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KOMMISSIONENS ANDET DIREKTIV
af 18. november 1971

om fastsettelse af faellessk absanalysemetoder til officiel kontrol af foderstoffer

(71/393/EQF)

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPZEISKE
FALLESSKABER HAR

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det
europaxiske pkonomiske Fellesskab,

under henvisning til Radets direktiv af 20. juli 1970
om indfgrelse af fxllesskabsregler for prgveudtagning
og fzllesskabsanalysemetoder til den officielle kontrol
af foderstoffer?), serlig artikel 2, og

ud fra fglgende betragtninger:

Ovennavnte direktiv fastsetter, at officielle kontrol-
foranstaltninger af foderstoffer med henblik pa at
konstatere, om de i medfgr af administrativt eller ved
lov fastsatte bestemmelser foreskrevne betingelser
med hensyn til foderstoffers kvalitet og sammens®t-
ning er opfyldt, foretages under anvendelsc af felles-
skabsregler for prgveudtagning og fallesskabsanalyse-
metoder; :

ved Kommissionens direktiv nr. 71/250/E@F af 15.
juni 19712 er allerede en rekke fzllesskabsanalyse-
metoder fastsat; det arbejde, der siden da er udfgrt,
er nu si vidt fremskredet, at en ny rekke analyse-
metoder bgr fastsattes;

de i dette direktiv fastsatte foranstaltninger er i over-
ensstemmelse med udtalelse fra den stdende Foder-
stofkomité,

UDSTEDT F@LGENDE DIREKTIV:

1) EFT nr. L 170 af 3.8.1970,s. 2.
) EFT nr. L 155 af 12.7.1971, s. 13.

Artikel 17
Medlemsstaterne foreskriver, at'analyser til officiel
kontrol af foderstoffer med hensyn til disses indhold
af vand, flygtige kvaelstofholdige baser, totalfosfor og
rafedt udfgres efter de i bilaget til dette direktiv be-
skrevne metoder. ’

De almindelige bestemmelser 1 fgrste del (indled-
ning) af bilaget til Kommissionens fgrste direktiv nr.
71/250/EQF af 15. juni 1971 om fastsettelse af fal-
lesskabsanalysemetoder til officiel kontrol af foder-
stoffer finder anvendelse pa de i bilaget til dette di-
rektiv beskrevne metoder.

Artikel 2

Senest 1. januar 1973 bringer medlemsstaterne de
ngdvendige administrativt eller ved lov fastsatte be-
stemmelser i anvendelse for at efterkomme dette di-
rektivs bestemmelser. De underretter straks Kommis-
sionen herom.

Artikel 3

Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.

Udferdiget i Bruxelles, den 18. november 1971.

Pd Kommissionens vegne

Franco M. MALFATTI
Formand
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BILAG
1. BESTEMMELSE AF VANDINDHOLD

1. Formil og anvendelsesomride

Metoden ggr det muligt at bestemme vandindholdet i foderstoffer. Den er ikke beregnet pa
undersggelse af mejeriprodukter, der anvendes selvstendigt som foderstoffer, mineralske
stoffer og blandinger, der overvejende bestir af mineralske stoffer, ej heller pd undersggelsz
af olieholdige frg og olieholdige frugter i henhold til Radets forordning nr. 136/66. EQF af
22. september 1966 om oprettelsen af en feelles markedsorganisation for fedtstoffer?).

Metoden til bestemmelse af vandindholdet i olieholdige frg samt olicholdige frugter er fast-
lagt i bilag III til Kommissionens forordning (E@F) nr. 1470/68 af 23. september 1968 om
udtagning og findeling af prgver samt bestemmelse af indholdet af olie, urenheder og vand®)
i olieholdige frg.

2. Princip
- Prgven tgrres under nermere angivne betingelser, som er afhangige af foderstoffets art.

Vegttabet udregnes. Ved faste foderstoffer med hgjt vandindhold er yderligere en fortgrring
ngdvendig.

3. Apparatur

3.1 Findelingsapparat bestdende af et materiale, som ikke.er fugtabsorberende, og som er
let at ggre rent, muligggr en hurtig og ensartet findeling uden markbar varmeudvikling,
sd vidt muligt forhindrer kontakt med den omgivende luft og opfylder de under 4.1.1
og 4.1.2 stillede krav (f. eks. mikrohammermgller, mikrofindelingsapparater med vand-
k¢ling, demontable keglemgller, langsomtigbende keglemgller og tandskivemgller).

3.2 Analysevegt med 0,5 mg aflesningsngjagtighed.

3.3 Tgrre ve;ekar af korrosionsbestandigt metal eller glas med lufttet sluttende 1ag; nytte-
arealet skal muligggre en fordeling af prgven med ca. 0,3 g pr. 1 cmz.

3.4 Elektrisk opvarmet, temperaturreguleret tgrreskab (+1° C), éom sikrer hurtig regule-
ring af temperaturen og med god ventilation!).

3.5 Elektrisk opvarmet justerbart vakuumtgrreskab med oliepumpe, som enten er forsynet
med en anordning for tilfgrsel af tgrret varmluft eller med et tgrringsmiddel (f. eks.
kalciumoxid).

3.6 Ekssikkator med tyk, perforeret plade af metal eller porcelen indeholdende et virksomt
tgrringsmiddel.

4. Fremgangsmade

NB: De i dette afsnit beskrevne arbejdsprocesser skal udfgres straks efter dbningen af de
pakninger, som indeholder prgverne.

Analyserne skal foretages mindst to gange.

4.1 Forberedelse
4.1.1 Foderstoffer, bortset fra de under 4.1.2 og 4.1.3 neevnte
Der udtages mindst 50 g af prgven, som — om ngdvendigt — findeles pa forngden
vis, for at undgd varierende fugnghedsgrader (se punkt 6).

4.1.2 Korn og gryn
Der udtages mindst 50 g af prgven. Den formales pa en sddan made, at kornstgr-
relsen ved sigtning med masker pa 0,5 mm tillader passage af mindst 50 %, og at
der ved sigtning med runde masker pd 1 mm bliver hgjst 10 % tilbage.

4.1.3 Flydende eller grgdagtige foderstoffer; foderstoffer, overvejende bestiende af fedt

Der udtages ca. 25 g af prgven, afvejet med 10 mg ngjagtighed, som blandes med
en tilsvarende m®ngde vandfrit sand, afvejet med 10 mg ngjagtighed, indtil der
fremkommer en homogen vare.

4.2 Tgrring
4.2.1 Foderstoffer, bortset fra de under 4.2.2 o: 4.2.3. nwvnte

Et vejekar med lag (3.5, vejes med 0,5 mg ngjagtighed. Ca. 5 g af prygven afvejes
. med 1 mg ngjagtighed i det tarerede kar og fordeles jevnt. Karret stilles efter

1) EFT nr. 172 af 30.9.1966, s. 3025/66.
2) EFT nr. L 239 af 28.9.1968, s. 2.

1) Til tgrring af korn, mel, gryn og grutning skal tgrreskabet have en siddan varmekapacitet, at det, nar
det er indstillet pd cn temperatur pa 131° C, igen nar op pd denne temperatur pd mindre end 45 minut-
ter, efter. at det maksimale antal af prgver, som skal tgrres samtidig, er indsat i skabet. Ventilationen
skal viere af en sddan beskaffenhed, at hvis samtlige prgver af blgd hvede, som skabet kan rumme,
tgrres samtidig i to timer, mé resultaternc sammenlignet med de efter 4 timers tgrring tgrring op-
niede resultater differere maksimalt med 0,15 %.
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aftagning af 18get ind i et til 103° C opvarmet tgrreskab. For at temperaturen
ikke skal falde for starkt i tgrreskabet, skal karret stilles hurtigt ind i skabet.
Der t¢rres i 4 timer, idet tgrringstiden regnes fra det tidspunkt, hvor temperatu-
ren i tgrreskabet atter er kommet op pd 103° C. Efter bning af tgrreskabet luk-
kes karret med ldget, tages ud af skabet, henstilles til afkgling i 30 til 45 minutter
i ekssikkatoren og vejes derefter med 1 mg ngjagtighed.

Ved prgver overvejende bestdende af fedt foretages yderligere en tgrring p& 30
minutter i tgrreskabet ved 103° C. Forskellen mellem de to vejeresultater ma ikke
overstige mere end 0,1 % vandindhold.

Korn, mel, gryn og grutning

Et vejekar (3.3) med lag vejes med 0,5 mg ngjagtighed. Ca. 5 g af den findelte
prgve afvejes med 1 mg ngjagtighed i det tarerede kar og fordeles jevnt. Karret
stilles efter aftagning af laget ind i et til 130° C opvarmet tgrreskab. For at tem-
peraturen i tgrreskabet ikke skal falde for starkt, skal karret stilles hurtigt ind i
skabet. Der tgrres i 2 timer, idet tgrringstiden regnes fra det tidspunkt, hvor tem-
peraturen i tgrreskabet atter er ndet op pd 103° C. Eiter &bning af tgrreskabet
lukkes karret med liget, tages ud af skabet, henstilles til afkgling i 30 til 45 mi-
nutter i ekssikkatoren (3.6) og vejes derefter med 1 mg ngjagtighed.

Foderblandinger indeholdende mere end 4 9 saccharose eller laktose samt fgl-
gende ublandede foderstoffer: Johannesbrodskrd, hydrolyserede kornprodukter,
maltspirer, sukkerroesnitter, fiskepressevand, og sukker, samt foderblandinger
med mineralske stoffer indeholdende mere end 25 9y krystalvand.

Ft vejekar (3.3) med 1&g vejes med 0,5 mg ngjagtighed. Ca. S g af prgven afvejes
med 1 mg ngjagtighed i det tarerede kar og fordeles jevnt. Karret stilles efter af-
tagning af laget ind i et til 80-85° C opvarmet vakuumtgrreskab (3.5). For at
temperaturen i vakuumtgrreskabet ikke skal falde for sterkt, skal karret stilles
hurtigt ind i skabet.

Trykket indstilles til 100 torr, og prgven tgrres i 4 timer ved dette tryk enten
under tilfgrsel af varm, tgr luft eller ved hjalp af et tgrringsmiddel (ca. 300 g til
20 prgver). I sidstnzvtne tilfelde afbrydes forbindelsen til vakuumpumpen, si
snart det foreskrevne tryk er ndet. Tgrringstiden regnes fra det tidspunkt, hvor
temperaturen i tgrreskabet atter er kommet op pé 80 til 85° C. Efter tgrringsti-
dens udlgb bringes vakuumtgn eskabet forsigtigt op pd atmosfaerisk tryk. Efter
&bning af vakuumtgrreskabet lukkes karret straks med laget, tages ud af skabet,
henstilies til afkgling i 30 til 45 minutter i ekssikkatoren (3.6) og vejes derefter
med 1 mg ngjagtighed. Der tgrres i yderligere 30 minutter under vakuum i tgrre-
skabet ved 80 til 85° C, og derefter vejes pd ny. Forskellen mellem de to veje-
resultater ma ikke overstige mere end 0,1 % vandindhold.

4.3 Fortgrring .
4.3.1 Foderstoffer, bortset fra de under 4.3.2 nwvnte

Fortgrring af faste foderstoffer med hgjt vandindhold, og hvis findeling er van-
skelig, foretages som fglger:

" 50 g, afvejet med 10 mg ngjagtighed, af den uformalede prgve (en grov findeling

foretages — om ngdvendigt — ved pressede eller kiumpede foderstoifer) afvejes i
en egnet beholder (f. eks. en aluminiumskdl p&8 20X 12 cm med en kant pd 0.5
cm). Der tgrres i tgrreskab ved en temperatur pd 60 til 70° C, indtil vandindhol-
det har ndet en verdi pAd mellem 8 og 12 %. Beholderen tages ud af tgrreskabet,
og der afkgles i 1 time ved henstand i luften, hvorefter der vejes med 10 mg ngj-
agtighed. Alt efter foderstoffets art foretages, som beskrevet under 4.1.1, derefter

straks en findeling, og der tgrres som beskrevet under 4.2.1 eller 4.2.3.

432

5. Beregning

Korn

Korn, hvis vandindhold er mere end 17 %, skal fortgrres som fglger:

50 g af de uformalede korn afvejes med 10 mg ngjagtighed i en egnet beholder
(f. eks. en aluminiumskil pd 20X 12 cm med en kant pd 0,5 cm), tgrres i tgrre-
skab i 5 til 7 minutter ved en temperatur pd 130° C, hvorefter prgven tages ud
af tgrreskabet. Der afkgles i 2 timer ved henstand i luften, hvorefter der vejes
med 10 mg ngjagtighed. Straks efter formales som under 4.1.2 og tgrres som be-
skrevet under 4.2.2. '

af resultaterne

" Prgvens vandindhold i procent udregnes efter fglgende formler:

5.1 Tgrring uden fortgrring

100

(E_M) * —

hvor:

E

E = prgvens begyndelsesmasse i gram,
m = den tgrre prgves masse i gram,
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5.2 Tgrring med fortgrring

(M'-m) M . loo _Mm

i +.E_ M E 100 (1 E—-—M,)

hvor:

E = prgvens begyndelsesmasse i gram, .

M = prgvens masse i gram efter fortgrringen, .
M= prgvens masse i gram efter findelingen og formalingen,
m = den tgrre prgves masse i gram.

5.3 Reproducerbarhed

Differencen mellem to parallelb%témmelser mi for én og samme prgve ikke overstige
0,2 % vandindhold. .

. Bemerkning

Huvis det viser sig at vaere ngdvendig med en findeling og der i den forbindelse mé regnes
med en ®ndring af materialets vandindhold, skal de gvrige analyseresultater for foderstof-
fets bestanddele omregnes til originalprgvens vandindhold. :

2. BESTEMMELSE AF FLYGTIGE KVZLSTOFHOLDIGE BASER
A. BESTEMMELSE VED MIKRODIFFUSION -

. Formil og anvendelsesomride

Metoden ggr det muligt at bestemme indholdet af flygtige kvelstofholdige baser, udtrykt
som ammoniak, i foderstoffer.

. Princip
Prgven ekstraheres med vand, oplgsningen klares og filtreres. De flygtige kvalstofholdige

baser udskilles efter tilsztning af kaliumkarbonatoplgsning ved mikrodiffusion, opfanges i
en borsyreoplgsning og titreres med svovlsyre.

. Reagenser -
3.1 Trikloreddikesyreoplgsning 20 % (w/v)

3.2 Indikator: 33 mg bromkresolgrgnt og 65 mg metylrgdt oplgses i 100 ml ethanol 95 til
96 % (v/v).

3.3 Borsyreoplgsning: 10 g borsyre p.a. oplgses i en 1 liter mélekolbe indeholdende 200 ml
ethanol 95 til 96 % og 700 ml vand. Det tilsettes 10 ml af indikatoren (3.2). Oplgsnin-
gen blandes og bringes om ngdvendigt under tilsztning af natriumhydroxydoplgsning
til at antage en lysergd farve. 1 ml af denne oplgsning kan binde op til 300 ug NHs.

3.4 Mattet kaliumkarbonatoplgsning: 100 g kaliumkarbonat p.a. oplgses i 100 ml kogende
vand; efter afkgling filtreres oplgsningen.

3.5 0,02 N svovlsyre.

. Apparatur
4.1 Mekanisk rysteapparat: cirka 35 til 40 omdr./min.
4.2 Conwayskaile (se skitse) af glas eller plastic.

4.3 Mikroburetter ﬁml aflesningsngjagtighed.

. Fremgangsmide

10 g af prgven, afvejet med 1 mg ngjagtighed, kemmes sammen med 100 ml vand i en 200
ml milekolbe og omrystes i 30 minutter i rysteapparatet. Derefter tilsettes 50 ml triklor-
eddikesyreoplgsning (3.1), og der fyldes op med vand til merket, rystes kraftigt og filtreres
gennem et foldefilter. .

1 ml borsyreoplgsning (3.3) afpipetteres i Conwayskilens midte, derefter 1 ml af prgvefil-
tratet over i skdlens ring. Skalen tildeekkes delvist med det let indfedtede 18g, derpd kommer
man hurtigt 1 ml af den mattede kaliumkarbonatopigsning (3.4) ned i ringen og lukker
skalen lufttet. For med sikkerhed at fa en blanding af de to reagenser drejes skilen forsig-
tigt i vandret stilling. Derp3 lader man det hele henstd i mindst 4 timer ved stuetemperatur
eller 1 time ved 40° C.

De i borsyreoplgsningen indeholdte flygtige baser titreres derefter med 0,02 N svovlsyre
(3.5) ved anvendelse af en mikroburette (4.3).

Pa semme mide uidf4res et blindforsgg under udeladelse af analyseprgven.



862

De Europziske Fellesskabers Tidende

CONWAY-SKAL

Malestok 1/1

6. Beregning af resultaterne
1 ml 0,02 N svovlsyre svarer til 0,34 mg ammoniak.
Resultatet udtrykkes i % af prgven.
Reproducerbarhed.
Differencen mellem to parallelbetemmelser mé for én og samme prgve ikke vere over:
10 % i relativ veerdi ved indhold pd mindre end 1,0 % ammoniak;
0,1 % i absolut verdi ved indhold pa 1,0 % ammoniak og derover.

7. Bemarkning )
Har prgven et indhold p4 mere end 0,6 % ammoniak, skal det oprindelige filtrat fortyndes.
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1.

B. BESTBMMELSE VED DESTILLATION

Formél og anvendelsesomride

Metoden ggr det muligt at bestemme indholdet af flygtige kvzlstofholdige baser, udtrykt
som ammoniak, i fiskemel, som praktisk taget ikke indeholder urinstof. Metoden er kun
anvendelig ved indhold p& mindre end 0,25 % ammoniak.

Princip

Prgven ekstraheres med vand, oplgsningen klares og filtreres. De flygtige kvalstofholdige
baser udskilles efter tilsztning af magnesiumoxyd ved kogetemperatur og opfanges i en
bestemt mangde svovisyre, hvis overskud tilbagetitreres med natriumhydroxydoplgsning.
Reagenser

3.1 Trikloreddikesyreoplgsning 20 % (w/v).

3.2 Magnesiumoxyd p.a. 7

3.3 Antiskumemulsion (f. eks. silikone).

3.4 0,1 N svovlsyre.

3.5 0,1 N natriumhydroxydoplgsning.

3.6 Metylrgdtoplgsning 0,3 % (w/v) i ethanol 95 - 96 % (v/v).

Apparatur )
4.1 Mekanisk rysteapparat, cirka 35 til 40 omdr./min.
4.2 Destillationsapparatur af Kjeldahl-typen.

Fremgangsmide .

10 g af prgven, afvejet med 1 mg ngjagtighed, heldes sammen med 100 ml vand i en 200
m] milekolbe og omrystes i 30 minutter i rysteapparatet.

Derpé tilsettes 50 ml trikloreddikeoplgsning (3.1), fyldes op med vand til market, rystes
kraftigt og filtreres gennem et foldefilter.

Afhzngigt af det formodede indhold af flygtige kvelstofholdige baser udtages en mangde
af det klare filtrat (normalt 100 ml). Det fortyndes til 200 ml, og der tils®ttes 2 g magne-
siumoxyd (3.2) samt nogle drdber antiskumemulsion (3.3). Oplgsningen skal reagere alkalisk
over for lakmuspapir; i modsat fald tilsettes yderligere magnesiumoxyd (3.2). I Kjeldahl-
apparaturet destilleres ca. 150 ml af oplgsningen, og destillatet opfanges i en Erlenmeyer-
kolbe, som indeholder en ngje afmélt mangde (mellem 25 og 50 ml) 0,1 N svovisyre (3.4).
Ved destillationen skal overophedning af kolbevaggen undgds. Den svovlsure oplgsning
koges i 2 minutter, derpd afkgles; overskuddet af svovlsyre tilbagetitreres med 0,1 N na-
triumhydroxydoplgsning (3.5) efter tilsztning af metylrgdt (3.6) som indikator.

P4 samme made udfgres et blindforsgg under udeladelse af analyseprgven.

Beregning af resultaterne
1 ml 0,1 N svovlsyre svarer til 1,7 mg ammoniak.
Resultatet udtrykkes i procent af prgven.

Reproducerbarhed

Differencen mellem to parallelbestemmelser mi ved én og samme prgve ikke overstige
10 % (relativt) ammoniak.

3. BESTEMMEISE AF TOTALFOSFOR
Fotometrisk metode

Formil og anvendelsesomride

Metoden ggr det muligt at bestemme indholdet af totalfosfor i foderstoffer. Metoden er
specielt egnet til undersggelse af foderstoffer med et ringe fosforindhold. I bestemte tilfelde
(fosforrige produkter) kan der anvendes en gravimetrisk metode.

Princip
Prgven destrueres enten i tgr tilstand (iser ved organiske foderstoffer) eller i vad tilstand
(iser ved mineralske stoffer og flydende foderstoffer) og oplgses i syre. Oplgsningen be-

handles med vanadatmolybdat-reagenset. Ekstinktionen af den gulfarvede oplgsning miles
ved 430 nm i spektrofotometeret.
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3. Reagenser

3.1
32
33
3.4
35
3.6

3.7

Kalciumkarbonat p.a.

Saltsyre p.a., mf. 1,1 (ca. 6 N).
Salpetersyre p.a., mf. 1,045.
Salpetersyre p.a., mf. 1,38 til [,42.
Svovlsyre p.a., mf. 1,84.

Vanadatmolybdat-reagens: 200 ml ammoniuntheptamolybdatoplgsning (3.6.1) blandes
med 200 ml ammoniummonovandatoplgsning (3.6.2) og 134 ml salpetersyre (3.4) i en
1 liter méilekolbe, hvorefter der fyldes op med vand til market.

3.6.1 Ammoniumheptamolybdatoplgsning: 100 g ammoniumheptamolybdat p.a. (NH1)s-
Mo7024 - 4H:0 oplgses i varmt vand. 10 ml ammoniak (mf. 0,91) tilsettes, og
der fyldes op med vand til 1 liter.

3.6.2 Ammoniummonovanadatoplgsning: 2,35 g ammoniummonovanadat p.a. NH4VOs,
oplgses i 400 ml varmt vand. 20 ml fortyndet salpetersyre (7 ml HNOs (3.4) +
13 ml H:0) tilsettes langsomt under omrgring, og der fyldes op med vand til 1
liter.

Fosfor-standardoplgsning 1 mg pr. ml: 4,387 g kaliumdihydrogenfosfat p.a. KH:POs,,
oplgses i vand, og der fyldes op med vand til 1 liter.

4. Apparatur

4.1
42
4.3
4.4
4.5
4.6

Digler af kvarts eller porcelan.

Elektrisk muffelovn med termostat indstillet pd 550° C.
Kjeldahlkolber, 250 ml. ’

Malekolber og mikromalepipette.

Spektrofotometer.

Reagensglas, ca. 16 mm diameter med NS 14,5; rumindhold: 25-30 ml.

S. Fremgangsmade

5.1

52

53

Tilberedning af oplgsningen
Alt efter prgvens art tilberedes oplgsningen som angivet under 5.1.1 eller 5.1.2.

5.1.1 Normal metode

1 g eller mere af prgven afvejes med 1 mg n¢)agt|ghed og hzldes i en Kjeldahl-
kolbe. Der tilszttes 20 ml svovlsyre (3.5); derpa omrystes der, for at gennem-
vede materialet med syren og for at forhindre at materialet satter sig fast pa
kolbens inderside; derpd opvarmes blandingen og holdes i kog i 10 minutter.
Efter en let afkgling tilsettes der 2 ml salpetersyre (3.4); der opvarmes svagt og
afkgles atter noget. Herefter tilsattes pa ny lidt salpetersyre (3.4), opvarmes til
kogetemperatur, og dette gentages, indtil oplgsningen er farvelgs. Derpa afkgles
der; der tilszttes lidt vand, og vaesken overfgres kvantitativt til en 500 m] méle-
kolbe ved skylning af Kjeldahlkolben med varmt vand. Efter afkgling fyldes op
med varmt vand til market, omrystes og filtreres.

5.1.2 Metode for prgver, som indeholder organiske stoffer, men er fri for kalcium-
resp. magnesium-dihydrogenfosfater.
Ca. 2,5 g af prgven afvejes med 1 mg ngjagtighed i en digel og blandes omhyg-
geligt med 1 g kalciumkarbonat (3.1). I mutfelovnen foraskes der ved 550° C
+5° C, indtil asken er hvid eller grd (sma mangder kul skader ikke).

Asken hzldes i et 250 ml bagerglas; der tilsettes 20 ml vand og saltsyre, indtil
opbrusningen ophgrer; til slut tilszttes et overskud pa 10 ml saltsyre (3.2). Derpi
stilles bagerglasset i et sandbad, og der inddampes til fuldstendig tgrhed for at
gore kiselsyren uoplgselig. Resten optages i 10 ml salpetersyre (3.3) og opvarmes
til kogetemperatur i 5 minutter i sandbadet, idet dog resten ikke skal tgrre helt.
Vasken overfgres til en 500 ml maélekolbe, idet bzgerglasset gentagne gange
skylles med varmt vand. Efter afkgling fyldes der op med vand til market, om-
rystes og filtreres.

Udvikling af farvningen og mdling af ekstinktionen

En alikvot del af det ifglge S5.1.1 eller 5.1.2 udvundne filtrat fortyndes, for at fi en
koncentration af fosfor p& hgjst 40 ug/ml. 10 ml af denne oplgsning afpipetteres i et
reagensglas (4.6), og der tils@ttes 10 ml vanadatmolybdat-reagens (3.6). Blandingen
rystes og henstilles i mindst 10 minutter ved en temperatur pd 20° C. Derpd méiles eks-
tinktionen i spektrofotometeret ved 430 nm i forhold til en oplgsning af 10 ml vand og
10 ml vanadatmolybdat-reagens.

Standardkurve

Af standardoplgsningen (3.7) fremstilles oplgsninger, som indeholder 5, 10, 20, 30 og
40 ug fosfor pr. ml. Til hver 10 ml af disse oplgsninger szttes 10 ml vanadatmolybdat-
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reagens (3.6). Der omrystes, og blandingen henstilles mindst 10 minutter ved en tem-
peratur pd 20° C. Derpd maéles ekstinktionen under de ovenfor under 5.2 beskrevne
betingelser. Standardkurven opstilles, idet ekstinktionsvardierne indtegnes i ordinaten
og den tilsvarende fosformangde i abscissen. Kurven er linezr for koncentrationen af
fosfor fra 0 til 40 pg/ml.
6. Beregning af resultaterne

Indholdet af fosfor i analyseprgven bestemmes ved benyttelse af standardkurven.

Resultatet udtrykkes i procent af prgven.

Reproducerbarhed.

Differencen mellem to parallelbestemmelser m& for én og samme prgve ikke vere over:

3 % i relativ vardi ved indhold p& mindre end 5 % fosfor;

0,15 % i absolut vardi ved indhold pd 5 % fosfor og derover.

4. BESTEMMELSE AF RAFEDT

1. Formil og anvendelsesomride

Metoden tjener til bestemmelse af réfedtindholdet i foderstoffer. Den er ikke beregnet pi
undersggelse af olicholdige frg og olicholdige frugter i henhold til Radets forordning nr.
136/66/EQF af 22. september 1966. Bestemmelsen af olieindholdet i disse varer er fastlagt i
bilag V til Kommissionens forordning (E@F) nr. 1470/68 af 23. september 1968. Alt efter
foderstoffets art anvendes to metoder.

1.1 Metode A (wterekstrakt): Skal anvendes ved alle foderstoffer, med undtagelse af de i
1.2 navnte.

1.2 Metode B: Skal anvendes ved foderstoffer, hvis fedt ikke kan ekstraheres fuldstendigt
med diztyleter uden forudgdende hydrolyse, foderstoffer af animalsk oprindelse, glu-
ten, tgrret kartoffelpulp, tgrret bryggeri- og brenderimask, tgrger, rester af kiks, brgd
og kogte nzringsmidler, mejeriprodukter samt ved foderblandinger med hgjt indhold
af sddanne varer (mindst 40 %) og ved foderblandinger, som er beriget med fedt.

2. Princip

2.1 Metode A: Fedtet ekstraheres med dityleter. Oplgsningsmidlet afdestilleres, og xter-
ekstrakten tgrres og vejes.

2.2 Prgven hydrolyseres ved varme med saltsyre. Oplgsningen afkgles og filtreres. Den

vaskede og tgrrede rest ekstraheres ved hjzlp af dietyleter som anfgrt under metode A.
3. Reagenser

3.1 Di=tyleter, vandfri, mf. 0,720, kp. 34,5° C, praktisk taget fri for peroxydeir.

3.2 Natriumsulfat p.a., vandfrit.

3.3 3 N saltsyre.

3.4 Filtreringsmiddel, f. eks. kiselgur, Hyflo-supercel.

3.5 Tetraklorkulstof p.a.

4. Apparatur
4.1 Soxhlet’s ekstraktionsapparat eller tilsvarende apparat.
4.2 Varmekilde med temperaturregulering, eksplosionssikker.
4.3 Vakuumtgrreskab (under 100 torr).

5. Fremgangsmide : ..
5.1 Metode A (se bemarkninger 7.1)
5 g af prgven afvejes med 1 mg ngjagtighed og blandes med 2 til 3 g (om ngdvendigt

mere) vandfrit natriumsulfat (3.2). Blandingen fyldes i en fedtfri ekstraktionshatte, som
tildekkes med en affedtet vatprop.

Hatten anbringes i ekstraktionsapparatet (4.1), og der ekstraheres i seks timer med
diztyleter (3.1). Ved anvendelse ‘af Soxhlet’s ekstraktionsapparat skal varmekilden ind-
stilles séledes, at der sker overlgb fra ekstraktionsrgret mindst 15 gange i timen. Eks-
trakten opfanges i en tgr, tareret kolbe indeholdende nogle stykker pimpsten?).

Ateren fradestilleres, og destillationsresten tgrres derpa i halvanden time i vakuum-
tgrreskabet (4.3) ved 75° C. Efter afkgling i ekssikkator vejes resten. Ved en yderligere
tgrring pad 30 minutter kontrolleres, om fedtets vagt er @ndret (vaegttabet skal ligge
under 1 mg).

1) Safremt fedtet senere skal undersgges kvalitativt, skal pimpstenen erstattes af glasperler.
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5.2 Metode B
2,5 g af prgven (se bemerkninger 7.2) afvejes med 1 mg ngjagtighed og hzldes i et
400 ml bzgerglas eller en 300 ml Erlenmeyerkolbe. Derpa tilsettes 100 ml 3 N saltsyre
(3.3) og nogle stykker pimpsten. Bagerglasset tildekkes med et urglas, eller hvis der
anvendes en Erlenmeyerkolbe, forsynes denne med en tilbagelgbskgler.

Blandingen bringes over en lille flamme eller pd en varmeplade til let kogning i ca. en
time. Materialet mé ikke sa@tte sig fast pd glassets vag.

Derpd afkgles, og der tils®ttes si meget filtreringsmiddel (3.4), at der ikke optreder
noget fedttab ved filtreringen.

Der filtreres under anvendelse af et fugtigt, fedtfri dobbelt papirfilter. Resten udvaskes
med koldt vand, indtil den sure reaktion forsvinder. Derefter kontrolleres, at filtratet
ikke indeholder noget fedt. Tilstedeverelse af fedt i filtratet viser, at der fgr hydrolysen
skal foretages en ekstraktion af prgven med diztyleter efter den under 5.1 beskrevne
metode.

Det dobbelte filter med filtreringsresten legges pd et urglas og tgrres i tgrreskab ved
95 til 98° C i halvanden time.-

Den tgrre filtreringsrest og det dobbelte filter anbringes i en ekstraktionshatte og eks-
traheres med diatylzter. Derefter fortsettes som beskrevet under 5.1, andet afsnit.

6. Beregning af resultaterne
Resultatet udtrykkes i % af prgven.
Reproducerbarhed.

Differencen mellem to parallelbestemmelser md ved én og samme prgve ikke overstige
0,3 % fedt.

7. Bemerkninger

7.1 Ved varer med hgjt fedtindhold, som er vanskelige at findele, eller som ikke egner sig
til udtagning af en reducerct homogen prgve. anvendes fglgende fremgangsmade: 20 g
af prgven afvejes med 1 mg ngjagtighed og blandes med 10 g eller mere af vandfrit
natriumsulfat (3.2). Derpii ekstraheres med diwetyleter (3.1) som beskrevet under 5.1.
Den herved opfangede ekstrakt suppleres med tetraklorkulstof (3.5) til 5300 ml og blan-
des. Af oplgsningen udtages 50 ml, som heldes i en lille, tgr og tateret kolbe indehol-
dende pimpsten'). Oplgsningsmidlet fradestilleres; derpd tgrres og fortsttes som be-
skrevet under 5.1, sidste afsnit. Ekstraktionsresten i hatten befries for opldsningsmidlet
og findeles til en kornstgrrelse pd 1 mm. Materialet haeldes tilbage i ekstraktionshictten
(der tilszttes ikke natriumsulfat) og ckstraheres med dimtyleter; derpd fortsaites der
som beskrevet under 5.1, andet og tredje afsnit.

Slutresultatet findes under hensyntagen til den alikvote dcl ved den fgrste ckstraktion
og udtrykkes i procent af prgven som f¢lguer:
(l10a+Db)-5
a = terekstrakt i gram efter den fgrstc ekstraktion i den alikvote del,
b = a®terekstrakt i gram efter den anden ekstraktion.

7.2 Ved fedtfattige varer kan der arbejdes med en afvejning pd 5 g.

~



