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SMERNICE KOMISE 93/28/EHS
ze dne 4. Cervna 1993,

kterou se méni pfiloha I tfeti smérnice 72/199/EHS, kterou se stanovi analytické metody Spolecen-
stvi pro tifedni kontrolu krmiv

KOMISE EVROPSKYCH SPOLECENSTVI,

s ohledem na Smlouvu o zaloZeni Evropského hospodaiského
spolecenstvi,

s ohledem na smérnici Rady 70/373/EHS ze dne
20. Cervence 1970, kterou se zavadéji metody odbéru vzorka
a analyzy Spolecenstvi pro tfedni kontrolu krmiv ('), napo-
sledy pozménénou Aktem o pfistoupeni Spanélska a Portu-
galska (%), a zejména na cldnek 2 uvedené smérnice,

vzhledem k tomu, Ze tfeti smérnice Komise 72/199/EHS ze
dne 27. dubna 1972, kterou se stanovi analytické metody
Spolecenstvi pro tfedni kontrolu krmiv (}), naposledy pozmé-
nénd smérnici 84/4/EHS (*), stanovi metodu, kterd ma byt
pouzivana pro stanoveni dusikatych latek;

vzhledem k tomu, Ze by metoda méla byt pfizpisobena tak,
aby odrézela nejnovéjsi védecky a technicky vyvoj; Ze by mél
byt bran zfetel zejména na ustanoveni smérnice Rady
80/1107[EHS ze dne 27. listopadu 1980 o ochrané pracov-
nikd pted riziky spojenymi s expozici chemickym, fyzikdlnim
a biologickym ¢initeldm pfi praci (), ve znéni smérnice
88/642[EHS (), a zejména na ustanoveni tykajici se zamezeni
expozice rtuti a jejim sloucenindm;

vzhledem k tomu, Ze je proto nezbytné odstranit rtut a oxid
rtutnaty ze seznamu katalyzdtort pouzivanych v metodé
stanoveni dusikatych latek;

vzhledem k tomu, Ze opatfeni této smérnice jsou v souladu se
stanoviskem Stdlého vyboru pro krmiva,
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() Uk. vést. L 327, 3.12.1980, s. 8.
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PRIJALA TUTO SMERNICL:

Cldnek 1
Priloha I smérnice 72[/199/EHS se timto méni v souladu
s ptilohou této smérnice.
Cldnek 2
Clenské stity uvedou v Géinnost pravni a spravni piedpisy
nezbytné pro dosazeni souladu s touto smérnici nejpozdéji do
1. Cervence 1994. Neprodlené o nich uvédomi Komisi.
Tato opatien{ piijatd ¢lenskymi staty musi obsahovat odkaz na
tuto smérnici nebo musi byt takovy odkaz ucinén pii jejich
ufednim vyhldseni. Zptisob odkazu si stanovi ¢lenské staty.
Cldnek 3

Tato smérnice je urcena ¢lenskym stattm.

V Bruselu dne 4. Cervna 1993.

Za Komisi
René STEICHEN

clen Komise
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PRILOHA

0ddil 2 piflohy I (Stanoveni dusikatych latek) se nahrazuje timto:

5.1

5.2

,2. STANOVENI DUSIKATYCH LATEK

Utel a oblast pouziti

Tato metoda umoziluje stanovit obsah dusikatych litek v krmivu na zdkladé obsahu dusiku, stanoveného podle
Kjeldahlovy metody.

Princip

Vzorek je za pfitomnost katalyzdtoru mineralizovén kyselinou sirovou. Kysely roztok je alkalizovan roztokem
hydroxidu sodného. Cpavek je destilovin a jimdn v odméfeném mnozstvi kyseliny sirové, jejiz piebytek je
titrovan standardnim roztokem hydroxidu sodného.

Cinidla

Siran draselny.

Katalyzator: oxid médnaty (I) CuO nebo pentahydrdt siranu médnatého (II), CuSO,.5H,0.

Granulovany zinek.

Kyselina sirovd, p,, = 1,84 g/ml.

Kyselina sirovd, ¢(¥2 H,SO,) = 0,5 mol/l.

Kyselina sirovd, ¢(¥2 H,SO,) = 0,1 mol/l.

Indikdtor methylovd cerven: rozpustte 300 mg methyl ¢ervené ve 100 ml etanolu, § = 95-96 % (objemove).
Roztok hydroxidu sodného (muze byt pouzit technicky) § = 40 g/100 ml (m/v: 40 %).

Roztok hydroxidu sodného ¢ = 0,25 mol/l.

Roztok hydroxidu sodného ¢ = 0,1 mol/l.

Granulovand pemza, promytd v kyseliné chlorovodikové a zpopelnénd.

Acetanilid (b.t. = 114°C, N = 10,36 %)

Sacharéza (bez dusiku).

Piistroje a pomiicky

Piistroje vhodné pro provedeni mineralizace, destilace a titrace podle Kjeldahlovy metody.
Postup

Mineralizace

Odvazte, s presnosti na 0,001 g, 1 g vzorku a pfeneste jej do mineraliza¢ni bariky. Pfidejte 15 g siranu drasel-
ného (3.1), a pfiméfené mnozstvi katalyzdtoru (3.2) (0,3 az 0,4 g oxidu médnatého (II) nebo 0,9 az 1,2 g
pentahydrétu siranu médnatého (II), 25 ml kyseliny sirové (3.4) a nékolik granuli pemzy (3.11) a promichejte.
Zahiivejte lahev nejprve mirné za obcasného krouzeni, pokud nutno, dokud hmota nezkarbonizuje a péna
nezmizi; potom zahfivejte intenzivnéji, dokud kapalina nevie rovnomérné. Ohfev je adekvatni, kdyz vrouci kyse-
lina kondenzuje na sténé bariky. Chrante boky pted prehfdtim a pted pfilnutim organickych ¢dstic k nim. Kdyz
se roztok stane ¢irym a svétle zelenym, pokracujte ve varu po dalsf dvé hodiny, potom nechejte vychladnout.

Destilace

Pridejte opatrné dostatek vody k zajisténi tplného rozpusténi sulfiti. Nechejte vychladnout a potom pfidejte
nékolik granuli zinku (3.3).

Dejte do bariky destilacniho pfistroje presné odméfené mnozstvi 25 ml kyseliny sirové

(3.5) nebo (3.6) v zdvi-
slosti na pfedpoklddaném obsahu dusiku. Pfidejte nékolik kapek indikdtoru methyl cervené

(3.7).

Spojte bariku s pfestupnikem destilacniho piistroje a ponoite konec pFestupniku do kapaliny obsazené
v titra¢ni bafice do hloubky nejméné 1 c¢m (viz pozndmky (8.3). Pomalu vlijte 100 ml roztoku hydroxidu
sodného (3.8) do bariky bez ztrity ¢pavku (viz pozndmky 8.1).

Zahiivejte ldhev, dokud se ¢pavek nevydestiluje.
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5.3

5.4

7.1

7.2

8.2

8.3

Titrace

Titrujte pfebytek kyseliny sirové v titracni bance roztokem hydroxidu sodného (3.9) nebo (3.10) v zévislosti na
koncentraci pouzité kyseliny sirové, dokud neni dosazen konecny bod.

Slepy pokus

Pro ovéfeni, Ze reagencie neobsahuji dusik, provedte slepy pokus (mineralizaci, destilaci a titraci) za pouziti
sacharézy (3.13) misto vzorku.

Vypocet vysledki

Obsah dusikatych latek se vypocita podle ndsledujici rovnice:

(Vo - V1) x ¢ x 0,014 x 100 x 6,25
m

V, = Objem NaOH (3.9 nebo 3.10)
pouzitého ve slepém pokusu (ml).

V, = Objem NaOH (3.9 nebo 3.10)
pouzitého pii titraci vzorku (ml).

¢ = Koncentrace (mol/l)
hydroxidu sodného (3.9 nebo 3.10).

m = Hmotnost vzorku (g).
Ovéfeni metody

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou paralelnich stanoveni provedenych u stejného vzorku nesmi prekrocit:
0,2 % v absolutni hodnoté u obsahii dusikatych latek nizsich nez 20 %;

1,0 % vzhledem k vyssi hodnoté, pro obsahy dusikatych latek od 20 % do 40 %;

0,4 % v absolutni hodnoté u obsahti dusikatych ldtek vyssich nez 40 %.

Presnost

Provedte analyzu (mineralizaci, destilaci a titraci) u 1,5 az 2,0 g acetanilidu (3.12) za pfitomnosti 1 g sacha-
rozy (3.13); 1 g acetanilidu spotiebuje 14,80 ml kyseliny sirové (3.5). Vytézek musi byt nejméné 99 %.

Pozndmky

Piistroje mohou byt manudlni, poloautomatické nebo automatické. Pokud pfistroj vyzaduje pfenos mezi kroky
mineralizace a destilace, musi byt tento pfenos proveden beze ztrit. Pokud neni banka destilacniho pfistroje
vybavena ddvkovaci nélevkou, pfidejte hydroxid sodny ihned pfed spojenim banky s prestupnikem, pomalym
nalitim po sténé.

Pokud vyluh ztuhne, zacnéte stanoveni za pouziti vétstho mnozstvi kyseliny sirové (3.4), nez jaké je uvedeno
drive.

U produktt s nizkym obsahem dusiku, mtze byt objem kyseliny sirové (3.6), pfidany do banky, pokud je to
nutné, snizen na 10 az 15 ml a doplnén na 25 ml vodou.”



