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" KOMMISSIONENS FORSTE DIREKTIV
' af 15. juni 1971 ’
om fastszttelse af fallesskabsanalysemetoder til den officielle kontrol af foderstoffer-

(71/250/EQF)

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPZAISKE FALLESSKABER HAR
under henvisning til traktaten om oprettelse af Det europziske skonomiske Fallesskab,

under henvisning til Radets direktiv af 20. juli 1970 om indferelse af fzllesskabsproveudtagnings-
og analysemetoder for sa vidt angdr den officielle kontrol med foderstoffer'), serlig artikel 2, og

ud fra felgende betragtninger:

Ovennavnte direktiv bestemmer, at de officielle kontrolforanstaltninger vedrerende foder-
stoffer med henblik pé at konstatere, om de ved lov eller administrativt fastsatte bestemmelser
foreskrevne betingelser for foderstoffers kvalitet og sammensztning overholdes, gennemfores
ifolge fellesskabspreveudtagnings- og analysemetoder;

der bar hurtigst muligt fastsettes alle de nedvendige analysemetoder, og et forste skridt i denne
retning udgares af fastszttelsen af metoderne til bestemmelse af bldsyre, kalcium, karbonater,
raaske, aske, der er uopleselig i saltsyre, klor af klorider, sennepsolie, laktose, kalium, natrium,
sukker, theobromin og urinstof, bestemmelse af alkaloider i lupiner sdvel som af ureaseaktivi-
teten i sojaprodukter;

de i dette direktiv fastsatte foranstaltninger er i overensstemmelse med udtalelse fra den stdende
komité for foderstoffer, :

UDSTEDT FOLGENDE DIREKTIV:
Artikel 1

Medlemsstaterne foreskriver, at analyserne med henblik pa de officielle kontrolforanstaltnin-
ger vedrerende foderstoffer for si vidt angdr deres indhold af blasyre, kalcium, karbonater,
riaske, aske, der er uopleselig i saltsyre, klor af klorider, sennepsolie, laktose, kalium, natrium,
sukker, theobromin og urinstof, bestemmelsen af alkaloider i lupiner savel som af urease-
aktiviteten i sojaprodukter foretages efter de metoder, der er beskrevet i dette direktivs bilag.

Artikel 2
Medlemsstaterne s@tter senest 1. juli 1972 de ved lov og administrativt fastsatte bestemmelser

i kraft, som er ngdvendige for at efterkomme dette direktiv. De underretter omgdende Kom-
missionen herom.

") EFT nr. L 170 af 3.8.1970, s. 2.
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Artikel 3
Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.
Udferdiget i Bruxelles, den 15. juni 1971.
i Pa Kommissionens vegne
Franco M. MALFATTI
Formand

BILAG
METODER TIL ANALYSE AF FODERSTOFFER

1. INDLEDNING

Metoderne til analyse af foderstofbestanddelene gzlder i almindelighed for alle ublandede og blandede
foderstoffer. Dog kraver visse foderstofler, pd grund af szregenheder ved deres sammens®tning, helt
specielle analysemetoder. Disse tilfzlde behandles under »bemarkninger« i beskrivelsen afl’ metoderne.

Nér der anfores to eller flere metoder til bestemmelse af en og samme bestanddel i et foderstof, over-
lades valget af den metode, der skal anvendes, til kontrollaboratoriet, medmindre andet er angivet; dog
skal den benyttede metode anfores pd analyseattesten.

Forberedelse af analyseproven

Den kemiske analyse skal nodvendigvis foretages pa en honogen prove. Derimod skal visse makroskopiske
eller mikroskopiske bestemmelser savel som terstefbestemmelser kunne foretages pa preven i den til-
stand, hvori den ankommer til laboratorict. For at tage hensyn til dette dobbelte krav deles proven i to
dele. Den ene skal forblive uendret; den anden forberedes som folger med henblik pa den kemiske analyse.

Del preven enten ved hj®lp af et mekanisk apparat eller i hinden, efter omhyggeligt at have blandet
hele preven pa en ren og ter flade. | dette sidste tilfzlde er det formalstjenligt at benytte firedelingsmetoden,
som besldr i successivt at udtage fjerdedele i to diagonalt beliggende scktorer. Udtag til sidst med henblik
pé analysen en mangde pa ca. 100 g og findel om fornedent sa meget, at hele preven kan passere igennem
en sigte med runde masker pd 1 mm i diameter. Fyld straks denne prove i en ter beholder, der er forsynet
med et lufttet lukke, og luk beholderen til.

Hvis preven er meget vandholdig, foretages en forterring for at bringe vandindholdet ned pd mellem
8 og 129,. Forterringen skal ske ved en passende lav temperatur og 1 tilstrekkelig lang tid.

Reagenser og apparatur

Ved beskrivelsen af analysemetoderne angives der kun de specielle instrumenter eller apparater eller de
instrumenter eller apparater, der opfylder szrlige normer; det forekommer overfledigt at nzvne alle
de apparater eller redskaber, der horer med til kontrollaboratoriers szdvanlige instrumentarium.

I evrigt, nir der anfores vand til fortyndinger eller vask, drejer det sig aftid om destilleret vand. P4 samme
made drejer det sig, nidr der uden anden angivelse nevnes en oplosning af en reagens, altid om en aplos-
ning i destilleret vand.

Formulering af resultaterne

Det resultat, der anferes pd analyseattesten, er den gennemsnitsvardi. der er opndet ved mindst to be-
stemmelser. Medmindre der foreligger s®rlige forskrifter, udtrykkes det i procent af originalpreven,
sidan som denne er ankommet til laboratoriet. Resultatet mé ikke besta af flere tal end analyscmetodens

nejagtighed tillader.
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2. BESTEMMELSE AF BLASYRE

. Formil og anvendelsesomrade

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af blisyre, firi €llar bundet i fonm af gli:kmsidcr, 1
foderstoffer og navalig 1 produkter af herfra, af maniokme] og af visse bennearter.

. Princip

Proven opslemmes i vandet. Bldsyren fraspaltes ved hjzlp af et ndirek af sede mandler (3.1), af-
destilleres med vanddamp og opfanges i et bestemt volumen syreoplesning af selvnitrat. Det ndfzldede
selvcyanid frafiltreres, og overskuddet af selvnitrat titreres vad en ammoninmthiocyanatoplesning.

. Reagensei

3.1. Opslemning af sede mandler: findel 20 sode, afskallade mandler i 100 m] vand ved 37 @il 40° C.
Kontroller, at der 1 10 ml af denne opslemning ikke findes blisyre, enten ved hjadlp af et stykke
natriumkratpapir-eller ved et blindforseg, som angivet under 3, sidste stykke. -

3.2. Natriumacetatoplesning pa 10 procent meutralt over for fenolftalein.
3.3. Skumdzmpende emulsion {f.cks. silikon).

3.4. Salpetersyre, d: 1,40.

3.5. Selvnitratoplesning: 0,02 N.

3.6. Ammoniumthiocyanatoplasning: 002 N.

3.7. Mattet ammonium-ferrisulfatoplosning.

3.8. Ammontiak, d: 0,958.

. Appafatur

4.1. Varmeskab forsynet med en termostat, indstillet pi 38° C.

4.2. Apparat til vanddampdestillation, forsynet med en koler med et bajet forlangelsesnar.
4.3. 1.000 ml stikolbe med sleben prop.

4.4. Oliebad.

4.5. Burette inddelt i 1/20 ml.

. Fremgangsmide

Afvej 20 g af proven med 5 mg nojagtighed, hald det i en 1 liters stikolbe og tils®t 30 ml vand samt
10 ml opslemmede ssde mandler {3.1). Tilprop kolben og lad den st seksten timer i varmeskabet i
38° C. Efter afkeling ti] rumtemperatur tilsettes 80 ml vand, 10 m] natrinmacetatoplesning (3.2)
samt en drabe skumdzmpende emulsion (3.3).

Forbind kolben med vanddampdestillationsapparatet -og anbring den i €t olicbad, der forinden er
bragt op pa en temperatur lidt over 100 * C. Der afdestilleres 200 a 300 i vaske, idet der samtidigt
sendes en kraftig dampstrem ind 1 kolben, og idet oliebadet forsigtigt opvarmes. Opfang destillatel
i en Erlenmeyerkolbe, der anbringes beskyttet mod lys. og som indeholder 50 ml selvnitratoplosning
0,02 N (3.5) og 1 ml salpetersyre (3.4). Sorg for, at kelerens forlengelsesror er nedsenket 1 selvaitrat-
oplesningen.

Hald indholdet af Erlenmeyerkolben op 1 en 500 ml mélekolbe, fyld op med vand. ror om og filtrér.
Udtag 250 ml af filtratet, tils®t ca. 1 ml ammoniumferrisulfatoplosning (3.7) og tilbagetitrer over-
skuddet af selvnitrat ved ammoniumthiocyanatoplesningen 0.02 N (3.6) fra buretten inddelt i 1,20 mi.

Udfer eventuelt et blindforsog med anvendelse af den samme fremgangsmide med 10 ml opslemning
af sode mandler (3.1) t mangel af analyseprove.

. Beregning af resultaterne

Huvis Blindforseget viser et forbrug af splvnitratoplesning 0,02 N, trek denne verdi fra analyseprove-
destillatets selvnitratforbrug,

1 ml Ag NO; 0,02 N svarer til 0,54 mg HCN. Udtryk resultatet i procent af proven.
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7. Bemzrkning

Séifremt proven indeholder en betydelig mangde sultider (f.eks. ra benner), dannes der et sort bund-
fald af selvsulfid, der frafiltreres sammen med bundfaldet af selvcyanid. Dannelsen af dette bundtald
medferer et forbrug af selvnitratoplesning 0,02 N, hvis volumen skal trekkes fra det volumen, som
kommer i betragtning ved beregningen af indholdet at HCN. Benyt med dette formal for eje folgende
fremgangsmide:

Behand! det frafiltrerede med 50 ml ammoniakvand (3.8) tfor at oplese selvcyanidet. Vask remanensen
med tortyndet ammoniak og bestem dens indhold af selv. Omregn den fundne vardi i ml selvnitrat-
oplesning 0,02 N. ‘

Prevens indhold af HCN kan ligeledes bestemmes ved titrering af det ammoniakholdige filtrat efter
tilsztning af salpetersyre.

3. BESTEMMELSE AF KALCIUM

. Formail og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af total kalcium i foderstoffer.

. Princip

Proven foraskes, asken behandles med saltsyre og kalcium, bundfzldes i form af kalciumoxalat.
Efter bundfaldets oplesning i svovisyre titreres den dannede oxalsyre med en kaliumpermanganat-
oplesning.

Reagenser

3.1. Saltsyre p.a., d: 1,14.

3.2. Salpetersyre p.a., d: 1,40.

3.3. Svovlsyre p.a., d: 1,13.

3.4. Ammoniakvand p.a., d: 0,98.

3.5. Koldmzt:lfct ammoniumoxalatoplesning p.a.
3.6. Citronsyreoplesning p.a. pa 309, (p/v).

3.7. Ammoniumkloridoplesning p.a. pa 5%, (p/v).
3.8. Bromkresolgrentoplesning pa 0,049, (p/v).

3.9. Kaliumpermanganatopelsning 0,1 N.

. Apparatur

4.1. Elektrisk mufTelovn med termostat.
4.2. Foraskningsdigler af platin. kvarts eller porcelen.

4.3. Glasfilterdigler, porasitet Ga.

. Fremgangsmide

Afvej ca. 5 g al proven (eller mere om nedvendigt) med 1 mg nejagtighed, forask det ved 550° C og
tyld det i et 250 ml bagerglas. Tilset 40 ml saltsyre (3.1), 60 m! vand og nogle driber salpetersyre (3.2).
Bring det i kog og fortset kogningen i 30 minutter. Afkel, hld oplesningen op i en 250 ml-mdlekolbe.
Elterskyl begerglasset og fyld mélekolben op med vand til stregen, homogenisér og filtrér.

Udtag med pipette, alt efter provens formodede kalciumindhold, en alikvot mengde, som indeholder
Ira 10 ti) 40 mg kalcium, og fyld det i et 250 ml-bagerglas. Tilset 1 ml citronsyreoplesning (3.6) og
5 ml ammoniumklioridoplesning (3.7). Fyld op til ca. 100 m| med vand. Bring det i kog, tilswet 8-10
driber bromkresolgrentoplesning (3.8) og 30 ml varm ammoniumoxalatoplesning (3.5). Hvis der
viser sig et bundfald, oples dette ved tilsetning af nogle driber saltsyre (3.1).
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Neutralisér derefter meget langsomt med ammoniak (3.4), under stadig omrering indtil der opnis
en pH af en storrelsesorden mellem 4,4 og 4,6 (indikatorens omslag). Anbring bagerglasset i et bad
med kogende vand, lad det blive deri i 30 minutter for at lade det dannede bundfald afs&tte sig. Fjern
begerglasset fra vandbadet. Lad det std i en time og filtrér derefter i en glasfilterdigel G,.

Vask bagerglasset-og diglen med vand, indtil overskuddet.af ammoniumoxalat er fjernet (at der ikke
findes klorid i vaskevandet viser, at vaskningen har veret tilstrekkelig).

Oples bundfaldet pa filtret med 50 ml varm svovlsyre (3.3). Skyl diglen med varmt vand og fyld fil-
tratet op til ca. 100 ml. Opvarm til en temperatur af 70-80° C og titrer drdbevis med kaliumperman-
ganatoplesningen (3.9) indtil der fas en rosa-farvning, som holder sig i 1 minut.

. Beregning af resultaterne

1 mi kaliumpermanganat 0,1 N svarer til 2,004 mg kalcium. Udtryk det fundne resultat i procent af
proven. . v

. Bemzrkninger

7.1. G& frem pé felgende made, nir det drejei sig om meget ringe kalciumindhold: Filtrer bundfaldet

af kalciumoxalat gennem et askefrit filtrerpapir. Ter filtret efter vaskningen og forask det ved
550° C i en platindigel. Oples remanensen med nogle draber svovlsyre (3.3), inddamp til terhed,

forask pé ny ved 550° C og vej. Hvis p udtrykker vagten af det fundne kalciumsulfat, er indholdet

af kalcium af den udtagne alikvotte ma&ngde = p x 0,2944.

7.2. Dersom prgven- udelukkende bestdr af mineralske stoffer, foretag oplosningen med saltsyre
’ uden forudgdende foraskning. Med hensyn til produkter sisom kalciumaluminiumfosfater, der

er tungt opleselige i syrer, lav for oplesningen en alkalisk smeltning p3 folgende made: Bland

omhyggeligt i en platindigel proven med en ca. fem gange sterre mangde af en blanding af lige
store dele kaliumkarbonat og natriumkarbonat. Opvarm forsigtigt, indtil blandingen er fuld-
stendig smeltet ; afkol derefter og oples med saltsyre.

7.3. Huvis pravens indhold af magnesium er stort, gentages udfeldingen af kalciumoxalat.

4. BESTEMMELSE AF KARBONATERNE

. Formil og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme karbonaterne, der konventionelt udtrykkes i kalciumkarbonat,
i de fleste foderstoffer. I visse tilfzlde (f.eks. ferrokarbonat) ma der dog anvendes en srlig metode.
. Princip

Karbonaterne spaltes med saltsyre; den frigjorte kuldioxyd opsamles i et gradinddelt ror og dens
volumen sammenlignes med det volumen, der under de samme betingelser frigeres af en bekendt
mangde kalciumkarbonat p.a.

. Réagenser

3.1. Saltsyre, d: 1,10.

3.2. Kalciumkarbonat p.a.

3.3. Svovlsyre ca. 0,1 N, farvet med metylradt.

. Apparatur

Apparat efter Scheibler-Dietrich (se skitse) eller tilsvarende apparat.

. Fremgangsmdde
Vej alt efter prevens karbonatindhold en preve som nedenfor angivet:

0,5 g vedrerende de produkter, som indeholder 50 til 100 procent karbonater, udtrykt i kalcium-
karbonat; . It
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1 g vedrerende de produkter, som indeholder 10 til 50 procent karbonafer, udtrykt i kalcium-’
karbonat;

2 g til 3 g vedrerende de evrige produkter.

Anbring praven i apparatets specialflaske (4), der er forsynet med et lille ror af brudsikkert materiale,
som indeholder 10 ml saltsyre (3.1), og forbind flasken med apparatet. Drej tregangshanen (5) sdledes
at roret (1) star i forbindelse'med luften udenfor. For ved hjzlp af det bevagelige ror (2), som er fyldt
med farvet svovisyre (3.3) og forbundet med det gradinddelte rer (1), veeskens niveau til nulpunktet
pé skalaen. Drej hanen (5) séledes at rerene (1) og (2) kommer i forbindelse med hinanden og kon-
trollér nulpunktet.

Lad saltsyren (3.1) langsomt flyde hen over preven, idet man halder flasken (4). Udlign trykket ved
at senke reret (2). Ryst ﬂasken (4) indtil kuldioxydudviklingen er helt ophert.

Genopret trykket ved at ﬁare vasken tilbage til det samme nlveau i rorene (1) og (2). Afles efter nogle
minutters forlob, nar volumenet er blevet konstant.

Udfer under de samme betingelser et sammenlignende forseg med 0,5 g kalciumkarbonat (3.2).

. Beregning af resultaterne

Indholdet i g af karbonater, udtrykt i kalciumkarbonat, pr. hundrededele af proven angives ved
felgende formel:

V x 100
Tx2P
hvori:
. V = ml CO, frigjort af preven
T = ml CO, frigjort af 0,5 g CaCO; p.a.
P = vagten af prevenig
. Bemarkninger

7.1. Nar preven vejer mere end 2 g, fyld forinden 15 ml destilleret vand i flasken (4) og bland indholdet,
for forseget padbegyndes. Benyt det samme vandvolumen til det sammenlignende forseg.

7.2. Hvis man bruger et apparat med et andet volumen end Scheibler-Dietrich’s, ma man afpasse
analysepreven, sammenligningsmangden og resultatberegningen herefter.
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5. BESTEMMELSE AF RAASKE

Formil og anvendelsesomride

Metoden ger det muligt at bestemme indholdet af rdaske i foderstoffer.
Princip

Proven foraskes ved 550° C; remanensen vejes.

Reagenser

Ammoniumnitratoplesning pa 20%, (p/v).

Apparatur

4.1. Varmeplade.
4.2. Elektrisk muffelovn med termostat.

4.3. Foraskningsdigler af platin eller platin-guld-legering (10%. Pt, 90%. Au), rektangulere
(60 x 40 x 25 mm) eller runde (diameter: 60-75 mm, hejde: 20-25 mm).

Fremgangsmide

~

Afvej ca. 5 g af proven med | mg nejagtighed (2,5 g vedrerende de produkter, der har tendens til at
svulme op) i en foraskningsdigel, der i forvejen er udgledet og tareret. Anbring diglen pd varmepladen
og opvarm progressivt, indtil stoffet forkuller. Stil diglen ind i muffelovnen, der er indstillet pa
550° C 4+ 5° C. Lad den std i denne temperatur, indtil der fas hvid, lysegrd eller redlig aske, der
tilsyneladende er fri for kulpartikler. Anbring diglen i en ekssikkator, lad den afkele og vej den med
det samme. .

Beregning af resultaterne

Beregn vagten af remanensen, idet taraen trekkes fra.
Udtryk resultatet i procent af proven.

Bemarkninger

7.1. Asken af de stoffer, der er vanskelige at foraske, skal underkastes en forste foraskning pa mindst
tre timer, afkeles og tilsettes nogle drdber ammoniumnitratoplesning pa 209, (dog forsigtigt
for at undga, at asken spredes eller klzber fast). Forts®t foraskning efter torring i et varmeskab.

Gentag eventuelt operationen indtil den fuldstendige foraskning.

7.2. Ved stoffer, der ikke kan behandles efter den under 7.1. beskrevne metode, benyttes folgende
fremgangsmade: Efter en tre timers foraskning bringes asken ved hjzlp af varmt vand over pa
et lille askefrit filter. Forask filtret og dets indhold i den oprindelige digel. Anbring filtratet i
den afkelede digel, inddamp til terhed, forask og vej.

7.3. Nar det drejer sig om olier og fedtstoffer, vej nojagtigt en preve pa ca. 25 g i en digel af passende

storrelse. Forkul den ved at antende stoffet ved hjelp af en lunte af askefrit filtrerpapir. Fugt
efter forbreendingen med den mindste mengde vand, der er nedvendig. Tor og forask som an-

givet under S.

6. BESTEMMELSE AF ASKE UOPLOSELIG I SALTSYRE

Formél og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet i foderstoffer af mineralske bestanddele, som er
uoploselige i saltsyre. Der er-fastsat to fremgangsmader alt ath@ngig af prevens art.
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1.1. Fremgangsmdde A: finder anvendelse pd ublandede organiske foderstoffer og p4 de fleste blan-
dede foderstoffer;

1.2. Fremgangsmdde B: finder anvendelse p&4 mineralstoffer og mineralstofblandinger sdvel som pa
de blandede foderstoffer, hvis indhold af aske uopleselig i saltsyre, bestemt efter fremgangsmade
A, er storre end 19%,.

2. Princip

2.1. Fremgangsmdde A: Preven foraskes, asken koges med saltsyre, og den uoplﬂselnge remanens
frafiltreres og vejes.

2.2. Fremgangsmdde B: Proven behandles med saltsyre. Oplosningen filtreres, remanensen foraskes,
og den fundne aske behandles som under A beskrevet.

3. Reagenser
3.1. Saltsyre 3 N.
3.2. Trikloreddikesyreoplesning pd 20%, (p/v).

3.3. Trikloreddikesyreoplesning pa 1%, (p/v).

4. Apparatur
4.1. Varmeplade.
4.2. Elektrisk muffelovn med termostat.

4.3. Foraskningsdigler af platin eller af en platin-guld-legering (109, Pt, 90% Au), rektangulere
(60 x 40 x 25 mm) eller runde (diameter: 60-75 mm, hejde: 20-25 mm).

5. Fremgangsmide

S.1. Fremgangsmadde A

Forask preven efter den fremgangsmade, der er beskrevet for bestemmelsen af rdaske. Man kan
ogsa benytte den aske, der opnés ved denne bestemmelse.

Asken anbringes i et bzgerglas pa 250 til 400 ml med 75 ml saltsyre 3 N (3.1). Bring forsigtigt
vasken i sagte kogning og fortset med denne i 15 minutter. Filtrér den varme oplesning gennem
et askefrit filtrerpapir og vask remanensen med varmt vand, indtil den sure reaktion forsvinder.
Tor filtret, der indeholder remanensen, og forask i en tareret digel ved en temperatur af mindst
550° C og hejst 700° C. Afkel i en ekssikkator og vej.

5.2. Fremgangsmdde B

Afvej 5 g af proven med 1 mg nojagtighed og anbring den i et begerglas til 250-400 ml. Tilset
25 ml vand og derefter 25 mi saltsyre 3 N (3.1), bland og vent, til opbrusningen er standset.
Tilszt yderligere 50 ml saltsyre 3 N (3.1). Vent, indtil en eventuel luftudvikling er feerdig, anbring
- derefter bagerglasset 1 et kogende vandbad og lad det std dér i 30 minutter eller mere, om ned-
vendigt, for fuldstendigt at hydrolysere den eventuelt forekommende stivelse.

Varmfiltrér gehnem filter og vask filtret ved hjelp af 50 ml varmt vand (se bemerkning 7).
Anbring filtret, der indeholder remanensen, i en foraskningsdigel; ter og forask ved en tempe-

ratur pd mindst 550° C og hejst 700° C. Anbring derefter asken i et bagerglas til 250 400 ml
med 75 ml saltsyre 3 N (3.1); forts@t som angivet under 5.1, andet stykke.

6. Beregning af resultaterne

Beregn vagten af remanensen, idet taraen treekkes fra. Udtryk resultatet i procent af proven.

7. Bemarkning

Hvis filtreringen viser sig vanskelig, gentag bestemmelsen, idet de 50 ml saltsyre 3 N erstattes med
50 ml trikloreddikesyreoplesning p& 209, (3.2), og idet filtret vaskes med en varm trikloreddikesyre-
oplesning pa 19, (3.3).
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7. BESTEMMELSE AF KLOR AF KLORIDER

. Formail og anvendelsesomride

Metoden ger det muligt at bestemme klor af vandopleselige klorider, der konventionelt udtrykkes
i natriumklorid. Den kan anvendcs pé alle foderstolfer.

2. Princip

Kloriderne opleses i vand. Dersom produktet indeholder organiske stoffer, foretages en klaring.
Oplesningen gores sur ved tilsetning af lidt salpetersyre, og kloridernc bundfzldes i form af selv-
klorid ved hj&lp af en selvnitratoplesning. Overskuddet af selvnitrat utrercs ved en ammonium-
thiocyanatoplesning efter Volhards metode.

3. Reagenser

3.1. Ammoniumthiocyanatoplesning 0,1 N.

3.5.
3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

. Selvnitratoplesning 0,1 N.
. Mettet ammonium-ferrisulfatoplesning.

. Salpetersyre, d: 1,38.

Dizxthylweter p.a.
Acctone p.4.

Carrez-oplesning 1: Oples i vand 24 g zinkacetat, Zn (CH;COO), -2 H,0 og 3 g iseddike. Fyld
op til 100 mi med vand.

Carrez-oplesning I: Oploes i vand 10,6 g kaliumferrocyanid, K, Fe(CN)g-3 H,0. Fyld op il
100 ml med vand.

Aktivt kul p.a., kloridfrit og ikke-kloridadsorberende.

4. Apparatur

Mekanisk rysteapparat: ca. 35-40 omdrejninger i minuttet.

5. Fremgangsmade

5.

1. Forberedelse af oplosningen

Forbered. alt efter provens art, cn oplesning som angivet under 5.1.1., 5.1.2 eller 5.1.3.
Udfer til sammenligning et blindforsog uden analyseprove.

S.1.1. Prover uden organisk stof

Alvej en analysepreve med | mg nejagtighed (ikke mere end 10 g), der ikke indeholder
merc end 3 g klor i form af klorider, og anbring den i en 500 ml-mdlekolbe med 400 ml
vand pé ca. 20 C. Bland igenriem 30 minutter i rysteapparatet, tyld op til stregen, homo-
genisér og filtrér. .

5.1.2. Prover, der indeholder organiske stoffer, med undragelse af de under 5.1.3. anforte

Afvcj ca. 5 g al’ preven med | mg nejagtighed og anbring den med 1 g aktivt kul i en
500 ml-milekolbe. Tilset 400 ml vand pi ca. 200 C og 5 ml Carrez-oplesning 1 (3.7).
ryst og tilset derefter 5 ml Carrez-oplesning H (3.8). Bland igennem 30 minutter i ryste-
apparatet, {yld op til stregen, homogenisér og filirér. .

5.1.3. Bagt foder, horfrokager og horfroskra, produkter med et stort indhold af horfroskra og andre

produkter med et stort indhold af planteslim eller af kolloidale stoffer (f.eks. forklistret
stivelye)
Forbered oplesningen som angivet under 5.1.2, men filirér ikke. Dekanter (om nodven-
digt centrifugér), udtag med pipette 100 ml af den everste fase og fyld detie i en 200 ini-
malekolbe. Bland med acetone (3.6) og fyld op til stregen med dennc oplosringsveske.
homogenisér og filtrér.



De Europziske Fzllesskabers Tidende

433

5.2. Titrering
Pafyld -med pipette en Erlenmeyerkolbe 25-100 ml af filtratet (alt efter det formodede klorind-

hold), der er opndet efter 5.1.1, 5.1.2 eller 5.1.3. Den alikvotte m®ngde ma ikke indeholde mere

end 150 mg klor (Cl). Fortynd om nedvendigt med vand op til mindst 50 ml, tilset 5 ml sal-

petersyre (3.4), 20 ml mattet ammonium-ferrisulfatoplesning (3.3) og 2 drdber ammonium- -

thiocyanatoplesning (3.1), der pafyldes ved hjzlp af en burette, som er fyldt til nulpunktstregen.
Pafyld dernast ved hjzlp af en burette solvnitratoplesningen (3.2), saledes at der opnés et over-
skud pd 5 ml. Tilset 5 ml dizthyleter (3.5) og ryst kraftigt for at sikre fuldstzndig udfeldning.

Titrér overskuddet af solvnitrat med ammoniumthiocyanatoplesning (3.1), indtil omslaget til
den brun-rede farve har holdt sig i et minut.

. Beregning af resultaterne

Mengden af klor (p), udtrykt i natriumklorid, som er til stede i det volumen filtrat, der er udtaget
til titrering, beregnes efter folgende formel:

p = 5845(V, - V,) mg
hvori: V, = tilsatte ml sglvnitratoplgsning 0,1 N.

V, = 'ml ammoniumthiocyanatoplesning 0,1 N, forbrugt ved titreringen.

Hvis blindforseget viser et forbrug af selvnitratoplesning 0,1 N, trek denne verdi fra volumenet
(Vi- V).

Udtryk resultatet i procent af preven.

. Bemazrkninger
7.1. Titreringen kan ogsa foregd ved potentiometri.

7.2. Ved meget fedtholdige produkter foretages der en forudgdende affedtning med dizthylater eller
petroleumsater.

7.3. Ved fiskemel kan titreringen finde sted efter Mohr-metoden.

8. BESTEMMELSE AF SENNEPSOLIE

. Formil og anvendelsesomride

Metoden ger -det muligt at besten‘fme indholdet af sennepsolie, der kan destilleres med vanddamp,
og som udtrykkes i allylisothiocyanat, i foderkager af arterne Brassica og Sinapis sdvel som i senneps-
olieholdige foderblandinger.

. Princip

Proven opslemmes i vand. Sennepsoherne fraspaltes ved hjzlp af et udtrek af hvid sennep (3.1),
afdestilleres efter tilsztning af @tanol og optages i fortyndet ammoniakoplesning. Oplesningen
varmebehandles med et bestemt volumen selvnitratoplesning, afkeles og filtreres. Overskuddet af
solvnitrat tilbagetitreres med ammoniumthiocyanatoplesning.

. Reagenser

3.1. Hvid sennep ( Sinapis alba).

3.2. Atanol, 95-969%, (v/v).

3.3. Skumdempende emulsion (f.eks. silicone).

3.4. Ammoniakoplesning, d: 0,958.

3.5. Salvnitratoplﬂsning 0,1 N.

3.6. Ammoniumthigcyanatoplesning 0,1 N.

3.7. Salpetersyre, d: 1,40.

3.8. Mttet ammonium-ferrisulfatoplesning.



434

De Europaziske Fzllesskabers Tidende

. Apparatur

4.1. 500 ml-stdkolber med sleben prop. -

4.2. Destillationsapparat med keler og en anordning, der forhindrer, at smidrdber fores med. -

. Fremgangsmide

Afvej 10 g af proven med | mg ngjagtighed, kom dem i en 500 ml-stilkolbe og tils®t 2 g fint revet hvid
sennep (enzymbzrer) (3.1) samt 200 ml vand pa 20° C. Szt proppen i kolben og lad den std i ca. to
timer ved 20° C, idet der rystes hyppigt. Tilset derpd 40 ml @tanol (3.2) og en dribe skumdzmpende
emulsion (3.3). Afdestillér ca. 150 ml og opfang destillatet i en 250 ml-méalekolbe, som indeholder
20 mi ammoniak (3.4), idet der serges for, at kelerens endestykke er neds@nket i veesken. Kom 50 mi
selvnitratoplesning 0,1 N (3.5) (eller mere om ngdvendigt) i ammoniakoplesningen, anbring en lille
tragt oven pd méilekolben og varm blandingen i en time over et kogende vandbad. Lad afkele, fyld
op til stregen med vand, ryst og filtrér. Udtag 100 m! af det klare filtrat, tilset 5 ml salpetersyre (3.7)
og ca. 5 ml ammonium-ferrisulfatoplesning (3.8). Tilbagetitrér overskuddet af selvnitrat med ammo-

niumthiocyanatoplesningen 0,1 N (3.6).

Foretag et blindforsag under anvendelse af den samme fremgangsmade med 2 g fint revet hvid sennep
uden analyseprove. .

. Beregning af resultaterne

Trek volumenet af selvnitratoplesning 0,1 N, som er forbrugt i blindforseget, fra volumenet, der
er forbrugt i analyseproveoplesningen. Den fundne vardi angiver antallet af ml selvnitratoplesning
0,1 N forbruget af analyseprevens sennepsolie. 1 ml Ag NO; 0,1 N svarer til 4,956 mg allylisothio-
cyanat. Udtryk resultatet i procent af preven.

9. BESTEMMELSE AF LAKTOSE

. Forma3l og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af laktose i foderstoffer, som indeholder mere end
0,5%, heraf.

N

. Princip

Sukkeret oploses i vand. Oplesningen underkastes en gering m;:d Saccharomyces cerevisiae, som ikke
angriber laktosen. Efter klaring og filtrering bestemmes filtratets laktose indhold ved Luff-Schoorl-

metoden.

. Reagenser

3.1. Sacchoromyces cerevisiae-suspension: Opsiem 25 g frisk gar i 100 ml vand. Suspensionen kan
holde sig hejst en uge i koleskab. : i

3.2. Carrez-oplesning 1: Oples i vand 24 g zinkacetat Zn (CH;COO), -2 H,0 og 3 g iseddike. Fyld
op til 100 ml med vand.

3.3. Carrez-oplesning 1: Oples i vand 10,6 g kaliumferrocyanid K4 Fe(CNg) -3 H,0. Fyld op til
100 ml med vand.

3.4. Reagens efter Luff-Schoorl:

Hzld under forsigtig omrystning citronsyreoplesningen (3.4.2) i natriumkarbonatoplesningen
(3.4.3). Tilszt derefter kobbersulfatoplesningen (3.4.1) og fyld op til 1 liter med vand. Lad den
std natten over og filtrér. Kontroller normaliteten af den siledes fremstillede reagens (Cu 0,1 N;
Na,COj; 2 N). Oplesningens pH-vardi skal vare ca. 9,4.

3.4.1. Kobbersulfatoplesning: Oples 25 g kobbersulfat p.a., Cu SO4-5 H,0, fri for jern, i
100 ml vand.

3.4.2. Citronsyreoplesning: Oples 50 g citronsyre p.a., C¢HgO, -H,0 i 50 ml vand.

3.4.3. Natriumkarbonatoplesning: Oples 143,8 g vandfri natriumkarbonat p.a. i ca. 300 ml
varmt vand. Lad afkele. R
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3.5. Pimpstengranulater udkogt i saltsyre, vasket med vand og terret.
3.6. Kaliumjodidoplesning pa 309, (p/v).

3.7. Svovisyre 6 N.

3.8. Natriumthiosulfatoplesning 0,1 N.

3.9. Stivelsesoplesning: Kom en blanding af 5 g opleselig stivelse i 30 ml vand ned i 1 liter kogende
- vand. Lad koge i tre minutter, lad afkele og tllszet eventuelt 10 mg merkurijodid som konser-
vermgsrmddel

. Apparatur

Vandbad forsynet med en termostat, indstillet til 38-40° C.

. Fremgangsméde

_ Afvej 1 g af proven med | mg nejagtighed og anbring denne analyseprave i en 100 mi-mélekolbe.

Tilset 25-30 ml vand. Anbring kolben i 30 minutter i et kogende vandbad og afkel derefter til ca.
35° C. Tilst 5 ml gersuspension (3.1) og homogenisér. Lad kolben std i to timer i et vandbad ved en
temperatur pd 38-40° C. Afkel derpad til ca. 20° C.

Tilset 2,5 ml Carrez-oplesning I (3.2) og ryst blandingen i 30 sekunder; tilset dernast 2,5 ml Carrez-
oplesning 11 (3.3) og ryst pany i 30 sekunder. Fyld op til 100 ml med vand, bland og filtrér. Udtag
med pipette en mangde filtrat, der ikke overstiget 25 ml, og som s& vidt muligt indeholder 40-80 mg
laktose, og fyld det p4 en 300 ml-Erlenmeyerkolbe. Om nedvendigt kan der fyldes op til 25 ml med
vand.

Foretag pd samme maéde et blindforsog med 5 ml garsuspension (3.1).

Bestem som folger laktoseindholdet efter Luff-Schoorl: Tilszt nejagtigt 25 ml af reagensen efter
Luff-Schoorl (3.4) og to pimpstengranulater (3.5). Opvarm under omrystning med hénden over en
fri flamme af middelhgjde og bring vasken i kog pd.ca. 2 minutter. Anbring umiddelbart derefter
Erlenmeyerkolben pa et asbesttrddnet med et hul af ca. 6 cm’s diameter, og hvorunder man i forvejen
har tendt en flamme. Denne er afpasset saledes, at alene Erlenmeyerkolbens bund opvarmes. Forbind
dernast kolben med en tilbagestremningskeler. Fra dette gjeblik lader man vasken koge i ngjagtigt
Aeminutter. Afkel umiddelbart derefter i koldt vand og titrér ca. fem minutter senere som felger:

Tilset 10 m] kaliumjodidoplesning (3.6) og straks efter, men forsigtigt (pd grund af risikoen for dannelse
af skum i stor mangde) 25 ml svovlsyre 6 N (3.7). Titrér s& med natriumthiosulfatoplesningen 0,1 N
(3.8), indtil der viser sig en matgul farve, tilszt stivelse (3.9) som indikator og ger titreringen ferdig.

Foretag den samme titrering i en nejagtigt udmalt blanding af 25 ml reagens efter Luff-Schoorl (3.4)

og 25 ml vand, efter at have tilsat 10 ml kahumjodldoplasmng (3.6) og 25 ml svovlsyre 6 N (3.7),
uden forudgdende opvarmning. <

. Beregning af resultaterne

Beregn ved hjzlp af nedenstiende tabel den mangde laktose i mg, der svarer til forskellen mellem .

resultaterne af de to titreringer, udtrykt1 ml natriumthiosulfatoplesning 0,1 N.

Udtryk resultatet, der svarer til indholdet af vandfri laktose, i procent af preven.

. Bemerkning

Med hensyn til de produkter, der indeholder mere end 409, garingsdygtigt sukker, skal der benyttes
mere end 5 ml gersuspension (3.1).
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Tabel over vardierne for 25 ml reagens efter Luff-Schoorl

ml Na,S,0; 0,1 N, to minutters opvarmning, 10 minutters kogning

Na,$,0; _Glukosc, fruktose Laktose Maitose Na,$,0,
01N inverteret sukker C,2H350n C,,H2.00, 0N
. C¢H 1,04

ml mg forskel mg forskel mg forskel mti
° 1 2,4 24 3.6 3,7 39 3.9 |
2 4.8 2.4 7.3 3,7 7.8 3.9 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 39 3
4 9,7 2,5 14,7 3.7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 39 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17.2 2,6 25,8 37 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4.0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3.8 39,5 4,0 10
i1 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 3,8 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 484 3.8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3.8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 3,9 63,9 4,1 16
17 442 2,9 63,8 39 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 43 18
19 50,0 3,0 7,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3.1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 - 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23

10. BESTEMMELSE AF KALIUM

1. Formadl og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af kalium i foderstoffer.

2. Princip

Proven foraskes og asken bringes til oplesning i saltsyre. Oplesningens indhold af kalium bestemmes
ved flammefotometri under tilsztning af cesiumklorid og af’ aluminiumnitrat. Tils@tningen af disse
substanser forhindrer i vidt omfang interferensen af forstyrrende faktorer.

(=)

Reagenser

3.1. Saltsyre p.a., d: 1,12.

3.2. Casiumklorid, p.a.

3.3. Aluminiumnitrat, Al (NOj); -9 H,0, kemisk rent.
3.4. Kaliumklorid, p.a., vandfrit.

3.5. Stedpudeoplesning: Oples i vand 50 g casiumklorid (3.2) og 250 g aluminiumnitrat (3.3), fyld
op til | liter med vand og homogenisér. Opbevar oplesningen i plastiktlasker.

3.6. Kalium-standardoplesning: Oples i vand 1,907 g kaliumklorid (3.4), idet der tilsettes 5 ml
saltsyre (3.1); fyld op til 1 liter med vand og homogenisér. Opbevar oplesningen i plastikflasker.
I ml af denne oplesning indeholder 1,00 mg kalium.
4. Apparatur
4.1. Foraskningsdigler af platin, kvarts eller porceln, eventuelt forsynet med lag.

4.2. Elektrisk muffelovn med termostat.

4.3. Flammefotometer.
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5. Fremgangsméde

5.1.

Analyse af proven

Atvej 10 g al preven med 10 mg nejagtighed i en foraskningsdigel og forask substansen ved 450° C
i tre timer. Efter atkeling overteres foraskningsresten kvantitativt ved hjelp af 250-300 ml vand,
derefter med 50 ml saltsyre (3.1), i en 500 ml-mélekolbe. Efter at en eventuel kuldioxydudvikling
er ophert, opvarmes oplesningen og opbevares 1 to timer ved en temperatur pd ca. 90° C, idet
den omrystes fra tid til anden. Lad den afkele til rumtemperatur, fyld den op til stregen med vand,
omryst den og filtrér. Patyld en 100 ml-mélekolbe en alikvot del af filtratet, som indeholder
hejst 1,0 mg kalium, tilset 10,0 m] stedpudeoplesning (3.5), fyld op til stregen med vand og
homogenisér. Ved hejere kaliumindhold ma analyseoplesningen fortyndes i passende forhold,
for der tilszttes stedpudeoplesning. Felgende tabel anferes til orientering vedrerende en ana-
lyseprove pé ca. 10 g: '

kalri:‘:z?r:d‘t?;:;ol??idlz) Fortyndingsforhold aui(is:,??c":ﬁ?&ml
indtil 0,1 _ 5
0,1l 05 _ 10
0,5t 1,0 - _ p
1,0til 5,0 1:10 10
5,0til 10,0 1:10 5
10,0 til 20,0 1:20 - 5

5.2

Udfer mélingen ved flammefotometri ved en belgelzngde pi 763 nm.

Beregn resultatet ved hjzlp af standardkurven.

Standardkurven

Pifyld en 250 ml-mélekolbe nejagtigt 10 ml af standardoplesningen (3.6), fyld op til stregen
med vand og homogenisér. Pifyld med pipette 100 ml-mélekolber 5, 10, 15, 20 og 25 ml af denne
oplosning, svarende henholdsvis til kaliummangder pa 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 og 1,0 mg. Suppler
rekken med en kontrolkolbe uden standardoplesning. 1 hver kolbe tilszttes 10,0 ml stedpude-
oplesning (3.5); der fyldes op til-stregen med vand, og der homogeniseres. Udfer de under S.1
angivne malinger. Indstillingskurvens forleb er i almindelighed liner indtil en koncentration
af 1 mg kalium i 100 ml oplesning.

.6. Beregning af resultaterne

Udtryk resultatet 1 procent af proven.

7. Bemarkning

Tilsztningen af stedpudeoplesning (3.5) for at forhindre interferens af forstyrrende faktorer er ikke
altid nedvendig. i

11. BESTEMMELSE AF NATRIUM

1. Formail og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af natrium i foderstofTer.

2. Princip

Preven foraskes, og asken bringes til oplesning i saltsyre. Oplesningens indhold af natrium bestemmes
ved flammefotometri under tils@tning af cesiumklorid og af aluminiumnitrat. Tilsztningen af disse
substanser forhindrer i vidt omfang interferensen af forstyrrende taktorer.

3. Reagenser

3.1

3.2

Saltsyre p.a., d: 1,12.

. Casiumklorid, p.a.
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3.3.
34
3.5.

3.6.

4.1.
4.2.

4.3.

5.1,

Aluminiumnitrat, Al (NOj); -9 H,0, kemisk rent.
Natriumklorid, p.a., vandfrit.

Stedpudeoplesning: Oples i vand 50 g casiumklorid (3.2) og 250 g aluminiumnitrat (3.3), fyld
op til 1 liter med vand og homogeniser. Opbevar oplesningen i plastikflasker.

Natrium-standardoplesning: Oples i vand 2,542 g natriumklorid (3.4), idet der tilsettes 5 ml
saltsyre (3.1); fyld op til | liter med vand og homogenisér. Opbevar oplesningen i plastikflasker.
1 ml af denne oplesning indeholder 1,00 mg natrium.

. Apparatur

Foraskningsdigler af platin, kvarts eller porcelen, eventuelt forsynet med lig.
Elektrisk muffelovn med termostat.

Flammefotometer.

. Fremgangsmide

Analyse af proven

Afvej 10 g af preven med 10 mg nejagtighed i en foraskningsdigel og forask substansen ved
450° C i tre timer. Undgd overophedning (antendelse). Efter afkeling overfores forasknings-
resten kvantitativt ved hjelp af 250-300 ml vand, derefter af 50 ml saltsyre (3.1), i en 500 ml-méle-
kolbe. Efter at en eventuel kuldioxydudvikling er ophert, opvarmes oplesningen og opbevares
i to timer ved en temperatur pd ca. 90° C, idet den omrystes fra tid til anden. Lad den afkele
til rumtemperatur, fyld den op til stregen med vand, omryst den og filtrér. Pafyld en 100 mil-
milekolbe en alikvot del af filtratet, som indeholder hgjst 1,0 mg natrium, tilszt 10,0 ml sted-
pudeoplesning (3.5), fyld op til stregen med vand og homogenisér. Ved hgjere natriumindhold mé

- analyseoplesningen fortyndes i passende forhold, fer der tilsettes stedpudeoplesning. Folgende

tabel anferes til orientering vedrerende en analyseprove pd ca. 10 g:

Provens formodede Fortyndings- ’ Oplosningens
natriumindhold (95 Na) forhold alikvotte del i m}

indtil 0,1 — 50
o,1til 0,5 : — 10
0,5t 1,0 — S
1,0til 5,0 1:10 10
5,0 til 10,0 1:10 5
10,0 til 20,0 1:20 . S

5.2.

Udfer mdlingen ved flammefotometri ved en belgelengde pa 589 nm.
Beregn resultatet ved hjelp af standardkurven.

Standardkurven

Pétyld en 250 ml-malekolbe nejagtigt 10 ml af standardoplesningen (3.6), tyld op til stregen med
vand og homogenisér. Pafyld med pipette 100 ml-malekolbe 5, 10, 15, 20 og 25 ml af denne
oplesning, svarende henholdsvis til natriummangder pa 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 og 1,0 mg. Supplér
rekken med en kontrolkolbe uden standardoplesning. I hver kolbe tilszttes 10,0 ml stadpude-
oplesning (3.5); der fyldes op til stregen med vand, og der homogeniseres. Udfer de under 5.1
angivne mdlinger. Standardkurvens forlgb er i almindelighed linezr indtil en koncentration af
1 mg natrium i 100 ml oplesning.

. Beregning af resultaterne

Udtryk resultatet i procent af proven.

Bemarkninger

7.1

Vedrerende de produkter, hvis indhold af natrium er sterre end 49, er det at foretrekke at for-
aske substansen igennem to timer i en digel forsynet med et lig. Tilset efter afkeling vand, opslem
remanensen ved omrering med en platintrad, ter og forask pd ny igennen to timer i diglen med
lag. .
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1.

/
7.2. Hvis produktet udelukkende .bestar af mineralstoffer, oploses pmven uden forudgdende for-
askning.

12. BESTEMMELSE AF SUKKER

Formal og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme reducerende sukker og totalsukker efter invertering, udtrykt
i glukose eller ved omregning med faktoren 0,95 i sakkarose. Metoden finder anvendelse pa foder-
blandinger. Der er fastsat s@rlige metoder for andre foderstoffer. Eventuelt ma laktosen bestemmes
serskilt, og der ma tages hensyn hertil ved beregningen af resultaterne.

Princip

Sukkeret opleses i fortyndet tanol; oplesningen klares ved hjelp af Carrez-reagenserne 1 og II.
Efter afdampning af @tanol foretages bestemmelserne for og efter inverteringen efter Luff-Schoorl-
metoden. .

Reagenser

3.1. AEtanol 409, (v/v), d: 0,948 ved 20° C, indstillet pé fenolftaleins omslagspunkt.

3.2. Carrez-oplosning I: Oples i vand 24 g zinkacetat Zn (CH,COO), -2 H,0 og 3 g iseddike. Fyld
op til 100 ml med vand.

3.3. Carrez-oplesning 11: Oples i vand 10,6 g kaliumferrocyanid, K, Fe (CNy) -3 H,0. Fyld op til
100 ml med vand.

3.4. Metylorangeopiesning 0,1%, (p/v). -

3.5. Saltsyre 4 N.

3.6. Saltsyre 0,1 N.

3.7. Natriumhydroxydoplesning 0,1 N.

3.8. Reagens efter Luff-Schoorl:
Hzld under forsigtig omrystning citronsyreoplesningen (3.8.2) i natriumkarbonatoplesningen
(3.8.3). Tilszt derefter kobbersulfatoplesningen (3.8.1) og fyld op til 1 liter med vand. Lad den
std natten over og filtrér. Kontroller normaliteten af den séledes opndede reagens (Cu 0,1 N;

Na,CO; 2 N). Oplesningens pH-vardi skal vere ca. 9.4.

3.8.1. Kobbersulfatoplesning: Oples 25 g kobbersulfat p.a., CuSO4-5 H,0, frit for jern i
100 ml vand.

3.8.2. Citronsyreoplesning: Oples 50 g citronsyre p.a., C¢HgO, -H,0, 1 50 ml vand.

3.8.3. Natriumkarbon‘atoplasning: Oples 143,8 g vandfrit natriumkarbonat p.a. i ca. 300 mi
varmt vand. Lad afkele.

3.9. Natriumthiosulfatoplesning 0,1 N.

3.10. Stxvelsesophasnmg 5g opleselig stivelse tilsettes 30 ml vand og opblandes i 1 liter kogende
vand. Der koges i tre minutter, lad afkele og tilset eventuelt 10 mg merkurijodid som konser-
veringsmiddel.

3.11. Svovlsyre 6 N.

3.12. Kaliumjodidoplesning pa 309, (p/v).

3.13. Pimpstengranulater udkogt i saltsyre, vasket med vand og terret.

3.14. Isopentanol.

Apparatur

Mekanisk rysteapparat: ca. 35-40 omdrejninger i minuttet.
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5. Fremgangsmide

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Oplosning

Afvej 2,5 g af proven med | mg ngjagtighed og kom den i en 250 ml-mélekolbe. Tilszt 200 ml
«tanol (3.1) og bland i | time i rysteapparatet. Tils@t 5 m] af Carrez-oplesningen I (3.2) og omryst
i et minut. Tils@t derefter-5 ml Carrez-oplesning I1 (3.3) og omryst pd ny i et minut. Fyld op til
stregen med &tanol (3.1), homogenisér og filtrér. Udtag 200 ml af filtratet og inddamp til ca.
halvdelen af volumenet, hvorved sterstedelen af @tanolen fordamper. Overfor kvantitativt
fordampningsresten ved hj&lp af varmt vand i en 200 mi-mélekolbe, afkel, fyld op til stregen
med vand, homogenisér, og, om nedvendigt, filtrér. Denne oplesning benyttes til bestemmelsen
af reducerende sukker samt, efter invertering, til bestemmelsen af totalsukker.

Bestemmelse af reducerende sukker

Udtag med pipette en mengde oplesning, der ikke overstiger 25 ml, og som indeholder under
60 mg reducerende sukker, udtrykt i glukose. Fyld om nedvendigt op til 25 ml med destilleret
vand og bestem indholdet af reducerende sukker efter Luff-Schoorl. Resultatet udtrykkes i
procent glukose.

Bestemmelse af totalsukker efter invertering

Udtag med pipette 50 ml oplesning, der hzzldes i en 100 mi-malekolbe. Tilst nogle driber metyl-
orangeoplesning (3.4) og derpd, forsigtigt og under stadig omrystning, saltsyre 4 N (3.5) indtil
et tydeligt omslag til redt. Tilszt 15 ml saltsyre 0,1 N (3.6), anbring kolben i et vandbad i sterk
kogning og lad den sta der i 30 minutter. Afkel hurtigt til ca. 20° C og tils@t |5 ml natriumhydro-
xydoplesning 0,1 N (3.7). Fyld op til 100 ml med vand og homogenisér. Udtag en mengde,
der ikke overstiger 25 ml, og som indeholder mindre end 60 mg reducerende sukker, udtrykt i
glukose. Fyld om nedvendigt op til 25 ml med destilleret vand og bestem indholdet af reduce-
rende sukker efter Luft-Schoorl. Resultatet udtrykkes i procent glukose eller ved at multiplicere
med laktoren 0,95 i sakkarose. '

Titrering efter Luff-Schoorl

Udtag med pipette 25 mi af reagensen efter Luff-Schoor! (3.8) og held dem i en 300 ml-Erlen-
meyerkolbe; tilset 25 ml, der skal udmales ngjagtigt, af den klarede sukkeroplesning. Tilszt
to pimpstengranulater (3.13), opvarm under omrystning med hianden over fri flamme af middel-
hejde og bring vasken i kog pé ca. to minutter. Anbring umiddelbart deretter Erlenmeyerkolben
péd et metaltrddsdug, som er forsynet med et asbesttridnet med et hul af ca. 6 cm’s diameter, .
og hvorunder man i forvejen har tendt en flamme. Denne er afpasset sdledes, at alene Erlen-
meyerkolbens bund opvarmes. Forbind dernast kolben med en tilbagestremningskeler. Fra
dette @jeblik lader man vasken koge i ngjagtigt ti minutter. Afkel umiddelbart derefter i koldt
vand og titrér ca. fem minutter senere som folger:

Tilszt 10 ml kaliumjodidoplesning (3.12) og straks efter, men forsigtigt (pd grund af risikoen
for dannelse af skum i stor mengde) 25 ml svovisyre 6 N (3.11). Titrer s med natriumthiosulfat-
oplesningen 0,1 N (3.9), indtil der viser sig en matgul farve, tilst stivelse {3.10) som indikator
og ger titreringen ferdig.

Foretag den samme titrering i en nejagtigt udmalt blanding af 25 ml reagens efter Luff-Schoorl
(3.8) og 25 ml vand, efter at have tilsat 10 ml kaliumjodidoplesning (3.12) og 25 mi svovlsyre
6 N (3.11), uden dog at bringe det i kog.

6. Beregning af resultaterne

Beregn ved hjelp af tabellen den mangde glukose i mg, der svarer til forskellen mellem resultaterne
af de to titreringer, udtrykt i ml natriumthiosulfatoplesning 0,1 N.

Udtryk resultatet i procent af preven.

7. Specielle fremgangsméader

7.1

7.2.

Vej ved meget melasseholdige foderstoffer og andre lidet homogene foderstoffer 20 g og anbring
dem i en | liter-mélekolbe med 500 ml vand. Bland i en time i rysteapparatet. Klar ved hjzlp
af Carrez-reagenserne 1 (3.2) og Il (3.3), som beskrevet under 5.1, idet der dog benyttes en fire
gange storre mengde af hver reagens. Fyld op til stregen med 809%,’s &tanol (v/v).

Homogeniser og filtrer. Afdamp ®tanolen som beskrevet ved 5.1. Hvis der ikke findes dekstri-
neret stivelse, fyld op med destilleret vand. .

Ved melasse og ublandede foderstoffer, der er sukkerrige, men praktisk talt stivelsesfri (johannes-
bred, terrcde sukkerroesnitter, 0.s.v.) vejes 5 g, der kommes i en 250 ml-mélekolbe, hvorefter
der tilsttes 200 m! destilleret vand og blandes i en time eller mere. om nedvendigt, i ryste-
apparatet. Klar dernast ved hjelp af Carrez-reagenserne | (3.2) og Il ¢3.3), som beskrevet under
5.1. Fyld op til stregen med vand, homogenisér og filtrér. Benyt ved bestemmelsen af total-
sukker fremgangsmdden, som er beskrevet under 5.3.
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8. Bemarkninger

8.1.

Det anbefales at tilsztte ca. 1 ml isopentanol (3.14) (uden hensyntagen til volumenet), for kogning

* med Luft-Schoorl-reagensen for at undgd skumdannelse.

&2. Forskellen mellem indholdet af totalsukker efter invertering, udtrykt i glukose, og indholdet af

8.3.

reducerende sukker, udtrykt i glukose, giver, multipliceret med 0,95, procentindholdet af sakka-
rose. .

For at bestemme indholdet af reducerende sukker, med undtagelse af laktose, kan der anvendes
to metoder:

8.3.1. For at foretage en omtrentlig beregning multiplicerer man med 0,675 det ved en separat

bestemmelse konstaterede indhold af laktose, og man trekker det fundne resultat fra
indholdet af reducerende sukker.

8.3.2. For at foretage en precis beregning af det reducerende sukker, med undtagelse af lak-
tosen, er det ngdvendigt at legge den samme analyseprove til grund ved de to definitive
bestemmelser. Den ene analyse udferes pd en del af oplesningen, der opnas efter 5.1,
den anden pa en del af oplesningen, der opnds ved bestemmelsen af laktose efter den
hertil fastlagte metode (efter gering af de andre sukkerarter og afklaring).

I begge tilfelde bestemmes det tilstedeverende indhold af sukker efter Luff-Schoorl-metoden
og beregnes i mg glukose. De to vardier trakkes fra hinanden, og forskellen udtrykkes i procent
af proven.

Eksempel
De to udtagne volumener svarer for hver bestemmelse til en analysepreve pa 250.mg.

1 det forste tilfeelde forbruges der 17 ml natriumthiosulfatoplesning 0,1 N, hvad der svarer til
44,2 mg glukose; i det andet tilfeelde forbruges der 11 ml, hvad der svarer til 27,6 mg glukose.

Forskellen andrager 16,6 mg glukose.
Indholdet af reducerende sukker (uden laktose) beregnet som glukose er altsa:
4 x 16,6

= 6,649,
10

Tabel over verdierne for 25 ml reagens efter Luff-Schoorl

ml Na,S,0; 0,1 N, to minutters opvarmning, ti minutters kogning

Na,$,0, Glukose, fruktose, Laktose Maltose Na;$,05
0,1 N inverteret sukker C12H,0p C,:H2:0, O1N-
’ CEHIZOS
ml mg forskel mg forskel mg forskel ml

1 2,4 2,4 3,6 3,7 3,9 39 1

2 4.8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9 2

3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3,9 3

4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4

5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 3,9 5

6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6

7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7

8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4.0 8

9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9

10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44.6 3,8 47,5 4,1 12
i3 33,0 27 - 48,4 3,8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3.8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 39 59,8 4,1 15
16 41,3 29 59,9 39 63,9 4,1 16
17 4.2 29 63,8 39 68,0 42 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4.4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20

. 21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23
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13. BESTEMMELSE AF THEOBROMIN

1. Formil og anvendelsesomrﬁde
* Metoden gor det mullgt at beslemme indholdet af theobromm i blprodukterne fra forarbejdnmg
af kakaobenner. i
2. Princip

Theobromin udtrekkes med kloroform. Ekstrakten inddampes til t‘zrhed, opleses i vand og behandles
" med et bestemt volumen sglvnitratoplesning.

Den frigjorte salpetersyre titreres med en natriumhydroxydoplesning.

3. Reagenser
3.1. Kloroform p.a.
3.2. Ammoniakoplesning, d 0,958. E a . - N : K
3.3. Natriumsulfat p.a., vandfrit.
3.4. Natriumhydroxydoplesning 0,1 N.
3.5. Selvnitratoplesning 0,1 N.
3.6. 19,’s ztanolisk fenolredtoplesning (p/v).

3.7. Diztylter.

4. Apparatur

500 ml-stdkolbe med sleben prop.

S. Fremgangsméide

Afvej en analysepreve pi hgjst 10 g med 1 mg ngjagtighed, som ikke indeholder mere end 80 mg
theobromin. Anbring preveanalysen i en 500 ml-stikolbe med sieben prop, tils@t 270 ml kloroform
(3.1) og 10 ml ammoniakoplesning (3.2). Szt proppen i kolben og omryst den kraftigt i fem minutter.
Tilset derefter 12 g vandfrit natriumsulfat (3.3), omryst pd ny og lad den henst4 indtil den nzste dag.
Filtrér i en 500 ml-Erlenmeyerkolbe og vask remanensen med 100 ml kloroform (3.1). Afdestillér :
oplesningsmidlet og fjern de sidste spor heraf over et kogende vandbad. Bland ekstrakten med 50 ml
vand og bring den i kog

Afkel og neutralisér ngjagtigt med natriumhydroxydoplesningen (3.4) efter tilsztning af 0,5 ml

fenolredtoplesning (3.6). Tilszt derpd 20 ml selvnitratoplesning (3.5). Titrér den frigjorte sa]peter-
syre-med natriumhydroxydoplesningen (3.4) indtil indikatorens omslag (pH 7.4).

6. Beregning af resultaterne
1 ml Na.OH 0,1 N gvarer til 18 mg theobromin.

Udtryk resultatet i procent af preven.

7. Bemerkning

De produkter, hvis indhold af rafedt er storre end 8%,, skal forinden affedtes ved en seks timers
ekstraktion med petroleumsater (Kp. 40° C).

14. BESTEMMELSE AF URINSTOF

1. Formil og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af urinstof i foderstoffer.
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. Princip
Proven opslemmes i vand under tilsetning af et klaringsmiddel. Suspensionen filtreres. Filtratets

indhold af urinstof bestemmes, efter tils@tning af 4-dimetylaminobenzaldehyd (4-DMAB), ved méling
af ekstinktionen ved en belgelengde af 420 nm.

. Reagenser

3.1. 4-dimetylaminobenzaldehydoplesning: Oples 1,6 g og 4-DMAB i 100 ml 96%,’s ®tanol p.a.
og tilset 10 ml saltsyre p.a. (D: 1,19). Denne reagens kan hgjst holde sig i to uger.

3.2. Carrez-oplesning I: Oples i vand 24 g zinkacetat, Zn (CH,COO), -2 H,0 og 3 g iseddike. Fyld
op til 100 ml med vand.

3.3. Carrez-oplesning II: Oples i vand 10,6 g kaliumferrocyanid, K4 Fe (CN)-3 H,O. Fyld op til
100 ml med vand. :

3.4. Aktivt kul p.a., der ikke adsorberer urinstoffet (skal kontrolleres).

3.5. 0,19,’s urinstofoplesning p.a. (p/v).

. Apparatur
4.1. Mekanisk rysteapparat: ca. 35-40 omdrejninger i minuttet.
4.2. Reagensglas: 160x 16 mm, med slebne propper.

4.3. Spektrofotometer.

. Fremgangsmide

S.1. Analyse af proven

Afvej 2 g af proven med | mg nejagtighed og anbring dem med 1 g aktivt kul (3.4) i en 500 ml-
mélekolbe. Tilszt 400 ml vand og 5 ml af Carrez-oplesningerne 1 (3.2) og II (3.3). Bland vasken
i 30 minutter i rysteapparatet. Fyld op til stregen med vand, omryst og filtrér.

Udtag med pipette 5 ml af de klare og farvelgse filtrater, held dem i reagensglassene med sleben
prop, tilset 5 m] 4-DMAB-oplesning (3.1) og bland. Anbring glassene i et vandbad ved 20° C.
Mal efter 15 minutter ekstinktionen i proveoplesningen i spektrofotometret ved 420 nm i sammen-
ligning med reagensernes blindforsegoplesning.

5.2. Indstillingskurve )
Udtag volumener pé 1, 2, 4, 5 og 10 ml af urinstofoplesningen (3.5), held dem i 100 ml-madle-
kolber og fyld op til stregen med vand.-Udtag 5 ml af hver oplesning, tilset hver af dem 5 ml
4-DMAB-oplesning (3.1), homogenisér og mél ekstinktionen, som angivet ovenfor, ved sammen-
ligning med en kontroloplesning, som indeholder S ml 4-DMAB og S ml vand, men uden urin-
stof. Tegn standardkurven.

. Beregning af resultaterne

Bestem mengden af urinstof i analyseproven i forhold til standardkurven.

Udtryk resultatet i procent af preven.

. Bemarkninger

7.1. Hvis indholdet af urinstof er stgrre end 3%, nedszt analyseproven til 1 g eller fortynd den oprin-
delige oplesning si meget, at der ikke er mere end 50 mg urinstof i 500 ml.

7.2. Hvis indholdet af urinstof er ringe, foreg analyseproven i det omfang, filtratet vedbliver at vare
klart og farvelest.

7.3. Hvis preven indeholder simple kvalstofforbindelser, som for eksempel aminosyrer, anbefales
det at foretage mélingen af ekstinktionen ved 435 nm.
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15. BESTEMMELSE AF ALKALOIDER I LUPINER

Formil og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme indholdet af alkaloider i lupinfre.

Princip

Alkaloiderne opleses i en blanding af diztylzter og kloroform og udtrzkkes med saltsy;e. Alkalo-
iderne udfzldes ved hjzlp af kiselwolframsyre; bundfaldet foraskes og remanensen vejes.

Reagenser

3.1. Dietyleter.

3.2. Kloroform.

3.3. Natriumhydroxydoplesning 4 N.

3.4. Saltsyre 0,3 N.

3.5.. Natriumklorid p.a.

3.6. 10%,’s kiselwolframsyreoplesning (p/v), Si O, ~12 WO, -26 H,0.

Apparatur
4.1. Mekanisk regreapparat.
4.2. Foraskningsdigler af platin, kvarts eller porcelen.

4.3. Elektrisk muffelovn.

. Fremgangsmide

Afvej 15 g af proven med 5 mg nejagtighed og hzld dem i en ca. 200 ml-beholder, forsynet med en
sleben prop (f.eks. skilletragt). Tilset 100 ml diztyleter (3.1) og 50 ml kloroform (3.2), der skal vare
nejagtigt afmdlte, og dernast, ved hjzlp af en inddelt burette, 10 ml natriumhydroxydoplesning (3.3).
Omryst kraftigt for at undgd dannelse af klumper. Omryst igen flere gange og lad beholderen std
til den folgende dag. Hvis den everste fase ikke er fuldstendig klar, tils®t nogle drdber vand. Filtrér
eter-kloroform-laget. Hzld 50 ml filtrat i en 50 ml-mélekolbe og omhzld dem kvantitativt ved hjzlp
af 50 ml diztyleter (3.1) i en skilletragt til 150 ml. Der udtrekkes 3 gange efter hinanden med 20 ml
saltsyre (3.4), dekantér og opfang syreekstrakten efter hver ekstraktion. Saml syreekstrakterne i et
250 ml-bzgerglas og befri dem for de sidste spor af zter og af kloroform ved at varme lidt op. Tilszt
ca. | g natriumklorid (3.5), lad afkele og udfzld alkaloiderne med kiselwolframsyreoplasningen (3.6).
Omror mekanisk i 30 minutter. Lad vesken std natten over, filtrér gennem et askefTit filter og vask
bundtaldet med to gange 10 ml og s& med to gange 5 mli saltsyre (3.4).

Anbring filtret, som indeholder bundfaldet, i en foraskningsdigel og forask ved 900° C. Lad afkele
og vej.
Beregning af resultaterne

Indholdet af alkaloider i analysepreven fas ved at multiplicere vaegten af asken med faktoren 0,2.

Udtryk resultatet i procent af preven.

16. BESTEMMELSE AF UREASEAKTIVITETEN 1 SOJAPRODUKTER

Formél og anvendelsesomride

Metoden gor det muligt at bestemme aktiviteten af urease i sojaprodukterne og at pavise en util-
strekkelig opvarmning af disse produkter.
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. Princip

Ureaseaktiviteten bestemmes ved den m@ngde ammoniakkvalstof, der frigeres fra en urinstof-
oplesning ved indvirkning af 1 gram af stoffet i I minut ved 30° C. )

. Reagenser
3.1. Saltsyre 0,1 N. -
3.2. Natriumhydroxydoplesning 0,1 N.

3.3. Fosfat-stedpudeoplosning 0,05 M indeholdende i 1000 ml 4,45 ‘g sekundert natriumfosfat
(Na,HPO, -2 H,0) og 3,40 g primart kaliumfofat (KH,PO,).

3.4. Urinstof-stedpudeoplesning, frisk fremstillet og indeholdende 30,0 g urinstof pr. 1.000 m!}
stadpudeoplesning (3.3); pH 6,9-7,0.

. Apparatur

4.1. Apparat til potentiometrisk titrering eller meget fintmzrkende pH-meter (0,02 pH) med mag-
netisk rorer.

4.2. Vandbad forsynet med termostat, indstillet p& nejagtigt 30° C.

4.3. Reagensglas: 150 % 18 mm med slebne propper.

. Fremgangsmade

. Knus (i en kaffemelle f.eks.) ca. 10 g af proven saledes, at den kan gi igennem en sigte med en maske-
vidde pa 0,2 mm. Afvej i et reagensglas med sleben prop, 0,2 g af den knuste preve med | mg nejagtig-
hed og tilset 10 ml urinstof-stedpudeoplesning (3.4). Szt straks proppen i og omryst kraftigt. Anbring
glasset i det til ngjagtigt 30° C indstillede vandbad og lad det std der i nejagtigt 30 minutter. Tilset
umiddelbart derefter 10 mi saltsyre 0,1 N (3.1), afkel hurtigt til 20° C og omh:ld indholdet af reagens-
glasset kvantitativt i en titreringsbeholder, idet der skylles to gange med 5 ml vand. Titrér straks og
hurtigt ved hjelp af natriumhydroxydoplesningen 0,1 N (3.2) elektrometrisk med en glaselektrode
indtil pH 4,7.

Udfer et blindforsog pé felgeride made:

Fyld hurtigt i et reagensglas med sleben prop ferst en analyseprove pé 0,2 g, atvejet med 1 mg nojag-
tighed, dernast 10 ml saltsyre 0,1 N'(3.1) og endelig 10 ml urinstof-stedpudeoplosning (3.4). Afkel
straks derefter glasset i isvand og lad det hensta i 30 minutter. Omhzld dernast pa de ovenfor angivne
betingelser indholdet af reagensglasset i titreringsbeholderen og titrér ved hjelp af natriumhydroxyd-
oplesningen 0,1 N (3.2) indtil pH 4,7.

. Beregning af resultaterne
Ureaseaktiviteten angives ved folgende formel:
mg N 1,4 (b-a)

ved 30° C =
g min. 30-E

i hvilken a = ml natriumhydroxydoplesning 0,1 N forbrugt af analyseproven.

b = ml natriumhydroxydoplesning 0,1 N forbrugt ved blindforseget.
E = analysepreveni g.
. Bemzrkninger

7.1. Metoden passer til en ureaseaktivitet, der kan n op pd 1 mg N/g min. ved 30° C. Ved produkter
med hgjere aktivitet kan analyseproven nedskares til 50 mg.

7.2. De produkter, hvis indhold af rifedt overstiger 109, skal forinden affedtes ved kold ekstraktion.:



