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KOMMISSIONENS DIREKTIV 1999/79/EF
af 27. juli 1999

om andring af tredje direktiv 72/199/EQF om fastsattelse af fellesskabsanalysemetoder til officiel
kontrol af foderstoffer

(E@S-relevant tekst)

KOMMISSIONEN FOR DE EUROPAISKE FALLESSKABER HAR —

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det Europaiske
Fallesskab,

under henvisning til Radets direktiv 70/373/EQF af 20. juli
1970 om indferelse af fallesskabsproveudtagningsmader og
-analysemetoder for sd vidt angdr den officielle kontrol med
foderstoffer ('), senest @ndret ved akten vedrerende @strigs,
Finlands og Sveriges tiltreedelse (?), sarlig artikel 2, og

ud fra folgende betragtninger:

(1)  Ifelge direktiv 70/373/EQF skal den officielle kontrol af
foderstoffer til konstatering af, om de betingelser, der er
fastsat pd grundlag af administrativt eller ved lov fast-
satte bestemmelser om foderstoffernes beskaffenhed og
sammensatning, er opfyldt, foretages efter fallesskabs-
proveudtagningsméder og -analysemetoder;

(2 i Kommissionens tredje direktiv 72/199/EQF af 27. april
1972 om fastsattelse af faellesskabsanalysemetoder til
officiel kontrol af foderstoffer (}), senest andret ved
Kommissionens direktiv 98/54/EF (%), er der bla. fastsat
analysemetoder til bestemmelse af stivelse efter den
polarimetriske metode;

(3)  ifelge Kommissionens direktiv 86/174/EQF af 9. april
1986 om fastsattelse af metoden til beregning af
neeringsvardien i foderblanding til fjerkra (°) skal stivel-
sesindholdet bestemmes efter den polarimetriske metode
som beskrevet i direktiv 72/199/EQF ved beregning af
naringsvardien af foderblandinger til fjerkree, jf. artikel
10 i Rédets direktiv 79/373/EQF af 2. april 1979 om
handel med foderblandinger (°), senest andret ved
Kommissionens direktiv 1999/61/EF (7);

4  ifelge Rédets direktiv 96/25/EF af 29. april 1996 om
omsatning af fodermidler og om andring af direktiv
70/524/EQF, 74/63[EQF, 82/471/EQF og 93/74/EQF
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samt om ophevelse af direktiv 77/101/EQF (%), senest
@ndret ved Kommissionens direktiv. 1999/61/EF, skal
indholdet af visse analytiske bestanddele, herunder
stivelse, deklareres pd nogle fodermidler;

(5)  pa baggrund af de videnskabelige og tekniske fremskridt
er den polarimetriske metode ikke lengere hensigts-
meassig til bestemmelse af stivelsesindholdet til andre
formdl end dem, der er omfattet af de ovennavnte
kommissions- og radsdirektiver; formélet med og anven-
delsen af den polarimetriske metode ber derfor
begranses til bestemmelse af stivelse;

(6)  nogle fodermidler interfererer, sdledes at den polarime-
triske metode til bestemmelse af stivelse kan give
forkerte resultater; disse fodermidler ber derfor udtryk-
kelig neevnes;

(7) de i dette direktiv fastsatte foranstaltninger er i overens-
stemmelse med udtalelse fra Den Stdende Foderstofko-
mité —

UDSTEDT FOLGENDE DIREKTIV:

Artikel 1

Bilag I til direktiv 72/199/EQF @ndres som anfert i bilaget til
neerverende direktiv.

Artikel 2

Medlemsstaterne setter de nedvendige love og administrative
bestemmelser i kraft for at efterkomme dette direktiv senest
den 31. december 1999. De underretter straks Kommissionen
herom.

De anvender foranstaltningerne fra den 1. januar 2000.

Disse love og bestemmelser skal ved vedtagelsen indeholde en
henvisning til dette direktiv eller skal ved offentliggerelsen
ledsages af en sddan henvisning. De narmere regler for henvis-
ningen fastsettes af medlemsstaterne.

() EFT L 125 af 23.5.1996, s. 35.
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Artikel 3

Dette direktiv traeder i kraft pd tyvendedagen efter offentliggarelsen i De Europeiske Fellesskabers Tidende.

Artikel 4

Dette direktiv er rettet til medlemsstaterne.

Udfardiget i Bruxelles, den 27. juli 1999.

Pd Kommissionens vegne
Franz FISCHLER

Medlem af Kommissionen
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BILAG

Afsnit 1 (Bestemmelse af stivelse) affattes sdledes:

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

»1. BESTEMMELSE AF STIVELSE

POLARIMETRISK METODE

Formil og anvendelsesomride

Denne metode gor det muligt at bestemme indholdet af stivelse og nedbrydningsprodukter heraf med hej molekyl-
vagt i foderstoffer til kontrol af, om bestemmelserne i direktiv 86/174/EQF og direktiv 96/25/EF er overholdt.
Princip

Metoden er baseret pd en dobbelt bestemmelse. Ved den forste bestemmelse behandles proven i varm tilstand med
fortyndet saltsyre. Efter klaring og filtrering males oplesningens optiske drejning polarimetrisk.

Ved den anden bestemmelse ekstraheres proven med 40 % ethanol. Efter behandling af filtratet med saltsyre klares og
filtreres, og den optiske drejning males under samme betingelser som ved den forste bestemmelse.

Forskellen mellem de to madlinger, multipliceret med en kendt faktor, giver prevens stivelsesindhold.

Reagenser
25 % (ww) saltsyre, mf. 1,126.
1,128 % (w|v) saltsyre.

Koncentrationen skal kontrolleres, ved titrering med 0,1 N natriumhydroxydoplesning under tilstedevarelse af 0,1 %
(w[v) metylredt i 94 % (v/v) ethanol. 10 ml= 30,94 ml NaOH 0,1 N.

Carrez-oplesning I: 21,9 g zinkacetat ZN(CH,COO),. 2H,0 og 3 g iseddike opleses i vand, og der fyldes op med
vand til 100 ml

Carrez-oplesning II: 10,6 g kaliumhexacyanoferrat [K,Fe(CN),].3H,0 opleses i vand, og der fyldes op med vand til
100 ml.

40 % (v[v) ethanol, mf. 0,948 ved 20 °C.

Apparatur
250 ml Erlenmeyerkolbe med standardslibhals og tilbagelobssvaler.

Polarimeter eller saccharimeter.

Procedure

Tilberedning af proven

Proven formales s fint, at den passerer en sigte med runde huller fuldstendigt (huldiameter 0,5 mm).
Bestemmelse af den totale optiske drejning (P eller S) (se bemerkning 7.1)

2,5 g af den formalede prove afvejes med 1 mg nejagtighed i en 100 ml malekolbe, og der tilsattes 25 ml saltsyre
(3.2). Kolben rystes, indtil prevematerialet er javnt fordelt, og der tilsettes yderligere 25 ml saltsyre (3.2). Derefter
nedsenkes kolben i et kogende vandbad. I de forste 3 minutter rystes kolben kraftigt og med regelmassige
mellemrum for at forhindre klumpdannelse. Vandmangden i vandbadet skal veere tilstrakkelig til fortsat at holde
vandet i kog, ndr kolben nedsankes. Under omrystningen ma kolben ikke tages op af vandbadet. Efter ngjagtig 15
minutter tages kolben op af vandbadet, hvorefter der tilsettes 30 ml koldt vand og straks afkeles til 20 °C.

Der tilsaettes 5 ml Carrez-oplesning I (3.3) og omrystes 1 minut. Derpa tilsettes 5 ml Carrez-oplesning II (3.4), og
der omrystes atter 1 minut. Der fyldes op med vand til market, omrystes og filtreres: Hvis filtratet ikke er
fuldsteendig klart, hvilket sjeeldent forekommer, skal bestemmelsen gentages med en storre meangde Carrez-oplesning
[ og Il fx 10 ml
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5.3.

6.1.

6.2.

6.3.

7.1.

7.2.

Oplesningens optiske drejning maéles i et 200 mm ror med et polarimeter eller et saccharimeter.
Bestemmelse af den optiske drejning (P' eller S') for de i 40 % ethanol oploselige stoffer.

5 g af proven afvejes med 1 mg nejagtighed i en 100 ml malekolbe, og der tilseettes ca. 80 ml ethanol (3.5) (se
bemarkning 7.2). Kolben henstilles en time ved rumtemperatur. I dette tidsrum rystes kolben kraftigt seks gange, sd
provematerialet blandes godt med ethanolen. Der fyldes op med ethanol (3.5) til maerket, omrystes og filtreres.
50 ml af filtratet (= 2,5 g af proven) afpipetteres i en 250 ml Erlenmeyerkolbe, og der tilsettes 2,1 ml saltsyre
(3.1). Kolben rystes kraftigt, sluttes til en tilbagelgbssvaler og nedsankes i et bad med kogende vand. Efter nojagtig
15 minutter tages Erlenmeyerkolben op af vandbadet, og indholdet skylles over i en 100 ml malekolbe med en lille
mengde koldt vand og afkeles til 20 °C. Derpd klares med Carrezoplesning I (3.3) og II (3.4), fyldes op med vand til
merket, omrystes og filtreres, og den optiske drejning maéles som beskrevet under 5.2, andet og tredje afsnit.

Beregning af resultaterne
Indholdet af stivelse (%) beregnes som folger:

Polarimetriske malinger

Stivelsesindhold (%) = MPZOP)
[l p
p = total optisk drejning i cirkelgrader
P’ = optisk drejning i cirkelgrader af de i ethanolen opleselige stoffer

[a] ¥ = den rene stivelses specifikke drejning. Til denne faktor anvendes felgende generelt accepterede vardier:

+185,9°: risstivelse

+185,4°: kartoffelstivelse

+184,6°: majsstivelse

+182,7°: hvedestivelse

+181,5° bygstivelse

+181,3° havrestivelse

+184,0° andre typer stivelse og stivelsesblandinger i foderblandinger

Saccharimetriske malinger

2000 (2N x 0,665) x (S - S) 26,6 N x (S -8

Stivelsesindhold (%) = - X g
KATE 100 tH
S = total optisk drejning i saccharimetergrader
s’ = optisk drejning i saccharimetergrader af de i 40 % ethanol opleselige stoffer
N = veegt af saccharose i g i 100 ml vand ved en vejlengde pd 200 mm giver en optisk drejning pd 100

saccharimetergrader. Denne vagt varierer alt efter saccharimetertype:
16,29 g for franske saccharimetre

26,00 g for tyske saccharimetre

20,00 g for blandede saccharimetre.

[a] 3" = den rene stivelses specifikke drejningsevne (se 6.1)

Repeterbarhed

Forskellen mellem resultaterne af to parallelbestemmelser af samme preve mé ved indhold pd under 40 % stivelse
ikke vaere mere end 0,4 % absolut og ved indhold pd 40 % og derover ikke mere end 1,1 % relativt.
Bemerkninger

Hvis preven indeholder mere end 6 % karbonater, beregnet som kalciumkarbonat, skal de destrueres med den
nejagtige maengde fortyndet svovlsyre inden bestemmelsen af den totale optiske drejning.

For produkter med hejt laktoseindhold, fx malkeserum i pulverform eller skummetmaelkspulver, anvendes efter
tilsetning af 80 ml ethanol (3.5) folgende fremgangsmade: Kolben tilsluttes en tilbagelobssvaler og nedsankes i et
vandbad pd 50 °C i 30 minutter. Efter afkeling fortsattes som beskrevet under 5.3.
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7.3.

Ved tilstedevaerelse i foderstoffer i storre mangde kan folgende fodermidler interferere ved bestemmelse af stivelses-
indholdet efter den polarimetriske metode, som derved kan give forkerte resultater:

— (sukker)roeprodukter, sisom (sukker)roesnitter, (sukker)roemelasse, (sukker)roesnitter, ekstraherede, tilsat melasse,
(sukker)roevinase, (roe)sukker

— citruskvas

— herfre, herfrekage, horfroskrd

— rapsfre, rapskage, rapsskrd, rapsskaller

— solsikkefre, solsikkeskrd, solsikkeskrd, delvis afskallet

— kokoskage, kokosskré

— Kkartoffelkvas

— torret gar

— produkter med stort inulinindhold (fx snitter og skré af jordskokker)

— grever.«




