
Verordnung des Bundesministers für Gesundheit, 
Sport und Konsumentenschutz über 

Analysemethoden für die Überwachung der 
Reinheitskriterien bestimmter Zusatzstoffe 

(Zusatzstoff-Analysenverordnung) 
 
StF: BGBl. Nr. 466/1994  
 
  Auf Grund der §§ 10 Abs. 1, 12 Abs. 1 und 42 Abs.  4 des 
Lebensmittelgesetzes 1975, BGBl. Nr. 86, zuletzt ge ändert durch das 
Bundesgesetz BGBl. Nr. 756/1992, wird verordnet: 

  Die für die Überwachung der Reinheitskriterien be stimmter 
Zusatzstoffe notwendigen Analysen sind nach den in der Anlage II 
beschriebenen Methoden, deren Anwendungsbereich in Anlage I definiert  
ist, durchzuführen. 

                              ANLAGE I 
 
   ANWENDUNGSBEREICH DER ANALYSENMETHODEN FÜR DIE ÜBERWACHUNG DER 
             REINHEITSKRITERIEN BESTIMMTER ZUSATZST OFFE 
 
  1. Bestimmung der durch Diethylether extrahierbar en Substanzen in 
     wasserlöslichen, organischen Sulfofarbstoffen:  Anhang II, 
     Methode 1. 
  2. Bestimmung von Ameisensäure, Formiaten und and eren oxidierbaren 
     Verunreinigungen in Essigsäure (E 260), Kalium acetat (E 261), 
     Natriumdiacetat (E 262) und Calciumacetat (E 2 63): Anhang II, 
     Methode 2. 
     Bestimmung der nichtflüchtigen Bestandteile in  Propionsäure 
     (E 280): Anhang II, Methode 3. 
     Bestimmung des Masseverlustes durch Trocknung von Natriumnitrit 
     (E 250): Anhang II, Methode 4. 
     Grenzwerttest für Salicylsäure in p-Hydroxyben zoesäureethylester  
     (E 214), p-Hydroxybenzoesäureethylester, Natri umverbindung 
     (E 215), p-Hydroxybenzoesäure-n-Propylester (E  216), 
     p-Hydroxybenzoesäure-nPropylester-Natriumverbi ndung (E 217), 
     p-Hydroxybenzoesäuremethylester (E 218), 
     p-Hydroxybenzoesäuremethylester-Natriumverbind ung (E 219), 
     Anhang II, Methode 5. 
     Bestimmung von freier Essigsäure in Natriumdia cetat (E 262): 
     Anhang II, Methode 6. 
     Grenzwerttest für Aldehyde in Sorbinsäure (E 2 00), in Natrium-, 
     Kalium- und Calciumsorbat (E 201, E 202, E 203 ) sowie in 
     Propionsäure (E 280): Anhang II, Methode 7. 
  3. Bestimmung der Peroxidzahl von Lecithin (E 322 ): Anhang II, 
     Methode 8. 
     Bestimmung der in Toluol unlöslichen Stoffe in  Lecithin (E 322):  
     Anhang II, Methode 9. 
     Grenzwerttest für reduzierende Stoffe in Natri um-, Kalium- und 
     Calciumlactat (E 325, E 326, E 327): Anhang II , Methode 10. 
     Bestimmung der flüchtigen Säuren in Orthophosp horsäure (E 338): 
     Anhang II, Methode 11. 
     Grenzwerttest für Nitrate in Orthophosphorsäur e (E 338): 
     Anhang II, Methode 12. 
     Bestimmung von in Wasser unlöslichen Stoffen i n 
     Natriumorthophosphaten (E 339) und Kaliumortho phosphaten 
     (E 340): Anhang II, Methode 13. 
  4. Bestimmung des pH-Wertes von Zusatzstoffen: An hang II, 
     Methode 14. 



                              ANLAGE II 
 
    ANALYSEMETHODEN FÜR DIE REINHEITSKRITERIEN VON ZUSATZSTOFFEN 
                             EINLEITUNG 
 
1.     Herstellung der Analysenprobe 
1.1.   Allgemeines 
       Die Masse der für die Analyse vorgesehenen L aborprobe beträgt 
       im allgemeinen 50 g, soweit nicht für eine s pezifische 
       Bestimmung eine größere Menge erforderlich i st. 
1.2.   Herstellung der Probe 
       Die Probe muss vor der Analyse homogenisiert  werden. 
1.3.   Aufbewahrung 
       Die derart hergestellte Probe ist stets in e inem gas- und 
       flüssigkeitsdichten Gefäß aufzubewahren, um Veränderungen zu 
       vermeiden. 
2.     Reagenzien 
2.1.   Wasser 
2.1.1. Bei der Erwähnung von Wasser für Lösungen, V erdünnungen oder 
       Waschungen handelt es sich immer um destilli ertes oder 
       wenigstens gleichwertiges entmineralisiertes  Wasser. 
2.1.2. Ist eine "Lösung" oder eine "Verdünnung" ohn e weitere 
       Angabe eines Reagens angegeben, dann handelt  es sich um eine 
       wässrige Lösung. 
2.1.3. Die Angabe von "Lösungen" oder "Verdünnungen " bezieht 
       sich, sofern kein anderes Reagens angegeben ist, stets auf 
       wässrige Lösungen. 
2.2.   Reagenzien 
       Soweit nicht anderweitig spezifiziert, müsse n alle Reagenzien 
       analysenreine Qualität besitzen. 
3.     Geräte 
3.1.   Geräteverzeichnis 
       Das Geräteverzeichnis enthält nur Ausrüstung en für besondere 
       Verwendung und solche mit besonderer Ausrüst ung. 
3.2.   Analysenwaage 
       Analysenwaage ist eine Waage mit einer Ables egenauigkeit von 
       mindestens 0,1 mg. 
4.     Darstellung der Ergebnisse 
4.1.   Ergebnisse 
       Das im Analysenprotokoll angegebene Ergebnis  stellt den 
       Mittelwert aus mindestens zwei Bestimmungen mit der jeweils 
       angegebenen Wiederholbarkeit dar. 
4.2.   Berechnung des Prozentsatzes 
       Außer bei besonderen Vorschriften wird das E rgebnis in Prozent 
       (m/m) der Originalprobe, wie sie im Laborato rium eintraf, 
       angegeben. 
4.3.   Anzahl von Dezimalstellen 
       Das Ergebnis ist mit nicht mehr Stellen nach  dem Komma 
       anzugeben, als es die Genauigkeit des Analys enverfahrens 
       zulässt. 
 
                              METHODE 1 
     BESTIMMUNG DER MIT DIETHYLETER EXTRAHIERBAREN SUBSTANZEN IN 
            WASSERLÖSLICHEN, ORGANISCHEN SULFOFARBS TOFFEN 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Die Methode erlaubt die Bestimmung der mit D iethylether 
       extrahierbaren Substanzen in wasserlöslichen  Sulfofarbstoffen, 
       die frei von Trägerstoffen sind. 
2.     Definition 
       Mit der nachstehend beschriebenen Methode er hält man den 
       Gehalt an mit Diethylether extrahierbaren Su bstanzen. 



3.     Prinzip 
       Der Farbstoff wird mit Diethylether extrahie rt und der 
       trockene Rückstand nach Abdampfen des Diethy lethers gewogen. 
4.     Reagenzien 
4.1.   Diethylether, wasserfrei, peroxidfrei (mit f risch entwässertem 
       Calciumchlorid getrocknet). 
5.     Geräte 
5.1.   Soxhlet-Apparat mit Glaskolben. 
5.2.   Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem 
       gleichwertigen Trocknungsmittel, mit Feuchti gkeitsindikator. 
5.3.   Analysenwaage. 
5.4.   Mit Thermostat auf 85 Grad +-2 Grad C gerege lter 
       Trockenschrank. 
6.     Ausführung 
       Auf ein Stück Papierfilter werden 10 g +-10 mg der Probe 
       genau eingewogen. Das Papier wird zusammenge faltet und in eine 
       Extraktionshülse gegeben, die mit einem fett freien 
       Wattestopfen verschlossen wird. Man extrahie re sechs Stunden 
       lang mit Diethylether (4.1) im Soxhletappara t (5.1). Der 
       Diethylether wird bei möglichst niedriger Te mperatur 
       abgedampft. 
       Man stelle den zuvor tarierten Glaskolben de s Soxhlet-Apparats 
       mit dem Rückstand in den Trockenschrank (5.4 ) und trockne bei 
       85 Grad +-2 Grad C zwanzig Minuten lang. Man  verbringe den 
       mit einem Deckel versehenen Glaskolben in de n Exsikkator 
       (5.2), lasse abkühlen und wiege anschließend  Kolben und 
       Rückstand. Trocknen und Wiegen werden so lan ge wiederholt, bis 
       zwei aufeinander folgende Wägungen um nicht mehr als 0,5 mg 
       von einander abweichen. Sollte sich die Mass e vergrößern, so 
       wird der Berechnung der niedrigste festgeste llte Wert zugrunde 
       gelegt. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Gehalt an mit Diethylether extrahierbare n Substanzen in 
       Prozent der Probe wird nach folgender Formel  berechnet: 
                          m tief 1 x 100 
                          -------------- 
                             m tief o 
       wobei bedeuten: 
       m tief 1 = Masse des Verdampfungsrückstands in Gramm, 
       m tief o = Ausgangsmasse der eingewogenen Pr obe in Gramm. 
7.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 20 mg aus 100 g der Probe betragen.  
 
                              METHODE 2 
   BESTIMMUNG VON AMEISENSÄURE, FORMIATEN UND ANDEREN OXIDIERBAREN 
    VERUNREINIGUNGEN IN ESSIGSÄURE (E 260), KALIUMA CETAT (E 261), 
          NATRIUMDIACETAT (E 262) UND CALCIUMACETAT  (E 263) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Die Methode erlaubt die Bestimmung von Ameis ensäure, Formiaten 
       und anderen oxidierbaren Verunreinigungen, a usgedrückt als 
       Ameisensäure, in: 
       - Essigsäure (E 260), 
       - Kaliumacetat (E 261), 
       - Natriumdiacetat (E 262) und 
       - Calciumacetat (E 263). 
2.     Definition 
       Durch nachstehend beschriebene Methode erhäl t man den Gehalt 



       an Ameisensäure, Formiaten und anderen oxidi erbaren 
       Verunreinigungen. 
3.     Prinzip 
       Behandlung der zu analysierenden Probe mit ü berschüssigem 
       Kaliumpermanganat in alkalischer Umgebung zu r Bildung von 
       Mangandioxid. Dieses und das überschüssige K aliumpermanganat 
       werden nach Ansäuerung jodometrisch titriert  und die 
       Konzentration an oxidierbaren Verunreinigung en als 
       Ameisensäure angegeben. 
4.     Reagenzien 
4.1.   Kaliumjodid. 
4.2.   0,02 mol./l Kaliumpermanganat. 
4.3.   Natriumcarbonat (wasserfrei). 
4.4.   0,1 mol./l Natriumthiosulfat. 
4.5.   Stärkelösung (etwa 1-prozentig m/v). 
4.6.   Verdünnte Schwefelsäure: 90 ml Schwefelsäure  
       (p tief 20 = 1,84 g/ml) werden mit Wasser au f 1 l verdünnt. 
5.     Geräte 
5.1.   Wasserbad, siedend. 
5.2.   Analysenwaage. 
6.     Ausführung 
       Wenn die Probe aus der freien Säure besteht,  werden 10 g 
       +-10 mg genau abgewogen und mit 70 ml Wasser  verdünnt; dem 
       wird eine Lösung aus 10 g wasserfreiem Natri umcarbonat (4.3) 
       in 3O ml Wasser zugesetzt. Ist die Probe ein  Salz, so werden 
       10 g +-10 mg genau abgewogen und in 100 ml W asser aufgelöst; 
       es wird 1 g wasserfreies Carbonat (4.3) zuge setzt und bis zum 
       Auflösen geschüttelt. Dann werden 20,0 ml de s 0,02 mol./l 
       Kaliumpermanganats (4.2) zugesetzt und es wi rd 15 Minuten lang 
       auf dem Wasserbad (5.1) erhitzt. Das Gemisch  wird abgekühlt. 
       Dann werden 50 ml der verdünnten Schwefelsäu re (4.6) und 0,5 g 
       Kaliumjodid (4.1) zugesetzt. Das Gemisch wir d gerührt, bis 
       sich alles abgesetzte Mangandioxid wieder au fgelöst hat. Dann 
       wird mit 0,1 mol./l Natriumthiosulfat (4.4) titriert, bis die 
       Lösung blaßgelb ist. Einige Tropfen Stärkelö sung (4.5) werden 
       zugesetzt; dann wird weiter titriert, bis di e Lösung farblos 
       ist. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Prozentgehalt an Ameisensäure, Formiaten  und anderen 
       oxidierbaren Verunreinigungen ausgedrückt al s Ameisensäure, 
       ergibt sich nach folgender Formel: 
                    2,3b     (100a    ) 
                  -------- x (---- - V) 
                  m tief o   ( b      ) 
       wobei bedeuten: 
       a        = Molarität des Kaliumpermanganats,  
       b        = Molarität des Natriumthiosulfats,  
       m tief 0 = Ausgangsmasse der Probe in Gramm,  
       V        = Volumen des für die Titration ver wendeten 
                  0,1 mol./l Natriumthiosulfats in ml. 
7.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommenen Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 5 mg auf 100 g der Probe betragen. 
8.     Anmerkungen 
8.1.   11,3 ml des 0,1 mol./l Natriumthiosulfat ent sprechen 0,2% 
       Ameisensäure in 10 g der Probe. 
8.2.   Ist kein Formiat vorhanden, so werden 20 ml Natriumthiosulfat 
       verbraucht. Ist aber mehr als 0,27% (m/m) Am eisensäure 
       vorhanden, so gibt es einen ungenügenden Übe rschuss an KMnO 



       tief 4 und man erreicht ein festes Mindestvo lumen von 8 ml. 
       In diesem Fall ist die Bestimmung unter Verw endung einer 
       geringeren Einwaage zu wiederholen. 
 
                              METHODE 3 
 BESTIMMUNG DER NICHTFLÜCHTIGEN BESTANDTEILE IN PROPIONSÄURE (E 280) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit der Methode lassen sich die nichtflüchti gen Bestandteile 
       in Propionsäure (E 280) bestimmen. 
2.     Definition 
       Durch nachstehend beschriebene Methode erhäl t man den Gehalt 
       an nichtflüchtigen Bestandteilen der Propion säure (E 280). 
3.     Prinzip 
       Die Probe wird bei 103 Grad +-2 Grad C verdu nstet und 
       getrocknet; der Rückstand wird gravimetrisch  bestimmt. 
4.     Geräte 
4.1.   Porzellan oder Platinschale, für Aufnahme vo n 100 g Probe 
       ausreichend. 
4.2.   Elektrisch geheizter, mit Thermostat auf 103  Grad +-2 Grad C 
       geregelter Trockenschrank. 
4.3.   Analysenwaage. 
4.4.   Wasserbad, siedend. 
4.5.   Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem 
       gleichwertigen Trocknungsmittel, mit Feuchti gkeitsindikator. 
5      Ausführung 
       In einer zuvor getrockneten und tarierten Sc hale (4.1) 
       100 g +-0,1 g Propionsäure genau einwiegen. Unter dem Abzug 
       auf einem Wasserbad (4.4) eindampfen. Sobald  die gesamte 
       Propionsäure verdampft ist, im Trockenschran k (4.2) bei 
       103 Grad +-2 Grad C 1 Stunde lang trocknen. Im Exsikkator 
       (4.5) abkühlen lassen und dann wägen. Den Vo rgang wiederholen, 
       bis zwei Wägungen nacheinander um nicht mehr  als 0,5 mg 
       voneinander abweichen. 
6.     Darstellung der Ergebnisse 
6.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Gehalt an nichtflüchtigen Stoffen in Pro zent der Probe 
       wird nach folgender Formel berechnet: 
                          100 x m tief 1 
                          -------------- 
                             m tief o 
wobei bedeuten: 
m tief 1 = Masse des Verdampfungsrückstands in Gram m, 
m tief o = Ausgangsmasse der eingewogenen Probe in Gramm. 
6.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommenen Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 5 mg pro 100 g der Probe betragen. 
 
                              METHODE 4 
   BESTIMMUNG DES MASSEVERLUSTS DURCH TROCKNUNG VON NATRIUMNITRIT 
                               (E 250) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit der Methode lässt sich der Masseverlust durch Trocknung in 
       Natriumnitrit (E 250) bestimmen. 
2.     Definition 
       Der durch nachstehend beschriebene Methode b ei der Trocknung 
       erzielte Masseverlust ist der Feuchtigkeitsg ehalt des 
       Natriumnitrits. 
3.     Prinzip 



       Bestimmung des Gewichtsverlusts nach Erhitzu ng auf 103 Grad 
       +-2 Grad C. 
4.     Geräte 
4.1.   Elektrisch geheizter und mit Thermostat auf 103 Grad 
       +-2  Grad C geregelter Ofen. 
4.2.   Flachboden-Glasschale von 60 - 80 mm Durchme sser und 
       mindestens 25 mm Tiefe, mit abnehmbarem Deck el. 
4.3.   Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem 
       gleichwertigen Trocknungsmittel, mit Feuchti gkeitsindikator. 
4.4.   Analysenwaage. 
5.     Ausführung 
       Den Deckel der Glasschale (4.2) abnehmen und  zusammen mit der 
       Schale eine Stunde lang in den auf 103 Grad +-2 Grad C 
       geheizten Ofen (4.1) legen. Deckel wieder au f die Schale (4.2) 
       setzen und im Exsikkator (4.3) auf Raumtempe ratur abkühlen 
       lassen. Deckel mit Schale (4.2) genau abwieg en. In die Schale 
       mit Deckel 10 g +-10 mg der Probe genau einw iegen. Den Deckel 
       abnehmen und zusammen mit der Schale im Ofen  (4.1) bei 
       103 Grad +-2 Grad C erhitzen. Den Deckel wie der auf die Schale 
       setzen und im Exsikkator (4.3) auf Raumtempe ratur abkühlen 
       lassen. Anschließend genau abwiegen. Die dre i letzten Vorgänge 
       (Erhitzen, Abkühlen, Abwiegen) solange wiede rholen, bis der 
       Gewichtsunterschied zwischen zwei aufeinande rfolgenden 
       Wägungen nicht größer als 10 mg ist. 
6      Darstellung der Ergebnisse 
6.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Masseverlust bei der Trocknung in Prozen t (m/m) der Probe 
       wird nach folgender Formel berechnet: 
                   100 x (m tief 2 - m tief 3) 
                   --------------------------- 
                      (m tief 2 - m tief 1) 
        wobei bedeuten: 
        m tief 1 = Masse der Schale in Gramm, 
        m tief 2 = Masse von Schale und Probe vor d er Trocknung 
                   in Gramm, 
        m tief 3 = Masse von Schale und Probe nach der Trocknung 
                   in Gramm. 
6.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommenen Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 100 mg pro 100 g der Probe betragen . 
 
                              METHODE 5 
 GRENZWERTTEST FÜR SALICYSÄURE IN p-HYDROXYBENZOESÄUREETHER (E 214), 
      p-HYDROXYBENZOESÄUREETHYLESTER-NATRIUMVERBINDUNG (E 215), 
             p-HYDROXYBENZOESÄURE-n-PROPYLESTER (E 216), 
    p-HYDROXYBENZOESÄURE-n-PROPYLESTER-NATRIUMVERBINDUNG (E 217), 
            p-HYDROXYBENZOESÄURE-METHYLESTER (E 218 ) UND 
     p-HYDROXYBENZOESÄURE-METHYLESTER-NATRIUMVERBINDUNG (E 219) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit dem Test läßt sich Salicylsäure in p-Hyd roxybenzoesäure 
       (E 214) und in ihren Natriumsalzen (E 214 bi s E 219) 
       nachweisen. 
2.     Definition 
       Der nachstehend beschriebene Test ergibt den  Gehalt an 
       Salicylsäure. 
3.     Prinzip 
       Durch Reaktion mit Ammoniumeisen(III)sulfat wird eine violette 
       Färbung hervorgerufen, deren Intensität mit der eines 
       Standards verglichen wird. 



4.     Reagenzien 
4.1.   0,2prozentige (m/v) Ammoniumeisen(III)sulfat -Lösung: 0,2 g 
       Ammoniumeisen(III)sulfat mit 12 Molekülen Kr istallwasser 
       werden in 50 ml Wasser gelöst. Nach Zusatz v on 10 ml 
       zehnprozentiger (v/v) Salpetersäure wird die  Lösung mit Wasser 
       auf 100 ml aufgefüllt. 
4.2.   Ethanol, 95% (v/v). 
4.3.   Salicylsäurelösung, 0,1 g/l. 
4.4.   1 mol./l Schwefelsäure. 
5.     Geräte 
5.1.   Nessler-Meßzylinder mit Gradeinteilung, etwa  60 ml 
       Fassungsvermögen. 
6.     Ausführung 
6.1.   Proben vom p-Hydroxybenzoesäureethylester, 
       p-Hydroxybenzoesäure-n-Propylester und 
       p-Hydroxybenzoesäuremethylester 
6.1.1. 100 +-1 mg der zu analysierenden Probe, gena u gewogen, in 
       10 ml 95%igem Ethanol (4.2) lösen. Die erhal tene Lösung in den 
       Nessler-Zylinder mit Gradeinteilung (5.1) um füllen und mit 
       Wasser auf 50 ml auffüllen. Die Mischung ver rühren und 1 ml 
       der Ammoniumeisen(III)sulfat-Lösung (4.1) zu geben. Nochmals 
       rühren und eine Minute stehenlassen. 
6.1.2. In der gleichen Weise eine Vergleichslösung unter Verwendung 
       von 1 ml der Salicylsäure-Lösung (4.3) anste lle der Probe 
       herstellen. 
6.1.3. Man vergleiche die Färbung der zu analysiere nden Probe mit der 
       Färbung der Vergleichslösung. 
6.2.   Proben der Natriumverbindungen der Methyl-, Ethyl- und 
       n-Propylester der p-Hydroxybenzoesäure 
6.2.1. Den Vorgang unter 6.1.1 wiederholen und dabe i vor der 
       Verdünnung auf 50 ml mit 1 mol./l Schwefelsä ure (4.4) bis zum 
       pH-Wert 5 ansäuern. 
6.2.2. Den Vorgang unter 6.1.2. wiederholen. 
6.2.3. Den Vorgang unter 6.1.3. wiederholen. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Bedeutung des Grenzwerttests 
       Sofern die violette Färbung im Zylinder mit der zu 
       analysierenden Probe intensiver ist als diej enige im Zylinder 
       mit der Vergleichslösung, ist der Test posit iv, d.h. die Probe 
       enthält mehr als 0,1% Salicylsäure. 
7.2.   Empfindlichkeit 
       Die Nachweisgrenze des Tests beträgt 30 mg S alicylsäure auf 
       100 g der Probe. 
7.3.   Anmerkung 
       Die Ergebnisse von zwei, unter denselben Bed ingungen, durch 
       denselben Analytiker an derselben Probe para llel durchgeführten  
       (Anm.: richtig: durchgeführten) Tests müssen  miteinander 
       übereinstimmen. 
 
                              METHODE 6 
     BESTIMMUNG VON FREIER ESSIGSÄURE IN NATRIUMDIA CETAT (E 262) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit dieser Methode lässt sich der Gehalt von  Essigsäure in 
       Natriumdiacetat (E 262) bestimmen. 
2.     Definition 
       Durch nachstehend beschriebene Methode erhäl t man den Gehalt 
       an Essigsäure 
3.     Prinzip 
       Neutralisierung der Essigsäure durch Natrium hydroxid in 
       Gegenwart von Phenolphthalein. 
4.     Reagenzien 



4.1.   1prozentige (m/v) Phenolphthaleinlösung in E thanol. 
4.2.   1 mol./l Natriumhydroxid. 
5.     Geräte 
5.1.   Analysenwaage. 
6.     Ausführung 
       Etwa 3 g +-1 mg der zu analysierenden Probe genau abwiegen 
       und in 50 ml Wasser lösen; 2 oder 3 Tropfen 
       Phenolphthaleinlösung (4.1) zugeben und mit 1 mol./l 
       Natriumhydroxid (4.2) titrieren bis die durc h das Umschlagen 
       des Phenolphthaleins bedingte Rotfärbung 5 S ekunden lang 
       anhält. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Gehalt an Essigsäure in Prozent (m/m) de r Probe wird nach 
       folgender Formel berechnet: 
                            6,005 x V x c 
                            ------------- 
                              m tief o 
       wobei bedeuten: 
       V      = Volumen des verbrauchten Natriumhyd roxids in ml, 
       c      = Molarität des Natriumhydroxids, 
       m tief = Probemasse in Gramm. 
7.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 500 mg pro 100 g der Probe betragen . 
8.     Anmerkung 
       Zur Titration von 3 g der Probe mit 40% Essi gsäure sind 20 ml 
       des 1 mol./l Natriumhydroxids erforderlich. 
 
                              METHODE 7 
   GRENZWERTTEST FÜR ALDEHYDE IN SORBINSÄURE (E 200 ), IN NATRIUM-, 
KALIUM- UND CALCIUMSORBAT (E 201, E 202, E 203) SOW IE IN PROPIONSÄURE 
                               (E 280) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit diesem Test lassen sich die Aldehyde, an gegeben als 
       Formalaldehyd in 
       - Sorbinsäure (E 200), 
       - Natrium-, Kalium- und Calciumsorbat 
         (E 201, E 202, E 203), 
       - Propionsäure (E 280) 
       bestimmen. 
2.     Definition 
       Mit dem nachstehend beschriebenen Test kann der Grenzwert an 
       Aldehyden, angegeben als Formaldehyd, überpr üft werden. 
3.     Prinzip 
       Aldehydreaktion mit dem Schiff'schen Reagens  und Vergleich mit 
       einer formaldeydhaltigen Vergleichslösung. 
4.     Reagenzien 
4.1.   Vergleichslösung mit 0,01 mg/ml Formaldehyd:  durch Verdünnung 
       einer konzentrierten Formaldehydlösung (400 mg/l) erhalten. 
4.2.   Schiff'sches Reagens. 
5.     Ausführung 
5.1.   1 g +-1 mg Probe, genau gewogen, in 100 ml W asser lösen. 
       Falls erforderlich, die Lösung filtern und z u 1 ml des 
       Filtrats bzw. der Lösung 1 ml des Schiff'sch en Reagens (4.2) 
       hinzugeben. Ferner zu 1 ml der Vergleichslös ung (4.1) 1 ml des 
       Schiff'schen Reagens (4.2) hinzugeben. 
5.2.   Man vergleiche die Färbung der zu analysiere nden Probe mit der 
       Färbung der Vergleichslösung. 



6.     Darstellung der Ergebnisse 
6.1.   Bedeutung des Grenzwerttests 
       Sofern die rote Färbung im Zylinder mit der zu analysierenden 
       Probe intensiver ist als diejenige im Zylind er mit der 
       Vergleichslösung, ist der Test positiv, dh. die Probe enthält 
       mehr als 0,1% Aldehyde, angegeben als Formal dehyd. 
6.2.   Empfindlichkeit 
       Die Nachweisgrenze des Tests beträgt 30 mg F ormaldehyd pro 
       100 g Probe. 
6.3.   Anmerkung 
       Die Ergebnisse von zwei, unter denselben Bed ingungen, durch 
       denselben Analytiker, an derselben Probe par allel 
       durchgeführten Tests müssen miteinander über einstimmen. 
 
                              METHODE 8 
           BESTIMMUNG DER PEROXIDZAHL VON LECITHIN (E 322) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit dieser Methode läßt sich die Peroxidzahl  des Lecithins 
       (E 322) bestimmen. 
2.     Definition 
       Durch nachstehend beschriebene Methode besti mmt man die Anzahl 
       der Peroxidgruppen im Lecithin. 
3.     Prinzip 
       Oxidation des Kaliumjodids durch die Peroxid e des Lecithins 
       und Titrieren des freigesetzten Jods mit Nat riumthiosulfat. 
4.     Reagenzien 
4.1.   Eisessig. 
4.2.   Chloroform. 
4.3.   Kaliumjodid. 
4.4.   0,1 mol./l oder 0,01 mol./l Natriumthiosulfa t. 
4.5.   Stärkelösung (annähernd 1% m/v). 
5.     Geräte 
5.1.   Analysenwaage. 
5.2.   Apparat nach Abbildung. 
5.2.1. 100-ml-Rundkolben. 
5.2.2. Rückflusskühler. 
5.2.3. Glasröhre von 250 mm Länge und 22 mm innerem  Durchmesser, mit 
       Schliffverbindungen. 
5.2.4. Mikrobecher mit folgenden Außenmaßen: 35 - 5 0 mm Höhe und 
       20 mm Durchmesser. 
6.     Ausführung 
6.1.   10 ml Eisessig (4.1) und 10 ml Chloroform (4 .2) werden in den 
       100-ml-Rundkolben (5.2.1) gegeben. Die Glasr öhre (5.2.3) und 
       der Rückflusskühler (5.2.2) werden aufgesetz t und die Mischung 
       wird 2 Minuten lang leicht sieden gelassen, um die Luft 
       auszutreiben. 1 g Kaliumjodid (4.3) wird in 1,3 ml Wasser 
       aufgelöst. Die Lösung wird der Mischung im R undkolben (5.2.1) 
       zugefügt, wobei sie nicht aus dem Kochen kom men darf. Setzt in 
       dieser Phase eine Gelbfärbung ein, so ist di e Bestimmung zu 
       verwerfen und mit frisch zubereiteten Reagen zien zu 
       wiederholen. 
6.2.   Nach zwei Minuten weiteren Siedens 1 g +-1 m g der Probe, 
       genau gewogen, zum Inhalt des Kolbens (5.2.1 ) hinzugeben, 
       wobei wieder darauf zu achten ist, dass das Kochen nicht 
       aussetzt. Aus diesem Grunde sollte die Probe  in einen 
       Mikrobecher (5.2.4) mit entsprechend geformt en Boden gegeben 
       werden, der mit Hilfe eines Glasstäbchens du rch die Glasröhre 
       (5.2.3) hinabgelassen werden kann. Der Kühle r kann kurz 
       abgenommen werden. 3 bis 4 Minuten lang wird  weiter sieden 
       gelassen. Dann wird das Heizen eingestellt u nd der 
       Rückflusskühler (5.2.2) sofort ausgeschaltet . Schnell werden 



       50 ml Wasser durch die Glasröhre (5.2.3) hin zugefügt. Die 
       Glasröhre (5.2.3) wird abgenommen und der Ko lben (5.2.1) unter 
       dem Wasserhahn auf Zimmertemperatur abgekühl t. Dann wird mit 
       Natriumthiosulfat (0,1 mol./l oder 0,01 mol. /l) (4.4) 
       titriert, bis die wässrige Schicht farblos w ird. Kurz vor 
       Beendigung der Titration wird 1 ml Stärkelös ung (4.5) 
       zugesetzt. Während der Titration ist der Kol ben (5.2.1) gut zu 
       schütteln, um das Jod vollständig aus der ni chtwässrigen 
       Schicht zu extrahieren. 
6.3.   Nach 6.1 und 6.2 Blindwertbestimmung vornehm en. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Die Anzahl der Peroxidgruppen der Probe in 
       Milliäquivalenten/kg wird nach folgender For mel berechnet: 
                  1 000 x a x (V tief 1 - V tief 2)  
                  ---------------------------------  
                                    m tief o 
       wobei bedeuten: 
       V tief 1 = Volumen der für die nachfolgende Titration der 
                  Probe (6.2) verwendeten Thiosulfa tlösung in ml, 
       V tief 2 = Volumen der für die nachfolgende Leertitration 
                  (6.3) verwendeten Thiosulfatlösun g in ml, 
       a        = Konzentration der Natriumthiosulf atlösung in 
                  mol./l, 
       m tief o = Ausgangsmasse der Probe in Gramm.  
7.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe vorgenommener Bestimmungen d arf nicht mehr als 
       0,5% der Anzahl der Peroxide, angegeben in 
       Milliäquivalente/kg, sein. 
8.     Anmerkungen 
8.1.   Die Molarität des verwendeten Natriumthiosul fats hängt von dem 
       erwarteten Ergebnis ab. Werden weniger als 0 ,5 ml 0,1 mol./l 
       Natriumthiosulfat verwendet, ist die Bestimm ung mit 0,01 
       mol./l Thiosulfat zu wiederholen. 
8.2.   Bei der Analyse ist zu starkes Licht zu verm eiden. 
(Anm.: Abbildungen nicht darstellbar, es wird daher  auf die gedruckte 
       Form des BGBl. verwiesen.) 
 
                              METHODE 9 
   BESTIMMUNG DER IN TOLUOL UNLÖSLICHEN STOFFE IN L ECITHIN (E 322) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit dieser Methode lassen sich die in Toluol  unlöslichen 
       Stoffe in Lecithin (E 322) bestimmen. 
2.     Definition 
       Durch nachstehend beschriebene Methode erhäl t man den Gehalt 
       der in Toluol unlöslichen Stoffe. 
3.     Prinzip 
       Die Probe wird in Toluol gelöst und filtrier t. Der getrocknete 
       Rückstand wird gewogen. 
4.     Reagens 
4.1.   Toluol. 
5.     Geräte 
5.1.   30-ml-Glasfiltertiegel G 3 oder gleichwertig er. 
5.2.   Elektrisch geheizter, mit Thermostat auf 103  Grad +-2 Grad C 
       geregelter Trockenschrank. 
5.3.   Wasserbad, nicht heißer als 60 Grad C. 
5.4.   Exsikkator mit frisch aktiviertem Silikagel oder einem 
       gleichwertigen Trocknungsmittel mit Feuchtig keitsindikator. 
5.5.   Erlenmeyerkolben 500 ml. 



5.6.   Vakuumpumpe und Saugflasche mit Aufsatz. 
5.7.   Analysenwaage. 
6.     Ausführung 
6.1.   Den 30-ml-Glasfiltertiegel (5.1) im Trockens chrank bei 
       103 Grad +-2 Grad C (5.2) trocknen. Den Tieg el (5.6) im 
       Exsikkator (5.4) abkühlen lassen und abwiege n. 
6.2.   Die Lecithinprobe ist gründlich durchzumisch en, nötigenfalls 
       nach Erwärmung im Wasserbad (5.3). 10 g +-1 mg davon werden 
       in den Kolben (5.5) eingewogen, 100 ml Toluo l (4.1) zugesetzt 
       und das Gemisch geschüttelt, bis alles Lecit hin aufgelöst ist. 
       Die Lösung wird durch den Glasfiltertiegel ( 5.1) filtriert. 
       Die Flasche (5.5) wird mit 25 ml Toluol (4.1 ) gewaschen und 
       die Waschflüssigkeit durch den Glasfiltertie gel (5.1) 
       filtriert. Dies wird mit weiteren 25 ml Tolu ol (4.1) 
       wiederholt. Der Toluolüberschuss wird aus de m Tiegel abgesogen 
       (5.1). 
6.3.   Den Tiegel (5.1) 2 Stunden lang im Trockensc hrank (5.2) bei 
       103 Grad +-2 Grad C trocknen, im Exsikkator (5.4) abkühlen 
       lassen und anschließend abwiegen. 
6.4.   Vorgang 6.3 solange wiederholen, bis zwei au feinanderfolgende 
       Wägungen um weniger als 0,5 mg voneinander a bweichen. Sollte 
       sich die Masse vergrößern, so wird der Berec hnung der 
       niedrigste festgestellte Wert zugrunde geleg t. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Gehalt an in Toluol unlöslichen Stoffen wird nach 
       folgender Formel berechnet: 
                    100 (m tief 2 - m tief 1) 
                    ------------------------- 
                             m tief o 
       wobei bedeuten: 
       m tief 1 = Masse des leeren Tiegels (6.1) in  Gramm, 
       m tief 2 = Masse von Tiegel und Rückstand (6 .4) in Gramm, 
       m tief o = Ausgangsmasse der Probe in Gramm.  
7.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 30 mg pro 100 g der Probe betragen.  
 
                             METHODE 10 
   GRENZWERTTEST FÜR REDUZIERENDE STOFFE IN NATRIUM-, KALIUM- UND 
                 CALCIUMLACTAT (E 325, E 326, E 327 ) 
 
1.    Zweck und Anwendungsbereich 
      Der Test gestattet den Nachweis reduzierender  Stoffe in 
      - Natriumlactat (E 325), 
      - Kaliumlactat (E 326), 
      - Calciumlactat (E 327). 
2.     Definition 
       Nachweis reduzierender Anteile durch Reaktio n der Probe mit 
       Fehling'scher Lösung unter nachstehend besch riebenen 
       Bedingungen. 
3.     Prinzip 
       Reduktion der Fehling'schen Lösung durch red uzierende Stoffe, 
       wobei es sich im allgemeinen um Zucker hande lt. 
4.     Reagenzien 
4.1.   Fehling'sche Lösung A (6,93 g Kupfersulfat-P entahydrat in 
       100 ml Wasser). 
4.2.   Fehling'sche Lösung B (34,6 g Kaliumnatriumt artrat und 
       11 g Natriumhydroxid, in 100 ml Wasser). 
5.     Ausführung 



       1 g +-1 mg der genau gewogenen Probe in 10 m l warmem Wasser 
       lösen. Hinzugefügt werden 2 ml der Fehling's chen Lösung A 
       (3.1) und 2 ml der Fehling'schen Lösung B (3 .2). Die Mischung 
       wird eine Minute lang gekocht. Alsdann wird beobachtet, ob 
       eine Veränderung eintritt. Ein Niederschlag des 
       Calciumsulfats, der manchmal vorkommt, ist h ier ohne 
       Bedeutung. 
6.     Darstellung der Ergebnisse 
6.1.   Bedeutung des Grenzwerttests 
       Tritt nach dem Kochen (5) eine farbliche Ver änderung ein, so 
       ist der Test positiv, dh. das Vorhandensein reduzierender 
       Stoffe ist angekündigt. 
6.2.   Empfindlichkeit 
       Die Nachweisgrenze für reduzierende Stoffe b eträgt 0,1% 
       Glukose in der Probe. 
6.3.   Anmerkungen 
6.3.1. Die Ergebnisse von zwei, unter denselben Bed ingungen, durch 
       denselben Analytiker, an derselben Probe par allel 
       durchgeführten Tests müssen miteinander über einstimmen. 
6.3.2. Enthält die Probe 2% Glukose, reagiert die g esamte 
       Fehling'sche Lösung. 
 
                             METHODE 11 
   BESTIMMUNG DER FLÜCHTIGEN SÄUREN IN ORTHOPHOSPHORSÄURE (E 338) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit der Methode lassen sich flüchtige Säuren , angegeben als 
       Essigsäure, in Orthophosphorsäure (E 338) be stimmen. 
2.     Definition 
       Durch nachstehend beschriebene Methode erhäl t man den Gehalt 
       an flüchtigen Säuren, angegeben als Essigsäu re. 
3.     Prinzip 
       Verdünnung der Probe und Destillation der Lö sung, Titrieren 
       des Destillats mit Natriumhydroxid und Berec hnung der 
       Acidität, angegeben als Essigsäure. 
4.     Reagenzien 
4.1.   1prozentige (m/v) Phenolphthalein-Lösung in Ethanol. 
4.2.   0,01 mol./l Natriumhydroxid. 
5.     Geräte 
5.1.   Destillationsapparatur mit Tropfenabscheider . 
6.     Ausführung 
       In einen Destillierkolben werden 60 g +-50 m g der Probe 
       eingewogen, mit 75 ml frisch abgekochtem, ab gekühltem Wasser 
       vermischt und 50 ml der Lösung bei aufgesetz tem 
       Tropfenabscheider abdestilliert. Dem Destill at etwas 
       Phenolphthalein-Lösung (4.1) zugeben und mit  0,01 mol./l 
       Natriumhydroxid (4.2) titrieren, bis die ers te Rotfärbung 
       10 Sekunden lang anhält. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Gehalt an flüchtigen Säuren, angegeben i n Prozent (m/m) 
       Essigsäure, wird nach folgender Formel berec hnet: 
 
                             600 x V 
                             -------- 
                             m tief o 
       wobei bedeuten: 
       V        = das Volumen der für die Neutralis ierung 
                  verwendeten 0,01 mol./l Natriumhy droxid-Lösung in 
                  ml, 
       m tief o = die Masse der Orthophosphorsäure- Probe in Gramm. 
7.2.   Wiederholbarkeit 



       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 1 mg auf 100 g der Probe betragen. 
 
                             METHODE 12 
       GRENZWERTTEST FÜR NITRATE IN ORTHOPHOSPHORSÄ URE (E 338) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit diesem Test lassen sich Nitrate in Ortho phosphorsäure 
       (E 338) nachweisen. 
2.     Definition 
       Durch den nachstehend beschriebenen Test prü ft man den 
       Grenzwert für Nitrate. 
3.     Prinzip 
       Zugabe von Indigokarmin zur Probe in 
       konzentriert-schwefelsaurem Milieu. Oxidiere nde Stoffe, 
       einschließlich Nitrat, bewirken eine Entfärb ung. 
4.     Reagenzien 
4.1.   0,18prozentige (m/v) Indigokarmin-Lösung: 0, 18 g 
       Natrium-Indigotindisulfonat, in 100 ml Wasse r. 
4.2.   0,05prozentige (m/v) Natriumchlorid-Lösung. 
4.3.   Konzentrierte Schwefelsäure (p tief 20 = 1,8 4 g/ml). 
5.     Ausführung 
       2 ml der Probe werden mit Natriumchloridlösu ng (4.2) auf 10 ml 
       verdünnt. Langsam und unter Abkühlung werden  0,1 ml der 
       Indigokarminlösung (4.1) und 10 ml Schwefels äure zugesetzt. 
       Man beobachte, ob die blaue Farbe 5 Minuten beständig ist. 
6.     Darstellung der Ergebnisse 
6.1.   Bedeutung des Grenzwerttests 
       Verschwindet die Blaufärbung innerhalb fünf Minuten, so ist 
       der Test positiv, dh. der Gehalt an oxidiere nden Stoffen, 
       angegeben als Natriumnitrat ist höher als 5 mg/kg. 
6.2.   Anmerkungen 
6.2.1. Man führe einen Blindversuch aus. 
6.2.2. Die Ergebnisse zwischen den Ergebnissen zwei er, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen müssen 
       miteinander übereinstimmen. 
6.2.3. Die Indigokarminlösung soll bei Verwendung n icht älter als 
       60 Tage sein. 
6.2.4. Entfärbung bedeutet, dass die Probe Nitrate und andere 
       oxidierende Stoffe enthalten kann; der Test muß alsdann nach 
       der ISO-Methode 3709-1976 "Phosphorsäure für  industrielle 
       Verwendung (einschließlich Lebensmittel) - B estimmung von 
       Stickstoffoxiden - spektrophotometrische Met hode mit 
       3,4-Xylenol" wiederholt werden. 
 
                             METHODE 13 
           BESTIMMUNG VON IN WASSER UNLÖSLICHEN STO FFEN IN 
  NATRIUMORTHOPHOSPHATEN (E 339) UND KALIUMORTHOPHOSPHATEN (E 340) 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Mit der Methode lassen sich die in 
       - Mononatriumorthophosphat (E 339), 
       - Dinatriumorthophosphat (E 339), 
       - Trinatriumorthophosphat (E 339), 
       - Monokaliumorthophosphat (E 340), 
       - Dikaliumorthophosphat (E 340), 
       - Trikaliumorthophosphat (E 340) 
       enthaltenen, in Wasser unlöslichen Stoffe be stimmen. 
2.     Definition 



       Durch nachstehend beschriebene Methode besti mmt man den Gehalt 
       an in Wasser unlöslichen Stoffen. 
3.     Prinzip 
       Die Probe wird in Wasser gelöst und durch ei nen 
       Porzellan-Filtertiegel filtriert. Der gewasc hene Rückstand 
       wird getrocknet und gewogen. 
4.     Geräte 
4.1.   Tarierter Porzellan-Filtertiegel G 3 oder gl eichwertiger 
       (nicht aus Glas). 
4.2.   Exsikkator, mit rückaktiviertem Silikagel od er gleichwertigem 
       Trocknungsmittel, mit Feuchtigkeitsindikator . 
4.3.   Mit Thermostat auf 103 Grad +-2 Grad C gereg elter Ofen. 
4.4.   Polypropylenbecher 400 ml. 
4.5.   Wasserbad, siedend. 
5.     Ausführung 
       10 g +-10 mg des genau gewogenen Phosphats i n 100 ml heißem 
       Wasser in einem Polypropylenbecher (4.4) lös en, 15 Minuten 
       lang auf dem siedenden Wasserbad (4.5) erhit zen und dann die 
       Lösung durch den tarierten Filtertiegel (4.1 ) filtern. Den 
       unlöslichen Rückstand mit heißem Wasser wasc hen und im Ofen 
       bei 103 Grad +-2 Grad C trocknen. 
       Nach zweistündiger Trocknung im Exsikkator a bkühlen lassen und 
       abwiegen. Man wiederhole das Trocknen, Abküh lenlassen und 
       Abwiegen, bis der Unterschied zwischen dem G ewicht zweier 
       aufeinanderfolgender Wägungen weniger als 0, 5 mg beträgt. 
       Sollte sich die Masse vergrößern, so wird de r Berechnung der 
       niedrigste festgestellte Wert zugrunde geleg t. 
6.     Darstellung der Ergebnisse 
6.1.   Berechnungsformel und -weise 
       Der Gehalt an in Wasser unlöslichen Stoffen der Probe wird 
       nach folgender Formel berechnet: 
 
                              m tief 1 
                              -------- x 100 
                              m tief o 
       wobei bedeuten: 
       m tief 1 = die Masse des Rückstands nach Tro cknung in Gramm, 
       m tief o = die Masse der Probe in Gramm. 
6.2.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen zwe ier, unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 10 mg pro 100 g der Probe betragen.  
 
                             METHODE 14 
        BESTIMMUNG DES PH-WERTES IN LEBENSMITTELZUS ATZSTOFFEN 
 
1.     Zweck und Anwendungsbereich 
       Die Methode gibt allgemeine Anweisungen zur Bestimmung des 
       pH-Wertes von Zusatzstoffen. 
2.     Definition 
       Durch nachstehend  beschriebene Methode erhä lt man den pH-Wert 
       eines Zusatzstoffes. 
3.     Prinzip 
       Der pH-Wert einer wäßrigen Lösung oder einer  Aufschlämmung der 
       Probe wird mit Hilfe einer Glaselektrode, ei ner 
       Bezugselektrode und einem nachgeschalteten e lektronischen 
       pH-Meter bestimmt. 
4.     Reagenzien 
4.1.   Das Gerät wird mit folgenden Pufferlösungen geeicht: 
4.1.1. Pufferlösung pH 6,88 bei 20 Grad C, bestehen d aus 0,05 mol./l 
       Monokaliumorthophosphat (KH tief 2 PO tief 4 ) und 



       0,05 mol./l Dinatriumorthophosphat-Dihydrat (Na tief 2 HPO 
       tief 4 2H tief 2 O). 
4.1.2. Pufferlösung pH 4,00 bei 20 Grad C, bestehen d aus 0,05 mol./l 
       Kaliumhydrogenphthalat (C tief 8 H tief 5 KO  tief 4). 
4.1.3. Pufferlösung pH 9,22 bei 20 Grad C, bestehen d aus 0,05 mol./l 
       Dinatriumtetraborat-Decahydrat (Na tief 2 B tief 4 O 
       tief 7 10 H tief 2 O). 
4.2.   Gesättigte oder 3 mol./l Kaliumchloridlösung  zum Nachfüllen 
       der Bezugselektrode. 
4.3.   Destilliertes Wasser, CO tief 2-frei, mit ei nem pH-Wert 
       zwischen 5 und 6. 
5.     Geräte 
5.1.   pH-Meter mit einer Genauigkeit von +-0,01 pH . 
5.2.   Elektroden, kombinierte (Einstab-) Glaselekt rode oder 
       Einzel-Glaselektrode und Bezugselektrode. 
5.3.   Magnetrührwerk mit Rührstäbchen und eventuel ler 
       Heizvorrichtung. 
5.4.   Thermometer mit einem Bereich von 0-100 Grad  C. 
6.     Ausführung 
6.1.   Eichung des pH-Meßgeräts 
       Die Glaselektroden sind nach Herstellerangab en zu befestigen. 
       Die Eichung der Glaselektroden ist regelmäßi g auf die Skala 
       des pH-Meßgeräts mit Hilfe von Pufferlösunge n mit genau 
       bekanntem pH-Wert abzugleichen. 
       Die Elektroden in Wasser waschen und sorgfäl tig mit einem 
       weichen Tuch abtrocknen oder aber die Elektr oden mit Wasser 
       abspülen und zweimal nacheinander mit der Me ßlösung oder der 
       Eichlösung abspülen und sie anschließend in die Meßlösung oder 
       in die Eichlösung eintauchen. 
       Hat die Meßlösung einen sauren pH-Wert, dann  sind zur 
       Kontrolle des pH-Werts die Pufferlösungen mi t pH 4 (4.1.2) und 
       mit pH 6,88 (4.1.1) zu verwenden. 
       Hat die Meßlösung einen basischen pH-Wert, d ann sind zur 
       Kontrolle des pH-Werts die Pufferlösungen mi t pH 9,22 (4.1.3) 
       und mit pH 6,88 (4.1.1) zu verwenden. 
6.2.   Bestimmung der Meßlösung 
       Die Konzentration der Meßlösung oder die Her stellung der 
       Gebrauchslösung müssen den Verordnungen über  Zusatzstoffe 
       entsprechen. 
       Die Meßlösung nach Vorschrift herstellen und  unter Rühren auf 
       20 Grad C einstellen. 
       Rühren einstellen und die Glaselektroden in die Lösung 
       eintauchen. Nach zwei Minuten den pH-Wert au f dem pH-Meter 
       ablesen. 
7.     Darstellung der Ergebnisse 
7.1.   Wiederholbarkeit 
       Der Unterschied zwischen den Ergebnissen, zw eier unter 
       denselben Bedingungen, durch denselben Analy tiker, an 
       derselben Probe parallel vorgenommener Besti mmungen darf nicht 
       mehr als 0,05 pH-Einheiten sein. 
8.     Anmerkungen 
       Diese Methode ist nur dort anwendbar, wo in Verordnungen 
       pH-Kriterien für in Wasser gelöste oder aufg eschlämmte 
       Lebensmittelzusatzstoffe festgelegt sind. 

 


