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Sorbiinhappe maaramine HPLC meetodil

Meetod baseerub P6hjamaade Toiduanaltiiisi Komitee (Nordic Committee of Food Analyses)

standardil nr. 124(87)

KASUTUSALA: Bensoehappe ja sorbiinhappe méaaramine, mis on lisatud toiduainetele
konservandina. Metoodika on valideeritud konservantide maaramisel mahlas, margariinis,

ketdupis ja majoneesis.

POHIMOTE: Konservandid ekstraheeritakse toiduainetest metanooli ja veega. Proovid
filtreeritakse ning saadud lahuses sisalduvad konservandid lahutatakse kolonni Supelco C18
abil ja maaratakse vedelikkromatograafi Shimadzu ja UV detektoriga lainepikkusel 235 nm.
Vaikseim maaratav kogus on 5 mg/kg.

Model Equation:
{ P6hivorrand }

C = (Aproov - Po) /b1 * L/ R;

{ Kromatograafilised méotmised

eeldame, et kdikide mddtmiste maaramatus koosneb kolmest komponendist (proovi piigi

pindala A0, Naitel):

- Korduvuse maaramatus (sisaldub Agampie rep);
- Maaramatus, mis pdhjustatud detektori triivist (Asampie_drift)

- Maaramatus, mis pdhjustatud integreerimise ebaoptimaalsusest (Asampie_integr)

}

{ Proovi piigi pindala }

Aproov = Aproov_rep+Aproov_drift+Aproov_integr;

{ Saagis }

R= RO * febahomog;

{ Kalibreerimisgraafiku piikide pindalad }

Al = Alrep + Aldrift + Alintegr;

AZ = A2rep + AZdrift + A2integr;

A3 = A3rep + A3drift + A3integr;

A4 = A4rep + A4drift + A4integr;

A5 = A5rep + A5drift + ASintegr;
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{ Regressioonisirge vorrandid }

SAC = C*A; + C*A, + Cg*Ag +C4*A, + Cs*Ag;
AvgC=(C+C,+C3+C,4+C5)/n;
AvgA=(A1+A+Az+AL+AS)/N;
SCC=C;*C;+C*Cy+C4g*Cq+C,*Cy+C*Cy;
b,=(ZAC-n*AvgC*AvgA)/(SCC-n*AvgC*AvgC);
bo=AvgA-b,;*AvgC

List of Quantities:
Quantity Unit Definition

C mg/kg |Sorbiinhappe kontsentratsioon proovis
Aproov AU Proovi lahuse piigi pindala
bo AU Regressioonisirge vabaliige
b, AU*I/mg [Regressioonisirge tdus
L I’kg Lahjendusfaktor
R dhikuta |Saagis (Recovery)
Aproov_rep AU proovi lahuse piigi pindala koos korduvusest tingitud maaramatuse
komponendiga
Aproov_drift AU proovi lahuse piigi pindala korduvusest tingitud maaramatuse
komponent
Aoroov_integr AU proovi lahuse piigi pindala Umardamisest tingitud méaramatuse
komponent
Ro uhikuta |Saagis ise

febanomog | Uhikuta |Ebahomogeensusfaktor, mis votab arvesse seda, et spaikimisel ei satu
lisatav analliiit proovi sisse tapselt samasse olekusse, mis seal juba

oelv analtiit
A AU 1. kalibreerimislahuse piigi pindala
Aitrep AU 1. kalibreerimislahuse piigi pindala vaartus koos korduvusest tingitud
maaramatuse komponendiga
A1 grift AU 1. kalibreerimislahuse piigi pindala triivist tingitud maaramatuse
komponent
Adintegr AU 1. kalibreerimislahuse piigi pindala integreerimisest tingitud
maaramatuse komponent
A, AU 2. kalibreerimislahuse piigi pindala
Agrep AU 2. kalibreerimislahuse piigi pindala vaartus koos korduvusest tingitud
maaramatuse komponendiga
Aogrift AU 2. kalibreerimislahuse piigi pindala triivist tingitud maaramatuse
komponent
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Quantity Unit Definition
Agintegr AU 2. kalibreerimislahuse piigi pindala integreerimisest tingitud
maaramatuse komponent
As AU 3. kalibreerimislahuse piigi pindala
Aszrep AU 3. kalibreerimislahuse piigi pindala vaartus koos korduvusest tingitud
maaramatuse komponendiga
Azgrift AU 3. kalibreerimislahuse piigi pindala triivist tingitud méaaramatuse
komponent
Asintegr AU 3. kalibreerimislahuse piigi pindala integreerimisest tingitud
maaramatuse komponent
Ay AU 4. kalibreerimislahuse piigi pindala
Asrep AU 4. kalibreerimislahuse piigi pindala vaartus koos korduvusest tingitud
maaramatuse komponendiga
Augrift AU 4. kalibreerimislahuse piigi pindala triivist tingitud ma&aramatuse
komponent
Adintegr AU 4. kalibreerimislahuse piigi pindala integreerimisest tingitud
maaramatuse komponent
As AU 5. kalibreerimislahuse piigi pindala
Asrep AU 5. kalibreerimislahuse piigi pindala vaartus koos korduvusest tingitud
maaramatuse komponendiga
Asgrift AU 5. kalibreerimislahuse piigi pindala triivist tingitud méaramatuse
komponent
Asintegr AU 5. kalibreerimislahuse piigi pindala integreerimisest tingitud
maaramatuse komponent
TAC AU*mg/l |abisuurus regressiooni jaoks
C, mg/l 1. kalibreerimislahuse kontsentratsioon
C, mg/l 2. kalibreerimislahuse kontsentratsioon
Cs mg/l 3. kalibreerimislahuse kontsentratsioon
C, mg/| 4. kalibreerimislahuse kontsentratsioon
Cs mg/l 5. kalibreerimislahuse kontsentratsioon
AvgC mg/l abisuurus regressiooni jaoks
n Uhikuta |punktide arv regressioonisirgel
AvgA AU abisuurus regressiooni jaoks
2CC mg?/I2 |abisuurus regressiooni jaoks
C: Result
proov- Interim Result
bo: Interim Result
by: Interim Result

Date: 01/25/2004

File: Sorb_LC_Est Page 3 of 9

Generated with GUM Workbench TrainMiC Version 1.3.3.132



Sorbiinhappe maaramine HPLC meetodil

L: Type B rectangular distribution
Value: 20 I/kg
Halfwidth of Limits: 0.2 I/kg

R: Interim Result

Aproov_rep: Type B rectangular distribution
Value: 200 AU

Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et pindala korduvuse maaramatus on ca * 1% pindalast

Aproov_drift: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et triivis tingitud maaramatus pole le 1% pindalast

Aproov_integr: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 4 AU

On eeldatud, et proovi lahuse puhul on see méaaramatus suurem, kui kalibreerimislahuse puhul:
ca = 6 pindalalhikut (samuti pindalast ca sdltumatu)

Ro: Type B rectangular distribution
Value: 0.93 Uhikuta
Halfwidth of Limits: 0.07 Uhikuta

Saagise Ry maaramatus kujutab endast proovi ettevalmistamise maaramatust ja sellisena
sisaldab ka suuremat osa meetodi summaarsest korratavuse maaramatusest

febanomog: Type B rectangular distribution
Value: 1 Ghikuta
Halfwidth of Limits: 0.03 Uhikuta

Ebahomogeensusfaktori maaramatus votab arvesse seda, et spaikimisel ei satu lisatav analliit
proovi sisse tapselt samasse olekusse, mis seal juba oelv analliit

Ay Interim Result
Atrep: Type B rectangular distribution
Value: 50 AU

Halfwidth of Limits: 0.5 AU

On eeldatud, et pindala korduvuse maaramatus on ca * 1% pindalast

A1dift: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: .5 AU

On eeldatud, et triivis tingitud maaramatus pole le 1% pindalast
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Alintegr: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et kalibreerimislahuste puhul on see maaramatus pindalast séltumatu ja ca + 2
pindalathikut

As: Interim Result
Azrep: Type B rectangular distribution
Value: 100 AU

Halfwidth of Limits: 1 AU

On eeldatud, et pindala korduvuse maaramatus on ca * 1% pindalast

Aogrift: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 1 AU

On eeldatud, et triivis tingitud maaramatus pole le 1% pindalast

Azintegr: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et kalibreerimislahuste puhul on see maaramatus pindalast séltumatu ja ca + 2
pindalathikut

As: Interim Result
Aszrep: Type B rectangular distribution
Value: 250 AU

Halfwidth of Limits: 2.5 AU

On eeldatud, et pindala korduvuse maaramatus on ca * 1% pindalast

Aszgrift: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2.5 AU

On eeldatud, et triivis tingitud maaramatus pole le 1% pindalast

Asintegr: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et kalibreerimislahuste puhul on see maaramatus pindalast séltumatu ja ca + 2
pindalathikut

Ay Interim Result

Date: 01/25/2004 File: Sorb_LC_Est Page 5 of 9

Generated with GUM Workbench TrainMiC Version 1.3.3.132



Sorbiinhappe maaramine HPLC meetodil

Asrep: Type B rectangular distribution
Value: 500 AU
Halfwidth of Limits: 5 AU

On eeldatud, et pindala korduvuse maaramatus on ca * 1% pindalast

Asdrift: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 5 AU

On eeldatud, et triivis tingitud maaramatus pole le 1% pindalast

Aintegr: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et kalibreerimislahuste puhul on see maaramatus pindalast séltumatu ja ca + 2
pindalathikut

As: Interim Result
Asrep: Type B rectangular distribution
Value: 750 AU

Halfwidth of Limits: 7.5 AU

On eeldatud, et pindala korduvuse maaramatus on ca * 1% pindalast

Asgift: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 7.5 AU

On eeldatud, et triivis tingitud maaramatus pole le 1% pindalast

Asintegr: Type B rectangular distribution
Value: 0 AU
Halfwidth of Limits: 2 AU

On eeldatud, et kalibreerimislahuste puhul on see maaramatus pindalast séltumatu ja ca + 2
pindalathikut

ZAC: Interim Result
Cy: Type B normal distribution
Value: 5 mg/l

Expanded Uncertainty: 0.05 mg/I
Coverage Factor: 1

Ca: Type B normal distribution
Value: 10 mg/I
Expanded Uncertainty: 0.1 mg/l
Coverage Factor: 1
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AvgC:

AvgA:
2CC:

Type B normal distribution
Value: 25 mg/l

Expanded Uncertainty: 0.25 mg/I
Coverage Factor: 1

Type B normal distribution
Value: 50 mg/I

Expanded Uncertainty: 0.5 mg/l
Coverage Factor: 1

Type B normal distribution
Value: 75 mgl/l

Expanded Uncertainty: 0.75 mg/I
Coverage Factor: 1

Interim Result

Constant
Value: 5 Uhikuta

Interim Result

Interim Result
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Uncertainty Budget:

Quantity Value Standard |Distributio| Sensitivity | Uncertainty | Index
Uncertainty n Coefficient | Contribution
L 20.000 I/kg 0.1151/kg |rectangular 22 2.5 mg/kg 1.3%
Aproov_rep 200.00 AU 1.15 AU |rectangular 2.2 2.5 mg/kg 1.3%
Aproov_drift 0.0 AU 1.15 AU |rectangular 2.2 25mg/kg | 1.3%
Aproov_integr 0.0 AU 2.31 AU |rectangular 2.2 50mg/kg | 54 %
Ro 0.9300 Uhikuta 0.0404 rectangular -460 -19 mg/kg |76.5%
uhikuta
febahomog | 1.0000 Uhikuta 0.0173 rectangular -430 -7.5mg/kg [12.1%
thikuta

Altrep 50.000 AU 0.289 AU |rectangular -0.66 -0.19 mg/kg | 0.0 %
A1 grift 0.0 AU 0.289 AU |rectangular -0.66 -0.19 mg/kg | 0.0 %
Adintegr 0.0 AU 1.15 AU |rectangular -0.66 -0.76 mg/kg | 0.1 %
Azrep 100.000 AU 0.577 AU |rectangular -0.62 -0.36 mg/kg | 0.0 %
Aogrit 0.0 AU 0.577 AU |rectangular -0.62 -0.36 mg/kg | 0.0 %
Agintegr 0.0 AU 1.15 AU |rectangular -0.62 -0.71 mg/kg | 0.1 %
Aszrep 250.00 AU 1.44 AU |rectangular -0.50 -0.71 mg/kg | 0.1 %
Azgrift 0.0 AU 1.44 AU |rectangular -0.50 -0.71 mg/kg | 0.1 %
Asintegr 0.0 AU 1.15 AU |rectangular -0.50 -0.57 mg/kg | 0.0 %
Asrep 500.00 AU 2.89 AU |rectangular -0.29 -0.84 mg/kg | 0.2 %
Augrit 0.0 AU 2.89 AU |rectangular -0.29 -0.84 mg/kg | 0.2 %
Adintegr 0.0 AU 1.15 AU |rectangular -0.29 -0.34 mg/kg | 0.0 %
Asrep 750.00 AU 4.33 AU [rectangular -0.088 -0.38 mg/kg | 0.0 %
Asgrift 0.0 AU 4.33 AU |rectangular -0.088 -0.38 mg/kg | 0.0 %
Asintegr 0.0 AU 1.15 AU |rectangular -0.088 -0.10 mg/kg | 0.0 %
C, 5.0000 mg/I 0.0500 mg/I normal 6.6 0.33mg/kg | 0.0%
C, 10.000 mg/l 0.100 mg/l normal 6.2 0.62 mg/kg | 0.0 %
Cs 25.000 mg/l 0.250 mg/I normal 5.0 1.2 mg/kg 0.3%
C, 50.000 mg/I 0.500 mg/I normal 29 1.5 mg/kg 0.5%
Cs 75.000 mg/I 0.750 mg/I normal 0.88 0.66 mg/kg | 0.0 %

n 5.0 Uhikuta

430.1 mg/kg 21.4 mg/kg
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Result:  Quantity: C
Value: 430 mg/kg
Expanded Uncertainty: +43 mg/kg
Coverage Factor: 2.00
Coverage: manual
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