g van de waar
van fosfast af in de polypropyleenbeker (4.4.) en los op’in
100 ml heet water. Laat gedurende 15 minuten op het ko-
kende waterbad (4.5.) staan. Filireer de oplossing door de
vooraf gedroogde en gewogen filterkroes (4.1.). Was het
onaoplosbare residu met heet water uit. Plaats de filterkroes
met inhoud gedurende 2 uur in de droogstoof (4.3.) bij
103 = 2° C. Koel af tot kamertemperatuur in de exsiccator
(4.2.) en weeg. .

Herhaal het drogen, koelen en wegen fotdat het - verschil
tussen twee opeenvolgende wegingen minder dan 0,5 mg
bedraagt. Indien de massa is toegemomen dient voor de
berekening de kleinst gevonden massa te worden zebruaikt.

Weergave van de resultaten

Formule en methode van berekenen

Bereken het gehalte aan in water onoplosbare bestanddelen

uitgedrukt in massaprocenten van de waar met de formule ;
iy X 100

. M,
waarin : .
m, == de massa van het gedroogde residu in gram,
me == de afgewogen hoeveelheid waar in gram.

Herhaalbaarheid

Het verschil tussen de resultaten van twee bepalingen tege-
lijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd onder dezelfde
omstandigheden in dezelfde waar door dezelfide analist mag
niet meer bedragen dan 10 mg per 100 gr waar.
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4.1

411
 phosphate disedique (Na:HPO0.-2H,0) 0,056 mol/l

4.1.3.

4.2.

4.3.

51
5.2.

53.
5.4.

6.1

6.2,

. Solution tampon de pH4 & 20°C constituée de phtalate

CHAPTTRE 4. — Généralités !

Pétermination dn pH des additifs alimentaires

Objet et domaine d’application

La méthode preserit les lignes générales pour déterminer
le pH des additifs alimentaires.

Définition
Le pH d'un additif alimentaire est obtenu par fa méthodg, )
déerite ci-aprés.

Principe

Le pH d'une solution aqueuse ou d’'une dilution agueuse
est Géterminé conventionnellement au meyen d'une &lectro-
de en verre, d’une électrode de référence et @'un pH-meétre,

Réactifs

Ftalonner les instruments en utilisant les solutions tam-
pongs suivantes.

Solution de pH 6,88 4 20°C constituée de volumes égaux de
phosphate monopotassique (KHFO.) 0.05- mol/l et d'ortho-

acide de potassium (CsELKO,) 0.05 mol/L

Sotution tampon de PH 9,22 A 20°C constituée de’ borate de¢
sodium (Na.B.0~10H 0) 0,05 mol/L

Solution de chlorure de potassinm (KC1) 3 mol/l ou satu-
rée destinée au remplissage des Slectrodes de référence ou
autre solution appropriée prescrite par le fabricant d'élec-
trodes.

Eau distillée, exempte de dioxyde de carbone, présentant
un pH de 52 6.

Appareillage )

pH-matre d’une précision de 0,01 unité de pH.

Electrode, soit chaine d'électrode de verre combinée on
Slectrode unique de verre et électrode de référence avec
pinces appropriées.

Agitateur magnétique équipé d'un
Thermométre gradué de 0 3 100 °C.

dispositif de chauffage.

Mode opératoire

Etalonnage du pH-métre
Les électrodes de verre doivent étre montées suivant les
indications du fabricant L'étalonnage des électrodes de

verre doit. étre réglé régulidrement sur l'échelle du pH-
méire au moyen de solutions-tampons dont le pH exact est '
conmi. .

Laver les électrodes ) Veau et les essuyer soigneusement !
avec un linge doux ou bien encore rincer les électrodes 2
Pean et puis les rineer deux fois de suite, avee la solution
A mesurer ou la solution étalon et les placer dans la solution
A mesurer ou la solution étalon,

Si la solution 3 mesurer 2 un pH acide, les solutionstampons
utilisées pour contrdler le pH doivent &ire celles 3 pi 4
(4.1.2,) et 2 pH 6,83 (4.1.1.). :
Si la solution 3 mesurer a un pH basique, les solutions-
tampons utilisées pour conirdler le pH doivent &tre celles
2 pH 922 (4.1.3.) et 2 6,88 (41.1.).

Détermination de la solution & mesurer

La concentration de la solution & mesurer doit éire celle
fixée & V'annexe de Parrété royal du 2 octobre 1980 relatif
au commerce et 3 U'étiguetage des additifs pour la détermi-
nation du pH de Padditlf analysé. -

Préparer la solution 3 mesurer prescrite en utilisant l'eau
distillée (4.3.) 3 20° C tout en agitant. Ne plus agiter et
placer les électrodes de verre (5.2.) dans la solution. Aprés
deux minutes Iire le pH sur le pH-métre (6.1.).

A.

4.1.1

4.1.2,

4.1.3.

4.2,

4.3.

5.1,
5.2,

53.
5.4.

6,
6.1

6.2,

a
HOOFDSTUK 4, -~ Algemeen

Het bepalen'van de pHwaarde van levensmiddelenadditie-
ven .

Doel en gebied van toepassing .

Dit voorschrift beschrijit een algemexe richtlijn' voor het
pepalen van de pH-waarde van levensmiddelenhulpstoffen.

Definitie

De pH-woarde van een levensmiddelenhulpstof : de pH-
waarde bepaald volgens de in dit voorschrift ‘beschreven
methode. .

Beginsel

De pH.waarde van een waterige oplossing of een walerige
suspensie van de waar wordt bepaald met behulp van een

. glaselekiyode, ;eferentimelek-trode en een pH~meter,

Reagentia

Gebrulk om het instrument te ijken de volgende oplossin-
gen :

Bufferoplossing, pH 6,88 bij 20° C : meng gelijke volumina
van eon oplossing van kaliumdiwaterstoffosfaat (KHPO,)
0.05 mol/l en een oplossing van dinatriumwaterstoffosfaat-
dihydraat (Na,HPO,2FLO) 0,05 mol/L

Bufferoplossing, pH 4,00 bij 20° C : een oplossing van
kaliumwaterstefftalaat (C.H:K0.) 0,05 mol/L

Bufferoplossing, pH 922 bij 20° C : een oplossing van
natriumtetraboraatdekahydraat, (Na.B.0,-10H.0) 0,05 mol/L

Verzadigde of 3 mol/1 oplossing van kaliumchloride (KC1),
voor het vullen van de referentic-elekirode of een andere
geschikte oplossing voorgeschreven door de fabrikant van
de elekirode.

Gedestilleerd water, koolzuurvrij, met een pH tussen § en 6,

-

Apparaten
pHmeter, nauwkeurig tot op 0,01 pH-eenheid.

Elektroden : glaselekivoden en referentie-elekiroden al of
niet gecombineerd en geschikte elekirodeklemmen.

Mugneetroerder met verwarmingsinrichting.
Thermometer met een schaaiverdeling van 0 tot 100 °C.

Werkwijze
Het ijken van de pH-meter

Volg voor het gebruik van de elekiroden de sanwljzingen
van de fabrikant. De afgelezen pH-waarden dienen regel
matig te worden gecontroleerd door vergelijking met buf-
feroplossing van bekende pH-waarde. De elekiroden dienen
alvorens een meting uit {e voeren of met water afgespoeld
en daarna afgewist te worden met een zachte. « tissue » of
met water en vervolgens tweemaal met de te meten oplos-
sing afgespoeld te worden,

Indien de te onderzocken oplossing een zure pH vertoont
dient de controle van de pH-aflezing te geschieden met de
bufferoplossing, pH 4,00 (41.2) en de hufferoplossing,
pH 6,88 (4,1.1.). .
Vertoont de oplossing een alkalische reactie dan dient de
controle van de pH-aflezing be geschicden met de buffer-
?Eli)isi)ng, pH 9,22 (41.3.) en de bufferoplossing, pH 6,88

Het meten van de oplossing van de waar

De conceniratie van de te meten oplossing moet deze zijn
die voor de bepaling van de pH van het geanalyseerde toe-
voegsel vastgesleld is in de bijlage van het koninklilic
besluit van 2 oktober 1680 beireffende de handel en de
etikettering van toevoegsels,

Bereid de mectoplossing op de voorgeschreven wijze waar-
b} gebruik gemaakt wordt van water als bedoeld onder
(4.3,) en stel onder roeren de temperatuur in op 20° C.
Staak het roeren, plaats de elekiroden (5.2.) in de oplossing

_:g lees na 2 minuten de pH-waarde op de pH-meter (5.1.)
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Expression des résultats

Répétabilité .

La différence enfre les résultats de deux déterminations
paralléles effectuées simultanément dans les mémes econdi-
tions par le méme analyste sur le méme échantillon ne doit
pas dépasger 0,05 unité de pH.

Observations

Cette méthode est uniquement applicable aux critéres de

pH retenus 3 Pannexe de arrété royal du 2 oetobre 1080 ¢

précité lomsque 'additif est en solution ou dilué dans eau.

Vu pour étre annexé a Notre arrété du 21 juin 1983, -

BAUDOUIN
. Par le Roi ¢
Le Ministre des Affaires sociales,
! J.-L. DEHAENE

Le Secrélaire d'Etat & Ia Santé publique et & "Eavironiement,
F, AERTS

Bl P

MINISTERE DE LA PREVOYANCE SOCIALE

F. 83 - 1551

5 AQUT 1983. ~ Arrété royal modifiant Parrété royal du 3 décem-
bre 1976 portant fixation du cadre organique du Fonds des
maladies professionnelles :

BAUDOQUIN, Roi des Belges,
A tous, présents et A venir, Salut.

Vu la loi du 16 mars 1954 relative au contréle de certains.

organismes d'intérét public, notamment Uarticle 11, modifié par
Y’arrété royal n° 4 du 18 awril 1967;

Vu les lois relatives & la réparation des dommages résultant
des maladies professionnelles, coordonnées le 3 juin 1970, notam.
ment les articles 5, 20 ef 22;

Vu larrété royal du 3 décembre 1976 portant fixation du cadre
organique du Fonds des maladies professionnelles modifié par
les arrétés royaux des 17 juillet 1978, 30 janvier 1980, 4 sep-
tembre 1981 ef 23 juin 1982;

Vu Pavis du Comité de gestion du Fonds des maladies profes-
sionnetles;. )

Va Pavis de Comité de consultation syndicale du Fonds des
maladies professionnelles;

Vu Paccond de Notre Ministre de la Fonction publique et de
Notre Secrétaire d’Etat 2 la Fonstion publique, donné Ie
5 mai 1983; :

Vu l'accord de Notre Ministre du Budget, donné le 5 mai 1983;

Sur la proposition de Notre Ministre des Affaives sociales,
Nous avons arvété et arrétons :

Article ler, Dans le cadre organique du Fonds des maladies
professionnelles fixé par I'arréié royal du 8 décembre 1976, modi-
fié par les arrétés royaux des 17 juillet 1978, 8¢ jamvier 1980,
4 septembre 1981 et 23 juin 1982, sous les rubriques « Centre
-d’Awans » et « Cenire de Morlanwelz-Mariemont », Ie mot :

Pharmacien . _ . .

est remplacé par les mots suivanis @

Pharmacien ou pharmacien principal (application du principe
de la carriere plane). - ['§

Art; 2. Le présent.arrété entre en vigueur le jour de sa publica-
tion au Moniteur belge, .

1

7. Weergave van de resultaten

7.1, Herhaalbaarheid :
Het verschil tussen de resultaten van twee bepalin<en te.
gelijkertijd of met korte tussentijd uitgevoerd onder de-
zelfde omstandigheden in dezelfde waar door dezelfde ana-
list mag niet meer bedragen dan 0,05 pH-eenheid. *

8. Opmerkingen

Deze methode is enkel van toepassing op de in de bijlage
van het voornoemde koninklijk beslult van 2 oktoher 1880
vastgestelde pH-criteria wanneer het toevoegsel opgelost is
of in water verdund is. ’

01?;3 8bekend om te worden gevoegd bij Ons besluit van 21 ju-

ni
- BOUDEWIIN
Van Koningswege :
De Minister van Sociale Zaken,
J.-L. DEHAENE

De Staatssecretaris voor Volksgezondheid en Leefmilieu,
- F. AERTS

v
-

MINISTERIE VAN SOCIALE VOORZORG

N, 83 — 1551

§ AUGUSTUS 1983. — Koninklijk besluit tot wijziging van het

- koninklijk besluit van 3 december 1976 houdende vaststelling
van de personeelsformatie van het Fonds voor de beroepszieks
ten

BOUDEWIIN, Koning der Belgen, .
Aan allen die nu zijn en hierna wezen zullen, Onze Groet,

Gelet op de wet, van 16 maart 1954 beireffende de controle op
somimige instellingen van openbaar nut, inzonderheid op arti
kel 11, gewijzigd bij het koninklijk hesluit nr, 4 van 18 april 1967;

Gelet op de wetten betreffende de schadeloosstelling voor
beroepsziekten, gecobrdineerd op 3 jumi 1970, inzonderheid op
artikelen 5, 20 en 22;

Gelet op het koninklijk besluit van 3 december 1976 houdende
vaststelling van de personeelsformatie van het Fonds voor, de
beroepszickten, gewijzigd bij de koninklijke begluiten van
17 juli 1978, 30 januari 1980; 4 september 1981 en £3 juni 1982;

Gelet op het advies van het Beheerscomité, var het Fonds
voor de beroepsziekten;

Gelet op het advies van de Syndicale raad van Advies van het
Fonds voor de beroepsziekten;

Gelet op het akkoord van Onze Minister van Openbaar Ambt,
en van Onze Staatssecretaris voor Openbaar Ambt, gegeven op
5mei 1983;

Gelet op het akkoord van Onze Minister van Begroting, gegeven
op 5 mei 1983;

Op de voordracht van Onze Minister van Sociale Zaken,

' Hebben Wij besloten en besluiten Wij :

Artikel 1. In de personeelsformatie van het Fonds voor de
beroepsziekten vastgesteld bij het koninklijk van 3 decem-
ber 1876, gewijzigd bij de koninklijke beshuiten van 17 juli 1978,
30 januari 1980, 4 september 1981 en 23 juni 1982, onder rubrie-
ken « Centrum van Awans s en ¢ Centrum van Morlanwelz-
Mariemont », wordt het woord :

Apotheker

vervangen door de volgende woorden :

Apotheker of eerstaanwezend apotheker (toepassing van het
beginsel van de vlakke loopbaan). 1

Art. 2. Dit hesluit treedt in werking de dag waarop het in het
Belgisch Staatsblad wordt bekendgemaakt,

1

L.



