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Clan1
Kontrola kvaliteta proizvoda od voéa i povréa, u smislu ovog pravilnika, vrsi se na uzorcima uzetim za
ispitivanje, po metodama koje su propisane ovim pravilnikom.

Clan 2

Pod metodama kojima se vrsi kontrola kvaliteta proizvoda od voca i povréa podrazumevaju se:

1) metode uzimanja uzoraka proizvoda od voca i povréa;

2) metode hemijskih i fizickih analiza.

Metode iz stava 1 tacka 2 ovog ¢lana propisane su kao obavezne, odStampane uz ovaj pravilnik i ¢ine
njegov sastavni deo.

Clan3
Metodama uzimanja uzoraka proizvoda od voca i povréa utvrduju se postupak i nacin uzimanja
uzoraka na kojima se vrsi kontrola kvaliteta ovih proizvoda.

Clan 4

Metodama hemijskih i fizickih analiza utvrduju se uslovi i postupci za vrSsenje hemijskih i fizickih
ispitivanja na uzorcima proizvoda od voca i povrca radi proveravanja hemijskih i fizickih svojstava
proizvoda.

Clan5
Svi reagensi koji se upotrebljavaju za vrSenje hemijskih analza proizvoda na koje se odnose odredbe
ovog pravilnika moraju biti analiticke istoce p.a., a voda mora biti destilovana.



Clan 6
U izvestaju o izvrSenom hemijskom i fizickom ispitivanju moraju biti prikazani rezultati utvrdeni
primenom propisanih hemijskih i fizickih metoda analize, obuhvacenih ovim pravilnikom.

Clan7

Preciznost odredivanja hemijskim metodama analize, shodno ovom pravilniku, utvrduje se prema
principima savremene analiticke prakse, a izrazava se kao apsolutno ili relativno odstupanje od
proseka dobijenog na osnovu rezultata najmanje dva paralelna odredivanja.

Dozvoljena razlika rezultata dva pojedinaéna odredivanja, koja su izvrSena paralelno ili ubrzo jedno
za drugim na istom uzorku za ispitivanje, istom metodom, u istim uslovima, od istog analiti¢arai u
istoj laboratoriji, mora biti u granicama propisane metode, ako je to utvrdeno ovim pravilnikom.

1. Metode uzimanja uzoraka proizvoda od voca i povréa

Clan 8
Uzorke proizvoda od voca i povrca, shodno ovom pravilniku, mora da uzima strucno lice.

Clan9

Uzorci proizvoda od voéa i povréa uzimaiju se:
— u proizvodniji, na proizvodnim partijama;

— u prometu, na ambalaznim jedinicama.

Clan 10

Uzorci proizvoda od voéa i povréa u proizvodnji moraju se uzimati tako da je svaku ambalaznu
jedinicu proizvodne partije podjednako moguce izabrati kao uzorak za ispitivanje.

Uzorci proizvoda od voca i povréa u prometu moraju se uzimati tako da je svaku ambalaznu jedinicu
koja je stavljena u promet podjednako moguce izabrati kao uzorak za ispitivanje.

Nacin na koji se uzima uzorak mora biti isti u proizvodnji i prometu.

Clan 11
Uzorak proizvoda od voda i povrca koji se uzima za ispitivanje mora da predstavlja prosecan sastav
celokupne koli¢ine proizvoda od koje se uzima uzorak.

Clan 12

Pod proizvodnom partijom (serijom) proizvoda od voca i povrca, u smislu ovog pravilnika,
podrazumeva se odgovarajuca koli¢ina proizvoda iste vrste, proizvedena istom tehnologijom u istim
uslovima, upakovana u ambalaZne jedinice odgovaraju¢e mase ili zapremine, sa obaveznom
oznakom za identifikaciju.

Pod ambalaznim jedinicama proizvoda od voca i povréa podrazumevaju se utvrdene kolicine
proizvoda iste vrste, upakovane u pojedina¢na ambalazna pakovanja odgovarajuce mase ili
zapremine, sa obaveznom oznakom za identifikaciju.

Clan 13

Uzorak proizvoda od voca i povréa mora da sadrzi najmanje dva primerka uzeta pojedinacno, s tim
$to oni moraju biti identi¢ni po sastavu i jednaki po masi, odnosno zapremini koja je potrebna za
fizicke i hemijske analize.

Broj uzoraka proizvoda od voca i povréa zavisi od vrste proizvoda, mase ili zapremine proizvoda u



ambalaznoj jedinici, kao i od koli¢ine proizvoda od koje se uzima uzorak, a utvrduje se na osnovu
tabele iz ovog pravilnika.

Clan 14

Ako su za uzorak uzeta viSe od dva pojedinacna primerka, formira se jedan uzorak, s tim Sto svaki
primerak mozZe biti izdvojen za uzorak.

Uzorak mora da sadrzi najmanje dva identi¢na primerka. Jedan primerak stru¢no lice odmah
dostavlja na analizu, a drugi sluzi za superanalizu.

Na zahtev predstavnika organizacije udruzenog rada, mora se uzeti i treci identi¢an primerak, koji se
stavlja na raspolaganje tom predstavniku.

Clan 15

Prilikom uzimanja uzorka proizvoda od voéa i povrca strucno lice koje uzima uzorak za ispitivanje
mora da sacini zapisnik, u koji unosi podatke znacajne za rezultat ispitivanja: mesto, uslove ¢uvanja,
datum i vreme uzimanja uzorka, vrstu i koli¢inu proizvoda od koga se uzima uzorak, broj uzetih
uzoraka i koli¢inu uzetog uzorka, oznake za identifikaciju uzorka i koli¢inu uzorka koja se dostavlja na
ispitivanje.

Zapisnik potpisuje stru¢no lice koje uzima uzorak, kao i predstavnik organizacije udruzenog rada.
Tabela

Broj uzoraka za

Proizvodi od voéa i povréa Koli¢ina od koje se uzima uzorak o
ispitivanje
1 2 3
- do 3000 ambalaznih jedinica najmanje 1 uzorak
a) ambalazZne jedinice
do 1kg - za svakih daljih 1000 ambalaznih . .
s najmanje 1 uzorak
jedinica
- do 6000 ambalaznih jedinica najmanje 1 uzorak
b) ambalazne jedinice od 1 kg
do 5 kg - za svakih daljih 6000 ambalaznih . .
s najmanje 1 uzorak
jedinica
- do 15000 ambalaznih jedinica najmanje 1 uzorak
v) ambalaZne jedinice preko
5 kg - za svakih daljih 15000 ambalaznih . .
L najmanje 1 uzorak
jedinica
Clan 16

Uzorci se oznacavaju oznakom koja se ne moZze lako skinuti ili izbrisati, a zatim se utiskuje sluzbeni
pecat ili se stavlja plomba.

Uzorci proizvoda od voca i povréa moraju se pakovati tako da se obezbede uslovi ¢uvanja propisani
odredbama o normama kvaliteta proizvoda od voca, povrca, pecurki i pektinskih preparata.

2. Metode hemijskih i fizickih analiza za kontrolu kvaliteta proizvoda od voca i povrca




Clan 17

Metodama hemijskih i fizickih analiza kojima se vrsi kontrola kvaliteta proizvoda od voca i povréa
obuhvata se:

. odredivanje rastvorljive suve materije;

. odredivanje ukupne suve materije;

. odredivanje direktno redukujuéih i ukupnih seéera;

. odredivanje mineralnih nedistoc¢a;

. odredivanje pepela nerastvorljivog u hlorovodonic¢noj kiselini;
. odredivanje vrednosti pH;

. odredivanje benzoeve kiseline;

. odredivanje sorbinske kiseline;
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. odredivanje etanola (etil-alkohola);
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. odredivanje hlorida;
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. odredivanje pektina;

=
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. odredivanje alkaliteta ukupnog pepela i u vodi rastvorljivog pepela;
. odredivanje etarskih ulja;

=
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. odredivanje etarskog ekstrakta zacinske paprike;
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. odredivanje L-askorbinske kiseline;
. odredivanje ukupnog sumpor-dioksida;
. odredivanje isparljivih kiselina;
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. odredivanje ukupne kiselosti;

=
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. odredivanje sintetskih boja;

N
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. odredivanje prirodnih boja;

N
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. odredivanje materija nerastvorljivih u etanolu (etil-alkoholu);
22. odredivanje mravlje kiseline.

Clan 18
Ovaj pravilnik stupa na snagu osmog dana od dana objavljivanja u “Sluzbenom listu SFRJ”, a
primenjivacde se po isteku Sest meseci od dana objavljivanja.

METODE

VRSENJA HEMUSKIH | FIZICKIH ANALIZA
RADI KONTROLE KVALITETA PROIZVODA
0D VOCA | POVRCA

1. ODREDIVANJE RASTVORUIVE SUVE MATERIJE (Refraktometrijska metoda)

Princip i primena

Odredivanje rastvorljive suve materije u proizvodima od voca i povréa zasniva se na ocitavanju
rastvorljive suve materije direktno na skali refraktometra ili na merenju indeksa refrakcije ispitivanog
rastvora na 200C refraktometrom, na osnovu kog se, pomocu tabele, izraCunava koli¢ina rastvorljive
suve materije.

Ova metoda se primenjuje prvenstveno na tecne i poluguste (kaSaste) proizvode od voéa i povréa,
kao i na proizvode sa celim plodovima i delovima plodova.

Aparatura i pribor
Pored uobicajene laboratorijske opreme, potrebni su:



1) refraktometar sa skalom za merenje indeksa refrakcije graduisanom na 0,001, sa moguc¢noséu
procene do 0,0002, koji mora biti podeSen tako da na 200C pokazuje indeks refrakcije destilovane
vode 1,3330;

2) refraktometar sa skalom za direktno ocitavanje suve materije (mase saharoze) u procentima,
graduisan na 0,5%, sa mogucnoscéu procene 0,25%, koji mora biti podesen tako da na 200C pokazuje
za destilovanu vodu 0% suve materije;

3) uredaj za cirkulaciju vode koji odrZava konstantnu temperaturu prizmi refraktometra na 200C, sa
tac¢noséu 0,50C.

Pripremanje uzoraka za ispitivanje

e Tecni proizvodi. — Laboratorijski uzorak se dobro izmesa i direktno koristi za odredivanje.

¢ Polugusti proizvodi. — Uzorak se homogenizuje i jedan deo protisne kroz ¢etvorostruku gazu. Prvih
nekoliko kapi se odbaci, a ostatak tecnosti sluzi za odredivanje.

e Gusti i Cvrsti proizvodi. — U tariranu ¢asu unese se 40 g uzorka, mereno sa ta¢noséu 0,01 g, i doda
se 100 do 150 ml destilovane vode. Ca$a sa sadrzajem zagreva se na toplom kupatilu i ostavi da
klju¢a 2 do 3 minuta, a zatim se sadrZaj dobro izmesa staklenim Stapi¢em. Posle 20 minuta izmeri se
sa ta¢nos$éu 0,01 g i filtrira kroz naborani filtrir-papir i suv sud. Ovaj filtrat sluzi za odredivanje.

e Smrznuti proizvodi. — Posle odmrzavanja uzorka, ako je potrebno, odstrane se semenke i semene
loZe, proizvod se izmesa zajedno sa tecnoséu koja se obrazuje pri odmrzavanju i postupi, zavisno od
konzistencije, kako je propisano za poluguste ili guste proizvode.

¢ Dehidrisani proizvodi. — Deo laboratorijskog uzorka se ise¢e na komadiée, ako je potrebno izvade
se semenke i semene loZe i sadrzaj brizljivo izmesa. U tariranu ¢asu unese se 10 do 20 g uzorka,
mereno sa tacno$c¢u 0,01 g, a zatim se doda 5 do 10 puta ve¢a masa destilovane vode. Caga, sa
sadrzajem, stavi se na toplo ili klju¢alo vodeno kupatilo 30 minuta, uz povremeno mesanje staklenim
Stapi¢em. Ako je potrebno, vreme zagrevanja se produzi do dobijanja homogene smese. Smesa se
ohladi i dobro promesa. Posle 20 minuta, izmeri se sadrzaj sa ta¢no$éu 0,01 g i filtrira se kroz
naborani filtrir-papir. Ovaj filtrat sluzi za odredivanje.

Odredivanje

Ispitivani rastvor dovede se na zahtevanu temperaturu merenja i stavi mala kolic¢ina (2-3 kapi) na
donju ucvricenu prizmu refraktometra. Preko nje se odmah stavi gornja pokretna prizma. lzvor
svetlosti se podesi tako da dobro osvetli vidno polje, a pokretna skala se podesi tako da grani¢na
linija svetlog i tamnog polja bude ostra.

Ocitava se, zavisno od vrste refraktometra, indeks refrakcije ili procent saharoze.

Odredivanje se vrsi dva puta na istom pripremljenom uzorku za ispitivanje.

Korekcija

Ako je odredivanje izvrSeno na temperaturi razli¢itoj od 200C 0,50C, vrsi se sledeca korekcija:

a) za refraktometar sa skalom za ocitavanje indeksa refrakcije = n20D = ntD + 0,000 13 (t-20)(1)
gde je t = temperatura merenja u Celzijusovim stepenima;

b) za refraktometar sa skalom koja oznacava procent mase saharoze korekcija rezultata vrsi se u
skladu sa tabelom 1.

IzraCunavanje
Za refraktometar sa skalom za oditavanje indeksa refrakcije izracunavanje se vrsi na slededi nacin: na
tabeli 2 ocita se procent saharoze koji odgovara ocitanoj vrednosti indeksa refrakcije, a koja je



korigovana, ako je potrebno, u skladu sa formulom (1).
Ako je proizvod tecan ili polugust, koli¢ina rastvorljivih suvih materija se izraCunava:
Pxml

gde je: P — procent mase rastvorljive suve materije u razblazenom rastvoru;
mO — masa uzorka pre razblaZzenja, u g;
m1 — masa uzorka posle razblaZzenja, u g.

Kao rezultat uzima se aritmeticka sredina dobijena od dva paralelna merenja ako su ispunjeni zahtevi
u pogledu ponovljivosti.

Rezultat se izrazava jednom decimalom.

Za refraktometar sa skalom koja oznacava procent mase saharoze kod tecnih i polugustih proizvoda
koli¢ina rastvorljive suve materije jednaka je ocitanoj vrednosti, a ako je potrebno, koriguje se prema
tabeli 1.

Ako se uzorak razblaZuje, sadrZaj rastvorljivih suvih materija izraCunava se prema formuli (2).

Ako su zadovoljeni zahtevi u pogledu ponovljivosti, za rezultat se uzima aritmeticka sredina dva
ponavljanja.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiti¢ar, shodno ¢lanu 7 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 0,5 g rastvorljive suve materije na 100 g
proizvoda.

TACNOST OCITAVANJA REFRAKTOMETRA SA SKALOM KOJA POKAZUJE SAHAROZU ZA TEMPERATURU
RAZLICITU OD 20 0,50C
Tabela 1

Ocitavanje sa skale kolicine rastvorljive

suve materije, u procentima (m/m)

Temperatura oC 5 10 15 20 25 30 40 50 60 70
Vrednost korekcije koja

se oduzima

15 0,29 0,31 0,33 0,34 0,34 10,35 0,37 0,38 0,39 0,4
16 0,24 0,25 0,26 0,27 0,28 0,28 |0,3 0,3 0,31 0,32
17 0,18 0,19 0,2 0,21 0,21 |0,21 |0,22 0,23 0,23 0,24
18 0,13 0,13 0,14 0,14 0,14 0,14 0,15 0,15 0,16 0,16




19 0,06 0,06 0,07 (0,07 0,07 |0,07 (0,08 (0,08 0,08 |0,08
Vrednost korekcije koja

se dodaje

21 0,07 0,07 0,07 (0,07 0,08 |0,08 (0,08 (0,08 0,08 (0,08
22 0,13 0,14 0,14 (0,15 0,15 |0,15 (0,15 (0,16 0,16 |0,16
23 0,2 0,21 0,22 0,22 0,23 0,23 (0,23 0,24 0,24 0,24
24 0,27 0,28 0,29 (0,3 0,3 0,31 0,31 |0,31 0,32 0,32
25 0,35 0,36 0,37 (0,38 0,38 (0,39 (0,4 0,4 0,4 0,4

INDEKS REFRAKCIJE | ODGOVARAJUCI PROCENT RASTVORLJIVE SUVE MATERIJE (SAHAROZA)

Tabela 2

Indeks refrakcije Koli¢ina rastvorljive suve materije (saharoza) Indeks refrakcije Kolic¢ina rastvorljive

suve materije (saharoza) Indeks refrakcije Kolicina rastvorljive suve materije (saharoza) Indeks

refrakcije Kolic¢ina rastvorljive suve materije (saharoza)

n20 D %(m/m) [n20D %(m/m) |n20 D %(m/m) [n20 D %(m/m)
1,3330 0 1,367 2 22 1,407 6 44 1,455 8 66
1,334 4 1 1,368 9 23 1,409 6 45 1,458 2 67
1,3359 2 1,3706 24 1,4117 46 1,4606 68
1,3373 3 1,3723 25 1,4137 47 1,4630 69
1,338 8 4 1,3740 26 1,4158 48 1,4654 70
1,3403 5 1,375 8 27 1,4179 49 1,467 9 71
1,341 8 6 1,377 5 28 1,420 1 50 1,4703 72
1,3433 |7 1,3793 |29 1,422 2 51 1,472 8 73
1,344 8 8 1,3811 30 1,4243 52 1,4753 74
1,346 3 9 1,3829 31 1,4265 53 1,477 8 75
1,347 8 10 1,3847 32 1,428 6 54 1,4803 76




1,3494 11 1,386 5 33 1,4308 55 1,482 9 77
1,3509 12 1,388 3 34 1,4330 56 1,4854 78
1,3525 13 1,390 2 35 1,4352 57 1,4880 79
1,3541 14 1,3920 36 1,437 4 58 1,490 6 80
1,3557 15 1,3939 37 1,4397 59 1,493 3 81
1,357 3 16 1,395 8 38 1,4419 60 1,4959 82
1,3589 17 1,397 8 39 1,444 2 61 1,498 5 83
1,360 5 18 1,3997 40 1,446 5 62 1,501 2 84
1,362 2 19 1,401 6 41 1,448 8 63 1,503 9 85
1,363 8 20 1,403 6 42 1,4511 64

1,3655 21 1,405 6 43 1,4535 65

2. ODREDIVANJE UKUPNE SUVE MATERIJE
Princip i primena

Ukupnu suvu materiju sacinjava celokupna koli¢ina materije iz sastava proizvoda, koja ne isparava
pod definisanim uslovima.

Zavisno od sastava proizvoda, za odredivanje ukupne suve materije primenjuju se tri postupka:

¢ susenje na 1050C — za sve proizvode od voca i povrca, osim za proizvode sa velikom koli¢éinom
Secéera, odnosno etarskih ulja;

¢ suSenje u vakuumu — za proizvode Ciji se sastav menja dugim suSenjem, kao i za proizvode u kojima
sadrZaj vode iznosi najmanje 10%;

» destilacija (rekuperacija) — za proizvode sa znatno snizenom koli¢inom vode i velikom koli¢inom
isparljivih sastojaka, kao i za proizvode u kojima je koli¢ina vode manja od 10% (suseno voce i povrée
i praskasti proizvodi od voca i povréa).

e Susenje na 1050C

Princip
Ovim postupkom odreduje se ostatak posle susenja na 1050C do konstantne mase.
Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:
1) laboratorijska susnica;



2) eksikator sa sredstvom za susenje;

3) sudovi od aluminijuma ili nerdajuceg cCelika ili stakleni sudovi sa ravnim dnom, prec¢nika 60 mm,
dubine 25 mm, s poklopcem kojim se sud hermeticki zatvara, a koji se lako skida;

4) analiticka vaga;

5) stakleni Stapi¢ odgovarajuce duZine, zavisno od veli¢ine suda;

6) naborani filtrir-papir koji sagoreva bez pepela;

7) pesak koji se koristi za guste proizvode i koji treba da bude tretiran sa 5%-nom hlorovodoni¢nom
kiselinom, ispran od ostataka HCI, osusen i prosejan kroz sito, tako da Cestice budu veli¢ine 100 do
400 m, a posle toga zaren.

Pripremanje uzorka za susenje

e Tecni ili polutecni proizvodi. — Uzorak se homogenizuje meSanjem.
¢ Gusti, kasasti ili heterogeni proizvodi. — Uzorci se izmeSaju i odvoji se koli¢ina koja je dovoljna za
najmanje dva odredivanja (uzorak se homogenizuje mesanjem ili drobljenjem u tarioniku).

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Tecni i polutecni proizvodi

Metalni sud sa trakom naboranog filtrir-papira susi se u susnici, zajedno sa skinutim poklopcem, pod
definisanim uslovima, zatim se poklopac stavi na sud, sud se izvadi iz suSnice i hladi u eksikatoru, a
potom meri sa tacnoscu 0,0002 g.

Iz pripremljenog uzorka pipetom se izdvoji 10 ml za tecan, a nekoliko mililitara za polutecan
proizvod, brzo nanese na filtrir-papir u izmerenom sudu i odmah stavi poklopac. Sud, zajedno sa
uzorkom, meri se sa tacnosc¢u 0,0002 g.

Gusti (kasasti) ili heterogeni proizvodi

U metalni, osuseni i izmereni sud stavi se 10 g do 20 g peska i stakleni Stapi¢, a potom se susi u
susnici pod odredenim uslovima, zajedno sa skinutim poklopcem. Poklopac se stavi na sud, sud se
izvadi iz susnice i hladi u eksikatoru, a zatim meri sa tacnoséu 0,0002 g.

U ohladeni i izmereni sud sa peskom unese se 2 g do 5 g pripremljenog uzorka, dobro izmesa
staklenim Stapicem i sve zajedno izmeri sa tacnos¢u 0,002 g (ako je meSanje otezano, posle merenja
suda doda se malo destilovane vode).

SuSenje u susnici na 1050C 0,50C

Metalni sud u kome se nalazi filtrir-papir i ispitivana koli¢ina uzorka stavi se u laboratorijsku susnicu
zagrejanu na 1050 C 0,50C, zagreva se pri atmosferskom pritisku, sa skinutim poklopcem, u trajanju
od 1 ¢asa. Posle merenja, susenje se nastavlja sve dok se posle dva uzastopno izvedena susenja u
intervalu od 0,5 ¢asa, posle hladenja i merenja, ne pokaze razlika manja od 0,001 g. Merenja se vrse
sa ta¢noséu 0,0002 g.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

b) Susenje u vakuum-susnici

Princip
Ovim postupkom odreduje se ostatak posle susenja do konstantne mase pod sniZzenim pritiskom od
30 mbar u struji suvog vazduha protoka 40 I/h, na temperaturi 700C.



Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme koristi se:

1) laboratorijska susnica u kojoj je mogudée susenje na temperaturi 700 C pod sniZzenim pritiskom 2
KPa (30 mbar) u struji suvog vazduha (10 ili 40 I/h) &iji je protok meren pre ulaska u susnicu pod
normalnim pritiskom. Vazduh se susi prolaskom kroz bocu za ispiranje u kojoj se nalazi koncentrisana
sumporna kiselina.

Temperatura susnice mora biti ista na svakom mestu prostora za susenje.
Pripremanje uzorka za susenje

Tecni i polutecni proizvodi

Osusen i izmeren metalni sud sa filtrir-papirom i ispitivanim uzorkom stavi se u vakuum-susnicu na
700 C i susi pod snizenim pritiskom 30 mbar u struji suvog vazduha sa protokom od 40 I/h, tac¢no 3
¢asa. Posle hladenja u eksikatoru i merenja sa ta¢no$éu 0,0002 g, susenje se nastavlja u istim
uslovima, sve dok razlika dva uzastopna merenja, u razmaku od 1 ¢asa, bude manja od 0,001 g.

Gusti, kasasti i heterogeni proizvodi

Osusena i izmerena metalna posuda sa peskom, staklenim Stapiéem i ispitivanim uzorkom stavi se u
vakuum-susnicu na 700 C. Susi se pod sniZzenim pritiskom (30 mbar) u struji suvog vazduha protoka
10 I/h, 3 ¢asa sa skinutim poklopcem. Zatim se poklopac stavi na sud, sud se izvadi iz susnice, ohladi
u eksikatoru i posle toga meri sa tacnoS¢u 0,0002 g, suSenje se nastavlja u istim uslovima, sve dok
razlika dva uzastopna merenja, u razmaku od 4 ¢asa, bude manja od 0,001 g.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje za postupke a) i b)

Procent mase ukupne suve materije je jednak.

M2 - MO
(—————— )” 100
M1 -MO

gde je:

MO — masa suda i pomoénog materijala (filtrir-papir, pesak, stakleni Stapi¢, poklopac), u g;
M1 — masa istog suda sa ispitivanim uzorkom pre susenja, u g;
M2 — masa istog suda sa ostatkom posle susenja, u g.

Kao rezultat uzima se prose¢no utvrdena vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u
pogledu ponovljivosti.

Rezultat se izraZzava jednom decimalom.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiticar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 1% za rezultate ukupne suve
materije koji su veci od 10 g u 100 g proizvoda, odnosno 2% za rezultate ukupne suve materije koji su
manji od 10 g u 100 g proizvoda, od prosecno utvrdene vrednosti.

Napomena:
Ako proizvod sadrzi malu koli¢inu vode, rezultat se moZze izraziti kao procent mase vode.



v) Odredivanje vode destilacijom — po Dean-Starku

Princip
Voda iz ispitivanog uzorka se predestiliSe u specijalnoj aparaturi pomocu organskog rastvaraca koji
se ne mesa sa vodom, a zatim se izmeri predestilisana koli¢ina u graduisanoj cevi.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:

1) aparat po Dean-Starku (slika 1), baZzdaren pre prve upotrebe;

2) elektri¢ni aparat za zagrevanje, snabdeven uredajem za kontrolu temperature ili vodeno kupatilo;
3) analiticka vaga.

Reagensi
Koriste se slededi reagensi:
— benzen;
— toluen.

Napomena:

Da bi se iz graduisane epruvete i unutrasnjosti kondenzatora odstranio svaki trag masnode,
aparaturu treba ocistiti meSavinom hrom-sumporne kiseline i isprati destilisanom vodom, a zatim
acetonom. Aparatura se zatim osusi u struji vazduha bez zagrevanja.

Pripremanje uzorka
Laboratorijski uzorak se dobro izmesa.
Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Odmerise 5 g do 100 g pripremljenog uzorka za ispitivanje (na aluminijumskom listi¢u), sa tacnoséu
0,01 g (koli¢ina uzorka za ispitivanje zavisi od koli¢ine vode).

Odredivanje

Odmerena koli¢ina uzorka za ispitivanje stavi se u tikvicu za destilisanje i prelije potrebnom
koli¢éinom organskog rastvaraca, Cija zapremina ne sme biti ve¢a od 2/3 zapremine tikvice za
destilisanje.

Zatim se aparatura sastavi, pusti se voda kroz hladnjak i pristupi se destilaciji.

Prilikom destilacije vodena para i para organskog rastvaraca prelaze u graduisanu cev u kojoj se
kondenzuju i skupljaju, dok se viSak rastvaraca vraca natrag. Destilacija se vrsi sve dok prelazi voda, a
to se poznaje po tome $to je kondenzovana te¢nost mutna i Sto se kapi vode odvajaju i skupljaju u
graduisanoj cevi.

Kad voda u graduisanoj epruveti prestane da se skuplja i kad prelazi potpuno bistar bezvodni
kondenzat organskog rastvaraca, destilacija se produzZi jos 15 minuta. Tada se prekida zagrevanje i
ostavi izvesno vreme da se voda potpuno odeli. Pri destilaciji zaostaju kapljice vode u cevi
kondenzatora i na zidovima posude u koju se hvata destilat. Ove kapljice treba na odgovarajuéi nacin
pridruZziti predestilisanoj vodi (pomocu staklenog Stapic¢a sa gumom i sl.).

Kada se graduisana cev potpuno ohladi, ocita se zapremina vode u njoj.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje

Ukupna suva materija izrazava se kao broj grama suve materije u 100 g proizvoda, prema tome:



100-V

gde je:

V — koli¢ina vode u proizvodu izraZzena u gramima na 100 g uzetog materijala, odnosno procent vode.
Procent vode izraCunava se formulom:

v” 100

V =

Blgde je:

v — zapremina ocitane vode;

odvaga, ug.

3. ODREDIVANJE DIREKTNO REDUKUJUCIH | UKUPNIH SECERA — LUFFOVIM RASTVOROM

Princip

Ova metoda se zasniva na principu da u odredenim uslovima redukujuci Seceri (prirodni invert)
prevode kupri-sulfat (CuSO4) iz Luffovog rastvora u bakar-oksidul (Cu20). Neutrosena koli¢ina kupri-
jona retitrira se rastvorom tiosulfata. Iz razlike utroska za slepu probu i probu ocita se koli¢ina Seéera
iz tabele.

Neredukujuéi disaharid (saharoza) mora se prethodno invertovati, odnosno hidrolizovati na
redukuju¢e monosaharide pomocu kiseline, a zatim se odreduje pomocu Luffovog rastvora. Na taj
nacin se dobija podatak o ukupnoj koli¢ini Secera u ispitivanom uzorku (ukupni invert).

Razlika izmedu dobijenog ukupnog inverta i prirodnog inverta daje koli¢inu redukujuéih Secera
nastalih inverzijom saharoze.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:
1) pipete od 10 mli od 25 ml;

2) konusna tikvica (erlenmajer) od 300 ml;

3) odmerne tikvice od 100 ml, 200 ml i 500 ml.

Reagensi

1) Luffov reagens:

— rastvor bakar-sulfata: rastvori se 25 g CuSO4 ” 5H20 u 100 ml vode;

— rastvor limunske kiseline: rastvori se 50 g C6H807 ” H20 u 50 ml vode;

— rastvor natrijum-karbonata: rastvori se 143 g bezvodnog Na2CO3 u priblizno 300 ml tople vode i
ohladi.

U odmernu tikvicu od 1000 ml unese se rastvor natrijum-karbonata i, uz oprezno mesanje, doda
rastvor limunske kiseline. Mesa se do nestanka ugljen-dioksida, a zatim se doda rastvor bakar-sulfata
i dopuni do 1 litra. Ostavi se preko noci i, ako je potrebno, filtrira. Kontrolise se molaritet:

1

c[Cu] = 0,1 mol/l; c [ —- Na2CO03] = 2 mol/I;

2

2) rastvor natrijum-tiosulfata c(Na25203 ) = 0,1 mol/I;

3) rastvor skroba: u litar kljucale vode doda se 5 g rastvorljivog skroba izmesanog sa 30 ml vode,
kuva se 3 minuta, ohladi i eventualno doda 10 mg merkuri-jodida kao konzervansa;

1

4) sumporna kiselina ¢ (—-H2504) = 6 mol/|;



2

5) rastvor kalijum-jodida, 30% (m/V);

6) plovusac, iskuvan u hlorovodonicnoj kiselini, ispran i osusen;

7) izopentanol (nije neophodno potreban);

8) natrijum-hidroksid, c(NaOH) = 0,1 mol/I;

9) hlorovodonicna kiselina c(HCI) = 0,1 mol/l;

10) 1%-ni rastvor fenolftaleina u etanolu;

11) rastvor Carrez I: rastvori se 21,95 g cink-acetata /Zn (CH3C0OO)2 ” 2H2 O/ ili 24 g cink-acetata
/Zn(CH3CO00)2 ” 3H20/ i 3 g glacijalne sircetne kiseline, i dopuni do 100 ml vodom;

12) rastvor Carrez IlI: rastvori se 10,6 g kalijum-heksacijanoferata /K4F (CH)6 ” 3H20/, rastvori se i
dopuni vodom do 100 ml;

13) hlorovodoniéna kiselina, koncentrovana r20 = 1,19 g/cm3 ;

14) rastvor natrijum-hidroksida, c(NaOH) = 1 mol/I.

Kontrola reagensa po Luffu

a) Otpipetira se 25 ml reagensa po Luffu, doda se 3 g kalijum-jodida i 25 ml 6 mol/l sumporne
kiseline. Titrira se 0,1 mol/I rastvorom natrijum-tiosulfata, uz prisustvo skroba koji se dodaje pri kraju
titracije.

Koli¢ina utrosenog 0,1 mol/I natrijum-tiosulfata mora da iznosi 25 ml (ako ne iznosi 25 ml, treba
dodati CusSO4 ).

b) U odmernu tikvicu od 100 ml otpipetira se 10 ml reagensa po Luffu i dopuni se vodom do oznake.
U konusnoj tikvici pomesa se 10 ml razredenog reagensa sa 25 ml 0,1 mol/I hlorovodoniéne kiseline i
zagreva 10 minuta na klju¢alom vodenom kupatilu. Rastvor se zatim ohladi i dopuni sveze
prokuvanom vodom do pocdetne zapremine, a zatim se titrira 0,1 mol/Il rastvorom natrijum-
hidroksida uz fenol-ftalein. Koli¢ina utro$enog 0,1 mol/I rastvora natrijum-hidroksida mora da iznosi
izmedu 5,5 mli6,5 ml.

v) Otpipetira se 10 ml razredenog reagensa i titrira sa 0,1 mol/l rastvorom hlorovodonic¢ne kiseline,
uz fenolftalein, do nestanka ljubicaste boje. Kolicina utrosenog rastvora hlorovodonicne kiseline
mora iznositi od 6 ml do 7,5 ml.

g) pH Luffovog reagensa iznosi 9,3 do 9,4 na temperaturi 200C.

Pripremanje uzorka

Laboratorijski uzorak se pazljivo izmesa i profiltrira preko vate ili filtrir-papira.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Odmeri se 5 g pripremljenog uzorka, sa tacnos¢u 0,001 g, u ¢asi od 400 ml i doda se 200 ml vode.
Ako je potrebno, balastne materije se odstrane dodatkom 5 ml rastvora Carrez | i 5 ml rastvora
Carrez Il. Posle svakog dodavanja sadrzaj se dobro promesa. Celokupna koli¢ina se prenese u
odmernu tikvicu zapremine 250 ml, dopuni do oznake, promesa i filtrira. To je filtrat I.

Odredivanje prirodnog inverta

U odmernu tikvicu zapremine 100 ml otpipetira se 25 ml filtrata | i dopuni vodom do oznake. U
konusnu tikvicu (erlenmajer) zapremine 300 ml otpipetira se 25 ml Luffovog rastvora, doda 25 ml
razredenog filtrata | (treba da sadrzi 15 do 60 mg Secera) i doda plovusac.

Konusna tikvica se zagreva direktno na plameniku, do klju¢anja, koje treba da zapoc¢ne posle 2
minuta. Kljucanje se nastavlja na azbestnoj mrezici sa okruglim otvorom 6 cm do 7 cm, a konusna
tikvica se, pomocu gumenog zapusaca, spoji sa povratnim hladnjakom. Od momenta kljuc¢anja kuva
se ta¢no 10 minuta, posle ¢ega se sadrzaj tikvice hladi pod vodenim mlazom, a posle 5 minuta se



doda 10 ml rastvora kalijum-jodida i postupno 25 ml 6 mol/I rastvora sumporne kiseline. Rastvor
sumporne kiseline mora se dodavati oprezno, zbog mogucnosti stvaranja pene, a zatim se titrira 0,1
mol/I rastvorom natrijum-tiosulfata, uz neprekidno mesanje, sve dok boja ne postane Zuta. Tome se
doda nekoliko mililitara rastvora skroba i nastavi titriranje natrijum-tiosulfatom, kap po kap, do
potpunog nestanka plave boje.

U istim uslovima mora se izvrsiti i slepa proba sa istom koli¢inom Luffovog reagensa, s tim Sto se
umesto razredenog filtrata | dodaje 25 ml vode.

IzraCunavanje prirodnog inverta

U postupak je uzeto 5 g uzorka, a razredivanje je vrseno na slededi nacin:

— 5 grazredeno je do 250 ml;

— 25 ml razredeno je do 100 ml.

Ako je za titraciju slepe probe (Sp ) utroseno 24,9 ml 0,1 mol/| rastvora Na2 S2 O3, a za titraciju
probe (P) 20,9 ml istog rastvora Na2 S2 O3, izracuna se razlika (Sp — P) = 4,0 ml, Sto odgovara
ocitanoj vrednosti iz tabele 3, od 9,7 mg prirodnog inverta.

Procent prirodnog inverta =

250 x 100 x 9,7 x 100

5x25x25x100

Odredivanje ukupnog inverta

U odmernu tikvicu zapremine 100 ml otpipetira se 10 ml filtrata I, razredi se sa priblizno 30 ml vode i
doda 0,5 ml koncentrovane HCl. Odmerna tikvica sa sadrzajem stavi se na klju¢alo vodeno kupatilo
da invertuje 30 minuta, a zatim neutraliSe sa 1 mol/l rastvorom NaOH i dopuni vodom do oznake.
Dalji postupak je isti kao kod prirodnog inverta.

IzraCunavanje ukupnog inverta

U postupku je izmereno 5 g uzorka, a razredivanje je vrSeno na sledeéi nacin: 5 g razredeno je do 250
ml, od toga je otpipetirano 10 ml i razredeno do 100 ml. Za konacni postupak otpipetirano je 25 ml.
Za titraciju slepe probe (Sp ) utroseno je 24,9 ml 0,1 mol/I rastvora Na2 S2 03, a za titraciju probe
(P) utroseno je 9,9 ml istog rastvora, tako da razlika iznosi (Sp — P) = 15 ml, Sto odgovara vrednosti od
38,5 mg ukupnog inverta ocitanoj iz tabele 3.

Procent ukupnog inverta =

250 x 100 x 38,5 x 100

5x10x 25 x 1000

IzraCunavanje procenta saharoze

Procent saharoze izracunava se po sledeéoj formuli: % saharoze = (b —a) ” 0,95

a = % prirodnog inverta

b = % ukupnog inverta

Napomena:

Posebno se mora voditi racuna o kolicini Secera.

Na 25 ml Luffovog rastvora dodaje se 25 ml razredenog filtrata |, koji sme da sadrzi najmanje 15 mg,
a najvise 62 mg redukujucih Seéera izrazenih kao glukoza.

Da bi se sprecilo stvaranje pene, preporucljivo je pre zakiseljavanja sumpornom kiselinom dodati 1
ml izopentanola.



TABLICA ZA ODREDIVANJE KOLICINE SECERA SA 25 ml LUFFOVOG RASTVORA

Tabela 3

Rastvor natrijum-tiosulfata

Glukoza, fruktoza ili invertni Secer

¢ (Na25203)=0,1 mol/l u ml

mg razlika

1 2 3
1 2,4 -

2 4,8 2,4
3 7,2 2,4
4 9,7 2,5
5 12,2 2,5
6 14,7 2,5
7 17,2 2,5
8 19,8 2,6
9 22,4 2,6
10 25 2,6
11 27,6 2,6
12 30,2 2,7
13 33 2,7
14 35,7 2,7
15 38,5 2,8
16 41,3 2,8
17 44,2 2,9




18 47,1 2,9
19 50 2,9
20 53 2,9
21 56 2,9
22 59,1 3,1
23 62,2 3,1

Ponovljivost
Razlika rezultata izmedu dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiti¢ar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 0,5% relativne vrednosti.

4. ODREDIVANJE MINERALNIH NECISTOCA

Princip i primena

Ova metoda se zasniva na odstranjivanju organskih primesa dobijenih ispiranjem i talozenjem, kao i
na spaljivanju na 6000C 100C, a zatim na merenju dobivenog ostatka.

Metoda se primenjuje za odredivanje mineralnih necisto¢a u proizvodima od voca i povr¢a.
Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:

1) ped za spaljivanje sa uredajem za regulaciju temperature od 6000C 100C;

2) analiticka vaga;

3) homogenizator;

4) eksikator sa sredstvom za susenje;

5) ¢ase zapremine 250 ml, 800 ml i 2000 ml;

6) sud za spaljivanje, od kvarca, porculana ili platine;

7) filtrir-papir koji sagoreva bez pepela;

8) levak;

9) Bunzenov plamenik.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) rastvor natrijum-hlorida (NaCl), 15%-ni (m/m);

2) hlorovodonicéna kiselina (HCI), koncentrovana;

3) rastvor srebro-nitrata s (AgNO3) = 0,1 mol/I.

Pripremanje uzorka i koli¢ina uzorka za ispitivanje

Laboratorijski uzorak ili originalno pakovanje proizvoda od voca i povrcéa cCija neto-masa ne sme biti
manja od 500 g, homogenizuje se u pastu i odmeri 500 g kao koli¢ina uzorka za ispitivanje.
Napomena:

Smrznuti proizvod se odmrzne u zatvorenom sudu i, zajedno sa izdvojenom tec¢nos¢u, smatra
uzorkom za ispitivanje.

Prilikom ispitivanja susenih proizvoda od voca i povréa odmeri se 100 g uzorka za ispitivanje, prenese




u ¢asu zapremine 800 ml i doda 400 ml vode. Smesa se zagreje do kljuCanja i ostavi se no¢u na
sobnoj temperaturi da se proizvod rehidrise.

Pre odredivanja necistoca sadrzaj se dobro izmesa.

Postupak za odvajanje necistoéa

Pripremljena koli¢ina uzorka za ispitivanje prenese se u ¢asu zapremine 2000 ml, dopuni vodom i
izmesa staklenim Stapi¢em. Ostavi se 10 minuta i dekantira u drugu ¢asu zapremine 2000 ml. Ponovo
se napuni prva ¢asa vodom, izmesa i ostavi da stoji 10 minuta. Potom se sadrzaj iz druge case
dekantira u treéu ¢asu zapremine 2000 ml i, posle 10 minuta stajanja, sadrzaj trece ¢aSe dekantira se
u slivnik.

Isti postupak ponavlja se tako sto se sadrzaj prve ¢ase dekantira u drugu ¢asu, dopuni vodom i, posle
10 minuta stajanja, dekantira u trecu ¢asu, a iz nje dekantira u slivnik. Operacija se ponavlja sve dok
se iz uzorka za ispitivanje ne izdvoji celokupna pulpa. Tada se ostatak iz prve i druge ¢ase prenese u
trecu casu.

Semenke i vo¢na pulpa koje mogu biti nataloZene zajedno sa ostatkom eliminiSu se tretiranjem
vrelim rastvorom natrijum-hlorida, koji se zatim odstrani ispiranjem vru¢éom vodom. Provera
odsustva jona hlora utvrduje se pomocu rastvora srebro-nitrata.

Ostatak se kvantitativno prenese preko levka sa filtrir-papirom, dobro ispere vodom i, zajedno sa
filtrir-papirom, unese u prethodno izaren i tariran sud za spaljivanje.

Spaljivanje

Sud za spaljivanje, zajedno sa filtrir-papirom i ostatkom, zagreva se na slabom plamenu nekoliko
minuta, a zatim spaljuje u pedi za spaljivanje na 6000C 100C oko 1 ¢as. Zatim se sud hladi u
eksikatoru i meri, sa tacnoséu 0,0002 g.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Izracunavanje

Koli¢ina mineralnih necdistoéa izrazena kao procent mase izraCunava se formulom:

100

(M2-M1)” ———

MO

gde je:

MO — masa koli¢ine uzorka za ispitivanje, u g,

M1 — masa suda za spaljivanje, u g,

M2 — masa suda za spaljivanje i pepela, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koje je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrSio isti
analiticar, shodno €lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 3% relativne vrednosti.

5. ODREDIVANJE PEPELA NERASTVORLIIVOG U HLOROVODONICNOJ KISELINI

Princip i primena

Ova metoda se zasniva na postupku spaljivanja uzorka na 5250C 250C i na odvajanju mineralnih
necistoéa koje su nerastvorljive u razblazenom rastvoru hlorovodonicne kiseline.

Metoda se primenjuje za odredivanje kolicine silicijumovih jedinjenja koja poticu iz tla i onih koja se
nalaze u proizvodima od voca i povrca.

Reagensi



Koriste se slededi reagensi:

1) rastvor hlorovodonicne kiseline koji sadrzi 10% (m/m) hlorovodonika;

2) rastvor srebro-nitrata, oko 17 g/I.

Aparatura i pribor

Koristi se slededi pribor:

1) ped za spaljivanje sa uredajem za regulaciju temperature na 5250C 250C;

2) analiticka vaga;

3) vodeno kupatilo;

4) susnica sa automatskom regulacijom temperature na 1030C 20C;

5) eksikator sa sredstvom za susenje;

6) sud za spaljivanje uzorka, od kvarca ili platine;

7) kvantitativni filtrir-papir koji sagoreva bez pepela.

Pripremanje uzorka. — Laboratorijski uzorak se pazljivo isitni i homogenizuje. Smrznut proizvod se
odmrzne i izmesa sa te¢noséu koja se obrazuje pri odmrzavaniju.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje. — Prazan sud za spaljivanje se Zari, ohladi se u eksikatoru do sobne
temperature i meri sa tacnosc¢u 0,0002 g. Zatim se u taj sud, sa tacnos$¢u 0,01 g, odmeri4gdo 25¢g
pripremljenog laboratorijskog uzorka, zavisno od koli¢ine vode u uzorku.

Susenje i spaljivanje uzorka

Sud za spaljivanje, sa odmerenom koli¢inom uzorka za ispitivanje, stavi se na kljuc¢alo vodeno
kupatilo da ispari voda, a zatim u susnicu na 1030C 20C. Susenje nije potrebno kad su u pitanju
suseni proizvodi. Zatim se sud unese u pec za spaljivanje. Spaljivanje se vrsi na temperaturi 5250C
250C. Pepeo mora biti beo. Sud se zatim izvadi, ohladi u eksikatoru i u njega doda 10 ml do 25 ml
rastvora hlorovodonicne kiseline.

Sud se prekrije sahatnim staklom i zagreva 15 minuta na toplom kupatilu. Potom se sadrzaj suda
prelije preko filtrir-papira koji je postavljen preko levka za filtriranje. Sud se ispere destilovanom
vodom koja se takode prelije preko filtrir-papira. Postupak se ponavlja sve dok se iz rastvora koji
istiCe iz levka ne odstrane svi tragovi jona hlora, a proba se kontrolie rastvorom srebro-nitrata.
Filtrir-papir, sa talogom, stavlja se ponovo u iZaren i izmeren sud za spaljivanje, koji se susi na
temperaturi 1030C 20C, zatim se unosi u pec¢ za spaljivanje i spaljuje 30 minuta na 5250C 250C.
Posle hladenja u eksikatoru, sud sa pepelom se meri, sa tacnos¢u 0,0002 g.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje

Koli¢ina pepela nerastvorljivog u hlorovodoni¢noj kiselini izrazava se u procentima po masi:
procent pepela

(m2-m1)

nerastvorljivogu HCl = ——————— 7100

(m0—m1)

gde je:

mO — masa uzorka i suda za spaljivanje, u g;

m1 — masa suda za spaljivanje, u g;

m2 — masa suda za spaljivanje i pepela, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Rezultat se izraZzava sa dva decimala.

Ponovljivost



Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izveo isti
analiticar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme biti ve¢a od 0,01 g pepela nerastvorljivog u
hlorovodoni¢noj kiselini za 100 g uzorka.

6. ODREDIVANJE VREDNOSTI pH

Princip

Metoda se zasniva na merenju razlike potencijala izmedu dve elektrode uronjene u ispitivanu
tec¢nost.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se sledeci pribor:

1) pH-metar, Cija je skala podeljena na 0,1 ili joS manje jedinice.

Ako pH-metar nije opremljen sistemom za korekciju temperature, merenje se vrsi na 200C;

2) staklene elektrode, koje mogu biti razli¢itog geometrijskog oblika i koje se ¢uvaju u vodi;

3) kalomel-elektrode, koje sadrze zasicen rastvor kalijum-hlorida i koje se ¢uvaju u tom rastvoru. Obe
elektrode mogu se ¢uvati u vodi, ali tada nivo kalijum-hlorida u kalomel-elektrodi mora biti visi od
nivoa vode;

4) vodeno kupatilo.

Pripremanje uzorka za odredivanje pH

Tecni proizvodi i proizvodi koji se lako filtriraju (sokovi, te¢nosti iz kompota ili iz tursije, slani nalivi,
fermentisane tecnosti i sl.). — Laboratorijski uzorak se, paZljivim meSanjem, homogenizuje.

Gusti ili polugusti proizvodi i proizvodi kod kojih je izdvajanje tec¢nosti otezano (sirupi, dZemovi, pirei,
Zeleii sl.). — Laboratorijski uzorak se izmesa, a zatim usitni u homogenizatoru ili avanu.

Smrznuti proizvodi. — Posle odmrzavanja proizvoda i izdvajanja kostica, semenki i semenih loZa,
postupa se kao Sto je opisano za tecne i poluguste proizvode.

Suseni proizvodi. — Laboratorijski uzorak se isitni na komadice i odstrane se kostice i semene loze.
Isitnjeni komadici se stave u ¢asu i doda 2 do 3 puta veé¢a masa vode (ako je potrebno, dodaje se i
viSe da bi se dobila odgovarajuca konzistencija). Sadrzaj se zagreva 30 minuta na klju¢alom vodenom
kupatilu, uz povremeno mesanje staklenim Stapi¢em. Posle toga se uzorak izmesa i homogenizuje
mlevenjem ili u tarioniku.

Sveze pripremljeni proizvodi koji sadrZe ¢vrstu i te€nu fazu. — Postupa se kao $to je opisano za te¢ne i
poluguste proizvode.

Kolicina uzorka za ispitivanje

Za ispitivanje se uzima koli¢ina uzorka koja je dovoljna da se elektrode mogu uroniti, $to zavisi od
primenjene aparature.

BaZzdarenje pH-metra

Za baZdarenje pH-metra koristi se puferni rastvor poznatog pH na odredenoj temperaturi i, po
mogucénosti, priblizne vrednosti pH onom rastvoru koji se odreduje.

Ako pH-metar nema uredaj za korekciju temperature, temperatura pufernog rastvora mora biti
podesena na 200C 20C.

Odredivanje pH

Elektrode se urone u ispitivanu kolic¢inu uzorka koji se ispituje i podesi se sistem za korekciju
temperature pH-metra na temperaturu merenja. Ako ne postoji sistem za korekciju temperature,
temperatura ispitivane koli¢ine uzorka mora se dovesti na 200C 20C.

Dalje merenje se vrsi prema uputstvu pH-metra koji se koristi.

Ocitavanje pH vrsi se direktno na skali instrumenta, sa ta¢noscu 0,05 pH jedinica do konstantne



vrednosti.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje

Kao rezultat uzima se aritmeticka sredina dva odredivanja, ako su zadovoljeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Rezultat se izrazava sa tacnoséu 0,05 pH jedinica.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koje je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrSio isti
analiticar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme da prede 0,1 pH jedinice (apsolutna razlika).
Primedbe na postupak

Za bazdarenje se mogu koristiti sledeci puferni rastvori:

— puferni rastvor pH 3,57 na 200C priprema se na slededi nacin: uzme se zasiéen rastvor kiselog
kalijum-tartarata (KHC4H406) koji na 250C ima pH 3,56, a na 300C pH tog rastvora iznosi 3,50;

— puferni rastvor pH 6,88 na 250C priprema se na sledeci nacin: odmeri se 3,402 g kiselog kalijum-
ortofosfata (KH2P0O4), mereno sa tacnosc¢u 0,001 g, i 3,549 g kiselog dinatrijum-ortofosfata
(Na2HPO4), mereno sa istom tacnoscu, i rastvori se u 1000 ml destilovane vode temperature 200C;
pH ovog rastvora je na 100C 6,92, a na 300C pH tog rastvora iznosi 6,85;

— puferni rastvor pH 4,00 na 200C priprema se na slededi nacin: odmeri se 10,211 g kiselog kalijum-
ftalata [KHC6H4(CO00)2] koji je susen 1 ¢as na 1050C i rastvori u 1000 ml destilovane vode,
temperature 200C. pH ovog rastvora je na 100C 4,00, a na 300C pH tog rastvora iznosi 4,01;

— puferni rastvor pH 5,00 na 200C: koristi se rastvor kiselog dinatrijum-citrata c(Na2HC6 H507) = 0,1
mol/I.

7. ODREDIVANJE BENZOEVE KISELINE (Spektrofotometrijska metoda)

Princip i primena

Uzorak se homogenizuje, razredi i zakiseli, a zatim se vrsi ekstrakcija benzoeve kiseline pomocu
dietil-etra. Posle ponovne ekstrakcije sa alkalijama i preciS¢avanja oksidacijom pomocu kalijum-
hromata u kiseloj sredini, benzoeva kiselina rastvorena u dietil-etru odreduje se
spektrofotometrijski.

Metoda se primenjuje za odredivanje benzoeve kiseline u proizvodima od voca i povréa, sa
izuzetkom proizvoda koji sadrZe r-hlorbenzoevu kiselinu (jer je ona otporna na oksidaciju), kao i
proizvoda koji sadrze cimetnu kiselinu (jer se ona pri oksidaciji hrom-sumpornom kiselinom
transformise u benzoevu kiselinu).

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme koristi se slededi pribor:

. odmerne tikvice od 50 ml;

. €ase, zapremine 50 mli 100 ml;

. pipete, zapremine 20 ml;

. graduisane pipete;

. boce od bor-silikatnog stakla, sa brusenim zapusacima, zapremine 250 ml, sa ravnim dnom;
. levak za odvajanje, zapremine 500 ml;

. vodeno kupatilo pogodno za kontrolu temperature od 700C do 800C;

. homogenizator;
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. sepktrofotometar za odredivanje u ultraljubi¢astom delu spektra, opremljen monohromatorom



koji dopusta merenje sa tacnoséu od 0,5 nm, sa kivetama od silicijuma, debljine optickog sloja 10
mm ili 20 mm (bolje 20 mm zbog povecavanja osetljivosti), sa poklopcem od brusenog stakla;
10. analiticka vaga.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

2. vinska kiselina, kristalizovana;

3. natrijum-hidroksid, priblizno s (NaOH) = 1 mol/l;

4. kalijum-dihromat, rastvor 33 do 34 g/I;

5. sumporna kiselina, rastvor dobijen razblaZzenjem 2 zapremine koncentrovane sumporne kiseline
(020 =1,84 g/cm3 ) sa jednom zapreminom vode;

6. dietil-etar, destilovan neposredno pre upotrebe;

7. benzoeva kiselina, standardni rastvor 0,100 g/| u dietil-etru.

Pripremanje uzorka za ispitivanje

* Tecni i gusti proizvodi (sokovi, kasasti i bistri proizvodi, sirupi, marmelade i dZemovi). — Posle
pazljivog mesanja, laboratorijski uzorak se homogenizuje.

« Cvrsti proizvodi (voce, povrée). — Laboratorijski uzorak se isece u sitne komade, odstrane se
semenke i semene lozZe, ako je potrebno, i pazljivo se homogenizuje oko 40 g uzorka.

e Smrznuti ili brzo smrznuti proizvodi. — Laboratorijski uzorak se odmrzne u zatvorenom sudu, a
te¢nost koja nastane odmrzavanjem doda se proizvodu pre homogenizacije.

Kolicina uzorka za ispitivanje

¢ Te¢ni proizvodi. — Otpipetira se 20 ml pripremljenog uzorka, razblazi se sa priblizno 50 ml vode i
prenese u levak za odvajanje (levak za odvajanje A).

Napomena:

Koli¢ina uzorka za ispitivanje moZze se uzeti i po masi, merenjem priblizno 20 g pripremljenog uzorka,
sa ta¢nos¢u 0,01 g.

¢ Kasasti proizvodi. — Otpipetira se 20 ml pripremljenog uzorka, stavi se u tarionik i razredi sa 20 ml
vode. Posle dekantiranja tecnost se filtrira.

Postupak se ponovi dva puta jedan za drugim, sa po 20 ml vode i posle dekantiranja te¢nost se
filtrira.

Filtrat se skuplja direktno u levak za odvajanje zapremine 500 ml (levak za odvajanje A).
Napomena:

Kolicina uzorka za ispitivanje moZze se uzeti i po masi, merenjem oko 20 g pripremljenog uzorka, sa
tacnos¢u 0,01 g.

e Gusti ili ¢vrsti proizvodi. — Izmeri se oko 10 g pripremljenog uzorka, sa tacnos¢u od 0,01 g, i sa 30
ml do 40 ml vode kvantitativno prenese u bocu zapremine 250 ml. Doda se oko 50 mg natrijum-
hidrogen-karbonata, promucka i stavi na vodeno kupatilo temperature 700C do 800C i ostavi 15 do
30 minuta. Sadrzaj boce se filtrira i ispere dva puta sa po 15 ml do 20 ml vode.

Celokupan filtrat se sakuplja u levak za odvajanje, zapremine 500 ml (levak za odvajanje A) i ostavi da
se ohladi.

Napomena:

Natrijum-hidrogenkarbonat se dodaje da bi se neutralisala benzoeva kiselina, ciji bi se tragovi mogli
izgubiti tokom isparavanja.



Ekstrakcija benzoeve kiseline

U levak za odvajanje (A) koji sadrZi probu unese se 1 g vinske kiseline i doda 60 ml dietil-etra, a zatim
se pazljivo promucka. Ostavi se da stoji dok se slojevi razdvoje, a zatim se etarski sloj prebaci u drugi
levak za odvajanje, zapremine 500 ml (levak za odvajanje V). Vodena faza iz levka za odvajanje (A)
ispere se sa 60 ml dietil-etra, ostavi da stoji dok se slojevi razdvoje i etarski sloj ponovo sakuplja u
levak za odvajanje (V).

Isto se postupa i pri trecem odvajanju, kad se ispiranje vrsi sa 30 ml dietil-etra. Taj etarski sloj se
prebaci u levak za odvajanje V.

Ekstrahovanje benzoeve kiseline iz etarskog rastvora vrsi se pomoc¢u uzastopnog dodavanja najpre
10 ml, a zatim 5 ml rastvora natrijum-hidroksida, a potom dva puta po 10 ml vode. Posle svakog
dodavanja, sadrzaj se promucdka i ostavi dok se izvrSi odvajanje. Vodena faza se sakuplja u zdelicu, a
zatim stavi na vodeno kupatilo na temperaturu 700C do 800C i zagreva dok se zapremina alkalnog
rastvora ne svede priblizno na polovinu, pri ¢emu se uklone tragovi rastvorenog dietil-etra.

PreciS¢avanje benzoeve kiseline

Posle hladenja, sadrzaj suda se ulije u bocu od 250 ml, u kojoj se nalazi mesavina od 20 ml rastvora
sumporne kiseline i 20 ml rastvora kalijum-dihromata. Boca se zatvori, promucka i ostavi da stoji
najmanje 1 c¢as.

Napomena:

U probi mogu biti zastupljeni i drugi konzervansi kao derivati benzoeve kiseline. U tom slucaju boca
se ostavi najmanje 3 ¢asa da se izvrSi potpuna oksidacija trihidroksibenzoeve kiseline i spreci svaka
interferencija pri odredivanju. ProduZetak vremena u kome se izvrsi reakcija nece uticati na rezultat,
jer je benzoeva kiselina otporna na ovu mesavinu. Ako polazni proizvod sadrzi i sorbinsku kiselinu,
potrebno je produZiti oksidaciju na 24 casa, tako da se ona potpuno razori.

Ekstrakcija prec¢iséene benzoeve kiseline

Ekstrahovanje benzoeve kiseline vrsi se tretiranjem navedenog rastvora, i to dvaput, sa 20 ml do 25
ml dietil-etra, pri ¢emu se sakuplja etarski rastvor. Ovaj etarski rastvor se dvaput ispere sa nekoliko
mililitara vode. Posle dekantiranja, koje se mora briZljivo obaviti, vrsi se filtriranje kroz suvi filtrir-
papir i filtrat se sakuplja u odmernu tikvicu zapremine 50 ml.

Posle toga se filtrir-papir ispere sa nekoliko mililitara dietil-etra, uz dodavanje dovoljne koli¢ine
rastvora za ispiranje da se filtrat moZe razblaziti i da se dopuni do oznake.

Odredivanje benzoeve kiseline

Koris¢enjem spektrofotometra meri se apsorbencija etarskog rastvora u odnosu na apsorbenciju
Cistog dietil-etra na 267,5 nm do 272 nm i 276,5 nm (videti napomenu). Apsorbencija koja pripada
benzoevoj kiselini izrazena je formulom:

gde je:

Al —apsorbencija na 267,5 nm;
A2 — apsorbencija na 272 nm;
A3 — apsorbencija na 276,5 nm.

Napomena:

Ispitivanje spektra apsorbencije etarskog rastvora precis¢ene benzoeve kiseline vrsi se pomocu dva
apsorpciona maksimuma, i to kod 272 nm i kod 279 nm.

Ekstrahovana benzoeva kiselina dietil-etrom odreduje se merenjem relativne visine vrha na 272 nm s



obzirom na pravac koji spaja tacke (minimume) na apscisi kod 267,5 nm i kod 276,5 nm.
Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Priprema bazdarne krive
U Sest odmernih tikvica zapremine 50 ml unosi se po5—-7,5—-10-12,5-15i 20 ml rastvora
standardne benzoeve kiseline. Razblazi se dietil-etrom i dopuni do oznake.

Dobijeni rastvori sadrze:

10-15-20-25-30-40 mg benzoeve kiseline u 1 litru.

Posle toga se izvrSe diferencijalna merenja tih rastvora, prema postupku koji je propisan u poglavlju
Odredivanje benzoeve kiseline.

Nacrtana kriva prikazuje diferencijalna merenja (ordinata) u odnosu na broj miligrama benzoeve
kiseline po litru, koji su gore oznaceni (apscisa).

IzraCunavanje

a) Koli¢ina uzorka za ispitivanje uzeta pipetiranjem
Kolicina benzoeve kiseline, u miligramima po litru proizvoda, izraZzena je formulom:

gde je:
m2 — masa benzoeve kiseline u miligramima, ocitana na bazdarnoj krivoj.

b) Koli¢ina uzorka za ispitivanje uzeta po masi (merenjem)
Kolicina benzoeve kiseline, izrazena u miligramima po kilogramu proizvoda, izracunava se formulom:

gde je:
m1 — masa koli¢ine uzorka za ispitivanje, u g;
m2 — masa benzoeve kiseline ocitana na bazdarnoj krivoj, u mg.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiticar, shodno €lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 10 mg benzoeve kiseline po litru ili
po kilogramu proizvoda.

Napomena:
Metoda dozvoljava odredivanje benzoeve kiseline sa tatnoscu priblizno 2 mg ako proizvod sadrzi
manje od 50 mg benzoeve kiseline u litru ili u kilogramu.

8. ODREDIVANJE SORBINSKE KISELINE (Spektrofotometrijska metoda)

Princip i primena

Posle homogenizacije uzorka od voca i povréa, sorbinska kiselina se izdvaja destilacijom vodenom
parom. Zatim se vrsi oksidacija hrom-sumpornom kiselinom i tretira sa tiobarbiturnom kiselinom, pri
¢emu nastaje ruzicastocrveno obojenje, koje se moze meriti spektrofotometrijski kod 532 nm. Ovom
metodom odreduje se sorbinska kiselina u voéu i povréu i u proizvodima od voca i povrca.

Aparatura i pribor

Koristi se slededi pribor:

2) pipete, zapremine 1, 2, 5i 50 ml;

3) aparatura za destilaciju vodenom parom (slika 2);



4) odmerne tikvice, zapremine 100, 500 i 1000 ml;

5) konusne tikvice (erlenmajer), zapremine 500 ml;

6) vodeno kupatilo;

7) homogenizator;

8) spektrofotometar.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) vinska kiselina, kristalizovana;

2) standardni rastvor sorbinske kiseline (0,010 g/l), koji se priprema na dva nacina, i to:

a) rastvori se 0,100 g sorbinske kiseline u 10 do 12 ml 0,1 mol/I rastvora natrijum-hidroksida i
kvantitativno prenese u odmernu tikvicu zapremine 1000 ml, a zatim dopuni vodom do oznake. U
odmernu tikvicu zapremine 1000 ml otpipetira se 100 ml ovog rastvora i dopuni vodom do oznake;
b) rastvori se 134 mg kalijum-sorbata u 1000 ml vode, a 100 ml ovog rastvora otpipetira se u
odmernu tikvicu zapremine 1000 ml i dopuni vodom do oznake;

3) rastvor kalcijum-hidroksida oko

1

¢ (—— Ca(OH)2) = 0,04 mol/I;

2

4) rastvor hrom-sumporne kiseline: 0,050 g kalijum-dihromata rastvori se u oko 90 ml vode i zatim
kvantitativno prenese u odmernu tikvicu zapremine 200 ml. Tome se doda 100 ml

1

¢ (—— H2504)=

2

0,3 mol/l rastvora sumporne kiseline i dopuni vodom do oznake.
1

(1 I rastvora sumporne kiseline ¢ (—- H2S04) =

2

= 0,3 mol/l sadrzi 14,7 g sumporne kiseline, odnosno 8,4 ml sumporne kiseline d20 =1,84 g/cm3 );

5) rastvor tiobarbiturne kiseline: rastvori se 0,500 g tiobarbiturne kiseline u 50 ml vode i doda 10 ml
1 mol/l rastvora natrijum-hidroksida. SadrZaj se kvantitativho prenese u odmernu tikvicu zapremine
100 ml i doda 11 ml 1 mol/l rastvora hlorovodoniéne kiseline i dopuni do oznake.

Ovaj rastvor nije postojan i mora se upotrebiti u toku 5 ¢asova posle pripreme.

Pripremanje uzorka

Cvrsti proizvodi (voce i povrée). — Deo laboratorijskog uzorka se ise¢e u komadiée, odstrane od
semenke, a zatim se odmeri oko 40 g uzorka i homogenizuje.

Smrznuti ili brzo smrznuti proizvodi moraju se prethodno odmrznuti, a te¢nost koja se stvara
odmrzavanjem mora se dodati proizvodu pre homogenizacije.

Tecni i gusti proizvodi (sokovi, kasasti proizvodi i sirupi, marmelada, dZzem). — Laboratorijski uzorak se
homogenizuje.

Odredivanje

Otpipetira se 10 ml vo¢nog soka ili 10 g uzorka pripremljenog za ispitivanje (mereno sa tacnoséu 0,01
g) i sa najmanjom mogucéom koli¢inom vode kvantitativho prenese u tikvicu za destilaciju (barboter),
a zatim se doda 0,5 g vinske kiseline. Tikvica za destilaciju se preko nastavka spoji sa aparaturom za
destilaciju vodenom parom i zapocinje simultano grejanje tikvice za destilaciju i tikvice za razvijanje
vodene pare, pri cemu se mora paziti da zapremina tec¢nosti u barboteru bude konstantna ( 5 ml).



Kod ¢vrstih i gustih proizvoda destilat se mora skupljati u tikvicu zapremine 500 ml dok se ne
postigne zapremina oko 20 puta veca od zapremine u tikvici za destilaciju. Kad se destilacija zavrsi,
koli¢ina dobijenog destilata izmeri se pomocu graduisanog cilindra. Kod tec¢nih proizvoda destilat se
skuplja u odmernu tikvicu zapremine 200 ml i destilacija se prekida kada destilat dode do oznake.
Ako ispitivani uzorak sadrzi etanol, potrebno ga je odstraniti slede¢im postupkom: otpipetira se 25
ml destilata u ¢asu od 100 mlisa 1,5 ml do 2 ml rastvora kalcijum-hidroksida ucini alkalnim do
alkalne reakcije. Zatim se posuda stavi na klju¢alo vodeno kupatilo i uparava do polovine zapremine
(oko 30 minuta). Ostatak se kvantitativno prenese u odmernu tikvicu od 25 ml i dopuni vodom do
oznake.

Ako ispitivani uzorak sadrzi etarska ulja (kao kod sokova od plodova citrusa), potrebno ih je
odstraniti na isti nacin kao Sto je opisano za etanol, s tim da se uparavanje produzi dok zapremina u
¢asi bude 1 ml do 2 ml. Ostatak se kvantitativno prenese u odmernu tikvicu zapremine 25 mli
dopuni do oznake.

Ako se u uzorku nalaze etarska ulja belog i crnog luka i praziluka, postupak je isti, s tim Sto se destilat
upari do suvog, a zatim vodom ponovo razreduje do pocetne zapremine. Za dalji postupak otpipetira
se 10 ml destilata, odnosno ponovo razredenog rastvora posle uparavanja, i to u odmernu tikvicu
zapremine 25 ml.

Zapremina 10 ml predvidena je za uzorke koji sadrze najvise 200 mg/I ili kg sorbinske kiseline. Za
uzorke koji sadrze vise od 200 mg/| ili kg sorbinske kiseline, otpipetira se 2 mlili 5 ml uzorka i dopuni
vodom do 10 ml. Doda se 4 ml rastvora hrom-sumporne kiseline, pa se odmerna tikvica stavi na
kljucalo vodeno kupatilo da stoji 10 minuta. Zatim se doda 4 ml sveze pripremljenog 0,5%-nog
rastvora tiobarbiturne kiseline, pa se tikvica stavi na vodeno kupatilo da stoji jos 20 minuta. Sadrzaj
tikvice se ohladi u vodenom kupatilu, u kome se nalazi led, a zatim dopuni vodom do oznake. Posle
30 minuta, meri se intenzitet nastale ruzi¢aste boje ocitavanjem apsorbencije na spektrofotometru
na talasnoj duzini od 532 nm. Slepa proba se vrsi na isti nacin i sa istim reagensima, samo se umesto
10 ml destilata stavi 10 ml destilisane vode.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Pripremanje bazdarne krive

Standardni rastvor koji sadrzi 10 mg sorbinske kiseline po litru ili kilogramu razredi se na taj nacin sto
se na jednu zapreminu standardnog rastvora doda Cetiri zapremine vode. To razredenje sadrzi 2
mg/1 sorbinske kiseline. Zatim se u seriju od $est odmernih tikvica zapremine 50 ml otpipetira: 0-2-
4-6-8 i 10 ml razredenog rastvora graduisanom pipetom i svaka tikvica dopuni vodom do 10 ml, uz
dodavanje: 10-8-6-4-2 i 0 ml vode. Dobijeni rastvori sadrZe po litru: 0-0, 4-0, 8-1,2-1,6 i 2 mg
sorbinske kiseline.

U svaku odmernu tikvicu doda se po 4 ml rastvora hrom-sumporne kiseline, a zatim se stave na
klju¢alo vodeno kupatilo da stoje 10 minuta. Posle toga se u svaku tikvicu unese po 4 ml
tiobarbiturne kiseline i ponovo se stave na kljucalo vodeno kupatilo da stoje jo$ 20 minuta. SadrZaj
tikvica se ohladi u vodenom kupatilu koje ima leda, a zatim se tikvice dopune vodom do oznake.
Posle 30 minuta meri se intenzitet nastale ruzi¢aste boje ocitavanjem apsorbencije na
spektrofotometru, na talasnoj duzini od 532 nm.

Bazdarna kriva se konstruise tako $to se na apscisu nanose miligrami sorbinske kiseline po litru, a na
ordinatu — odgovarajucée apsorbencije.

IzraCunavanje

a) Kad je uzorak uzet po zapremini koli¢ina sorbinske kiseline

m1 200



gde je:

m1 — masa sorbinske kiseline u mg/l, ocitano iz bazdarne krive;

V1 - zapremina uzetog uzorka u mililitrima (naj¢esce je 10 ml ali moze biti i 5 ml, odnosno 2 ml);
b) Kad je uzorak uzet po masi koli¢ina sorbinske kiseline u

ml”V”10

gde je:

mO — masa uzetog uzorka, u g;

m1 — masa sorbinske kiseline u litru destilata, o¢itano na standardnoj krivoj, u mg;

V — zapremina destilata, u ml;

V1 —alikvotni udeo destilata (najcesce je 10 ml, ali moze biti i 5 ml, odnosno 2 ml).

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiticar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 5% (relativne vrednosti) od njihove
srednje vrednosti.

9. ODREDIVANJE ETANOLA

Princip i primena

Etanol izdvojen destilacijom oksidiSe se kalijum-bihromatom u prisustvu sumporne kiseline, a visak
kalijum-bihromata retitrira se amonijum-fero-sulfatom u prisustvu indikatora gvozde-orto-
fenantrolina.

Metoda se primenjuje za odredivanje etanola u proizvodima od voca i povréa kod kojih koli¢ina
etanola ne prelazi 5% (m/m).

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme koristi se:

1) aparat za destilaciju koji se sastoji od balona za destilaciju zapremine 500 ml, rektifikacione kolone
i kondenzatora sa nastavkom. Kondenzat se prihvata, preko nastavka, u odmernu tikvicu zapremine
100 ml.

Svi ostali modeli aparata za destilaciju vodenom parom mogu se primeniti pod uslovom da
odgovaraju slede¢im zahtevima: pri destilaciji 200 ml 10%-nog etanola u vodi posle pet uzastopnih
destilacija krajnji destilat mora sadrZavati najmanje 9,9% etanola, odnosno gubitak etanola tokom
destilacije ne sme biti veéi od 0,02%;

2) odmerna tikvica, zapremine 100 ml;

3) pipete, zapremine 5 ml, 10 mli 20 ml;

4) konusna tikvica (erlenmajer) sa Sirokim grlicem i brusenim zapusacem koji hermeticki zatvara
tikvicu koja mora biti Cista, nemasna;

5) bireta od 50 ml, sa pipkom.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) sumporna kiselina, relativhe zapreminske mase 1,836 g/cm3 ;

2) rastvor sumporne kiseline relativne zapreminske mase 1,488 g/cm3 — rastvor sa 500 ml
koncentrovane sumporne kiseline (r20 = 1,836 g/cm3 ) u 1 | rastvora;



3) kalcijum-hidroksid, Ca(OH)2 , suspenzija dobijena gasenjem 110 g do 112 g CaO u 1 | vode, koja se
pre upotrebe dobro promucka;

4) rastvor kalijum-bihromata: 42,572 g K2 Cr2 O7 po litru (1 ml ovog rastvora odgovara 0,01 g
etanola);

5) rastvor amonijum-fero-sulfat-heksahidrata [(NH4)2Fe(S04)2 ” 6H20]: rastvori se 170,2 g/l fero-
sulfata u malo vode, doda 20 ml sumporne kiseline (1,836 g/cm3 ) i dopuni destilisanom vodom do 1
I

Rastvor se stabilizuje dodavanjem aluminijuma, 2 ml ovog rastvora odgovara 1 ml rastvora kalijum-
bihromata;

6) indikator gvozde-O-fenantrolin: rastvori se 0,695 g FeSO4 ” 7H20 u 100 ml vode i doda 1,485 g
ortofenantrolina. Zagreva se da se ubrza rastvaranje. Ovaj rastvor je stabilan.

Pripremanje uzorka

Gusti i Cvrsti proizvodi (marmelada, voce i povrée). — Laboratorijski uzorak se homogenizuje, vodeci
racuna o tome da se ne poveéa temperatura uzorka.

Tecni proizvodi (sokovi, pulpa, sirupiisl.). — Uzorak se dobro izmesa i homogenizuje.

Odredivanje

Izmerena koli¢ina uzorka za ispitivanje, mereno sa tacnoséu 0,01 g, mora da bude takva da kolic¢ina
etanola u 100 ml destilata bude manja od 1 g.

Odmerena koli¢ina uzorka se razredi sa oko 50 ml vode i kvantitativno prenese u balon za destilaciju,
pri ¢emu se koristi destilovana voda (najvise 120 ml).

Pomocu suspenzije Ca(OH)2 uzorak se neutraliSe do pH 8. Da bi vrenje bilo ravnomerno doda se
nekoliko staklenih kuglica. Destilacija se podesi tako da destilat izlazi iz kondenzatora temperature
150C do 200C u odmernu tikvicu, u kojoj se nalazi 10 ml vode. Destilacija se vrsi dok se sakupi 80 ml
do 85 ml destilata. Kondenzator i nastavak se isperu sa nekoliko kapi vode, a zatim odmerna tikvica
dopuni do oznake (100 ml).

U erlenmajer zapremine 250 ml, sa brusenim zapusacem, otpipetira se 20 ml rastvora kalijum-
bihromata (v1 ) i 20 ml sumporne kiseline (r20 = 1,836 g/cm3). Posle hladenja, ovoj smesi se doda 10
ml destilata (VO) (sud se pri tom spolja hladi). Tikvica se zatvori zapusa¢em na ciji se bruseni deo
kapne kap sumporne kiseline. Sadrzaj se dobro promucdka i saceka najmanje 30 minuta, uz
povremeno muckanje.

Pri dodavanju destilata, smesa ne sme da dobije zelenu boju, tj. u njoj mora biti viSak bihromata.
Ako smesa dobije zelenu boju, potrebno je ponoviti oksidaciju sa manjom koli¢inom destilata (npr. 5
ml), a ako je potrebno, destilacija se mora ponoviti i sa manjom koli¢inom uzorka za ispitivanje.
Svaka promena u koliCini destilata i uzorka uzima se u obzir pri izracunavanju koli¢ine etanola.

Posle stajanja od 30 minuta u zatvorenom erlenmajeru, smesa se titrira rastvorom amonijum-fero-
sulfata, u toku ¢ega smesa postaje sve zelenija dok ne dobije zelenoplavicastu boju. Tada se iz boce
kapalicom doda 4 kapi indikatora gvozde-0-fenantrolina i nastavi titracija sve dok zelenoplava boja
ne postane crvenosmeda. Ova poslednja promena je nagla (jedna kap) i oznacava kraj titracije (V2 ).
Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Slepa proba

Slepa proba se vrsi pod istim uslovima kao i proba, samo sto se umesto probe dodaje destilisana
voda. Retitrirana koli¢ina amonijum-fero-sulfata oznacava se kao V3.

Napomena:

Ako uzorak sadrzi suviSe malu koli¢inu etanola, za oksidaciju se koristi manja koli¢ina kalijum-
bihromata (npr. 5 mlili 10 ml), s tim $to se doda 15 ml, odnosno 10 ml vode, $to se pri izraCunavanju



mora uzeti u obazir.

IzraCunavanje

a) Koli¢ina etanola kod ¢vrstih proizvoda

Koli¢ina etanola

V3 -V2100 100

u procentima=0,01 xV1 X ————- X——-X——-

V3V0Om

gde je:

m — masa uzorka, u g;

VO — zapremina destilata, u ml;

V1 - zapremina rastvora kalijum-bihromata utrosenog za oksidaciju, u ml;

V2 — zapremina rastvora amonijum-fero-sulfata utrosenog za retitraciju bihromata, u ml;

V3 — zapremina rastvora amonijum-fero-sulfata utrosenog za titraciju slepe probe, u ml.

b) Koli¢ina etanola kod tecnih proizvoda

Koli¢ina etanola

V3 -V2 100 100

ug/100ml=0,01Vlx —————Xx —— X ——-

V3VvoVv4

gde

VO, V1, V2i V3 imaju isto znacenje kao u prethodnom izracunavanju i gde je V4 — zapremina probe, u
ml.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiti¢ar shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 1% relativne vrednosti od prosecno
utvrdene vrednosti.

Napomena:

Ako se u destilatu nalaze etarska ulja, destilat je mutan, s kapljicama ulja po povrsini. U tom slucaju
destilat se prebaci u odmernu tikvicu zapremine 100 ml i ostavi da stoji dva ¢asa. Zatim se dopuni
vodom tako da se oznaka nalazi izmedu oba sloja i ostavi jo$ dva ¢asa. Sakupljena koli¢ina ulja odbaci
se isisivanjem pomocu pipete ili filtriranjem preko filtrir-papira, pri cemu se levak prekrije sahatnim
staklom. Filtrat, koji je jo§ mutan, stavi se u erlenmajer zajedno sa 10 g granuliranog polistirena
(zrnca 1 —2 mm), promesa i mucka u zapusenom erlenmajeru 15 minuta, a zatim procedi kroz gazu u
pokrivenom levku. Rastvor mora da bude bistar i da je skoro potpuno bez mirisa. Odredivanje se
nastavlja prema vec iznetom postupku u ovoj metodi.

10. ODREDIVANJE HLORIDA U POVRCU

Princip i primena

Ukupni hloridi odreduju se dodavanjem u visku standardnog rastvora srebro-nitrata poznatog titra.
Visak srebro-nitrata se retitrira rastvorom kalijum-tiocijanata poznatog titra.

Koli¢ina hlorida izraZava se u procentima, po masi natrijum-hlorida.

Metoda se primenjuje za odredivanje ukupnih hlorida u proizvodima od povr¢a.

Ako proizvod sadrzi prirodne pigmente — antocijane, metoda se primenjuje uz opisanu modifikaciju.



Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:
1) homogenizator ili tarionik (avan);

2) c¢asa, zapremine 250 ml;

3) odmerna tikvica, zapremine 100 ml i 250 ml;

4) trbusaste pipete, zapremine 1,5, 20i 25 ml;

5) erlenmajer, zapremine 250 ml;

6) bireta, zapremine 25 ml.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) rastvor srebro-nitrata c (AgNO3) = 0,1 mol/I: srebro-nitrat se susi 2 ¢asa na temperaturi 1500C i
ostavi da se ohladi u eksikatoru. Rastvori se 16,9875 g srebro-nitrata u vodi i dopuni vodom do
oznake u odmernoj tikvici od 1000 ml;

2) feri-amonijum-sulfat [(NH4)2 ” SO4 ” Fe2 (SO4)3 ” 24H20]: koristi se zasicen rastvor zakiseljen sa 5
ml azotne kiseline (r20 = 1,39 do 1,42 g/cm3) za 100 ml rastvora;

3) rastvor kalijum-tiocijanata ¢ (KSCN) = 0,1 mol/Il: u odmernoj tikvici zapremine 1000 ml rastvori se u
vodi 9,72 g kalijum-tiocijanata i dopuni vodom do oznake. Ovaj rastvor se standardizuje rastvorom
srebro-nitrata (1) u prisustvu rastvora feri-amonijum-sulfata (2);

4) nitrobenzen;

5) rastvor azotne kiseline: rastvori se jedan zapreminski deo azotne kiseline (r20 = 1,39 do 1,42
g/cm3) sa tri zapreminska dela vode.

Pripremanje uzorka

Proizvodi koji sadrze jasno izrazenu tecnu i ¢vrstu fazu: ako postoji specifikacija, odredivanje se vrsi u
fazi koja je navedena u specifikaciji. Ako ne postoji specifikacija, promesa se celokupan laboratorijski
uzorak i odredivanje se vr$i na homogenizovanom uzorku.

Tecni proizvodi: uzorak se dobro izmesa.

Gusti, kasasti i vrsti proizvodi: uzorak se samelje ili homogenizuje u homogenizatoru ili tarioniku i
dobro izmesa.

Odredivanje

Odmeri se 25 g pripremljenog uzorka, sa tacnoséu od 0,01 g, u ¢asu zapremine 250 ml i uz mesanje
doda 100 ml tople vode. Mesanje se nastavlja dok sadrZaj ne postane homogen, a zatim zagreva do
klju¢anja, koje mora da traje jedan minut. SadrZaj u ¢asi se ohladi i kvantitativno prenese u odmernu
tikvicu zapremine 250 ml, a zatim dopuni vodom do oznake. Dobro se izmesa, ostavi 15 minuta, a
zatim filtrira kroz naborani filtrir-papir u Cist i suv erlenmajer. To je filtrat F.

Titracija

U erlenmajer se otpipetira 20 ml filtrata F i doda 5 ml rastvora azotne kiseline i 5 ml rastvora feri-
amonijum-sulfata. Zatim se pomocu birete doda odredena zapremina (V1 ) rastvora srebro-nitrata
koja je dovoljna da istaloZi jone hlora i da se nalazi u visku 5 ml do 10 ml. Doda se 3 ml nitrobenzena i
dobro promucka da bi se koagulisao talog.

Napomena:

Pri radu sa nitrobenzenom, koji je toksican, treba biti oprezan.

Visak srebro-nitrata se retitrira kalijum-tiocijanatom do crvenosmede boje, koja mora biti postojana
u toku 5 minuta. Oznaci se zapremina utroSenog rastvora kalijum-tiocijanata (V2).

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.



IzraCunavanje

Koli¢ina hlorida, izraZena kao procent natrijum-hlorida, izrazena je formulom
0,5845 (V1-V2) x V3

m x V4

gde je:

V1 - zapremina utrosenog srebro-nitrata, u ml;

V2 — zapremina utrosenog kalijum-tiocijanata, u ml;

V3 — zapremina na koju je razreden filtrat, u ml;

V4 — zapremina alikvotnog dela razredenog filtrata koji je uzet za titraciju, u ml;
m — masa uzetog uzorka, u g.

Napomena:

1) Ako rastvor kalijum-tiocijanata nije ta¢no 0,1 mol/l, za V2 se uzima odgovarajucéa korekcija.
2) Ako je V3 =250 ml a V4 = 20 ml, moze se koristiti jednostavnija formula:
7,30625 (V1-V2)

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti. Rezultat se izraZzava sa dve decimale.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiti¢ar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 0,05 g natrijum-hlorida na 100 g
proizvoda.

Napomena:

Ako su u proizvodu zastupljeni antocijani, pri odredivanju hlorida primenjuje se modifikovana
metoda po kojoj se uklanjaju antocijani pre titracije, i to na sledeci nacin:

Reagensi

Pored reagensa navedenih u metodi 10, koristi se:

1) zasicen rastvor kalijum-permanganata (KMnO4): oko 6,5 g kalijum-permanganata rastvori se u 100
ml vode;

2) natrijum-nitrit ili kalijum-nitrit, kristalizovan.

Postupak

U erlenmajer se otpipetira 20 ml filtrata F (dobijen u opisanom postupku metode za odredivanje
hlorida), zatim se doda 20 ml azotne kiseline i tacno 20 ml rastvora srebro-nitrata (V1). Smesa se
zagreje do vrenja i ostavi da kljuca dva do tri minuta. Zagrevanje se nastavlja uz postepeno
dodavanje 0,5 ml do 1 ml KMnO4 , dok ukupni dodatak bude 5 ml do 10 ml. Rastvor mora da
postane bezbojan, a ako ne postane bezbojan, doda se nekoliko kristali¢a natrijum-nitrita ili kalijum-
nitrita da bi postao bezbojan. Posle toga rastvor se ostavi da kljuca jos 5 minuta, ohladi se, unese 5
ml zakiseljenog rastvora feriamonijum-sulfata [(NH4)2 ” SO4 Fe2(S04)3 ” 24 H20] i postupak
odredivanja nastavi kao Sto je opisano u odeljku titracija, s tim Sto dodavanje nitrobenzena nije
potrebno.

11. ODREDIVANIJE PEKTINA KOLORIMETRIJSKOM METODOM

Princip i primena
Ukupne pektinske materije se taloZe etanolom. Posle dodavanja karbazola, javlja se crvena boja koja



se meri spektrofotometrijski na 535 nm.

Sluzi za odredivanje pektinskih materija u proizvodima od voéa i povr¢a.

Aparatura i pribor

Pored uobicajenog laboratorijskog pribora, koristi se:

1) fotometar ili spektrofotometar za rad u vidljivom delu spektra;

2) centrifuga s 3.000 obrtaja u minutu, snabdevena graduisanim epruvetama za centrifugiranje,
zapremine 50 ml;

3) homogenizator;

4) vodeno kupatilo s termoregulatorom;

5) tikvice s okruglim dnom, zapremine 1 ili 2 |, sa brusenim grlicem, povratni hladnjak sa brusenim
nastavkom;

6) stakleni Stapi¢ s gumenim zavrsetkom;

7) boca s komprimovanim vazduhom ili azotom, snabdevena ventilom za redukciju;

8) led;

9) bireta od 50 ml, s pipkom;

10) epruvete debelih zidova, sa staklenim brusenim zapusacima, bakarni drzac sa 4 epruvete koji
moZe da sluZi za termostatiranje i drveni stalak za epruvete;

11) odmerne tikvice od 100 ml;

12) pipete graduisane, zapremine 1 mli 5 ml;

13) pipete trbusaste, zapremine 1 ml, 10 mli 15 ml;

14) analiticka vaga;

15) filtrir-papir.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) etanol, apsolutni;

2) etanol, 96%-ni;

3) etanol 63%-ni: promesati 100 ml destilisane vode s 200 ml 96%-nog etanola.

Precis¢avanje 96%-nog etanola: kuvati jedan litar 96%-nog etanola sa 4 g cinka u prahui 2 ml
koncentrisane sumporne kiseline u tikvici sa okruglim dnom, spojenoj sa povratnim hladnjakom,
tokom 24 sata, destilovati, a zatim dodati 4 g cinka u prahu i 4 g kalijum-hidroksida;

4) rastvor natrijum-hidroksida c (NaOH) = 1 mol/l;

5) sumporna kiselina, koncentrisana, r20 = 1,83 g/ml, dodatak karbazola ne daje obojenje;

6) rastvor boraksa: rastvori se 0,250 g boraksa (Na2B407 x 10H20) u 100 ml H2S04. Zagreva se do
pojave sumpor-dioksida (SO2), a zatim doda 0,15 g karbamida [CO (NH2)2]. Ohladi se i prenese u
odmernu tikvicu zapremine 100 ml, a zatim dopuni sumpornom kiselinom do oznake (r20 = 1,839
g/cm3);

7) rastvor 0,15%-nog karbazola (C6H4N4C6H4) u etanolu: u odmernoj tikvici zapremine 100 ml
rastvori se u etanolu 0,15 g karbazola, prethodno prekristalisanog u toluenu i dopuni etanolom
(apsolutni) do oznake. Mesanjem 0,2 ml rastvora karbazola, 6 ml sumporne kiseline i 1 ml destilisane
vode mora se dobiti rastvor priblizno bistar kao voda.

(Rastvor karbazola ¢uva se u tamnoj staklenoj boci, na temperaturi 4oC. Rastvor je stabilan 12
nedelja);

8) fosfor-pentoksid;

9) galakturonska kiselina monohidrat [HOCH/CHOH)3 ” CH (COOOH) ” O ” H20] molekularna masa
212,16. Proveriti ¢isto€u kiseline titracijom 0,500 g kiseline sa 0,1 mol/I natrijum-hidroksidom do pH



8;

10) standardni rastvor: odmeriti 0,1205 g galakturonske kiseline, osusene preko P205 na 200C u
vakuumu u toku 5 ¢asova i kvantitativno preneti u odmernu tikvicu zapremine 1000 ml. Dodati 0,5
ml rastvora natrijum-hidroksida i dopuniti destilovanom vodom do oznake. Promuckati i ostaviti
preko nodi.

1 ml ovog rastvora sadrzi 100 mg anhidrida galakturonske kiseline.

U 7 odmernih tikvica zapremine 100 ml otpipetira se po: 10, 20, 30, 40, 50, 60 i 70 ml standardnog
rastvora. Dopuni se, do oznake, destilovanom vodom i promucdka. Dobijeni rastvor sadrzi 10, 20, 30,
40, 50, 60 i 70 mg/ml anhidrida galakturonske kiseline.

Postupak odredivanja

TaloZenje ukupnih pektina

Pripremanje uzorka

Posle pranja i suSenja voca i povrca izvrSi se homogenizacija laboratorijskog uzorka, 3 minuta, u
homogenizatoru.

Odmerise 0,5 g do 15 g uzorka pripremljenog za ispitivanje, zavisno od koli¢ine zastupljenih
pektinskih materija u proizvodu i unese u epruvetu za centrifugiranje (uzima se 10 g svezeg voca ili
povréa, 15 ml soka, 4 g koncentrisanog vo¢nog soka ili cit-baze, odnosno vocne baze, 2 g koncentrata
od paradajza, odnosno 0,5 g do 1 g proizvoda obogacenih pektinom).

Gusti i pastozni proizvodi se razrede sa 12 ml destilovane vode. Epruveta se dopuni do 40 ml 96%-
nim etanolom, koji je prethodno zagrejan do 750C na vodenom kupatilu, uz povremeno mesanje
staklenim Stapi¢em. Zatim se stakleni Stapic¢ ispere sa 5 ml 96%-nog etanola.

Epruveta se uravnotezi i sadrzaj se centrifugira 15 minuta na 3.000 obrtaja u minuti. Dekantiranjem
se ukloni etanol od taloga. Zatim se ispere talog ukupnih pektina zamenjujuéi 96%-ni etanol 63%-nim
etanolom.

Talog se ispira sve dok se utvrdi da nema Secera u dekantiranom etanolu (reakcija Fehlingovim
rastvorom).

Sav talog se kvantitativno prenese pomocu destilovane vode u odmernu tikvicu zapremine 100 ml.
Doda se 5 ml 1 mol/l rastvora natrijum-hidroksida i dopuni, do oznake, destilovanom vodom. Sadrzaj
se promesa i ostavi 15 minuta, uz povremeno mesanje. Zatim se tecnost filtrira i uzme alikvotni deo
filtrata za kolorimetrijsko odredivanje.

Kolorimetrijsko odredivanje pektinskih materija

U tri epruvete sa staklenim brusenim zapusacima otpipetira se po 6 ml koncentrisane sumporne
kiseline ohladene na 0o C. Doda se, kap po kap, 1 ml rastvora koji se ispituje i dobro promucka na
temperaturi niZzoj od 4oC.

Epruvete se zatim zagrevaju na vruéem vodenom kupatilu ta¢no 6 minuta, a zatim hlade u ledu 15
minuta. U dve od ovih epruveta doda se po 0,2 ml rastvora karbazola (15%), a u treéu se unese 0,2
ml apsolutnog etanola i dobro promesa.

Sve tri epruvete ostave se 30 minuta na 250C (u termostatu), a zatim se izmeri opticka gustina
crveno obojenog rastvora na talasnoj duZini od 535 nm, u kiveti zapremine 10 mm, u odnosu na
slepu probu.

Priprema bazdarne krive

Uzme se po 1 ml standardnog rastvora i postupa kao $to je opisano kod kolorimetrijskog
odredivanja. Pripremi se baZzdarna kriva A = f (c). Na apscisi se oznace koncentracije anhidrida
galakturonske kiseline izrazene u mg/ml, a na ordinatu se nanese optic¢ka gustina (A).

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.



IzraCunavanje
Koli¢ina anhidrida galakturonske kiseline (x), izrazena u mg po kilogramu ili litru proizvoda, jednaka

gde je:

A — koli¢ina pektinske materije ocitane na bazdarnoj krivoj;

—odmerena koli¢ina uzorka uzeta za ispitivanje, u g ili ml.

IzraCunata vrednost, pomnoZena koeficijentom 1,37, pretvara se u miligrame pektina/kg proizvoda.
Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiticar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme biti ve¢a od 6% prosec¢no utvrdene
vrednosti.

12. ODREDIVANIJE ALKALITETA UKUPNOG | U VODI RASTVORLIIVOG PEPELA

Definicija

Pod alkalitetom ukupnog pepela podrazumevaju se miliekvivalenti kiseline potrebni za neutralizaciju
pepela iz 100 g uzorka.

Alkalitet ukupnog pepela takode moZze biti definisan kao alkalitetni broj. Pod alkalitetnim brojem
podrazumeva se broj mililitara jednomolarne monobazne kiseline za neutralizaciju 1 g pepela iz
uzorka.

Pod alkalitetom u vodi rastvorljivog pepela podrazumeva se broj mililitara jednomolarne monobazne
kiseline potrebnih za neutralizaciju vodenog ekstrakta pepela iz 100 g uzorka.

Princip i primena

Ukupni pepeo

Uzorak se spali na temperaturi 525 250C, zatim se koli¢ina alkalija u pepelu neutraliSe sumpornom
kiselinom poznatog titra, uz metil-oranz kao indikator.

Pepeo rastvorljiv u vodi

Uzorak se spali na temperaturi 525 250C, zatim se pepeo ekstrahuje vru¢om vodom. Vodeni ekstrakt
pepela se neutralise sumpornom kiselinom poznatog titra, uz metil-oranz kao indikator.

Metoda se koristi za odredivanje alkaliteta ukupnog i u vodi rastvorljivog pepela u proizvodima od
voca i povrca.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:

1) sud za spaljivanje, od kvarca ili drugog materijala otpornog na koroziju;

2) elektriéna mufolna pec sa termoregulacijom 525 250C;

3) eksikator sa sredstvom za susenje;

4) bireta;

5) analiticka vaga.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) rastvor sumporne kiseline poznatog titra

1

¢ (———H2S04) = 0,1 mol/l;



2

2) rastvor natrijum-hidroksida poznatog titra c (NaOH) = 0,1 mol/I (za ukupni pepeo);

3) indikator: doda se 4 ml rastvora metilen-plavog (koncentracije 10 g/l) na 100 ml rastvora metil-
oranza (koncentracije 1 g/l), poznat kao indikator Toshiro.

a) Odredivanje alkaliteta ukupnog pepela

Pripremanje uzorka

Laboratorijski uzorak se dobro izmesa i homogenizuje. Smrznuti uzorak se prethodno odmrzne, a
tecnost obrazovana odmrzavanjem doda se u uzorak pre homogenizacije.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

U posudi za spaljivanje koja je prethodno izarena i izmerena sa tacnos¢u 0,1 mg, odmerise 5 g do 10
g pripremljenog uzorka, mereno sa tacnos¢u 1 mg.

Napomena:

Ako je proizvod tecan, koli¢ina uzorka za ispitivanje uzima se zapreminski pomo¢u pipete od 5 ml do
10 ml, Sto se uzima u obzir pri izra¢unavanju na 100 ml uzetog uzorka.

Spaljivanje

Sud sa uzorkom, ako je potrebno, prethodno se upari, spaljuje se u mufolnoj peéi na 525 250C dok
pepeo dobije sivobelu boju. Sud sa pepelom se ohladi u eksikatoru i meri, sa ta¢no$c¢u 0,1 mg.

U pepeo se doda 10 ml do 15 ml sumporne kiseline poznatog titra. To je zapremina V. Dobijeni
rastvor se pomocu tople vode kvantitativno prenese u erlenmajer zapremine 200 ml i zagreva do
klju€anja. Sadrzaj se ohladi, dodaju se dve kapi indikatora i titrira sa 0,1 mol/I rastvorom natrijum-
hidroksida do promene boje. To je zapremina V1. Sa rastvorom 0,1 mol/l H2S04 titrira se do
neutralne nijanse (V2).

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

b) Odredivanje alkaliteta pepela rastvorljivog u vodi

Pripremanje uzorka

Uzorak se priprema na isti nacin kao i uzorak za odredivanje alkaliteta ukupnog pepela.

Postupak odredivanja

U sud za spaljivanje, koji je prethodno iZaren u mufolnoj peéi na 525 250C, ohladena i izmerena sa
tacnos$c¢u 0,1 mg, unese se 5 g do 10 g pripremljenog uzorka (mereno sa tacnos¢éu 1 mg).
Napomena:

Ako je proizvod tecan, koli¢ina uzorka za ispitivanje uzima se zapreminski pomocu pipete od 5 ml do
10 ml, a uzima se u obzir pri izracunavanju na 100 ml uzetog uzorka.

Spaljivanje

Sud sa uzorkom se spaljuje u mufolnoj peci na 525 250C dok pepeo ne dobije sivobelu boju. Sud sa
pepelom se ohladi u eksikatoru i meri, sa ta¢nosc¢u 0,1 mg.

Ekstrakcija toplom vodom

U pepeo se doda 20 ml vruée vode i filtrira preko filtrir-papira, uz ispiranje vruéom vodom nekoliko
puta. Dobijeni filtrat se ohladi, dodaju se dve do tri kapi indikatora i titrira rastvorom sumporne
kiseline 0,1 mol/I. To je zapremina V1.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje

a) Alkalitet ukupnog pepela

Alkalitet ukupnog pepela izrazen u milimolovima u 100 g uzorka izracunava se formulom:
(V=V1+V2)100



10 m
Alkalitetni broj ukupnog pepela u uzorku izrazen kao mililitri jednomolarne monobazne kiseline za 1

g pepela izracunava se formulom:
(V=V1+V2)100

_________ X — e
10m1

gde je:

V — zapremina dodatog rastvora sumporne kiseline
1

¢ (— H2S04) = 0,1 mol/Il, u ml;

2

V1 — zapremina rastvora natrijum-hidroksida c (NaOH) = 0,1 mol/| utro$enog za titraciju, u ml;

V2 — zapremina rastvora sumporne kiseline

1

¢ (——-H2S04) = 0,1 mol/Il, u ml;

2

m — masa uzorka, u g;

m1 — masa pepela, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti.

b) Alkalitet pepela rastvorljivog u vodi

Alkalitet pepela rastvorljivog u vodi izraZzen u milimolovima u 100 g uzorka izra¢unava se formulom:
V’1100

——— e ———

10m’

Alkalitetni broj izrazen u mililitrima jednomolarnog rastvora monobazne kiseline po gramu pepela
izraCunava se formulom:

Vi1

gde je:

V’1 — zapremina rastvora sumporne kiseline

1

¢ (——- H2S04) = 0,1 mol/I utrosena za titraciju pepela

2

rastvorljivog u vodi, u ml;

m’ — masa uzetog uzorka za odredivanje pepela rastvorljivog u vodi, u g;

m’1 — masa pepela dobijenog spaljivanjem pri odredivanju pepela rastvorljivog u vodi, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika rezultata izmedu dva odredivanja, koja su izvrSena paraleleno ili ubrzo jedno za drugim,
shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 0,1 miliekvivalent u 100 g uzorkailizalg
pepela.



13. ODREDIVANIJE ETARSKIH ULIA

Princip i primena

Ova metoda se zasniva na izdvajanju etarskih ulja pri produzenom kljucanju ispitivanog uzorka,
pomocu vodene pare koja se, kao destilat, kondenzuje i skuplja u graduisanoj cevi. Uzorak moze biti
razreden ili nerazreden. Posle hladenja, direktno se ocitava zapremina etarskih ulja koja su izdvojena
iz destilata.

Metoda se primenjuje pri odredivanju etarskih ulja u proizvodima od citrus-voca (sokovi,
koncentrisani vo¢ni sokovi, citrus-baze, sirupii dr.).

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:

1) aparat koji omogucdava izdvajanje etarskih ulja i njihovu kondenzaciju, kao i hvatanje kondenzata u
graduisanoj cevi, zapremine 4 ml, sa podeocima od po 0,05 ml (slika 3).

2) balon zapremine 3 |, sa brusenim grlicem, podesan za prikljucivanje na aparaturu.

Pripremanje uzorka

Uzorak se priprema na sledeci nacin:

1) za proizvode siromasne etarskim uljima (sa manje od 0,1 ml na 100 g ili 100 ml proizvoda), i to:

— tecne proizvode (sokovi od citrus-voc¢a) — uzorak se dobro izmesa;

— guste proizvode (sirup, pulpa i dr.) — odmeri se koli¢ina laboratorijskog uzorka i izmesa sa istom
koli¢inom vode;

2) za proizvode bogate etarskim uljima (koncentrisani sokovi od citrus-voc¢a) — uzorak se razredi
vodom da rastvor sadrZzi manje od 0,1 ml etarskog ulja u 100 g ili 100 ml proizvoda;

3) za proizvode veoma bogate etarskim uljem (citrus-baze za osveZavajuca pica) — izmerena koli¢ina
uzorka se pazljivo homogenizuje, a zatim razredi vodom da ne sadrzi vise od 0,1 ml etarskog ulja u
100 g ili 100 ml proizvoda. Zatim se, pomoc¢u mehani¢ke mesalice velike brzine, uzorak izmesa da se
izbegne odvajanje faza;

4) za plodove citrus-voéa — oljusten plod se iseCe na male komade i dalje postupa kao sto je
propisano za pripremanje uzorka za proizvode bogate etarskim uljima, Sto je sastavni deo ove
metode.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Uzorak se mora uzeti u koli¢ini koja je dovoljna da obezbedi 2 | uzorka za ispitivanje.

Pripremanje aparature

Kroz hladnjak se propusti voda, a ako konstrukcija aparature to dozvoljava, hladnjak se sa unutrasnje
strane navlaZzi sredstvom za smanjivanje povrsinskog napona, odnosno sekundarnim natrijum-alkil-
sulfatom. U graduisanu epruvetu unese se malo destilovane vode, a epruveta uroni, u toku
postupka, u vecu ¢asu sa hladnom vodom.

Odredivanje

U balon se unese 2 | uzorka za ispitivanje, balon se spoji sa aparaturom i otpo¢ne zagrejavanje. Kad
rastvor pocne da kljuca, grejanje se podesi tako da se kondenzuje po jedna kap u sekundi.

Rastvor se ostavi da kljuc¢a od 1 do 3 ¢asa, pri emu se etarska ulja sakupljaju u graduisanoj cevi.
Kada zapremina etarskog ulja u graduisanoj epruveti prestane da se povecava, obi¢no posle 15 do 30
minuta, zagrejavanje se prekida, a etarsko ulje u graduisanoj cevi ostavi da se ohladi.

Posle toga hladnjak se ispere, a voda postepeno ispusta kroz slavinu da se donja granica etarskih ulja
dovede na nulu, a zatim ocita zapremina etarskih ulja u mililitrima na temperaturi od 200 C.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.



a) Uzorak uzet po zapremini

Koli¢ina etarskih ulja izrazena u zapreminskim procentima izraCunava se formulom:

V1

———x100

Vo

gde je:

VO — zapremina uzorka u 2 | uzorka za ispitivanje, u ml;

V1 — zapremina etarskih ulja koja se odreduju, u ml.

b) Uzorak uzet merenjem po masi

Koli¢ina etarskih ulja izrazena u mililitrima u 100 g proizvoda izra¢unava se formulom:

V1

————x100

m

gde je:

V1 — zapremina etarskog ulja, u ml;

m — masa uzorka, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je istovremeno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiti¢ar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 5,0% relativne vrednosti od
prosec¢no utvrdene vrednosti.

14. ODREDIVANJE ETARSKOG EKSTRAKTA ZACINSKE PAPRIKE

Princip i primena

Iz osusenog uzorka vrsi se ekstrakcija materija rastvorljivih u etil-etru.

Primenjuje se za proizvode od mlevene paprike koji se koriste kao zacin.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:

1) ¢ahura za ekstrakciju;

2) susnica sa automatskom regulacijom temperature na 95 20C;

3) vodeno kupatilo;

4) sokslet-aparat;

5) eksikator sa sredstvom za susenje;

6) pipete, zapremine 25 ml;

7) analiticka vaga.

Reagensi

Kao reagens koristi se etil-etar.

Postupak odredivanja

Odmeri se oko 5 g mlevene zacinske paprike, sa tacnosc¢u 0,1 g, i susi u susnici 5 ¢asova na
temperaturi od 95 20C;. Od osusenog uzorka odmeri se oko 5 g sa tacnos¢u od 0,0001 g u cilindar
sok slet-aparata i ekstrahuje 8 ¢asova etil-etrom.

Izvrsi se destilacija etil-etra, a ostatak u tikvici sokslet-aparata susi se u susnici na temperaturi od 95
20C; do konstantne mase. Posuda sa osusenim ekstraktom hladi se u eksikatoru, a zatim se meri, s
ta¢nosc¢u od 0,0001 g.



Na istom uzorku za ispitivanje izvrse se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje

Procent etarskog ekstrakta izracunava se formulom:

masa ekstrakta

procent etarskog ekstrakta = - ———————————— ”100

masa uzorka

Etarski ekstrakt se izrazava u procentima po masi, racunato na neto-masu proizvoda.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

15. ODREDIVANIJE L-ASKORBINSKE KISELINE

Princip i primena

2,6-r-dihlorfenolindofenol oksidise askorbinsku kiselinu u dehidroaskorbinsku, dok boja reagensa ne
prede u bezbojnu leukobazu, pa sluzi ujedno i kao indikator ove redoks-reakcije.

SluZi za odredivanje askorbinske kiseline u proizvodima od voca i povréa.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:

1) ¢ase, zapremine 100 mli 250 ml;

2) odmerni cilindri, zapremine 100 ml i 200 ml;

3) trbusaste pipete, zapremine 1, 2, 5, 10, 20 i 25 ml;

4) graduisane pipete, zapremine 2,5 mli 10 ml;

5) odmerne tikvice, zapremine 100, 200 i 250 ml;

6) bireta, zapremine 50 ml;

7) erlenmajer tikvice, zapremine 50 ml, 200 mli 250 ml.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) metafosforna kiselina — siréetna kiselina (HPO3 — HOAc) : odmeri se 15 g sveZe pulverizovanog
HPO3 i rastvori, uz mesanje, u 40 ml HOAc i 200 ml H2 O; razredi se vodom na 500 ml i brzo filtrira
kroz naborani filtrir-papir u staklenu bocu (reagens 1).

HPO3 se polako menja u H3PO4, ali ako se ¢uva u friZideru, rastvor ostaje stabilan 7 do 10 dana;

2) metafosforna kiselina — siréetna kiselina — sumporna kiselina (HPO3-HOAc-H2S04) : postupak
pripremanja je isti kao i za reagens 1, samo se umesto vode upotrebi rastvor sumporne kiseline

1

¢ (———H2S04) = 0,3 mol/I (reagens 2);

2

3) standardni rastvor askorbinske kiseline 1 mg/ml: neposredno pre upotrebe odmeri se ta¢no 50 mg
askorbinske kiseline (koja se ¢uva u eksikatoru zasticenom od dnevnog svetla) i prenese u odmernu
tikvicu zapremine 50 ml, a zatim se dopuni, do oznake, reagensom 1 (HPO3 — HOAc);

4) standardni rastvor indofenola: rastvori se 50 mg 2,6 dihlorindofenol Na-soli (koji se ¢uva u
eksikatoru iznad natrijum-karbonata) u 50 ml H20, u koju je dodato 42 mg NaHCO3. Snazno se
mucka i, kad se boja rastvori, razblazi se vodom do 200 ml. Filtrira se kroz naborani filtrir-papir u
tamnu staklenu bocu (Stiti se od dnevnog svetla i Cuva u frizideru). Produkti raspadanja koji se
vremenom pojavljuju u nekim uzorcima indofenola dobijenog susenjem mogu se pojaviti i u krajnjem
rastvoru indofenola i ¢ine kraj titracije nejasnim.

Kontrola ispravnosti dihlorindofenola vrsi se tako $to se doda tacno 5 ml ekstrahovanog rastvora koji



sadrzi visak askorbinske kiseline u 15 ml reagensa indofenola i, ako redukujuci rastvor nije bezbojan,
odbaci se i napravi nov osnovni rastvor. Ako je greska u susenoj supstanciji (indofenolu), uzme se
nova hemikalija.

Za titraciju s dihlorfenolom uzme se tri puta po 2 ml standardnog rastvora askorbinske kiseline i
prenese u erlenmajer-tikvice zapremine 50 ml, u kojima se nalazi po 5 ml HPO3 -HOAc (reagens 1) i
brzo titrira rastvorom indofenola (iz birete od 50 ml), dok jasno vidljiva, ruzic¢asta boja bude
postojana — 5 sekundi. Za svaku titraciju je potrebno oko 15 ml rastvora indofenola, a razlika izmedu
pojedinih titracija ne sme biti ve¢a od 0,1 ml.

Slepa proba

Pripremi se za tri uzorka slepe probe po 7 ml HPO3 — HOAc i oko 15 ml vode (tako da zapremina
bude priblizno ista kao prilikom titracije standardnog rastvora indofenolom). UtroSak rastvora
indofenola za slepu probu, (obi¢no je oko 0,1 ml) oduzme se od utroska standardnog rastvora
upotrebljenog za titraciju.

Titar indofenol-rastvora izraZzava se kao broj miligrama askorbinske kiseline ekvivalentne 1 ml
reagensa.

Standardizacija rastvora indofenola vrsi se svakodnevno sa sveZe pripremljenim rastvorom
askorbinske kiseline:

5) timol-plavo 0,04%-no, koje je pH indikator: rastvori se 0,1 g indikatora timol-plavog, trenjem u
homogenizatoru, sa 10,75 ml rastvora natrijum-hidroksida ¢ (NaOH) = 0,02 mol/I. Dobijeni rastvor se
razredi vodom do 250 ml. Granica prelaza kod pH 1,2 je crvena, a kod pH 2,8 — Zuta.

Proveravanje koli¢ine alkalnih supstancija

Odredenoj kolicini pripremljenog homogenizovanog uzorka doda se 25 ml rastvora HPO3 -HOAc
(reagens 1). Zatim se ispita pH pomocu indikatora timol-plavog, primenom kapi na sahatnom staklu
(pH vece od 1,2 ukazuje na znatne kolicine alkalnih supstancija). Tecni uzorci se prethodno razrede
priblizno dvostrukom koli¢cinom HPO3 -HOAc rastvora (reagens 1) pre proveravanja s indikatorom
timol-plavim.

Pripremanje uzorka za odredivanje

a) Praskasti uzorak koji ne sadrzi znatnije koli¢ine alkalnih supstancija priprema se tako sto se
homogenizuje pomocu reagensa 1 HPO3 -HOAc i razredi istim reagensom 1 na odredenu zapreminu,
tako da koli¢ina uzorka za ispitivanje sadrzi 10 mg do 100 mg askorbinske kiseline u 100 ml. Ova
zapremina se oznaci kao V ml. Za ekstrakciju se uzima 10 ml rastvora na 1 g uzorka.

Tecni i bistri uzorci pripremaju se tako da alikvot sadrzi priblizno 100 mg askorbinske kiseline u
uzorku.

b) Praskasti uzorak koji sadrzi znatne kolicine luznatih supstancija: pH pripremljenog uzorka se
podesi na priblizno pH = 1,2, i to pomo¢u HPO3 -HOAc-H2S04 (reagens 2), razredi se sa HPO3 -HOAc
(reagens 1) tako da 100 ml uzorka sadrzi 10 mg do 100 mg askorbinske kiseline. Ova zapremina se
oznaci kao V ml.

Odredivanije titracijom

Tri uzorka, od kojih svaki sadrZi priblizno 2 mg askorbinske kiseline i slepa proba titrira se kao pri
odredivanju standardnog rastvora. Ako je zapremina alikvotnog dela (koji sadrZi priblizno 2 mg
askorbinske kiseline) manja od 7 ml, treba dodati rastvora HPO3 -HOAc (reagens 1) tako da
zapremina za titraciju bude 7 ml

IzraCunavanje

Koli¢ina askorbinske kiseline

ulgilil mluzorka.



FV

= (X-B) x (———) x(———)

EY

gde je:

X — prosecni mililitri za titraciju;

B — prosecni mililitri za titraciju slepe probe;

F — mg askorbinske kiseline ekvivalentni 1,0 ml standardnog rastvora dihlorfenolindofenola;

E — koli¢ina uzorka uzetog u postupak, u g ili ml;

V — zapremina pocetnog analiziranog rastvora;

Y — zapremina alikvotnog dela titriranog uzorka.

Napomena:

Proizvodi koji sadrze gvozZde (Fe), kalaj (Sn) i bakar (Cu) daju po ovoj metodi poviSene rezultate
askorbinske kiseline. Pomo¢u jednostavne probe moZze se odrediti da li su redukujudi joni prisutni u
koli¢inama u kojima ometaju ovo odredivanje.

Proba za odredivanje prisustva jona Fe, Cu i Sn: dodaju se 2 kapi 0,05%-nog vodenog rastvora
metilen-plavog u 10 ml sveZe pripremljene smese (1+1) rastvora uzorka i HPO3 -HOAc (reagens 1) i
mesa. Nestanak boje indikatora metilen-plavog u trajanju od 5 do 10 sekundi ukazuje na prisustvo
jona Fe ili Cu. Kalaj (Sn) ne daje ovu reakciju, pa se proveravanje vrsi na sledeéi nacin: u 10 ml uzorka
izmesSanog sa 10 ml HCI (1+3) doda se 5 kapi 0,05%-nog vodenog rastvora indigo-karmina i mesa se.
Nestanak boje u trajanju od 5 do 10 sekundi ukazuje na prisustvo kalaja (Sn) ili druge interferirajuce
supstancije.

16. ODREDIVANJE UKUPNOG SUMPOR-DIOKSIDA

Princip i primena

Uzorak za ispitivanje se zakiseli i zagreva, a zatim u struji azota odvodi oslobodeni sumpor-dioksid.
Apsorpcija i oksidacija sumpor-dioksida vrse se barbotiranjem u neutralnom rastvoru razblazenog
vodonik-superoksida. Koli¢ina tako nastale sumporne kiseline odreduje se titracijom pomocu
rastvora natrijum-hidroksida.

Kolicina se utvrduje na osnovu istaloZzenog barijum-sulfata iz rastvora, prema sadrzaju sumpor-
dioksida, i to:

— merenjem mase barijum-sulfata (Prilog A);

— nefelometrijskim utvrdivanjem (Prilog B).

Metoda se primenjuje pri odredivanju koli¢ine ukupnog sumpor-dioksida u proizvodima od voca i
povrca.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:

1) graduisane epruvete;

2
3
4
5
6
7
A — balon sa okruglim dnom, zapremine 250 ml ili vece;

pipete, zapremine 10 ml;
semimikrobirete, zapremine 10 ml;
bireta, zapremine 25 ml;
homogenizator;

eksikator sa sredstvom za susenje;

—_— — — — — ~—

aparatura za odredivanje kolicine sumpor-dioksida (slika 4), sa delovima:

B — povratni hladnjak, prilagoden balonu A,



C —ampula montirana na balon A;

D —slavina za dovod azota;

E i E— barboteri, pogodni da se pri¢vrste na hladnjak V;

F — azbestna ploca, pre¢nika 150 mm, sa centralnim otvorom od 40 mm (da se izbegne pregrevanje
narocito ekstraktivnih materija)

Napomena:

Ako je prethodno odredivanje bilo postepeno i umereno, mora se oprati samo balon A.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) azot, bez kiseonika;

2) vodonik-superoksid bez sulfatnih jona, rastvor 9,1 g/l;

3) hlorovodonicna kiselina, rastvor 100 g/I: razblazZi se jedna zapremina koncentrovane
hlorovodoniéne kiseline r20 = 1,19 g/ml sa 3 zapremine vode;

4) indikator, rastvor: rastvori se 100 mg bromfenol-plavog u 100 ml 20%-nog etanola (V/V);

5) natrijum-hidroksid bez sulfatnih jona, rastvor ¢ (NaOH) = 0,01 mol/l, ili

6) natrijum-hidroksid bez sulfatnih jona, rastvor ¢ (NaOH) = 0,1 mol/I;

1

7) rastvor joda ¢ (——-1J2)=0,02 mol/I;

2

8) skrobni stirak, rastvor 5 g/I, koji sadrzi natrijum-hlorid kao konzervans, koncentracije 200 g/I
(skrobni stirak se priprema tako $to navedeni rastvor mora da klju¢a 10 minuta);

9) kalijum-metabisulfit, rastvor: rastvori se u malo vode 1,20 g kalijum-metabisulfita (K25205 )i 0,20
g dinatrijum-kiselog etilen-diaminotetraacetata. Rastvor se kvantitativno prenese u odmernu tikvicu
zapremine 1000 ml, dopuni vodom do oznake i promucka;

10) saharoza, rastvor 100 g/I.

Provera aparature

Aparatura prikazana na slici 4 mora da zadovolji tri sledeée provere:

a) u balon (A) stavi se 100 ml vode i 5 ml rastvora hlorovodonicne kiseline. Balon se zagreva uz
povratni hladnjak jedan ¢as, uz propustanje struje azota.

Barboteri (E) i (E’) sadrZe po 5 ml vode i 0,1 ml rastvora bojenog indikatora, pri cemu sadrZaj u oba
barbotera mora ostati neutralan;

b) u balon (A) stavi se 20 ml rastvora saharoze. Balon se zagreva u toku 1 ¢asa, uz propustanje struje
azota. Rastvor saharoze treba da ostane bezbojan, a na zidovima balona ne sme da se stvori talog
karamela (ova proba se izvodi zbog kontrole intenziteta zagrevanja);

v) ova proba se sastoji iz dve operacije, i to:

v1) u balon (A) stavi se 20 ml rastvora kalijum-metabisulfita i 5 ml rastvora hlorovodoniéne kiseline.
Izvrsi se odvajanje i odredivanje kolic¢ine sumpor-dioksida (u istim uslovima kao i pri postupku
odredivanja), bez dodavanja hlorovodonicne kiseline;

v2) u konusnu tikvicu zapremine 100 ml stavi se 20 ml rastvora kalijum-metabisulfita i doda 5 ml
rastvora hlorovodonicne kiseline i 1 ml rastvora skrobnog Stirka. Titrira se rastvorom joda do pojave
plave boje. Koli¢ina sumpor-dioksida, dobijena u (v1), treba otprilike da iznosi 1 procent vrednosti
koja je dobijena u (v2).

Postupak odredivanja

Pripremanje uzorka za ispitivanje

Iz uzorka se izdvoje kostice i semenke i uzorak paZljivo homogenizuje. Smrznut ili brzo smrznut



proizvod se prethodno odmrzne u zatvorenom sudu, a tecnost obrazovana tokom odmrzavanja doda
se proizvodu pre homogenizacije.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Izmeri se 10 g do 100 g pripremljenog uzorka, sa ta¢noséu od 0,01 g, zavisno od koli¢ine sumpor-
dioksida, tako da koli¢ina uzorka sadrzi najvise 10 mg sumpor-dioksida. Izmerena koli¢ina se unese u
balon (A).

U ampulu (C) aparature stavi se 100 ml vode i 5 ml rastvora hlorovodonicne kiseline.

U barbotere (E) i (E’) stavi se po 3 ml rastvora vodonik-superoksida i po 0,1 ml rastvora indikatora
brom-fenol-plavog. Rastvor vodonik-superoksida se neutraliSe sa rastvorom natrijum-hidroksida,
0,01 mol/I.

Ampula (C) hladnjak (B) i barboteri (E) i (E’) podese se i propusti se da cirkuliSe struja azota da bi se
istisnuo vazduh, kako iz balona (A) tako i celog uredaja.

U balon (A) pusti se da protice razblazeni rastvor hlorovodonicne kiseline koji se nalazi u ampuli (C)
(ako je potrebno, za momenat se moZe prekinuti proticanje struje azota).

Sadrzaj balona se lagano dovede do klju¢anja, a zatim klju¢anje odrzava tako da azot prelazi
ravnomerno (1 do 2 mehura u sekundi) u trajanju oko 30 minuta.

Titracija

SadrzZaj drugog barbotera (E’) prenese se u prvi barboter (E) i titrira nastala sumporna kiselina
pomodu rastvora natrijum-hidroksida 0,01 mol/|, ili rastvora natrijum-hidroksida 0,1 mol/l, zavisno
od ocekivane koli¢ine nastale sumporne kiseline.

Proveravanje

Ako je zapremina (V) rastvora natrijum-hidroksida 0,01 mol/l veéa od 10 ml vrsi se gravimetrijska
provera, kao Sto je propisano u prilogu (A) ove metode.

Ako je zapremina (V) rastvora natrijum-hidroksida 0,01 mol/l manja od 10 ml, treba izvrsiti
nefelometrijsku proveru, kao $to je propisano u Prilogu B.

Ako je zapremina navedenog rastvora natrijum-hidroksida manja od 5 ml, vrsi se samo
nefelometrijska provera (prilog B). Za uzorak od 100 g granica od 5 ml odgovara koli¢ini sumpor-
dioksida od 16 mg/kg.

Iznad ove granice dovoljno je acidimetrijsko odredivanje.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje

Koli¢ina sumpor-dioksida izrazena u mg/kg proizvoda izracunava se formulom:

VvV

0,32x ———x103=320Xx ———-

mm

gde je:

m — masa ispitivanog uzorka, u g;

V — zapremina rastvora natrijum-hidroksida 0,01 mol/l utrosena za titraciju, u ml;

0,32 — masa sumpor-dioksida koja odgovara jednom mililitru rastvora natrijum-hidroksida 0,01
mol/l, u mg.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiti¢ar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 5% relativne vrednosti od prosec¢no
dobijene vrednosti.



Prilog A

GRAVIMETRIJSKO PROVERAVANIJE ACIDIMETRIJSKI FORMIRANIH SULFATNIH JONA

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) barijum-hlorid, rastvor 100 g/I;

2) hlorovodonicna kiselina, koncentrovana r20 = 1,19 g/ml;

3) rastvor za ispiranje taloga barijum-sulfata: u odmernoj tikvici zapremine 1000 ml rastvori se 26 mg
barijum-hlorida dihidrata (BaCI2 ” 2N20), doda se 1 ml koncentrovane hlorovodonicne kiseline i
dopuni vodom do oznake.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:

1) konusne boce, zapremine 50 ml;

2) pipete;

3) filtrir-papir koji sagoreva bez pepela;

4) pec za spaljivanje, sa termoregulatorom na 800 250C;

5) posude za spaljivanje;

6) eksikator sa sredstvom za susenje (koje nije sumporna kiselina);

7) analiticka vaga.

Postupak proveravanja

Posle titracije, u konusnu bocu zapremine 50 ml uspe se sadrZaj barbotera (E) i doda voda koja je
koriséena za njegovo ispiranje. Ukupna zapremina mora da iznosi 25 ml, zatim se doda 1 ml
koncentrovane hlorovodonicne kiseline i sadrzaj stavi da prokljuca.

Dodaje se, kap po kap, 2 ml rastvora barijum-hlorida, uz mesanje, ostavi da se ohladi i miruje 12
¢asova. Formirani talog barijum-sulfata se kvantitativno prenese na filtrir-papir, koji je prethodno
navlazen klju¢alom vodom. Talog se ispere sa 20 ml tople vode, a zatim pet puta sa po 20 ml rastvora
za ispiranje taloga barijum-sulfata. Ocedi se i osusi.

U porculanski sud za spaljivanje, prethodno izaren do konstantne mase i izmeren sa tacnos¢u 1 mg,
stavi se filtrir-papir sa talogom i Zari u peci za spaljivanje na 800 250 C u toku 2 ¢asa. Potom se izvadi
iz pedi, ohladi u eksikatoru i meri, sa ta¢no$¢u 1 mg. Na osnovu razlike u masi utvrdi se koli¢ina
barijum-sulfata.

Gravimetrijsko proveravanje izvrsi se paralelno na dva uzorka predvidena za odredivanje.
IzraCunavanje

Koli¢ina sumpor-dioksida izrazena u mg/kg proizvoda izracunava se formulom:

0,2745"” m1

gde je:

m1 — masa dobijenog barijum-sulfata, u mg;

m — masa uzorka, u g;

0,2745 — masa sumpor-dioksida koja odgovara 1 mg barijum-sulfata, u mg.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti



analiticar, ne sme da prede 5% relativne vrednosti od prosecno dobijene vrednosti.

Dobijeni rezultat po ovoj metodi ne sme da pokazuje razliku ve¢u od 5%-ne vrednosti koja je
dobijena acidimetrijskom metodom.

Ako razlika izmedu rezultata dobijenih acidimetrijskom i gravimetrijskom metodom iznosi vise od
5%, kao rezultat se uzima vrednost dobijena gravimetrijskom metodom.

Prilog B

NEFELOMETRIJSKO PROVERAVANJE ACIDIMETRIJSKI FORMIRANIH SULFATNIH JONA

Reagensi

Pored reagensa navedenih u ovoj metodi, koriste se i sledeci reagensi:

1) sumporna kiselina, standardni rastvor: u odmernu tikvicu zapremine 1000 ml unese se 31,2 ml
rastvora sumporne kiseline

1

¢ (——-H2S04) = 0,1 mol/I

2

i dopuni vodom do oznake (1 ml ovog rastvora odgovara 0,1 mg SO2);

2) polivinilpirolidon rastvor 50 g/, bez sulfatnih jona (relativne molekulske mase proseé¢no 85000);
3) barijum-hlorid i polivinilpirolidon, mesavina rastvora: pomesa se 80 ml rastvora barijum-hlorida
100 g/l i 20 ml rastvora polivinilpirolidona;

4) hlorovodoniéna kiselina, rastvor 100 g/I: razblazZi se jedna zapremina koncentrovane
hlorovodoniéne kiseline r20 = 1,19 g/ml sa 3 zapremine vode;

5) indikator, rastvor: rastvori se 100 mg brom-fenolplavog u 100 ml 20%-nog etanola.

Aparatura i pribor

Koristi se slededi pribor:

1) odmerna tikvica, zapremine 50 ml;

2) graduisane pipete ili bireta za odmeravanje 2, 4, 8,12, 16 i 25 ml;

3) spektrofotometar za merenje na talasnoj duzini od 650 nm.

Postupak odredivanja

Pripremanje baZzdarne krive

U Sest odmernih tikvica zapremine 50 ml unosi se redom0 — 2 — 4 — 8 — 12 i 16 ml standardnog
rastvora sumporne kiseline, 20 ml vode, 0,1 ml indikatora, 1 ml rastvora hlorovodoni¢ne kiseline
(100 g/1) i 5 ml mesavine rastvora barijum-hlorida i polivinilpirolidona. Dopuni se vodom do oznake i
promucka. Dobijeni rastvori odgovaraju srazmeri od: 0 — 0,2 — 0,4 — 0,8 — 1,2 i 1,6 mg sumpor-
dioksida.

Petnaest do dvadeset minuta posle dodavanja mesavine rastvora izmeri se apsorbencija
spektrofotometrijski na 650 nm.

Formira se bazdarna kriva, nanoSenjem izmerene apsorbencije kao funkcije koncentracije sumpor-
dioksida, u mg/I.

Nefelometrijsko proveravanje

a) Za sluéajeve kad je zapremina rastvora natrijum-hidroksida 0,01 mol/|, utroSenog za neutralizaciju
sumporne kiseline, manja od 5 ml

Posle titracije, u odmernu tikvicu zapremine 50 ml prenese se sadrZaj barbotera (E) zajedno sa
vodom koja je sluZila za njegovo ispiranje. Doda se 1 ml rastvora hlorovodonic¢ne kiseline (100 g/1) i 5
ml mesavine rastvora, dopuni se do oznake i promucka.

Kad prode 15 do 20 minuta posle dodavanja mesavine rastvora, izmeri se apsorbencija



spektrofotometrijski, na 650 nm.

b) Za slucajeve kad je zapremina rastvora natrijum-hidroksida 0,01 mol/I, utroSenog za neutralizaciju
sumporne kiseline, izmedu 5i 10 ml.

Posle titracije, u odmernu tikvicu zapremine 50 ml prenese se sadrZaj barbotera (E) zajedno sa
vodom koja je sluZila za njegovo ispiranje. Dopuni se vodom do oznake i promucka.

U novu odmernu tikvicu zapremine 50 ml unese se 25 ml ovog rastvora, a zatim doda 1 ml rastvora
hlorovodonicne kiseline (100 g/lI) i 5 ml meSavine rastvora. Dopuni se vodom do oznake i promucka.
Kad prode 15 do 20 minuta posle dodavanja mesavine rastvora, izmeri se apsorbencija
spektrofotometrijski, na 650 nm.

Nefelometrijsko proveravanje vrsi se paralelno na dva uzorka predvidena za odredivanje.
IzraCunavanje

Ako je proveravanje izvrseno prema slucaju a), za nefelometrijsko proveravanje propisano ovom
metodom koli¢ina sumpor-dioksida u mg/kg iznosi:

1000

CX———-

m

gde je:

C — koncentracija sumpor-dioksida izrazena u mg/| ocitana na bazdarnoj krivoj i odgovara izmerenoj
apsorbenciji;

m — masa uzorka, u g.

Ako je proveravanje izvrseno prema slucaju b), za nefelometrijsko proveravanje propisano ovom
metodom, koli¢ina sumpor-dioksida u mg/kg proizvoda iznosi:

1000

CX————X2

m

gde je:

C — koncentracija sumpor-dioksida u mg/l, o¢itana na bazdarnoj krivoj koja odgovara izmerenoj
apsorbenciji;

m — masa uzorka, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti propisane za ovu metodu.

Dobijeni rezultat po ovoj metodi ne sme da pokazuje vecu razliku od 5% vrednosti koja je dobijena
acidimetrijskom metodom.

U slucaju da razlika izmedu rezultata dobijenih acidimetrijskom i nefelometrijskom metodom iznosi
viSe od 5%, kao rezultat se uzima vrednost dobijena nefelometrijskom metodom.

17. ODREDIVANIJE ISPARUIVIH KISELINA

Princip i primena

Uzorak se zakiseli vinskom kiselinom, isparljive kiseline se predestiliSu vodenom parom, a, destilat
titrira rastvorom natrijum-hidroksida u prisustvu fenolftaleina kao indikatora.

Primenjuje se za odredivanje isparljive kiselosti kod voca i povrcéa i proizvoda od voéa i povréa.
Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) natrijum-hidroksid rastvor ¢(NaOH) = 0,1 mol/I: pripremanje rastvora i provera koncentracije vrse
se neposredno pre upotrebe;



2) fenolftalein, rastvor 10 g/l u 95%-nom etanolu (V/V);

3) vinska kiselina, kristalna;

4) kre€na voda, razblazena 1:4: razblaZi se jedna zapremina zasi¢enog rastvora kalcijum-hidroksida sa
Cetiri zapremine vode. MeSavina se ostavi da stoji dok se ne formira kalcijum-karbonat, a zatim se
odlije bistar rastvor koji pokazuje alkalnu reakciju u prisustvu rastvora fenolftaleina.

Ovaj rastvor je namenjen za punjenje generatora vodene pare;

5) kalcijum-hidroksid, bistar, zasi¢en rastvor.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:

1) aparat za destilaciju vodenom parom, ukljucujuci generator vodene pare (koja ne sadrzi ugljen-
dioksid), od stakla ili metala otpornog na visoke temperature, kapaciteta oko 1500 ml;

2) barboter, koji se sastoji od staklene cevi duzine 270 mm i precnika 30 mm, ciji je donji deo
zatvoren i prosSiren u obliku kugle, precnika 60 mm, gde se unosi koli¢ina uzorka za ispitivanje.
Barboter se postavlja na metalni disk sa otvorom, prec¢nika 40 mm, u koji naleZe dno barbotera;

3) rektifikaciona kolona, koja se sastoji od staklene cevi precnika 20 mm i visine 500 mm, u kojoj je sa
unutrasnje strane provu¢ena mrezasta spirala od nerdajuceg celika, sa zavojnicama od 15 mm.
(Osim opisanih, mogu se upotrebiti i drugi uredaji koji pokazuju isti efekat);

4) vertikalni hladnjak (tipa WEST) duzine 400 mm i pre¢nika 10 mm, postavljen vertikalno i hladen
sve vreme destilacije.

Napomena:

Osim opisanih aparata mogu se koristiti i drugi aparati, pod uslovom da ispunjavaju sledece
minimalne zahteve:

— da od poznate dodate koli¢ine sirc¢etne kiseline predestiliSu, u normalnim uslovima, najmanje
99,5% u hvatanom destilatu od 250 ml. Za tu probu koristi se 20 ml rastvora siréetne kiseline
c(CH3COOH) = 0,1 mol/l;

—da u istim uslovima destilacije od poznate dodate koli¢ine mlec¢ne kiseline u 250 ml destilata bude
nadeno najvise 5% mlecne kiseline. Za ovu probu koristi se 20 ml rastvora mlecne kiseline ¢
(C2H50COO0H) = 1 mol/l;

— da proizvedena vodena para ne sadrzi ugljen-dioksid (CO2), $to se proverava dodavanjem dve kapi
rastvora fenol-ftaleina i 0,1 ml rastvora natrijum-hidroksida u 250 ml destilata. RuZi¢asta boja mora
biti postojana najmanje 10 sekundi;

5) konicni sud, zapremine 500 ml;

6) graduisane pipete, zapremine 20 ml;

7) bireta, zapremine 25 ml, sa podeocima od 0,1 ml;

8) analiticka vaga.

Pripremanje uzorka za ispitivanje

Tecni proizvodi i proizvodi koji se lako filtriraju (voéni sokovi, voéni sirupi, nalivi iz kompota, slani
nalivi i sl.).

Potpuno se izmesa laboratorijski uzorak, a ako sadrzi suspendovane delice, profiltrira se kroz
naborani filtrir-papir. Ako uzorak sadrzi ugljen-dioksid ili je u fazi fermentacije, ugljen-dioksid se
isteruje tako Sto se otpipetira 50 ml do 60 ml uzorka i unese u bocu zapremine 500 ml, a zatim, pod
snizenim pritiskom, muéka 2 do 3 minuta. Da bi se sprecilo stvaranje pene, u odmereni uzorak doda
se 0,2 g taninske kiseline.

Pastozni i ¢vrsti proizvodi (marmelada, Zele, koncentrisan sok, suvo i suseno voce i povréeisl.). —
Izdvoje se semenke i semene loZe, pa se uzorak homogenizuje mehanickom mesalicom.



Smrznuti proizvodi se odmrznu, a te¢nost obrazovana odmrzavanjem doda se proizvodu pre
homogenizacije.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Tecni proizvodi. — Otpipetira se 20 ml pripremljenog uzorka za ispitivanje i unese u barboter. Ako
uzorak sadrzi jako isparljive kiseline, uzima se manja koli¢ina uzorka i zapremina dopuni, do 20 ml,
potrebnom koli¢cinom vode.

Pastozni, €vrsti i smrznuti proizvodi. — Odmeri se u ¢asi oko 10 g pripremljenog uzorka za ispitivanje,
sa tacnoséu 0,01 g, i kvantitativno prenese u barboter pomoéu najmanje kolic¢ine vode koja
omogucava prenosenje i mesSanje uzorka, pri ¢emu uzorak mora ostati tecan.

Destilacija isparljivih kiselina

Generator vodene pare ispuni se kreénom vodom do 2/3 zapremine. Zatim se kolicini uzorka za
ispitivanje u barboteru doda 0,5 g vinske kiseline i barboter poveze sa generatorom vodene pare,
rektifikacionom kolonom i hladnjakom. Generator vodene pare i barboter zagrevaju se simultano
pomocu plamenika. Ako je pocetna kolicina uzorka u barboteru veéa od 20 ml zagrevanje barbotera
se podesi tako da se zapremina svede na 20 ml, a zatim postepeno zagreva. U toku celog zagrevanja
generator za vodenu paru mora proizvoditi makar i malu koli¢inu pare. Destilacija traje 10 do 15
minuta. Nakupljeni destilat u konusnom sudu mora biti jednak dvanaestrostrukoj zapremini kolicine
uzorka za ispitivanje.

Titracija isparljivih kiselina

U destilat se dodaju 2 kapi rastvora fenolftaleina i titrira rastvorom natrijum-hidroksida do pojave
svetloruZicaste boje.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

IzraCunavanje i formula

Teclni proizvodi

Isparljive kiseline izraZzene u miliekvivalentima na 100 ml proizvoda, ili u gramima siréetne kiseline u
100 g proizvoda, izracunavaju se formulama (1) i (2).

10x V1

(2)

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti.

Pastozni, Cvrsti i smrznuti proizvodi

Isparljive kiseline izrazene u miliekvivalentima na 100 g proizvoda ili u gramima siréetne kiseline u
100 g proizvoda, izracunavaju se formulama (3) i (4)

10x V1



mO0

(4)

gde je:

VO — zapremina uzorka, u ml;

V1 - zapremina rastvora natrijum-hidroksida utrosenog za titraciju, u ml;

mO — masa uzorka, u g.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja koje je, paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiticar, shodno ¢lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 0,2 miliekvivalenta u 100 mlili u
100 g proizvoda, odnosno ne sme prelaziti 1,2 mg sircetne kiseline u 100 ml ili u 100 g proizvoda.

18. ODREDIVANJE UKUPNE KISELOSTI

a) Potenciometrijska metoda

Princip i primena

Metoda se zasniva na potenciometrijskoj titraciji rastvorom natrijum-hidroksida.

Metoda se primenjuje za odredivanje ukupne kiselosti kod voéa i povréa i proizvoda od voca i povréa.
Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:

1) ¢asa zapremine 250 ml, sa elektromagnetnom ili mehanickom mesalicom;

2
3
4
5
6
7
8) bireta, zapremine 100 ml.

graduisana pipeta, zapremine 25 mli 100 ml;
odmerna tikvica, zapremine od 250 ml;
homogenizator ili tarionik;

koni¢na posuda s povratnim hladnjakom;
analiticka vaga;

—_— — — — — ~—

potenciometar sa staklenom elektrodom;

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) natrijum-hidroksid, rastvor ¢(NaOH) = 0,1 mol/I;

2) puferni rastvor poznatog pH.

Pripremanje uzorka

Tecni proizvodi i proizvodi koji se lako filtriraju (voéni sokovi, voéni sirupi, slani nalivi, fermentisani
proizvodi): laboratorijski uzorak se homogenizuje i profiltrira kroz vatu ili filtrir-papir. Otpipetira se
25 ml filtrata, prenese u odmernu tikvicu zapremine 250 ml, dopuni do oznake vodom i dobro
promucka.

Napomena:

Kod gaziranih proizvoda prethodno se mora ukloniti ugljen-dioksid pod snizenim pritiskom,
muckanjem 3 do 4 minuta.

Uzorak se mozZe uzeti i po masi, merenjem oko 25 g uzorka, sa tacnosc¢u od 0,01 g.

Ostali proizvodi: iz uzorka se izdvoje peteljke, koStice i semene loZe, a po moguéstvu i semenke. Ako
je proizvod smrznut, mora se prethodno odmrznuti, a te¢nost obrazovana pri odmrzavanju mora se
dodati proizvodu pre homogenizacije.

SuSeni i dehidrisani proizvodi: iseku se noZzem na komadice, zatim se laboratorijski uzorak izmesa u



homogenizatoru ili tarioniku.

Odmeri se oko 25 g laboratorijskog uzorka, sa tacno$¢u od 0,01 g, i pomoc¢u 50 ml vode kvantitativho
prenese u koni¢ni sud. Sadrzaj se mesa dok te¢nost postane homogena. Koni¢na posuda se spoji sa
povratnim hladnjakom i sadrzaj zagreva na vodenom kupatilu oko 30 minuta. Posle hladenja, sadrzaj
koni¢ne posude se kvantitativno prenese u odmernu tikvicu zapremine 250 ml i dopuni do oznake,
sveZe prokuvanom i ohladenom destilovanom vodom, a zatim filtrira.

Postupak odredivanja potenciometrijskom titracijom

Potenciometar se bazdari pomodu pufernog rastvora.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Zavisno od ocekivane kiselosti, otpipetira se 25 ml do 100 ml pripremljenog uzorka i prenese u ¢asu
sa mesalicom.

Postupak titracije

Mesalica se pusti u rad, a zatim iz birete brzo dodaje rastvor natrijum-hidroksida dok se ne postigne
pH oko 7. Tada se dodavanje uspori do pH 8,1 0,2.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Izracunavanje

Uzorak uzet po zapremini

Ukupna kiselost, izrazena u milimolovima monobaziéne kiseline u 100 ml proizvoda, uzimajudéi u
obzir i razblazenje, izracunava se formulom:

250100 1000V1” ¢

———-xVlxcx—=———————-

25V0 V0

Uzorak uzet po masi

Ukupna kiselost, izrazena u milimolovima monobazi¢ne kiseline u 100 g proizvoda, uzimajuéi u obzir
izvrSena razblazenja, izracunava se formulom:

250100

——-XxVIxcx ——-

m VO

gde je:

VO — zapremina uzorka, u ml;

V1 — zapremina rastvora natrijum-hidroksida utroSenog za odredivanje, u ml;

¢ — ta¢na koncentracija u mol/I rastvora natrijum-hidroksida;

m — masa uzorka, u g.

Drugi nacin izraZavanja ukupne kiselosti

Ukupna kiselost se mozZe izraziti, kao Sto je uobicajeno, brojem grama kiseline u 100 g ili 100 ml
proizvoda mnoZenjem dobijene vrednosti odgovarajuéim faktorom neke od kiselina koje su
navedene u tabeli 4.

Tabela 4

Kiselina Faktor

— jabucna kiselina 0,067

— oksalna” 0,045

— limunska ” (monohidrat) 0,070
—vinska ” 0,075



—siréetna ” 0,060
—mlecna” 0,090

Odgovarajucde kiseline su:

a) jabucna kiselina — kod proizvoda od jabucastog i kosticavog voca;

b) limunska kiselina — kod proizvoda jagodastog i citrus-voca;

v) vinska kiselina — kod proizvoda od groZda;

g) oksalna kiselina — kod proizvoda od spanaca i kiseljaka;

d) mlecna kiselina — kod bioloski konzervisanih proizvoda;

d) siréetna kiselina — kod mariniranih proizvoda.

IzraZzavanje rezultata

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Rezultat se prikazuje jednim decimalom.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, koja je paralelno ili ubrzo jedno za drugim izvrsio isti
analiticar, shodno €lanu 7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 2% relativne vrednosti od prosec¢no
utvrdene vrednosti.

b) Metoda zasnovana na promeni boje indikatora

Princip i primena

Metoda se zasniva na titraciji rastvorom natrijum-hidroksida u prisustvu indikatora fenolftaleina.
Primenjuje se za odredivanje ukupne kiselosti kod voca i povrca i proizvoda od voéa i povrca.
Aparatura i pribor

Koristi se slededi pribor:

1) homogenizator ili tarionik;

2) graduisane pipete, zapremine 25 mli 100 ml;

3) koni¢na posuda sa povratnim hladnjakom;

4) odmerna tikvica zapremine 250 ml;

5) bireta, zapremine 100 ml;

6) analiticka vaga;

7) ¢asa odgovarajucée zapremine.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) natrijum-hidroksid, rastvor ¢ (NaOH) = 0,1 mol/I;

2) fenolftalein, rastvor 10 g/l u 95%-nom etanolu (V/V).

Pripremanje uzorka

Tecni proizvodi i proizvodi koji se lako filtriraju (voéni sokovi, voéni sirupi, slani nalivi, fermentisani
proizvodi).

Laboratorijski uzorak se dobro izmesa i profiltrira kroz vatu ili filtrir-papir. Otpipetira se 25 ml filtrata,
prenese u odmernu tikvicu zapremine 250 ml, dopuni do oznake i dobro promucka.

Napomena:

Kod gaziranih proizvoda prethodno se mora odstraniti CO2 muckanjem pod sniZzenim pritiskom, u
trajanju 2 do 3 minuta.

Uzorak se moze uzeti i po masi, merenjem oko 25 g pripremljenog uzorka, sa tacnoséu od 0,01 g.
Ostali proizvodi



Iz laboratorijskog uzorka se izdvoje peteljke, kostice, semene loZe, a po moguéstvu i semenke. Ako je
proizvod smrznut, mora se prethodno odmrznuti, a te€nost obrazovana pri odmrzavanju mora se
dodati proizvodu pre homogenizacije.

Suseni i dehidrisani proizvodi iseku se na komadice. Zatim se laboratorijski uzorak izmesa u
homogenizatoru ili tarioniku.

Odmeri se 25 g laboratorijskog uzorka, sa tacnoséu od 0,01 g, i pomoc¢u 50 ml vode kvantitativho
prenese u konicnu posudu. Sadrzaj se mesa dok tecnost ne bude homogena. Zatim se koniéna
posuda spoji s povratnim hladnjakom i sadrzaj zagreva na vodenom kupatilu oko 30 minuta. Posle
hladenja, sadrzaj koni¢ne posude se kvantitativno prenese u odmernu tikvicu zapremine 250 ml i
dopuni do oznake sveze prokuvanom i ohladenom destilovanom vodom, a zatim filtrira.

Koli¢ina uzorka za ispitivanje

Otpipetira se, zavisno od ocekivane kiselosti, od 25 ml do 50 ml ili 100 ml uzorka za ispitivanje i
prenese u ¢asu odgovarajuce zapremine.

Postupak odredivanja ukupne kiselosti

Odmerenu koli¢inu uzorka za ispitivanje doda se od 0,25 ml do 0,5 ml rastvora fenolftaleina i, uz
muckanje, titrira rastvorom natrijum-hidroksida do pojave svetloruzic¢aste boje, u trajanju od
najmanje 30 sekundi.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Izracunavanje

Uzorak uzet po zapremini: ukupna kiselost izrazena u milimolovima monobazi¢ne kiseline na 100 ml
proizvoda, uzimajudi u obzir izvrSeno razblazenje, izracunava se formulom:

2501001000 x V1" c

——-xVlxecx ——= ———————-

25V0 V0

Uzorak uzet po masi: ukupna kiselost izrazena u milimolovima monobazi¢ne kiseline u 100 g
proizvoda, uzimajuci u obzir izvrSeno razblazenje, izracunava se formulom:

250 100

——-XxVlxcx ———

m VO

gde je:

VO — zapremina uzorka, u ml;

V1 - zapremina rastvora natrijum-hidroksida utroSenog za odredivanje, u ml;

¢ —tac¢na koncentracija rastvora natrijum-hidroksida u mol/l;

m — odmerena masa proizvoda, u g.

Drugi nacini izrazavanja ukupne kiselosti

Ukupna kiselost se moZe izraziti, kao $to je uobicajeno, brojem grama kiseline u 100 g ili 100 ml
proizvoda mnoZenjem dobijene vrednosti odgovarajuéim faktorom neke od kiselina koje su
navedene u tabeli 5.

Tabela 5

Kiselina Faktor

— jabucna kiselina 0,067
— oksalna” 0,045
— limunska ” (monohidrat) 0,070



—vinska ” 0,075
—sir¢etna ” 0,060
—mlecna” 0,090

Odgovarajuce kiseline su:

a) jabucna kiselina — kod proizvoda od jabucastog i kosticavog voca;

b) limunska kiselina — kod proizvoda od jagodastog i citrus-voca;

v) vinska kiselina — kod proizvoda od grozda;

g) oksalna kiselina — kod proizvoda od spanada i kiseljaka;

d) mlecna kiselina — kod bioloski konzervisanih proizvoda;

d) siréetna kiselina — kod mariniranih proizvoda.

IzraZzavanje rezultata

Kao rezultat se uzima srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

Rezultat se prikazuje jednim decimalom.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, izvrSena paralelno ili ubrzo jedno za drugim, shodno ¢lanu
7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 2% relativne vrednosti od prose¢no utvrdene vrednosti.

19. ODREDIVANIJE SINTETSKIH BOJA

Hromatografska metoda

Princip i primena

Metoda se zasniva na nastajanju soli reakcijom izmedu anjona sintetskih boja i kvarternog
amonijumovog katjona kod optimalnog pH, ekstrakciji obojene soli u hloroform, zatim preciséavanju
ekstrakta sa Al2 O3 i hromatografskoj identifikaciji boje.

Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koriste se:

1) centrifuga sa kivetama 3,5 x 12 cm, zapremine 60 ml ili 100 ml;

2) hromatografske kolone 1,2 x 10 cm;

3) pribor za hromatografiju na papiru;

4) filtrir-papir za hromatografiju.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) hloroform;

2) Na2C03, 10%-ni rastvor;

3) benzalkonijumov hlorid, 10%-ni rastvor;

4) binzalkonijumov hlorid, 1%-ni rastvor;

5) H2504 razredena;

6) formaldehid, 35%-ni rastvor;

7) 2 g natrijum-tetrafenilborata u 100 ml etanola + 2 ml vode + 0,2 ml glicerola;
8) NaH2 PO4 , 25%-ni rastvor;

9) amonijak, 0,25%-ni rastvor;

10) etanol, 65-75%;

11) metanol;

12) anjonotropni (kiseli) Al2 03, za hromatografiju na koloni;



13) staklena vuna;

14) vata.

Pripremanje uzorka

a) Vocéni sokovi i te¢ni nalivi kod proizvoda od voca i povrca koji sadrZze manje od 30% suve materije
analiziraju se bez prethodne pripreme.

b) Sirupi i marmelade razrede se vodom, tako da homogenizovani uzorak sadrzi manje od 30% suve
materije i procedi se kroz staklenu vunu. Koncentrisani vo¢ni sok i sok u prahu razreduju se vodom u
odnosu 1:5.

v) DZem se homogenizuje, dodavanjem vrele vode 1 : 5, hladi do 400C i filtrira kroz staklenu vunu.
g) Kasasti proizvodi se razrede istom koli¢inom vode i dobro izmesaju. Filtracija nije potrebna.

d) Suvo, kandirano i suvo voée u prahu i ¢vrsti deo konzervisanog voca i povréa: 10 g prelije se sa 50
ml vrele vode, zatim se podesi pH na 7 pomocu 10%-nog rastvora Na2CO3. Saceka se da se boja
rastvori, a zatim se filtrira kroz staklenu vunu.

Postupak odredivanja

Ekstrakcija boje

Postupak A

Primenjuje se za uzorke pod a)

IzmesSa se 10 ml pripremljenog rastvora uzorka sa 2 ml hloroforma i ostavi da se hloroform najveéim
delom izdvoji, a pomocu 10%-nog Na2CO3 podesi se pH na 7 do 8, osim za uzorke sa antocijanima,
kojima se pH podesi na 6 do 7. Hloroformni sloj se odbaci i ostatku se doda 10 ml hloroforma i 5 kapi
1%-nog benzalkonijumovog hlorida (4). Ta se smesa dobro promucka i ostavi da se slojevi odvoje (ili
se centrifugira). Ako je dodato dovoljno reagensa (4), hloroform je obojen, a vodeni rastvor pri vrhu
je skoro bezbojan. Ako je hloroform bezbojan ili je vodeni rastvor joS obojen, dodaje se jos 5 kapi
1%-nog rastvora benzalkonijumovog hlorida (4) i blago promesa.

Ako se zamucenost poveca, znaci da nije bilo dovoljno reagensa (4). Snazno se promucka, ostavi se
da se slojevi odvoje i ponovo se doda nekoliko kapi reagensa (4). Ako se zamucenost vodenog sloja
ne povecava, znaci da je dodato dovoljno reagensa (4). Ostavi se oko 10 minuta da se slojevi izdvoje,
ili se vrsi centrifugiranje. Bezbojni sloj vode se odstranjuje, a sloj hloroforma se ispere sa 5 ml vode,
koja se zatim odbaci.

Postupak B

Koristi se za uzorke pod (b, v, g, d)

U kivetu za centrifugiranje otpipetira se 10 ml pripremljenog uzorka, doda 2 ml do 5 ml formalina i
20 ml hloroforma. Kiveta se zatvori, dobro promucka i centrifugira oko 2 minuta pri najmanje 3000
obrtaja u minuti. Sloj hloroforma i eventualno bezbojni rastvor se odstrane, svaki posebno. pH
ostatka se podesi na 8ili 9 (pomoc¢u 10%-nog Na2CO03), a ako su prisutni antocijani (promena boje od
crvene u plavu), ondana 6 do 7.

Ovom rastvoru se doda 0,1 ml do 2 ml 10%-nog rastvora benzalkonijumovog hlorida (3) i 2 ml do 10
ml hloroforma (Sto je visSe taloga, dodaje se vise hloroforma), zatim se zatvori, snazno promucka i
ponovo centrifugira dok se ne dobiju tri sloja:

— gornji — bezbojni vodeni sloj;

— srednji — ponekad obojen sloj;

— donji — obojen hloroformski sloj.

Ako nije dodato dovoljno reagensa (3) ili ako su zastupljene neke u vodi rastvorljive prirodne boje,
gornji — vodeni sloj je jos obojen, pa se dodaju jos 3 kapi reagensa (3), a vodeni sloj se polako izmesa
i prati zamucenje. Ako se vodeni sloj dalje zamucuje, proba se snazno promucka i centrifugira.



Dodavanje reagensa (3) se ponavlja, dok vodeni sloj prestane da se muti. Vodeni sloj se ne zamuduje
ako je reagens (3) dodat u dovoljnoj koli¢ini. Hloroformski sloj se odstranjuje pomocu pipete.
Ostatak u kiveti se ponovo ekstrahuje sa 2 ml do 10 ml hloroforma i centrifugira. Sakupljeni
hloroformski ekstrakt se ispere sa 10 ml vode i voda se odbaci. Obojeni hloroformski sloj sluzi za
dalje odredivanje boja.

Postupak hromatografije

Hromatografski papir se neposredno pre upotrebe impregniSe rastvorom natrijum-tetrafenilborata
(7) nanosenjem pomodu pipete ili natapanjem i ostavi da etanol izvetri. Na isto mesto (bez susenja)
nanosi se mikropipetom toliko hloroformskog ekstrakta uzorka da se dobije jako obojena mrlja. Na
sredinu obojene mrlje stavi se mikropipetom 10 1 hloroforma.

Pri tom, obojena mrlja:

a) moZe potpuno i ravhomerno da se razliva sa rastvaracem, $to je znak da ekstrakt nije Cist;

b) mozZe da se razliva delimi¢no sa rastvaracem i zaustavlja, Sto je znak da je prekoracen kapacitet
impregnacije;

V) ne pomera se, $to je znak da je ekstrakt dovoljno dCist.

Ako se obojena mrlja ponasa kao pod a) i b) prethodnog stava, ekstrakt mora da se Cisti sa Al203 . U
slucaju kao pod v) prethodnog stava ekstrakt se odmah nanosi na hromatogram, ¢ija je startna linija
impregnisana natrijum-tetrafenilboratom u Sirini 0,5 cm do 1 cm. Impregnacija se vrsi pipetom
zapremine 1 ml.

Pripremanje kolone za ¢iséenje ekstrakta

Hromatografska kolona 1,2 cm zapusi se na dnu staklenom vunom ili vatom. U nju se sipa
suspenzija hloroforma, kome se doda 1 kap ledene siréetne kiseline i AlI203 toliko da posle prolaza
hloroforma u koloni ostaje stub od Al2 03 visok oko 3 cm.

Cis¢enje ekstrakta

Obojeni hloroformski ekstrakt propusti se kroz kolonu. Posle prolaska ekstrakta kroz kolonu,
propusti se 10 ml hloroforma, zatim 10 ml metanola i, najzad, 10 ml vode.

Hloroformski i metanolni eluat se odvajaju i u njima se odreduje prisustvo boja rastvorljivih u masti i
bazi¢nih boja. Vestacke boje se eluiraju sa 0,25%-nim rastvorom amonijaka, u koli¢ini koja je
potrebna da se boje eluiraju sa kolone (oko 10 ml), a hvata se samo obojeni eluat da bi boja bila Sto
viSe koncentrisana. Obojeni amonijacni eluat (ako je dovoljno koncentrisan) moZe se direktno uzeti u
postupak hromatografije. Ako je suviSe razreden, brzo se doda 0,5 ml rastvora NaH2P04 , zatim 0,2
ml do 1 ml hloroforma i 3 do 5 kapi 1%-nog rastvora benzalkonijumovog hlorida, da bi se boja
ekstrahovala u hloroform. Hloroformski ekstrakt se nanosi na hromatogram.

Pripremanje za hromatografiju

1. Impregnacija papira za hromatografiju pre nanosenja obojenog hloroformskog ekstrakta ili eluata:
papir za hromatografiju se impregniSe rastvorom natrijum-tetrafenilborata koji se nanese pomocu
pipete zapremine 1 ml tako da je startna linija impregnisana u Sirini od 0,5 cm do 1 cm.

2. Nanosenje:

— uzorci i rastvori standardnih boja nanose se mikropipetom na startnu liniju — crtu, u rastojanju od
0,5cmdo1cm.

3. Na hromatogramu koji se razvija sa citratnom fazom (faza lll) posle nanosenja uzorka i rastvora
standardnih boja, na sredinu svake mrlje uzorka nanese se mikropipetom 10 | hloroforma. Kad se
hloroform osusi, startna linija se, pomocu pipete, ispere blagim mlazom hloroforma.

Hromatografija

Za odredivanje sintetskih boja pripreme se tri hromatograma, uz primenu sledeéih mobilnih faza:



| Nitrometan: acetonitril: mravlja kiselina: voda (10:80:1:30).

Il Trietilamin: acetonitril: voda (5:1:2).

[Il Na3 -citrat: etanolamin: voda (2:5:95).

Smatra se da uzorak sadrzi odredenu sintetsku boju ako je ona na svakom od tri hromatograma
dostigla istu visinu kao standardna boja.

IzraZzavanje rezultata

Rezultat se izraZava navodenjem kolor-indeksa (C.I) boje koja je identifikovana na hromatogramu.
Napomena:

Postupak A primenjuje se ako se hloroform kod prve ekstrakcije spontano odvoji u toku 5 minuta. U
drugim slu¢ajevima primenjuje se postupak B.

Kod postupka A uglavnom je dovoljno prvih 5 kapi reagensa, (3) ili (4), a u vecini ostalih sluc¢ajeva —
prvih 10 kapi.

Ako se posle dodatka reagensa stvara mnogo taloga, nerastvorljivog u hloroformu, treba upotrebiti
postupak B i ¢is¢enje ekstrakta na Al203, sto u drugim slucajevima nije potrebno.

20. ODREDIVANIJE PRIRODNIH BOJA

Princip

Metoda se zasniva na razli¢itom afinitetu prirodnih i sintetskih boja prema kvarternim
amonijumovim jonima i Al203 .

Aparatura i pribor

Kao pribor koristi se:

1) centrifuga sa kivetama, hromatografske kolone @1,2 x 10 cm.
Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) petroletar (40 — 700C);

2) hloroform;

3) hloroform — 96%-ni etanol (2+1);

4) hloroform — mravlja kiselina, 98 do 100%-na (20+1);
5) n-butanol;

6) etanol 70%-ni;

7) etanol 50%-ni;

8) 2%-ni amonijak u 90%-nom etanolu;

9) 2%-ni amonijak u 50%-nom etanolu;

10) etanol — koncentrovana HCI (1+1);

11) metanol;

12) 35-40%-ni formaldehid;

13) siréetna kiselina;

14) 10%-ni i 1%-ni benzalkonijum-hlorid;

15) 10%-ni Na2CO3 ;

16) 25%-ni NaH2PO4 ;

17) 0,25%-ni amonijak;

18) H2S04(1+3);

19) HCl koncentrovana;

20) 30%-ni H202 ;

21) Al203 anjonotropni ili po Brockmanu za hromatografiju na koloni.



Pripremanje uzorka

Uzorak se priprema na isti nacin kao i uzorak za odredivanje sintetskih boja.

Postupak

U kivetu za centrifugiranje otpipetira se 10 ml pripremljenog uzorka i podesi pH na 5 do 7 pomocu
razredene sumporne kiseline. Doda se 2 ml do 5 ml formalina i 20 ml hloroforma, kiveta se zatvori
gumenim zapusacem, dobro promucka i centrifugira, najmanje 2 minuta na 3000 obrtaja u minuti.
Ako se hloroformski sloj ne odvoji u roku od 5 minuta, povecava se broj obrtaja. Zatim se bezbojni
sloj hloroforma i nerastvoreni ostatak odbace. Obojenom ostatku i obojenom vodenom rastvoru pH
se podesi na 7 do 8 sa Na2CO3 (10%-ni), osim kod uzoraka sa antocijanima, kod kojih se pH podesi
na 6 do 7. Zatim se doda 0,1 ml do 2 ml 10%-nog benzalkonijum-hlorida i 2 ml do 10 ml hloroforma,
zavisno od koli¢ine obojenog nerastvorenog ostatka. Kiveta se zatvori, dobro promucdka i centrifugira
kao Sto je veé propisano. Doda se jos nekoliko kapi benzalkonijumovog hlorida i malo promucka. Ako
se gornji vodeni sloj zamuti, doda se viSe benzalkonijumovog hlorida, promucka i centrifugira dok se
ne dobiju tri sloja, koji se odmah odvoje. Zatim se pripremi kolona za ¢is¢enje ekstrakta.

Pripremanje kolone za ¢iséenje ekstrakta

Hromatografske kolone 21,2 cm zapuse se na dnu staklenom vunom ili vatom. U kolonu za analizu
gornjeg vodenog sloja sipa se suspenzija Al203 za hromatografiju na koloni u vodi kojoj se doda 1
kap ledene siréetne kiseline; za analizu donjeg hloroformskog sloja sipa se suspenzija hloroforma
kome se doda 1 kap ledene siréetne kiseline i Al2 O3 za hromatografiju na koloni, tako da u oba
slucaja posle prolaza tecnosti u koloni ostaje stub Al203 visok oko 3 cm.

Gornji vodeni sloj se odmah zakiseli sircetnom kiselinom ili koncentrovanim HCl na pH 3 do 4 i mu¢ka
se da izade celokupan CO2, a zatim se rastvor prebaci na hromatografsku kolonu od zakiseljenog
Al203. Kad rastvor prode kroz kolonu, kolona se ispere sa 10 ml vode.

Betanin i antocijani ostaju na koloni Al203, a riboflavin prede u eluat. Betanin se eluira vodenim
rastvorom NH3 (0,25%-nim). Ljubicasti eluat nije postojan i brzo postaje smed. Zato se brzo zakiseli i
koncentrise na hladno u vakuumu.

Antocijani ostaju na Al203 koloni kao tanak sloj zelene boje na samom pocetku kolone. Oni se
obezbojavaju sa H202 ili se eluiraju sa 96%-nim etanol-HCI (1+1).

Donji hloroformski sloj se promucka istom kolicinom vode i pusti da se slojevi odvoje. Donji
hloroformski sloj se propusti kroz hromatografsku kolonu, u kojoj je stub Al203 visok 3 cm i pusti.
Kolona se opere sa 10 ml hloroforma, zatim sa 10 ml metanola i, konacno, sa 5 ml vode. Boje na
koloni se eluiraju sa 0,25%-nim rastvorom NH3 , u predlosku u kome se nalazi 0,5 ml NaH2PO4.
Eluatu se dodaje 2 ml hloroforma i nekoliko kapi (3-5) 1%-nog benzalkonijumovog hlorida, dobro
promucka i ostavi da se slojevi odvoje. 1z ovog ekstrakta mogu se, pomocu hromatografije, na papiru
odrediti i sintetske boje, ako su zastupljene. Ako se ovaj ekstrakt nanosi na tanak sloj silikagela i
hromatogram razvije pomocu hloroform-mravlje kiseline (20+1), krocetin, norbiksin, eluirani deo
hlorofilina i eritrozin odvajaju se jedan od drugog, kao i od ostalih sintetskih boja, pa se tako
odreduju.

Na gornji deo stuba Al2 O3 u hromatografskoj koloni, doda se 1 ml H202. Antocijani, koji su ponekad
zastupljeni, odmah se obezboje. Kramin (kosenila) i hlorofilin ne obezboje se. Oksidacija se zaustavlja
tako sto se kroz kolonu propusti 5 ml vode i posle toga 5 ml 50% etanola. Dobijeni eluat se odbacuje.
Antocijani koji nisu razoreni sa H202, karmin i deo hlorofilina, ako je zastupljen, eluira se sa 96%-nim
etanol — HCI (1+1). Eluat se koncentrise u vakuumu i odreduje hromatografski.

Nerastvorljivi deo (srednji sloj) dobro se opere vodom, disperguje sa HCl i macerira sa n-butanolom,
pri ¢emu se boje rastvore. Butanol se odvoji pipetom ili pomocu centrifuge, doda se pet puta veca



zapremina petroletra i promucka. Donji sloj upotrebljava se za odredivanje antocijana i karmina.
Karamel se ne rastvara u n-butanolu.

Hromatografija

Hromatografija na papiru vrsi se sa istim mobilnim fazama kao za sintetske boje.

IzraZzavanje rezultata

Rezultat se daje sa navodenjem kolor-indeksa (C.l.) boje, identifikovane na hromatogramu.

21. ODREDIVANJE MRAVLIE KISELINE

Princip i primena

Metoda se zasniva na svojstvu mravlje kiseline da redukuje merkuri-hlorid u nerastvorljiv merkuro-
hlorid. Koli¢ina izdvojenog merkuro-hlorida odreduje se gravimetrijski i iz nje izracunava
ekvivalentna koli¢ina mravlje kiseline.

Metoda se primenjuje pri odredivanju mravlje kiseline u proizvodima i poluproizvodima od voca.
Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme, koristi se:

1) aparatura za destilaciju vodenom parom (slika 5);

2) analiticka vaga;

3) lonci¢ za filtriranje tipa G-4;

4) susnica, temperature 100 20C;

5) eksikator.

Reagensi

Koriste se slededi reagensi:

1) barijum-karbonat ili kalcijum-karbonat;

2) rastvor merkuri-hlorida sa natrijum-hloridom: 100 g merkuri-hlorida (HgCl2) i 30 g natrijum-
hlorida (NaCl) rastvori se u 1 litru vode;

3) natrijum-acetat, 50%-ni rastvor;

4) vinska kiselina, kristalna;

5) hlorovodonicna kiselina, 10%-ni rastvor;

6) etanol, 96%-ni;

7) etil-etar.

Pripremanje uzorka

Uzorak za ispitivanje se dobro homogenizuje.

a) Dokazivanje mravlje kiseline

Zavisno od konzistencije proizvoda, odmeri se 25 ml do 50 ml ili 25 g do 50 g uzorka
homogenizovanog za ispitivanje, sa ta¢nosc¢u od 0,1 g. (Koli¢ina mravlje kiseline u uzorku ne sme
prelaziti 0,15 g).

Odmerena koli¢ina uzorka se kvantitativno prenese u balon za destilaciju A, zapremine 500 ml, zatim
se doda 0,5 g do 1,0 g vinske kiseline i toliko destilovane vode da zapremina rastvora u balonu iznosi
oko 100 ml.

U balon B, zapremine 500 ml, odmeri se 2 g barijum-karbonata ili kalcijum-karbonata i doda 100 ml
vode. Sastavi se aparatura i vrsi destilacija vodenom parom, uz istovremeno zagrevanje oba balona i
generatora vodene pare, pazedi da se nivo tec¢nosti u balonima ne promeni (regulacija se vrsi preko
plamenika).

Da bi se predestilisala celokupna koli¢ina mravlje kiseline, potrebno je oko 1000 ml do 1500 ml
destilata. Po zavrSetku destilacije, vru¢ karbonatni rastvor se filtrira preko filtrir-papira pre¢nika 9



cm. Formijat koji je pri tom nastao prelazi u rastvor.

Talog na filtrir-papiru se ispere vrelom vodom u takvoj koli¢ini da zapremina filtrata u konusnoj boci
(erlenmajer) iznosi oko 250 ml. Odmah zatim sadrzaj u konusnoj boci se uparava do zapremine oko
100 ml, pri éemu se ocekuje koli¢ina od oko 100 mg mravlje kiseline. U slu¢aju da je zastupljena veca
koli¢ina mravlje kiseline od 100 mg, rastvor se upari do zapremine 150 ml do 200 ml.

Posle uparavanja, doda se 10 ml 50%-nog rastvora natrijum-acetata, 2 ml 10%-nog rastvora
hlorovodonicne kiseline i 25 ml rastvora merkuri-hlorida sa natrijum-hloridom. Posle toga, rastvor se
promesa i zagreva na toplom vodenom kupatilu, uz koris¢enje povratnog hladnjaka, u toku 2 ¢asa.
Stvaranje taloga svedodi o prisustvu mravlje kiseline (opalescencija ili zamuéenje ne uzima se u
obzir).

b) Odredivanje mravlje kiseline

Destilacija, filtriranje, uparavanje i zagrevanje vrse se po postupku koji je propisan za kvalitativno
dokazivanje u ovoj metodi.

U toku zagrevanja, uz koris¢enje povratnog hladnjaka, nastaje redukcija merkuri-hlorida u merkuro-
hlorid, koji se zatim filtrira uz pomo¢ vakuum-pumpe u tiglu G-4, koji je prethodno osusen do
konstantne mase i meren sa tacnoscu 0,0002 g. Talog se ispere najpre hladnom vodom, zatim
etanolom i etil-etrom i susi 1 ¢as u susnici na 1000C 20C. Tigl sa osusenim talogom se susi u
eksikatoru i meri sa ta¢nos¢u 0,0002 g.

— 1 g merkuro-hlorida (Hg2Cl2) odgovara 0,0975 g mravlje kiseline.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Izracunavanje

Koli¢ina mravlje kiseline, u procentima, izraCunava se po formuli:

(b—a)"” 0,0975

procent mravlje kiseline= —-—————————- 7100

o

gde je:

a—masatigla, u g;

b —masa tigla sa osusenim talogom, u g;

c —izmerena masa uzorka, u g, ili u ml.

Zapremina uzorka u ml mora se preracunati u masu izraZzenu u g, mnoZenjem broja ml sa gustinom
te vrste proizvoda.

Kao rezultat uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni uslovi u pogledu
ponovljivosti.

Ponovljivost

Razlika izmedu rezultata dva odredivanja, izvrSsena paralelno ili ubrzo jedno za drugim, shodno ¢lanu
7 stav 2 ovog pravilnika, ne sme prelaziti 0,01% relativne vrednosti od dobijene srednje vrednosti.

22. ODREDIVANJE MATERIJA NERASTVORUIVIH U ETANOLU

Princip i primena

Metoda se zasniva na merenju ostatka posle ekstrakcije rastvorljivih materija sa 80%-nim etanolom.
Metoda se primenjuje za odredivanje materija nerastvorljivih u etanolu kod konzervisanog graska.
Aparatura i pribor

Pored uobicajene laboratorijske opreme koristi se:

1) mikser;

2) susnica temperature 1000C do 1200C;



3) Bchnerov levak za filtriranje;

4) prethodno izmeren i osusen filtrir-papir (filtrir-papir dijametra 18,5 cm), sa dozvoljenim
odstupanjem 0,1 mg;

5) eksikator sa sredstvom za susenje.

Reagensi

Kao reagens koristi se:

1) etanol, 80%-ni rastvor (V/V).

Pripremanje uzorka

Izmeri se 100 g uzorka graska, ispere sa 200 ml vode i ostavi da se cedi 2 minuta na situ. Ocedeni
grasak se isitni i dobro izmesa u homogenu masu.

Odredivanje

Izmeri se 20 g uzorka pripremljenog za ispitivanje u Cistom i suvom erlenmajeru od 1 | i tome doda
300 ml 80%-nog etanola. Sadrzaj se izmesa, a erlenmajer spoji sa povratnim hladnjakom i zagreva na
plameniku da sadrzaj prokljuca. Klju¢anje traje 30 minuta. Zatim se kljucali rastvor filtrira kroz
Bchnerov levak, preko filtrir-papira koji je prethodno 2 ¢asa susen na 1000C i odvagan. lvice filtrir-
papira moraju prekrivati strane levka vise od 1 cm. Ispiranje se vrsi 80%-nim etanolom sve dok filtrat
postane bistar i bezbojan.

Filtrir-papir, sa ispranim ostatkom, prenese se u osusen, ohladen i izmeren sud za suSenje, a zatim 2
¢asa susi u susnici na temperaturi 1000C. Sud sa ostatkom se zatim ohladi u eksikatoru i izmeri.

Na istom uzorku za ispitivanje izvrSe se najmanje dva odredivanja.

Kao rezultat, uzima se srednja vrednost dva odredivanja ako su ispunjeni zahtevi u pogledu
ponovljivosti.

IzraCunavanje

Procent materija nerastvorljivih u etanolu=(m1-m2)” 5

gde je:

m1 — masa suda za susenje sa filtrir-papirom i nerastvorljivim ostatkom, u g

m2 — masa suda za susenje i osusenog filtrir-papira, u g.



