Изменение  № 1 ГОСТ 21205–2024

МКС 67.220.20
ИЗМЕНЕНИЕ № 1 ГОСТ 21205–2024 Добавки пищевые. Кислота винная L(+) Е334. Технические условия 
Принято Межгосударственным советом по стандартизации, метрологии и сертификации (протокол №                             от                 )
Зарегистрировано Бюро по стандартам МГС №     
За принятие изменения проголосовали национальные органы по стандартизации следующих государств: ______________ [коды альфа-2 по МК (ИСО 3166) 004]
Дату введения в действие настоящего изменения устанавливают указанные национальные органы по стандартизации

Раздел 2. Дополнить ссылками:
«ГОСТ 6552-80 Реактивы. Кислота ортофосфорная. Технические условия
ГОСТ 26678 Холодильники и морозильники бытовые электрические компрессионные параметрического ряда. Общие технические условия».

Раздел 3. Пункт 3.1.1 первый абзац изложить в новой редакции:
«3.1.1 Винная кислота L(+) Е334 представляет собой натуральную органическую кислоту, содержащуюся в сырье растительного происхождения и получаемую из него физико-химическими способами, сохраняющими ее природную структуру и свойства. 
Примечание – К сырью растительного происхождения для получения винной кислоты L(+) согласно требованиям настоящего стандарта относятся культивируемые сельскохозяйственные растения, содержащие в связанной или свободной форме природную винную кислоту L(+), например, столовый и технический виноград, ягодные (малина, крыжовник, рябина и др.) и тропические (тамаринд) культуры, а также продукты их промышленной переработки, в том числе сухие и влажные виноградные и фруктовые выжимки, шрот, твердые и жидкие осадки винодельческого и сокового производства, винный камень и виннокислая известь».

Пункт 3.2.2 дополнить (в конце) словами: «(см. 3.1.1)».

Пункт 3.2.4 изложить в новой редакции:
«3.2.4 Для получения винной кислоты L(+) Е334 согласно требованиям настоящего стандарта не допускается использование:
- углеводородного сырья, в т. ч. угля, нефти, нефтепродуктов, продуктов химического и нефтехимического синтеза – малеинового ангидрида, бензола, бутана, эпоксисукцинатов и др.;
- культивируемых сельскохозяйственных или дикорастущих растений, которые не содержат свободную или связанную винную кислоту L(+), включая их отдельные части и любые продукты их глубокой и/или неглубокой промышленной переработки».

Пункт 5.2 дополнить перечислением:
«- сведения о сырье растительного происхождения, которое было использовано для получения винной кислоты L(+)».
Пункт 6.16.3 дополнить:
«Цилиндр мерный 2-100 по ГОСТ 1770.
Стакан В-1(2)-100 по ГОСТ 25336
Пробирки для центрифугирования из термоустойчивого полимерного материала или стекла вместимостью 100 см3.
Центрифуга, обеспечивающая относительное центробежное ускорение до 3000 g.
Баня водяная, обеспечивающая нагрев до 95 °С.
pH-Метр с погрешностью измерения не более 0,05 pH.
Весы лабораторные по ГОСТ 24104 специального или высокого класса точности с пределами допускаемой абсолютной погрешности не более ±0,001 г.
Холодильник бытовой, обеспечивающий поддержание температуры от 0 °С до 4 °С, и от минус 20 °С до минус 18 °С по ГОСТ  26678.
Установка для лиофильной сушки в вакууме при температуре не выше минус 40 °С.
Емкость для лиофильной сушки.
Бумага фильтровальная по ГОСТ .
Кальция хлорид (CAS № 10043-52-4).
Кальция гидроксид (CAS № 1305-62-0).
Кислота ортофосфорная по ГОСТ 6552, х. ч., раствор молярной концентрации 0,1 моль/дм3.
Система для препаративной высокоэффективной жидкостной хроматографии (пВЭЖХ), включающая насос высокого давления, автоматический податчик проб, спектрофотометрический детектор, коллектор фракций.
Колонка хроматографическая для препаративной хроматографии обращенно-фазовая на основе полимерного носителя (например, поливиниловый спирт), модифицированного алкильными группами C18, длиной 300 мм, внутренним диаметром 20,0 мм, размером частиц сорбента 9 мкм или эквивалентная.
Посуда стеклянная лабораторная общего назначения для подготовки проб и их размещения в автоподатчике хроматографической системы, а также в коллекторе фракций».

Пункт 6.16.4 изложить в новой редакции:
«6.16.4 Подготовка к анализу
6.16.4.1 Анализ проводят на образце сухой винной кислоты L(+) Е334 чистотой не менее 95 % без предварительной подготовки пробы. Для получения однородной массы образцы растирают в ступке.
6.16.4.2 Анализ винной кислоты, которая содержится в пищевых продуктах в качестве единственного регулятора кислотности, на соответствие требованиям настоящего стандарта проводят после подготовки пробы к измерению с применением нижеприведенных способов.
а) Жидкие пищевые продукты (винодельческая продукция, соковая продукция, напитки)
Жидкий пищевой продукт, в котором содержит винная кислота присутствует в натуральном виде или в качестве добавленного подкислителя (Е334) не должен содержать иных регуляторов кислотности, например, фумаровой кислоты (Е297), аскорбиновой кислоты (Е300), янтарной кислоты (Е363), муравьиной кислоты (Е236) и адипиновой кислоты (Е355). В случае присутствия дополнительных регуляторов кислотности подготовку пробы к измерению проводят согласно  6.16.4.3.
Для выделения винной кислоты с помощью мерного цилиндра отбирают 100 см3 продукта, которое переносят в центрифужную пробирку. Пробирку помещают в центрифугу для удаления нерастворимых компонентов и центрифугируют в течение 10 мин при относительном центробежном ускорении 1500 g. После завершения центрифугирования надосадочную жидкость отделяют от сформировавшегося осадка. 
Надосадочную жидкость помещают в химический стакан вместимостью 100 см3, в который вносят 20,0 г сухого хлорида кальция (CaCl2), перемешивают до полного растворения. Для полного удаления оставшихся растворимых веществ в надосадочную жидкость при интенсивном перемешивании вносят 4,0 г сухого гидроксида кальция (Ca(OH)2). Затем раствор нагревают до температуры 90 ˚C и выдерживают при этой температуре 3 мин. Горячий раствор переносят в стаканы для центрифугирования вместимостью 100 см3. Пробу центрифугируют в течение 3 мин при относительном центробежном ускорении 3000 g. После завершения центрифугирования надосадочную жидкость осторожно декантируют с осадка. 
При наличии остаточного слоя надосадочной жидкости его убирают с осадка фильтровальной бумагой. Поверхность осадка подсушивают на открытом воздухе, затем количественно переносят в емкость для лиофильной сушки. Осадок лиофильно высушивают при температуре не выше минус 40оС до получения сухого препарата в соответствии с инструкцией по эксплуатации оборудования. Полученный лиофильно высушенный комплексный препарат используют для измерений изотопного состава углерода согласно 6.16.5 настоящего стандарта. Комплексный препарат для обеспечения его стабильности подлежит хранению в герметически укупоренной таре при температуре не выше минус 20о С.
б) Твердые пищевые продукты (кондитерские изделия, фруктовые консервы, рыбные пресервы)
Предварительное выделение винной кислоты из твердых пищевых продуктов осуществляют путем экстрагирования. Экстрагирование из навески предварительно измельченного (гомогенизированного) твердого пищевого продукта проводят горячей дистиллированной водой (соотношение 1:20) при температуре 60 оС и интенсивном перемешивании в течении 10 мин. После экстрагирования полученный экстракт фильтруют через бумажный фильтр, затем используют для получения комплексного препарата кислот согласно 6.16.4.2(а) настоящего стандарта. Полученный лиофильно высушенный комплексный препарат используют для измерений изотопного состава углерода согласно 6.16.5 настоящего стандарта. 
Комплексный препарат для обеспечения его стабильности подлежит хранению в герметически укупоренной таре при температуре не выше минус 20 оС.
6.16.4.3 Анализ винной кислоты, которая присутствует наряду с другими регуляторами кислотности (напр., лимонная кислота (Е330), фумаровая кислота (Е297), аскорбиновая кислота (Е300), янтарная кислота (Е363), уксусная кислота (Е260), молочная кислота (Е270), муравьиная кислота (Е236), адипиновая кислота (Е355)), на соответствие требованиям настоящего стандарта проводится после подготовки пробы к измерению с применением способов, приведенных в  6.16.4.2(а), 6.16.4.2(б) и  6.16.4.3(а).
а) Комплексный препарат, содержащий винную кислоту, получают из жидких или твердых пищевых продуктов согласно способам, приведенным в 6.16.4.2(а) и 6.16.4.2(б) настоящего стандарта. 
Комплексный препарат для обеспечения его стабильности подлежит хранению в герметически укупоренной таре при температуре не выше минус 20 оС.
б) Препаративное хроматографическое разделение органических кислот из комплексного препарата осуществляют с использованием систем для препаративной хроматографии, технические характеристики которых удовлетворяют нижеприведенным условиям. 
1) Условия разделения:
объем пробы для инжекции – 2 см3 и более в зависимости от исходной пробы и технических характеристик оборудования;
подвижная фаза – раствор ортофосфорной кислоты молярной концентрации 0,1 моль/дм3;
скорость потока – 5 см3/мин;
температура разделения – комнатная (не контролируется);
длина волны спектрофотометрического детектирования – 210 нм.
2) Сбор фракций кислот, которые содержатся в комплексном препарате
Фракции органических кислот, включая соответствующую фракцию винной кислоты, собирают согласно временам выхода полностью по всем разделенным хроматографическим пикам. Настройку коллектора фракций проводят согласно инструкции по эксплуатации системы пВЭЖХ.
3) Подготовка фракции винной кислоты к измерению изотопного состава углерода
Объем жидкой фракции винной кислоты, как правило составляющей не менее 10 см3, полученной в результате хроматографического разделения, подвергают лиофильному высушиванию при температуре не выше минус 40 оС для последующего измерения изотопного состава углерода согласно 6.16.5 настоящего стандарта. 
Лиофильно высушенная фракция винной кислоты для обеспечения ее стабильности подлежит хранению в герметически укупоренной таре при температуре не выше минус 20 оС».
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