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22.4.74 Επίσημη Εφημερίδα τών Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων ApiG . N 108/7

ΠΕΜΠΤΗ ΟΔΗΓΙΑ ΤΗΣ ΕΠΙΤΡΟΠΗΣ

τής 25ης Μαρτίου 1974
περί καθορισμού κοινοτικών μεθόδων αναλύσεως γιά τόν επίσημο έλεγχο τών ζωοτροφών

(74/2Q3/EOK)

Η ΕΠΙΤΡΟΠΗ ΤΩΝ ΕΥΡΩΠΑΪΚΩΝ ΚΟΙΝΟΤΗΤΩΝ,

Έχοντας ύπόψη :

έκτοτε εργασιών, πρέπει νά καθιερωθεί μία πέμπτη
σειρά μεθόδων

ότι τά μέτρα πού προβλέπονται στήν παρούσα οδηγία
είναι σύμφωνα μέ τή γνώμη τής Μονίμου Επιτροπής
Ζωοτροφών,τή συνθήκη περί ιδρύσεως τής Εύρωπαϊκής Οικονομι­

κής Κοινότητος ,

ΕΞΕΔΩΣΕ ΤΗΝ ΠΑΡΟΥΣΑ ΟΔΗΓΙΑ:

"ApOpo 1

τήν οδηγία τοϋ Συμβουλίου τής 20ής Ιουλίου 1970
περί εισαγωγής κοινοτικών τρόπων δειγματοληψίας
καί μεθόδων άναλύσεως γιά τόν επίσημο έλεγχο τών
ζωοτροφών (1), όπως τροποποιήθηκε τελευταία άπό τήν
πράξη (2) τή συνημμένη στή συνθήκη περί προσχωρή­
σεως νέων Κρατών Μελών στήν Εύρωπαϊκή Οικονο­
μική Κοινότητα καί στήν Ευρωπαϊκή Κοινότητα
Ατομικής Ενεργείας (3), ή όποία υπεγράφη στίς Βρυ­
ξέλλες , τήν 22α Ιανουαρίου 1972 , καί ιδίως τό άρθρο 2 ,

EKXiud)VTac :

Τά Κράτη Μέλη καθορίζουν ότι οι αναλύσεις γιά τούς
έπισήμους ελέγχους τών ζωοτροφών, όσον άφορα τήν
περιεκτικότητα σέ άμυλο καί σέ προϊόντα άποικοδο­
μήσεως τοϋ άμύλου , μεγάλου μοριακοΰ βάρους , στίς
ζωοτροφές , οί όποιες περιέχουν τεμαχίδια , πούλπα,
αποξηραμένα φύλλα ή «κορυφές» τεύτλων, πούλπα πα­
τατών , άποξηραμένη ζύμη , προϊόντα πλούσια σέ ίνου­
λίνη ή υπόλοιπα τήξεως λίπους , πραγματοποιούνται
σύμφωνα μέ τή μέθοδο ή όποία περιγράφεται στό παράρ­
τημα I τής παρούσας οδηγίας .

Οί γενικές διατάξεις , πού περιλαμβάνονται στό τμήμα
1 (εισαγωγή) τοϋ παραρτήματος τής πρώτης οδηγίας
71 /250/ΕΟΚ τής Επιτροπής τής 15ης Ιουνίου 1971
έφαρμόζονται στή μέθοδο πού περιγράφεται στό
παράρτημα I τής παρούσας οδηγίας .

ότι ή ανωτέρω οδηγία προβλέπει ότι οι επίσημοι έλεγ­
χοι τών ζωοτροφών, γιά νά διαπιστωθεί αν τηρούνται
οί προδιαγραφόμενες δυνάμει τών νομοθετικών, κανο­
νιστικών, ή διοικητικών διατάξεων προϋποθέσεις , γιά
τήν ποιότητα καί τή σύνθεση τών ζωοτροφών, διενερ­
γούνται σύμφωνα μέ τούς κοινοτικούς τρόπους δειγμα­
τοληψίας καί τίς κοινοτικές μεθόδους άναλύσεως·

ApOpo 2ότι οί οδηγίες άριθ . 71 /250/ΕΟΚ, 71 /393/ΕΟΚ, 72/
199/ΕΟΚ καί 73/46/ΕΟΚ τής Επιτροπής τής 15ης
Ιουνίου 1971 (4), τής 18ης Νοεμβρίου 1971 (5), τής 27ης
Απριλίου 1972 (6) καί τής 5ης Δεκεμβρίου 1972 (7)
άντιστοίχως έχουν ήδη καθορίσει έναν ορισμένο
αριθμό κοινοτικών μεθόδων άναλύσεως· ότι , λαμβανο­
μένης ύπόψη τής προόδου τών πραγματοποιηθεισών

Τα Κράτη Μέλη καθορίζουν ότι οι αναλύσεις γιά τούς
έπισήμους ελέγχους τών ζωοτροφών, όσον άφορα τήν
περιεκτικότητά τους σέ αηιρΓοΙΐυΓη , έύιορ^βαίε , <3ΐηΐΙο1­
πικίε (ϋΟΤ), ηΐοατβ&ζΐηε καί πιέηα<ϋοηε (βιταμίνη Κ3),
πραγματοποιούνται σύμφωνα μέ τίς μεθόδους , οί
όποιες περιγράφονται στό παράρτημα II τής παρούσας
οδηγίας .

Οί γενικές διατάξεις , οί όποιες περιλαμβάνονται στό
τμήμα 1 (εισαγωγή) τοϋ παραρτήματος τής πρώτης
οδηγίας 71 /25Θ/ΕΟΚ τής Επιτροπής τής 15ης Ιουνίου
1971 εκτός άπό τό μέρος τό όποιο άφορα τήν προετοι­
μασία τοΰ πρός άνάλυση δείγματος, έφαρμόζονται στίς
μεθόδους πού περιγράφονται στό παράρτημα II τής

0) EE api0 . N 170 tfte 3.8.1970, a . 2 .
(2) ΕΕ άριθ. Ν 73 τής 27.3.1972, σ . 14 .
(3 ) EE dpiG . N 73 Tfi c 27.3.1972, a . 5 .
(4 ) ΕΕ άριθ . Ν 155 τής 12.7.1971 σ . 13 .
(5 ) ΕΕ άριθ . Ν 279 της 20.12.1971 , σ . 7
(6) ΕΕ άριθ . Ν 123 τής 29.5.1972, σ . 6 .
Ο ΕΕ άριθ . Ν 83 τής 30.3.1973, σ . 21 .
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παρούσας οδηγίας . "Ap&po 4

Η παρούσα οδηγία απευθύνεται στά Κράτη Μέλη .

Έγινε στίς Βρυξέλλες , στίς 25 Μαρτίου 1974.

Γιά τήν Επιτροπή

Ό Πρόεδρος

ΡΓ3ηςοί8-Χ3νίεΓ ΟΚΤΟΙΛ

Άρθρο 3

Τά Κράτη Μέλη θέτουν σέ ισχύ , τήν 1η Νοεμβρίου
1974 τό αργότερο, τίς νομοθετικές, κανονιστικές καί
διοικητικές διατάξεις πού είναι αναγκαίες γιά νά συμ­
μορφωθούν πρός τήν παρούσα οδηγία . Ενημερώνουν
σχετικά αμέσως τήν Επιτροπή .
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HAPAPTHMA I

ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΑΜΥΛΟΥ

— μέθοδος με παγκρεατίνη —

1 . Αντικείμενο καί τομέας εφαρμογής

Ή μέθοδος έπιτρέπεν τόν προσδιορισμό τής περιεκτικότητος σέ άμυλο καί σέ προϊόντα άποικοδο­
μήσεως τοΰ άμύλου μεγάλου μοριακού βάρους στίς ζωοτροφές , οί όποιες περιέχουν τεμαχίδια,
πούλπα, αποξηραμένα φύλλα ή «κορυφές» τεύτλων, πούλπα πατατών, άποξηραμένη ζύμη , προϊόντα
πλούσια σέ ίνουλίνη (π .χ . τεμαχίδια καί άλευρο ψευδοκολοκασίου) (ήλίανθος κονδυλόρριζος) ή
υπόλοιπα τήξεως λίπους . Ό προσδιορισμός γίνεται μόνο όταν ή μικροσκοπική εξέταση έμφανίσει
τήν ύπαρξη μέσα στό δείγμα σημαντικών ποσοτήτων άμύλου .

2 . Apyfi

Τά ευρισκόμενα μέσα στό δείγμα σάκχαρα άπομακρύνονται δι ' έκχυλίσεως μέ αίθανόλη . Τό άμυλο
τοΰ υπολείμματος τής έκχυλίσεως σακχαροποιεΐται μέ παγκρεατίνη . Τά σάκχαρα ύδρολύονται μέ
υδροχλωρικό οξύ καί ή σχηματιζόμενη γλυκόζη προσδιορίζεται μέ τή μέθοδο ίυίί-δοΗοοΓί . Ή
ποσότητα τής κατ' αύτόν τόν τρόπο παραγομένης γλυκόζης , πολλαπλασιαζομένη επί ένα σταθερό
συντελεστή , δίδει τήν περιεκτικότητα τοΰ δείγματος σέ άμυλο .

3 . 'AvTi8paotfipia

3.1 . Αιθανόλη 90 τοις εκατό (δ/δ), ούδετερα στή φαινολοφθαλεινη .

3.2 . A|iu^iKfi aX.KOO^r| p. a .

3.3 . ToX,ouoA,io p. a .

3.4 . Ρυθμιστικό διάλυμα: Διαλύονται σέ ϋδωρ 9,078 § δισοξίνου φωσφορικοΰ καλίου ΚΗ2Ρ04 και
11,876 § όξινου φωσφορικοΰ νατρίου Ν32ΗΡ04·2Η20 . Συμπληρώνεται έως 1 1 μέ ϋδωρ .

3.5 . Διάλυμα χλωριούχου νατρίου 0,2 Ν.

3.6 . Διάλυμα (Γ^ιτεζ I : Διαλύονται σέ ϋδωρ 21,9 § όξικοΰ ψευδαργύρου Ζη((ΓΗ3(ΙΌΟ)2 · 2Η20 καί 3§
όξικοΰ οξέος (§130131 ). Συμπληρώνεται μέχρι 100 ιτιΐ μέ ΰδωρ .

3.7. Διάλυμα €απ·εζ II : Διαλύονται σέ ΰδωρ 10,6 § σιδηροκυανιούχου καλίου Κ4[Ρε(ΧΖΝ6)] · 3Η20 .
Συμπληρώνεται μέχρι 100 ιτιΐ μέ ΰδωρ .

3.8 . YopoyAxopiKo ocv N.

3.9 . Υδροχλωρικό οξύ ρ . 3 ., περίπου 8 Ν, ά : 1,125 .

3.10 . Διάλυμα υδροξειδίου τοΰ νατρίου ρ . 3 ., περίπου 10 Ν, (1 : 1,33 .

3.11 . Δείκτης : διάλυμα σέ 0,1% (θάρος/όγκο) ήλιανθίνης (πορτοκαλόχρουν τοΰ μεθυλίου).

3.12 . Παγκρεατίνη σέ σκόνη , ανταποκρινόμενη στίς προδιαγραφές , οί όποιες δίδονται στό σημείο
8 . Διατηρείται σέ πωματισμένα φιαλίδια προστατευμένα άπό τό φώς καί τήν υγρασία.

3.13 . Αντιδραστήρια κατά ίυίί-δοΗοοΓΐ : προστίθεται άναταράσσοντας προσεκτικά τό διάλυμα τοΰ
κιτρικοΰ οξέος (3.13.2) μέσα στό διάλυμα τοΰ άνθρακικοΰ νατρίου (3.13.3). Προστίθεται
κατόπιν τό διάλυμα τοΰ θειϊκοΰ χαλκοΰ (3.13.1 ) καί συμπληρώνεται μέχρι 1 I μέ ΰδωρ .
Αφήνεται έπί μία νύκτα σέ ήρεμία καί διηθείται . Ελέγχεται ή κανονικότητα τοΰ κατ' αύτόν
τόν τρόπο ληφθέντος άντιδραστηρίου (Ου 0,1 Ν , Ν32€03 2Ν). Τό ρΗ τοΰ διαλύματος πρέπει
νά είναι 9,4 περίπου .

3.13.1 . Διάλυμα θειϊκοΰ χαλκοΰ : διαλύονται 25 § θειικοΰ χαλκοΰ ρ . 3 . €αδ04 ·5Η20 μέσα σέ
100 ΠΊ Ι ύδατος .

3.13.2 . Διάλυμα κιτρικοΰ οξέος : διαλύονται 50 § κιτρικοΰ οξέος ρ . 3 . €6Η807 · ΗζΟ μέσα σέ 50
ΓΠ Ι ΰδατος .

3.13.3 . Διάλυμα άνθρακικοΰ νατρίου : διαλύονται 143,8 § άνύδρου άνθρακικοΰ νατρίου ρ . 3 .
μέσα σέ 300 ΓΠ Ι περίπου θερμοΰ ΰδατος . Αφήνεται νά ψυχθεί .

3.14 . Κόκκοι ελαφρόπετρας βρασμένοι σέ ύδρωχλωρικό οξύ , πλυμένοι μέ ΰδωρ καί στεγνωμένοι .

3.15 . Διάλυμα 30% (βάρος/δγκο) ιωδιούχου καλίου ρ . 3 .
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3.16 . Θειικό οξύ , 6 Ν περίπου, <1 : 1,18 .

3.17 . Διάλυμα θειοθειικοΰ νατρίου 0,1 Ν .

3.18 . Διάλυμα άμύλου : προστίθεται μίγμα 5 § διαλυτού αμύλου καί 30 πιΐ ύδατος σέ 1 1 ζέοντος
ύδατος . Ζέεται έπί 3 λεπτά καί άφήνεται νά ψυχθεί . Παρασκευάζεται λίγο πρίν άπό τή χρηση .

4 . Συσκευές

4.1 . Συσκευή έκχυλίσεως (βλ . σχήμα) άποτελουμένη άπό :

4.1.1 . Μία κωνική φιάλη τών 500 γπΙ μέ ευρύ στόμιο -

4.1.2 . "Εναν κάθετο ψυκτήρα προσαρμοσμένο στήν κωνική φιάλη μέ πώμα-

4.1.3 . "Ενα στέλεχος, τό όποιο ολισθαίνει μέσα στόν κεντρικό σωλήνα τοΰ ψυκτήρα, καί τό
όποιο φέρει στό κατώτερο άκρο του ένα άγκιστρο , μία λαβίδα γιά τή στερέωση τοΰ
στελέχους·

4.1.4 . "Εναν μεταλλικό υποδοχέα ό όποιος θά κρεμαστεί στό άγκιστρο του στελέχους (4.1.3 .)
καί θά στηρίξει τή διηθητική χοάνη·

4.1.5 . Διηθητική χοάνη , ταχείας διηθήσεως : μέγιστο μέγεθος πόρων 90 έως 150 ιτηοΓοηδ (π .χ .
ΟΙ , χωρητικότητος περίπου 30 γπΙ)·

4.1.6 . Διηθητικός χάρτης, κατάλληλος σέ σχήμα καί μέγεθος γιά τή διηθητική χοάνη (4.1.5).

4.2 . ' Επωαστικός κλίβανος, ρυθμισμένος στούς 38 "Ο .

4.3 . Όγκομετρικές φιάλες τών 200 γπΙ , μέ κάθετο ψυκτήρα.

4.4 . Όγκομετρικές φιάλες τών 100 ιηΐ , μέ κάθετο ψυκτήρα .

5 . Τρόπος εργασίας

5.1 . Προετοιμασία τοΰ δείγματος

Κονιοποιείται τό δείγμα, ετσι ώστε νά περνά άπό κόσκινο μεγέθους θροχίδων 0,5 ιπιπ (ΙδΟ
κόσκινο τών Κ 565).

5.2 . Ex/vAiati

Ζυγίζονται , μέ ακρίβεια 1 πι§, 2§ δείγματος καί εισάγονται στή διηθητική χοάνη (4.1.5), της
όποιας ό πυθμένας έχει προηγουμένως καλυφθεί μέ διηθητικό χάρτη (4.1.6) εμποτισμένο μέ
αίθανόλη (3.1). Εισάγονται στήν κωνική φιάλη (4.1.1 ) 55 ιτ>1 αιθανόλης (3.1 ) καί μερικοί
κόκκοι ελαφρόπετρας (3.14). Τοποθετείται ή διηθητική χοάνη μέσα στόν μεταλλικό ύποδο­
χέα (4.1.4) καί κρεμαται αύτός στό άγκιστρο τοΰ στελέχους (4.1.3). Τοποθετείται ό ψυκτήρας
στήν κωνική φιάλη καί χαμηλώνεται τό στέλεχος έτσι ώστε ό πυθμένας της χοάνης νά
εφάπτεται της έπιφανείας της αίθανόλης . Στερεώνεται τό στέλεχος στό ύψος αύτό μέ τή
βοήθεια της λαθίδος . Ζέεται ή αίθανόλη έπί 3 ώρες . Κατόπιν άφήνεται νά ψυχθεί καί
άποσύρεται τό στέλεχος (4.1.3) έτσι ώστε ή χοάνη νά ανέλθει όσο τό δυνατό ύψηλότερα στήν
κωνική φιάλη . Αφαιρείται προσεκτικά τό πώμα της κωνικής φιάλης καί άφήνεται νά
τρέξουν 45 ιηΐ ύδατος κατά μήκος τών παρειών τοΰ φιαλιδίου . Τοποθετείται πάλι ό ψυκτήρας
στήν κωνική φιάλη καί διατηρείται ή διηθητική χοάνη 10 ογπ έπάνω άπό τή στάθμη τοΰ
ύγροΰ . Ζέεται τό ύγρό έπί 3 ώρες . Κατόπιν άφήνεται νά ψυχθεί , άφαιρεΐται τό πώμα της
κωνικής φιάλης καί άποσύρεται ή χοάνη άπό τόν ύποδοχέα.

5.3 . Σακχαροποίηση καί υδρόλυση

Τοποθετείται ή χοάνη σέ μιά φιάλη κενοΰ καί ξηραίνεται κατόπιν άναρροφήσεως . Φέρεται
τό ύπόλοιπο τής έκχυλίσεως σέ ιγδίο καί λεπτοκονιοποιεΐται . Μεταγγίζεται ποσοτικά ή
σκόνη μέ τή βοήθεια 60 πιΐ περίπου ύδατος μέσα σέ μιά όγκομετρική σφαιρική φιάλη τών 200
γώΙ καί προστίθενται μερικές σταγόνες άμυλικής άλκοόλης (3.2). Προσαρμόζεται στή σφαι­
ρική φιάλη ένας κάθετος ψυκτήρας . Ζέεται έπί μία ώρα . Άφήνεται κατόπιν νά ψυχθεί καί
άποσυνδέεται ό ψυκτήρας . Προστίθενται 25 γπΙ ρυθμιστικού διαλύματος (3.4), 250 πι§ πα­
γκρεατίνης (3.12), 2,5 ιτιΐ διαλύματος χλωριούχου νατρίου (3.5) καί 10 σταγόνες τολουολίου
(3.3). Αναταράσσεται έπί 2 λεπτά , τοποθετείται ή σφαιρική φιάλη στόν έπωαστικό κλίβανο
(4.2) καί διατηρείται έκεϊ έπί 21 ώρες άναταράσσοντας άπό καιρό σέ καιρό . Άφήνεται
κατόπιν νά ψυχθεί στή θερμοκρασία τοΰ περιβάλλοντος .

Προστίθενται 5 γπΙ διαλύματος ΟΆΓΤ&Ζ I (3.6) καί άναταράσεται έπί 1 λεπτό . Προστίθενται
κατόπιν 5 γπΙ διαλύματος Οαιτεζ II (3.7) καί άναταράσσεται έκ νέου έπί 1 λεπτό . Συμπληρώνε­
ται μέχρι τή χαραγή μέ ύδωρ, άναδεύεται καί διηθείται . Λαμβάνονται μέ τό σιφώνιο 50 γπΙ
άπό τό διήθημα καί φέρονται σέ όγκομετρική σφαιρική φιάλη τών 100 γπΙ (δύναται επίσης νά
γίνει ή δοκιμασία έπί 100 ιπΐ διηθήματος σέ όγκομετρική σφαιρική φιάλη τών 200 ιπΐ ).
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Προστίθενται μερικές σταγόνες δείκτου (3.11 ) καί όξινίζεται μέ υδροχλωρικό όξύ 8 Ν (3.9)
εως δτου άρχίσει νά μεταβάλλεται τό χρώμα σέ έρυθρό . Προστίθεται κατόπιν περίσσεια
6,25 ιώΙ ύδροχλωρικοΰ όξέος 8 Ν (3.9) ( 12,50 ιπΐ άν έργάζεται κανείς μέ 100 γπΙ διηθήματος).
Προσαρμόζεται ή σφαιρική φιάλη στόν κάθετο ψυκτήρα, καί ζέεται τό διάλυμα έπί 1 ώρα .
Αφήνεται νά ψυχθεί, έξουδετερώνεται μέ διάλυμα ύδροξειδίου τοϋ νατρίου 10 Ν (3.10) μέχρι
μεταβολής τοϋ χρώματος τοΰ δείκτου σέ κίτρινο . Όξινίζεται κατόπιν έλαφρά προσθέτοντας
λίγο υδροχλωρικό όξύ Ν (3.8), συμπληρώνεται μέχρι τή χαραγή μέ ΰδωρ καί άναδεύεται .
Προσδιορίζεται ή περιεκτικότητα σέ γλυκόζη σύμφωνα μέ τή μέθοδο ίυίϊ-δοΗοοΓΐ δπως
ορίζεται στήν 5.4 .

5.4 . Τιτλοδότηση κατά Ι̂ Η̂ -ΞΟΗΟΟΓΙ

Λαμβάνονται μέ σιφώνιο 25 ιτιΐ Αντιδραστηρίου κατά Ιαιίί-δοΗοοΓΐ (3.13) καί φέρονται σέ
κωνική φιάλη των 300 ΓΠ Ι . Προστίθενται 25 πιΐ , μετρηθέντα άκριθώς, άπό τό διάλυμα πού
έλήφθη στήν 5.3 καί πού περιέχει κατ ' άνώτατο δριο 60 ΓΠ§ γλυκόζης . Προστίθενται 2 κόκκοι
ελαφρόπετρας (3.14), θερμαίνεται άναταράσσοντας μέ τό χέρι , σέ φλόγα μέσου ϋψους καί
ζέεται τό ύγρό έπί 2 λεπτά περίπου . Τοποθετείται αμέσως ή κωνική φιάλη έπάνω σέ μεταλ­
λικό πλέγμα εφοδιασμένο μέ όθόνη αμιάντου , ή όποία φέρει οπή διαμέτρου 6 ΟΤΏ περίπου, καί
κάτω άπό τήν όποία υπάρχει άναμμένη φλόγα. Αυτή είναι ρυθμισμένη ώστε μόνον ό πυθμένας
τής κωνικής φιάλης νά θερμαίνεται . Προσαρμόζεται κατόπιν στήν κωνική φιάλη ένας κάθε­
τος ψυκτήρας . Ζέεται έπί 10 λεπτά άκριβώς, ψύχεται άμέσως έντός ψυχροΰ ύδατος καί μετά
άπό 5 λεπτά περίπου τιτλοδοτεΐται ώς έξης :
Προστίθενται 10 πιΐ διαλύματος ίωδιούχου καλίου (3.15) καί άμέσως κατόπιν μέ προσοχή (έξ
αίτιας του κινδύνου σχηματισμού άφθονου άφροϋ) 25 ΓΠΙ θειικού όξέος 6 Ν (3.16). Τιτλοδο­
τεΐται κατόπιν μέ διάλυμα θειοθειικού νατρίου 0,1 Ν (3.17) μέχρι νά έμφανισθεϊ βαθύ κίτρινο
χρώμα, προστίθεται ό δείκτης άμύλου καί συμπληρώνεται ή τιτλοδότηση .
Πραγματοποιείται ή ίδια τιτλοδότηση σέ μίγμα άκριθώς μετρηθέν, 25 ιηΐ άντιδραστηρίου
ΊΙΙΊΊ-δςΗοοΓΐ (3.13) καί 25 ππΐ ύδατος , άφού προστεθούν 10 ΓΠ Ι διαλύματος ίωδιούχου καλίου
(3.15) καί 25 αιΐ θειικού όξέος 6 Ν (3.16), παραλείποντας τό βρασμό .

5.5 . « Τυφλό» πείραμα

Πραγματοποιείται «τυφλό» πείραμα, άκολουθώντας τόν τρόπο εργασίας ό όποιος περιγράφε­
ται στήν 5.3 καί 5.4, άπουσία δείγματος .

6 . 'YTroXoyionoq xdjv &jroTEX,emi&TCDV

Υπολογίζεται μέ τή βοήθεια τοϋ πίνακα, ή ποσότητα τής γλυκόζης σέ ΙΤΙ§ ή όποία άντιστοιχεΐ στή
διαφορά μεταξύ τών άποτελεσμάτων τών 2 τιτλοδοτήσεων (έκφραζομένων σέ ΓΠ Ι θειοθειϊκοΰ να­
τρίου 0,1 Ν) καί πού άναφέρεται άφ' ένός μέν στήν άνάλυση τοΰ δείγματος καί άφ' έτέρου στό
τυφλό πείραμα .

Ή έπί τοις έκατό περιεκτικότητα σέ άμυλο τοϋ δείγματος δίδεται άπό τόν τύπο :

0,72 (a — 6)

CTTOV onoio :

α = ΓΠ§ γλυκόζης άναφερομένης στό δείγμα-
θ = οίε γλυκόζης άναφερομένης στό «τυφλό πείραμα» (βλέπε παρατήρηση 7.2.).

7 . napaTtipfi<T8iq:

7.1 Η ταυτόχρονη παρουσία στο δείγμα αμύλου, μερικώς ή ολικώς δεξτρινοποιημενού και λα­
κτόζης, δύναται νά δώσει άποτέλεσμα υπερβάλλον κατά 0,5-3% σέ άμυλο . Στήν περίπτωση
αύτή ή πραγματική περιεκτικότητα σέ άμυλο ευρίσκεται ώς έξης:
α) προσδιορίζεται ή περιεκτικότητα τοΰ αίθανολικοΰ έκχυλίσματος σέ άναγωγικά σάκχαρα,

τά όποια έλήφθησαν στήν 5.2 καί έκφράζεται τό άποτέλεσμα σέ γλυκόζη έπί τοις έκατό -
β) προσδιορίζεται ή περιεκτικότητα τοΰ αίθανολικοΰ έκχυλίσματος σέ άναγωγικά σάκχαρα,

τά όποια έλήφθησαν στήν 5.2 καί έκφράζεται τό άποτέλεσμα σέ γλυκόζη έπί τοις έκατό '
γ) άφαιρεΐται τό λαμβανόμενο άποτέλεσμα στήν α) άπό αύτό τό όποιο έλήφθη στή β) καί

πολλαπλασιάζεται ή διαφορά έπί 0,9·

δ) άφαιρεΐται ή λαμβανόμενη τιμή στή γ) άπό τήν περιεκτικότητα σέ άμυλο , ή όποία έλήφθη
εφαρμόζοντας τή μέθοδο καί υπολογίζοντας δπως υποδεικνύεται στήν 6 .

7.2 Ή ποσότητα τής γλυκόζης , ή όποία άναφέρεται στό «τυφλό» πείραμα άνέρχεται κανονικά σέ
0,25 πι§. Δέν δύναται νά είναι άνωτέρα τοΰ 0,50 ΙΏ§.
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8 . Προδιαγραφές πού άφοροΰν τήν παγκρεατίνη

Περιγραφή: Κόννς λευκοκτρίνη άμορφη .

Περιεκτικότητα σέ γλυκόζη: Ή ποσότητα της γλυκόζης του τυφλοΰ πειράματος (θλ. 5.5) είναι
κανονικά 0,25 γπ§ . Ένα άποτέλεσμα άνώτερο του 0,50 ηι§ άποδεικνύει οτι ή παγκρεατίνη δέν είναι
πλέον χρησιμοποιήσιμη .
"Ελεγχος καταναλώσεως ιωδίου: Παρασκευάζεται έναιώρημα 62,5 πι§ παγκρεατίνης έντός 50 πιΐ
ύδατος περίπου τό όποιο θερμαίνεται στους 25-30 °(ϋ . Προστίθεται 1 πιΐ διαλύματος ιωδίου 0,1 Ν.
Αναδεύεται έπί 2 λεπτά . Τιτλοδοτεΐται μέ διάλυμα θειοθειϊκοΰ νατρίου 0,1 Ν, παρουσία δείκτου
άμύλου . Ή κατανάλωση τοΰ διαλύματος τοΰ ίωδίου άπό τήν παγκρεατίνη δέν πρέπει νά ύπερβεΐ τό
0,5 ΓηΙ .

"Ελεγχος της άμυλολυτικής δραστηριότητος : Αναμιγνύονται 100 γπΙ διαλύματος άμύλου (3.18), 5 γπΙ
ρυθμιστικού διαλύματος (3.4), 0,5 πιΐ διαλύματος χλωριούχου νατρίου (3.5) καί 62,5 γπ§ παγκρεατί­
νης . Θερμαίνεται τό μίγμα στούς 25-30 "Ο καί άναδεύεται έπί 2 λεπτά . Προστίθεται 1 ιτιΐ διαλύματος
ίωδίου 0,1 Ν . Ό κυανούς χρωματισμός πρέπει νά εξαφανισθεί μέσα στά 15 ' λεπτά πού άκολουθούν,
μετά τήν προσθήκη τοΰ διαλύματος ιωδίου .
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Πίνακας τιμών γιά 25 πιΐ άντιδραστηρίου ίιιί¥-8οΗοοι·1

πιΐ Ν325203 0,1 Ν · 2 λεπτά θέρμανση· 10 λεπτά βρασμός

NaîSîOa
0,1 N

Γλυκόζη , φρου­
κτόζη , ίμβερτο­
σάκχαρα 06Η1206

Λακτόζη Μαλτόζη Na2S203
0,1 NC12H22O11 C12H22O11

ml mg Διαφορά mg Διαφορά mg Διαφορά ml

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

2-4

4-8

7-2

9-7

12-2

14-7

17-2

19-8

22-4

25-0

27-6

30-3

33-0

35-7

38-5

41-3

44-2

47-1

*50-0

.53-0

56-0

59-1

62-2

2-4

2-4

2-5

2-5

2-5

2-5

2-6

2-6

2-6

2-6

2-7

2-7

2-7

2-8

2-8

2-9

2-9

2-9

3-0

3-0

3-1

3-1

3-6

7-3

11-0

14-7

18-4

22-1

25-8

29-5

33-2

37-0

40-8

44-6

48-4

52-2

56-0

59-9

63-8

67-7

71-7

75-7

79-8

83-9

88-0

3-7

3-7

3-7

3-7

3-7

3-7

3-7

3-7

3-8

3-8

3-8

3-8

3-8

3-8

3-9

3-9

3-9

4-U

4-0

4-1

4-1

4-1

3-9

7-8

11-7

15-6

19-6

23-5

27-5

31-5

35-5

39-5

43-5

47-5

51-6

55-7

59-8

63-9

68-0

72-2

76-5

80-9

85-4

90-0

94-6

3-9

3-9

3-9

4-0

3-9

4-0

4-0

4-0

4-0

4-0

4-0

4-1

4-1

4-1

4-1

4-1

4-2

4-3

4.4

4-5

4-6

4-6

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23
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ΠΑΡΑΡΤΗΜΑ II

1 . ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΑΜΡΚΟυυΜ

[Υδροχλωρική χλωριούχος 1-(4-άμινο-2-προπυλο-5-πυριμιδυλομέθυλο)-2-πικολίνη ]
[(ΓΗΙοιΐιγάπιΐε (1ε οΗΙοπίΓε 1-(4-3ΐηΐηο-2-ρΓορ>,1-5-ρ>'ΠΓηί£ΐ)ΊΓηέΙΙιγ1-2-ρίοο1ίηΐυΓη]

1 . Αντικείμενο καί τομέας έφαρμογής

Ή μέθοδος επιτρέπει τόν προσδιορισμό του 3ΓηρΓθ1ίιπτι στίς ζωοτροφές, στά συμπυκνώματα ζωο­
τροφών καί στά προμίγματα . Τό κατώτατο δριο τοΰ προσδιορισμού είναι 40 ρρπι .

2 . Apyfi

Τό δείγμα έκχυλίζεται μέ διάλυμα άραιωμένης μεθανόλης . Τό έκχύλισμα υποβάλλεται σέ καθαρι­
σμό μέ στήλη οξειδίου του άργιλίου καί κατεργάζεται μέ μεθανολικό διάλυμα 2,7 -διυδροξυναφθα­
λινίου, σιδηροκυανιούχου καλίου, κυανιούχου καλίου καί υδροξειδίου του νατρίου . Εμφανίζεται
πορφυρή χροιά . Τό απιρΓοΙίυπι προσδιορίζεται μέ φασματοφωτόμετρο στά 530 ηπι .

3 . 'Avti5pa<Txf| pia

3.1 . Me0avoXr| p. a .

3.2 . Διάλυμα μεθανόλης : Αναμιγνύονται 2 δγκοι μεθανόλης (3.1 ) μέ έναν όγκο ύδατος .

3.3 . Διάλυμα 0,2% (θάρος/όγκο) σιδηροκυανιούχου καλίου Κ3 Ρε(€Ν)6 ρ . ά . Τό διάλυμα αυτό
παραμένει σταθερό έπί 2 έβδομάδες .

3.4 . Διάλυμα 1% (βάρος/όγκο) κυανιούχου καλίου ρ . 3 . Τό διάλυμα αυτό παραμένει σταθερό έπί 2
έθδομάδες .

3.5 . Διάλυμα 1,125% (βάρος/όγκο) υδροξειδίου τοϋ νατρίου ρ . ά .

3.6 . Μεθανολικό διάλυμα υδροξειδίου τοϋ νατρίου : Λαμβάνονται 15 πιΐ διαλύματος (3.5) καί συ­
μπληρώνονται μέχρι τά 2 ΓΠΙ μέ μεθανόλη (3.1 ).

3.7 . Διαλύματα 0,0025% (βάρος/όγκο) 2,7-διυδροξυναφθαλινίου : Διαλύονται 25 ΓΠ§ 2,7-διυδροξυ­
ναφθαλινίου ρ . & . στή μεθανόλη (3.1 ) καί συμπληρώνονται μέχρι τά 1 000 πιΐ μέ μεθα­
νόλη (3.1 ).

3.8 . Αντιδραστήριο χρωματισμού : Εισάγονται 90 ΓΠ Ι διαλύματος 2,7-διυδροξυναφθαλινίου (3.7)
σέ κωνική φιάλη των 250 ιπΐ (4.1 ), προστίθενται 5 πιΐ διαλύματος σιδηροκυανιούχου καλίου
(3.3) καί άναδεύονται καλά . Προστίθενται κατόπιν 5 ΙΏ Ι διαλύματος κυανιούχου καλίου (3.4),
πωματίζεται ή φιάλη καί Αναδεύεται . Αφήνεται σέ ήρεμία έπί 30-35 λεπτά, προστίθενται 100
ΓΠ Ι μεθανολικοΰ διαλύματος ύδροξειδίου τοϋ νατρίου (3.6), άναδεύεται καί διηθείται σέ διη­
θητική χοάνη (4.3). Χρησιμοποιείται τό Αντιδραστήριο αυτό σέ 75 λεπτά άπό τό τέλος της
διηθήσεως .

3.9 . Όξείδιο τοϋ άργιλίου γιά χρωματογραφία σέ στήλη . Πρίν άπό τή χρήση Ανακινούνται έπί 30
λεπτά 100 § οξειδίου τοΰ άργιλίου μέ 500 ιτιΐ ϋδατος, διηθούνται , έκλένεται 3 φορές τό
παραμένον έπί τοΰ ήθμοϋ ύπόλειμμα μέ 50 ιπΐ μεθανόλης (3.1 ) κάθε φορά, ξηραίνεται ύπό
κενό , άφήνεται νά ηρεμήσει έπί μία νύκτα καί ξηραίνεται έπί 2 ώρες στούς 100 °€ σέ κλίβανο
ύπό κενό . Άφήνεται νά ψυχθεί μέσα σέ ξηραντήρα . Ελέγχεται ή δραστικότητα ύποθάλλο­
ντας σέ άνάλυση άπό τό σημείο 5.2 μία όρισμένη ποσότητα τοϋ διαλύματος γνωστής συγκεν­
τρώσεως (πρότυπον-δίαικίαπί) (3.11 ). Τό ποσοστό τοΰ λαμβανομένου ΗΐηρΓοΙίυπι όφείλει νά
είναι 100% ± 4%.

3.10. Ουσία γιά παρασκευή τοΰ προτύπου διαλύματος : βΐΏρΓοΙίυιτι καθαρό τό όποιο Ανταποκρίνεται
στά κατωτέρω χαρακτηριστικά :

Σημείο τήξεως (Αποσυνθέσεως): 248 "Ο .
Συντελεστής μοριακής Αποσβέσεως στά 265 καί 235 ΠΙΏ σέ Απεσταγμένο ϋδωρ : ΙΙ,ΟΧΙΟ3 .

3.11 . Πρότυπο διάλυμα : Ζυγίζονται , μέ Ακρίβεια 0,1 πι§, 50 ΓΠ§ τής προτύπου ουσίας (3.10). Δια­
λύονται στό διάλυμα μεθανόλης (3.2) μέσα σέ σφαιρική όγκομετρική φιάλη τών 500 πιΐ ,
συμπληρώνονται μέχρι τή χαραγή μέ τόνϊδιο διαλύτη καί ομογενοποιούνται . Λαμβάνονται
10,0 ιτιΐ , συμπληρώνονται μέχρι τά 50 ΓΠ Ι μέ τό διάλυμα μεθανόλης (3.2) μέσα σέ σφαιρική
όγκομετρική φιάλη καί όμογενοποιοΰνται . Ιιτιΐ αύτοΰ τοΰ διαλύματος περιέχει 20 ΓΠ§ ΗΐΤΦΐΌ­
Ιίυπι .
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4. Συσκευές

4.1 . Κωνικές φιάλες των 50, 250 καί 500 πιΐ μέ έσμυρισμένα πώματα.

4.2 . AvaSeoTfipac .

4.3 . Διηθητική χοάνη , πορώδους 03 , διαμέτρου : 60 ιώπι .

4.4 . Υάλινος σωλήνας χρωματογραφίας (έσωτερική διάμετρος : 9 ιτιιτι μήκος : 400-500 γπιτι ).

4.5 . Φυγόκεντρος μέ σωλήνες των 25 γπΙ καί μέ έσμυρισμένα πώματα .

4.6 . Φασματοφωτόμετρο μέ κυψελίδες πάχους 10 πιπί .

5 . Τρόπος εργασίας

5.1 . Εκχύλιση καί καθαρισμός

5.1.1 . ZcootpowEQ Kai npouiyuaza

Ζυγίζονται , μέ άκρίβεια 1 ιϊι§, 10 § δείγματος λεπτά διαμερισμένου καί όμογενοποιη­
μένου . Γιά τά προμίγματα ζυγίζονται 3 έως 6 §, μέ άκρίβεια 1 ιώ§. Εισάγεται ή ποσό­
τητα τοΰ δείγματος μέσα σέ κωνική φιάλη των 250 γπΙ (4.1 ) καί προστίθενται 100 γπΙ
άκριθώς διαλύματος μεθανόλης (3.2). Ανακινούνται έπί 60 ' λεπτά καί διηθούνται .
Αραιώνεται έάν είναι άναγκαϊο μέ άραιή μεθανόλη (3.2), ώστε νά ληφθεί διάλυμα πού
νά περιέχει 5-15 μ§ 3ΓηρΓο1ίαηι άνά ιυΐ .

Εισάγονται μέσα σέ σωλήνα χρωματογραφίας (4.4), ό όποιος φέρει στό κατώτερο άκρο
του πώμα άπό βαμβάκι , 5 § όξειδίου του άργιλίου (3.9) καί κατόπιν 25,0 πιΐ έκχυλίσμα­
τος . Αφήνεται νά ρεύσει τό υγρό , άπορρίπτονται τά 5 πρώτα γπΙ καί συλλέγονται τά
έπόμενα 12 πιΐ μέσα σέ βαθμολογημένο δοκιμαστικό σωλήνα .

5.1.2 . Συμπυκνώματα ζωοτροφών

Ζυγίζονται , μέ άκρίβεια 1 γπ§, 0,5 § δείγματος λεπτώς διαμερισθέντος καί όμογενο­
ποιηθέντος, φέρονται μέσα σέ κωνική φιάλη των 500 γπΙ (4.1 ), προστίθενται 250 πιΐ
διαλύματος μεθανόλης (3.2), άνακινεΐται ή φιάλη έπί 60 λεπτά καί τό μίγμα διηθείται .
Παραλαμβάνονται 5,0 πιΐ διηθήματος καί συμπληρώνονται μέχρι τά 200 ιτιΐ μέ διάλυμα
μεθανόλης (3.2) μέσα σέ ογκομετρική σφαιρική φιάλη .

5.2 . Ανάπτυξη της χρώσεως καί μέτρηση της οπτικής πυκνότητος

Λαμβάνονται 5,0 ηιΐ άπό τό διάλυμα τό όποιο ελήφθη στήν 5.1.1 ή στήν 5.1.2 καί εισάγονται
μέσα σέ φυγοκεντρικό σωλήνα Α (4.5). Μέσα σέ φυγοκεντρικό σωλήνα Β (4.5) φέρονται 5,0
πιΐ διαλύματος άραιωμένης μεθανόλης (3.2) Προστίθενται μέσα σέ κάθε σωλήνα 10,0 πιΐ
άντιδραστηρίου χρώσεως (3.8), πωματίζονται οί σωλήνες, ομογενοποιούνται καί άφήνονται
σέ ήρεμία έπί 18 λεπτά . Φυγοκεντροϋνται κατόπιν έπί 3 λεπτά ώστε νά ληφθούν διαυγή
διαλύματα καί μεταγγίζονται τά διαλύματα Α καί Β μέσα σέ κωνικές φιάλες τών 50 γπΙ (4.1 ).

Μετράται άμέσως στό φασματοφωτόμετρο , στά 530 πιή ή οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος
Α, χρησιμοποιώντας σάν «τυφλό» τό διάλυμα Β. Προσδιορίζεται ή ποσότητα τοΰ αιτφΐΌΐίιιπι ,
μέ τή βοήθεια τής καμπύλης άναφορας (5.3).

5.3 . Καμπύλη άναφοράς

Εισάγονται μέσα στούς φυγοκεντρικούς σωλήνες (4.5) άντιστοίχως 1,0 - 2,0 - 3,0 - 4,0 καί 5,0
γπΙ τοΰ προτύπου διαλύματος (3.11 ). Συμπληρώνεται ό όγκος τών τεσσάρων πρώτων σωλήνων
μέχρι τά 5,0 οιΐ μέ τό μεθανολικό διάλυμα (3.2). Προστίθενται μέσα στούς πέντε σωλήνες
10,0 γπΙ άντιδραστηρίου χρωματισμού (3.8), πωματίζονται οί σωλήνες , όμογενοποιοΰνται καί
άφήνονται σέ ήρεμία έπί 18 λεπτά . Φυγοκεντροϋνται κατόπιν έπί 3 λεπτά καί μεταγγίζονται
τά διαλύματα μέσα σέ κωνικές φιάλες τών 50 ιτιΐ (4.1 ).

Μετράται άμέσως στό φασματοφωτόμετρο, στά 530 ηπι , ή οπτική πυκνότητα τών διαλυμάτων
χρησιμοποιώντας σάν «τυφλά» ένα μίγμα 5 ιώΙ άραιωμένης μεθανόλης (3.2) καί 10 ιτιΐ άντι­
δραστηρίου χρωματισμοΰ (3.8). Χαράσσεται ή καμπύλη άναφορδς φέροντας στόν άξονα τών
τεταγμένων τίς τιμές τής όπτικής πυκνότητος καί άξονα τών τετμημένων τίς άντίστοιχες
ποσότητες τοΰ &πιρΐΌΐΐιιΐϊΐ σέ ιπ§.

6 . Υπολογισμός τών αποτελεσμάτων

6.1 . Ζωοτροφές καί προμίγματα

Ή περιεκτικότητα σέ πι§ 3πιρΓο1ίυπι άνά Ια; δείγματος δίδεται άπό τόν τύπο

— • F • 20 000
P

07t0u :
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Α = ποσότης σέ ιώ§ τοΰ 3πιρΓο1ΐαιτι , προσδιορισθείσα φωτομετρικώς
Ρ = βάρος σέ % τοΰ δείγματος
Ρ = συντελεστής άραιώσεως (ένδεχομένως πραγματοποιηθείσα στήν 5.1.1 ).

6.2 . Συμπυκνώματα ζωοτροφών

Ή περιεκτικότητα σέ αΐΏρΓοΙΐαπι επί τοις έκατό τοΰ δείγματος δίδεται άπό τόν τύπο

— • 200
P

ojtou :

Α = ποσότης σέ πι§ τοΰ αΐΏρΓοΙίαπι προσδιορισθέντος φωτομετρικώς
Ρ = βάρος σέ Β τοΰ πρός δοκιμή δείγματος .

7 . EnavaXtiJCTiKOTTiTa

Η διαφορά μεταξύ των άποτελεσμάτων 2 παραλλήλων προσδιορισμών, πραγματοποιηθέντων επί
τοΰ ιδίου δείγματος , δέν πρέπει νά υπερβαίνει :
10 ρρπι , σέ άπόλυτο τιμή , γιά περιεκτικότητες σέ αΓηρΓοΙίυιη κατώτερες τών 100 ρριη ,
τό 10%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 100 καί 5 000 ρρπι ,
500 ρρπι , σέ άπόλυτο τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 5 000 καί 10 000 ρριτι ,
τό 5% , σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες άνώτερες τών 10 000 ρριτι .
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2 . ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΟΥ ΕΤΗΟΡΑΒΑΤΕ

(Μεθυλικός εστέρας τοϋ 4-άκεταμιδο-2-αιθοξυ-βενζοϊκοΰ όξέος)
(τηέ[Ιιγ1-4-3θέΐ3ΐηί(ίο-2-έΐΗοχγΐ36ηζο3ΐο)

1 . Αντικείμενο καί τομέας εφαρμογής

Ή μέθοδος έπιτρέπει τόν προσδιορισμό τοΰ έΐΗοραβΒίθ στίς ζωοτροφές, στά συμπυκνώματα ζωο­
τροφών καί στά προμίγματα. Τό κατώτερο όριο τοΰ προσδιορισμού είναι 2 ρριτι .

2 . Apyfi

Τό δείγμα εκχυλίζεται μέ αραιωμένη μεθανόλη . Τό διάλυμα όξινίζεται καί έκχυλίζεται μέ χλωρο­
φόρμιο . Τό εκχύλισμα μέ χλωροφόρμιο έκπλύνεται πρώτα μέ αλκαλικό διάλυμα καί έπειτα μέ ύδωρ.
Τό καθαρισμένο εκχύλισμα συμπυκνώνεται , τό έΐΗοραβαίε ύδρολύεται μέ αραιό υδροχλωρικό όξύ .
Τό άμινικό παράγωγο τό όποιο σχηματίζεται κατ' αύτόν τόν τρόπο ένώνεται μέ τό άζωτο καί
συζεύγνυται μέ τή Ν-(Ι-ναφθυλο) αίθυλενοδιανίμη (Ν-(η3ρϊιΙγ1 ) - εΐΗγ1εηεάίίΐιτιίη£ ). Τό κεχρωσμένο
σύμπλοκο έκχυλίζεται μέ βουτανόλη καί ή οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος μετράται στά 555 ηιτι .

3 . 'AvnSpaoTTipia

3.1 . MeQavo^r) p. a .

3.2 . Μεθανόλη 50% (δγκος/δγκο): Αναμιγνύονται 'ίσοι δγκοι μεθανόλης (3.1 ) καί ύδατος .

3.3 . YSpoxAxopiKO oqu p.a ., d : 1,19 .

3.4 . Υδροχλωρικό όξύ αραιωμένο στό 1 / 10 : Λαμβάνονται 10,0 ΓΠ Ι υδροχλωρικού όξέος (3.3) και
συμπληρώνονται μέχρι τά 100 ιπΐ μέ ΰδωρ .

3.5 . Υδροχλωρικό όξύ 0,3 Ν περίπου : Λαμβάνονται 25,0 ΓΠ Ι υδροχλωρικού όξέος (3.3) καί συ­
μπληρώνονται μέχρι τά 1 000 ΙΏΙ μέ ύδωρ .

3.6 . XA,oopo<p6p|iio p. a .

3.7 . Διάλυμα 4% (βάρος/δγκο) ρ . 3 . άνθρακικοΰ νατρίου : Διαλύονται 40,0 § άνύδρου ανθρακικοΰ
νατρίου ρ . 3 . σέ ΰδωρ καί συμπληρώνονται μέχρι τά 1 000 ιτ>1 μέ ΰδωρ .

3.8 . Διάλυμα 0,2% (βάρος/δγκο) νιτρώδους νατρίου : Διαλύονται σέ ΰδωρ 100 ηι§ νιτρώδους να­
τρίου ρ . 3 . καί συμπληρώνονται μέχρι τά 50 ΓΠ Ι μέ ΰδωρ μέσα σέ ογκομετρική σφαιρική φιάλη .
Παρασκευάζεται άμέσως πρίν άπό τή χρήση .

3.9 . Διάλυμα 1,0% (βάρος/όγκο) σουλφαμινικοΰ άμμωνίου : Διαλύονται σέ ΰδωρ 500 ΓΠ£ σουλφαμι­
νικοΰ άμμωνίου ρ . 3 . καί συμπληρώνονται στά 50 ΓΠ Ι μέ ΰδωρ μέσα σέ ογκομετρική σφαιρική
φιάλη . Παρασκευάζεται άμέσως πρίν άπό τή χρήση .

3.10 . Διάλυμα 0,2% (βάρος/δγκο), Ν-(Ι-ναφθυλο) αίθυλενοδιαμίνης, Ν-(1-η3ρΗψ1) έΐΗ>Ίέηε(1ίαπιίηε :
Διαλύονται σέ ΰδωρ 100 γπ§ Ν-(1-η3ρΗΐ)Ί ) έΐΗ>Ίέηε<ϋ3Γηίηε ρ . 3 . καί συμπληρώνονται στά 50 ιτιΐ
μέ ΰδωρ μέσα σέ ογκομετρική σφαιρική φιάλη . Παρασκευάζεται άμέσως πρίν άπό τή χρήση .

3.11 . "Avuopo x^-wpiooxo vaxpio p. 3 .

3.12 . n-6outavoX,r| p. 3 .

3.13 . Ουσία γιά παρασκευή προτύπου διαλύματος : έΐΗορ3β3ΐε καθαρό .

3.14 . Πρότυπα διαλύματα:

3.14.1 Διάλυμα 0,040 ΓΠ§ έΐΗορ3β3ΐε άνά ΓΠ Ι : Ζυγίζονται , μέ άκρίβεια 0,1 πι§, 40 § προτύπου
ουσίας (3.13). Διαλύονται μέ άραιωμένη μεθανόλη (3.2) σέ ογκομετρική σφαιρική
φιάλη τών 100 ΓΏ Ι , συμπληρώνονται μέχρι τή χαραγή μέ τόν ϊδιο διαλύτη καί ομογενο­
ποιούνται . Λαμβάνονται 10,0 ΓΏΙ , συμπληρώνονται στά 100 ΓΠ Ι μέ μεθανόλη (3.2) μέσα
σέ ογκομετρική σφαιρική φιάλη καί όμογενοποιοΰνται . Τό διάλυμα αυτό παραμένει
σταθερό έπί ενα μήνα .

3.14.2 Διάλυμα 0,016 ιτι§ έΐΗορ3ΐ>3ΐε άνά 20 ΠΠΐ : Λαμβάνονται 5,0 ΓΠ Ι διαλύματος (3.14.1 ),
συμπληρώνονται στά 250 ΓΠ Ι μέ άραιωμένη μεθανόλη (3.2) μέσα σέ ογκομετρική σφαι­
ρική φιάλη καί όμογενοποιοΰνται . Παρασκευάζεται άμέσως πρίν άπό τή χρήση .

4 . Συσκευές

4.1 . Κωνικές φιάλες τών 250 ΓΠ Ι μέ έσμυρισμένο πώμα .
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4.2 . Διαχωριστικές χοάνες των 100 γπ Ι μέ έσμυρισμένο πώμα .

4.3 . 'AvaSeuiripaq .

4.4 . Συσκευή έξατμίσεως υπό κενό μέ περιστρεφόμενη σφαιρική φιάλη τών 250 γπΙ .

4.5 . ' Y8p6X,ouxpo .

4.6 . Φυγόκεντρος μέ σωλήνες τών 15 καί 50 ιτιΐ , μέ έσμυρισμένα πώματα.

4.7 . *Fi)KTfipac aepac .

4.8 . Φασματοφωτόμετρο μέ κυψελίδες πάχους 10 πιπί .

5 . Τρόπος εργασίας

5.1 . EK/uhcrr)

Ζυγίζεται μέ άκρίβεια 1 ιη§ ποσότητα δείγματος λεπτά διαμερισμένου καί ομογενοποιημένου
περιέχοντος 80 ιώ§ περίπου έΐΗορΒβαΙε . Εισάγεται τό δείγμα σέ κωνική φιάλη τών 250 γπΙ (4.1 )
καί προστίθενται 100,0 γπΙ αραιωμένης μεθανόλης (3.2). Αναμιγνύονται , πωματίζεται ή φιάλη
καί αναδεύεται επί 1 ώρα μέ τή βοήθεια ένός άναδευτήρα (4.3). Αφήνεται νά ήρεμήσει ,
διηθείται καί απορρίπτονται τά πρώτα ιτιΐ τοΰ διηθήματος .

5.2 . Καθαρισμός

Σημείωση: "Ολες οί έργασίες οί όποιες αναφέρονται στό σημείο αυτό πρέπει νά πραγματο­
ποιηθούν ταχέως .

Εισάγονται 20,0 ιτιΐ διαυγούς έκχυλίσματος μέσα σέ διαχωριστική χοάνη τών 100 πιΐ (4.2).
Προστίθενται 5,0 γπΙ υδροχλωρικού οξέος αραιωμένου στό 1 / 10 (3.4) καί 20,0 ιήΙ χλωροφορ­
μίου (3.6). Αναδεύονται στήν αρχή μέ προσοχή καί κατόπιν δραστικά επί 3 λεπτά . Αφήνεται
νά ήρεμήσει μέχρι διαχωρισμού τών στιβάδων καί συλλέγεται ή στιβάδα τοΰ χλωροφορμίου
μέσα σέ μία δεύτερη διαχωριστική χοάνη τών 100 ιήΙ (4.2).

Έκχυλίζεται ή όξινη στιβάδα δύο φορές διαδοχικά μέ 20,0 ιήΙ χλωροφορμίου (3.6) κάθε φορά .
Συλλέγονται τά εκχυλίσματα τοΰ χλωροφορμίου στή δεύτερη διαχωριστική χοάνη καί απο­
μακρύνεται ή όξινη στιβάδα . Προστίθενται στό διάλυμα χλωροφορμίου 10 γπΙ διαλύματος
άνθρακικοΰ νατρίου (3.7), άναδεύεται επί 3 λεπτά καί αφήνεται σέ ήρεμία μέχρι διαχωρισμοΰ
τών φάσεων. Συλλέγεται ή χλωροφορμική στιβάδα σέ μία τρίτη διαχωριστική χοάνη τών 100
γπΙ (4.2) καί άπορρίπτεται ή υδατική στιβάδα. Προστίθενται στό διάλυμα χλωροφορμίου 10 γπΙ
διαλύματος ανθρακικού νατρίου (3.7), άναδεύεται έπί 3 λεπτά καί άφήνεται νά ήρεμήσει
μέχρι διαχωρισμού τών φάσεων.

Συλλέγεται ή χλωροφορμική στιβάδα σέ μιά τέταρτη διαχωριστική χοάνη τών 100 γπΙ (4.2),
έκπλύνεται 2 φορές διαδοχικά , μέ 25 γπΙ ύδατος κάθε φορά , διαχωρίζονται οί υδατικές φάσεις
καί συλλέγεται ποσοτικά τό χλωροφορμικό εκχύλισμα μέσα σέ σφαιρική φιάλη τών 250 γπΙ
(4.4). Συγκεντρώνονται οί ύδατικές στιβάδες· έκπλένονται οί κενές διαχωριστικές χοάνες μέ
μερικά γπΙ χλωροφορμίου (3.6)· έκπλένεται κατόπιν ή ύδατική στιβάδα μέ τό χλωροφόρμιο
αυτό . Διαχωρίζεται ή φάση τοΰ χλωροφορμίου καί προστίθεται στό εκχύλισμα τό όποιο έχει
συλλεγεΐ σέ μιά σφαιρική φιάλη .

5.3 . YdpoXvan

Εξατμίζεται τό έκχύλισμα χλωροφορμίου μέχρι 2 ιτιΐ περίπου , σέ ύδρόλουτρο 50 "Ο , μέ τή
βοήθεια της συσκευής έξατμίσεως υπό κενό (4.4). Διαλύεται τό υπόλειμμα μέ 2 εως 3 ιτιΐ
μεθανόλης (3.1 ), μεταγγίζεται ποσοτικά τό διάλυμα μέσα σέ φυγοκεντρικό σωλήνα τών 50 γπΙ
(4.6) μέ τή βοήθεια δύο δόσεων τών 10 ιώΙ καί μιας τών 5 πιΐ ύδροχλωρικοΰ οξέος 0,3 Ν
περίπου (3.5). Προστίθενται μερικά τεμάχια έλαφρόπετρας, όμογενοποιοΰνται καί ό σωλήνας
εφοδιάζεται μέ ψυκτήρα άέρος (4.7). Βυθίζεται ό σωλήνας μέσα σέ ζέον ύδρόλουτρο καί
παραμένει έκεΐ έπί 45 λεπτά . Άφήνεται κατόπιν νά ψυχθεί σέ ρεΰμα ψυχροΰ ύδατος .

5.4 . Ανάπτυξη τοΰ χρώματος καί μέτρηση της οπτικής πυκνότητος

Προστίθεται 1,0 γπΙ διαλύματος νιτρώδους νατρίου (3.8), άνακινεΐται καί άφήνεται νά ήρεμή­
σει έπί 2 λεπτά . Προστίθεται 1,0 ιτιΐ διαλύματος σουλφαμινικού άμμωνίου (3.9), άνακινεΐται
καί άφήνεται σέ ήρεμία έπί 2 λεπτά . Προστίθεται 1,0 ττιΐ διαλύματος Ν-(Ι-ναφθυλο) αίθυλενο­
διαμίνης Ν-( 1 -η^ρΠίχΙ ) έίΗ>Ίέηε(1ί3ΐτιίηε (3.10), άνακινεΐται καί άφήνεται σέ ήρεμία έπί 10
λεπτά . Προστίθενται 5,0 § χλωριούχου νατρίου (3.11 ) καί 10,0 πιΐ βουτανόλης (3.12), άνακι­
νεΐται ισχυρά μέχρις πλήρους διαλύσεως τοΰ χλωριούχου νατρίου .

Λαμβάνεται τό έπιπλέον διάλυμα βουτανόλης μέ τή βοήθεια σιφωνίου, εισάγεται σέ φυγο­
κεντρικό σωλήνα τών 15 γπΙ (4.6) καί φυγοκεντρεϊται . Μετράται κατόπιν ή οπτική πυκνότητα
Εα στό φασματοφωτόμετρο , στά 555 η.ιτι . διά συγκρίσεως μέ τήν η-θουτανόλη (3.12).



Επίσημη Εφημερίδα των Ευρωπαϊκών Κοινοτήτων 181

5.5 . « Τυφλό» πείραμα

Πραγματοποιείται «τυφλό» πείραμα , Ακολουθώντας τόν ϊδιο τρόπο έργασίας, άπό τό σημείο
5.2, μέ 20,0 ιπΐ άραιωμένης μεθανόλης (3.2). Μετράται ή οπτική πυκνότητα ΕΒ στά 555 ηιτι διά
συγκρίσεως μέ τήν η-βουτανόλη (3.12).

5.6 . Δοκιμή μέ πρότυπο διάλυμα

Πραγματοποιείται Ακολουθώντας τόν ϊδιο τρόπο έργασίας, άπό τό σημείο 5.2 , μέ 20,0 ιήΙ
προτύπου διαλύματος (3.14.2). Μετράται ή οπτική πυκνότητα Ε€ στά 555 ηιτι , διά συγκρίσεως
μέ τήν η-βουτανόλη (3.12).

6. 'YnoXoyiffiio? tcov anoT£X,E<T|idT(ov

Ή περιεκτικότητα σέ γπ§ έΐΗορ3β3ΐε άνά δείγματος δίδεται άπό τόν τυπο

(Εα - Εβ) . 80
(ΕΓ - Εβ) V/

07tou :

Εα = οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος, τό όποιο προέρχεται άπό τό δείγμα.
Εβ = οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος πού προκύπτει άπό τό «τυφλό» πείραμα .
Ε0 = οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος πού προκύπτει άπό τή δοκιμή μέ πρότυπο διάλυμα .
Ρ = βάρος σέ § τοΰ δείγματος .

7 . EnavaX-TirtTiKOTTiTa

Ή διαφορά μεταξύ των άποτελεσμάτων δύο παραλλήλων προσδιορισμών πραγματοποιούμενων επί
τοΰ ιδίου δείγματος δέν πρέπει νά υπερβαίνει :

τό 20%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες τοΰ έΐΗορίώίΐΙε κατώτερες των 7,5 ρρπν

1,5 ρριπ , σέ απόλυτη τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 7,5 καί 10 ρρπν
τό 15%, σέ σχετική τιμή γιά περιεκτικότητες μεγαλύτερες των 10 ρρπι .
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3 . IIPOEAIOPILMOE TOY DINITOLMIDE (DOT)

(3,5-δινιτρο-ο-τολουαμίδιο)
(3,5-(1ίηίΐΓο-ο-Ιο1υ3ηιί(1ε)

1 . Αντικείμενο καί τομέας έφαρμογής

Ή μέθοδος έπιτρέπει τόν προσδιορισμό τοΰ <1ίηΐΐο1πιί<1ε (ΟΟΤ) στίς ζωοτροφές, στά συμπυκνώματα
ζωοτροφών καί στά προμίγματα. Τά παράγωγα του νιτροφουρανίου υπεισέρχονται στόν προσδιο­
ρισμό . Τό κατώτατο όριο τοΰ προσδιορισμού είναι 40 ρριη .

2 . 'Apxn

Τό δείγμα έκχυλίζεται μέ άκετονιτρίλιο . Τό εκχύλισμα καθαρίζεται σέ στήλη οξειδίου τοΰ αργι­
λίου καί διηθείται . Μία ποσότητα τοΰ διηθήματος εξατμίζεται μέχρι ξηρού . Τό ύπόλειμμα παρα­
λαμβάνεται μέ διμεθυλοφορμαμίδη καί κατεργάζεται μέ αίθυλενοδιαμίνη . Εμφανίζεται πορφυρός
χρωματισμός . Τό άίηίΐοίπιίάε προσδιορίζεται μέ φασματοφωτόμέτρο στό 560 ηπι .

3 . AvTiSpaoxfipia

3.1 . Άκενιτρίλιο 85% (όγκος/ογκο): Αναμιγνύονται 85 ιηΐ καθαρού άκετονιτριλίου καί 150 ιηΐ
ύδατος . Τό μίγμα άποστάζεται πρίν άπό τή χρήση . Συλλέγεται τό κλάσμα της άποστάξεως
μεταξύ 75 καί 77 "Ο .

3.2 . Όξείδιο τοΰ άργιλίου , γιά χρωματογραφία σέ στήλη . Πυρώνεται έπί 2 ώρες τουλάχιστον
στούς 750 "(Γ , ψύχεται σέ ξηραντήρα καί διατηρείται σέ φιάλη έκ σκοτεινής ύάλου μέ έσμυ­
ρισμένο πώμα . Πρίν άπό τή χρήση ύγροποιεΐται ώς άκολούθως : Εισάγονται σέ φιάλη σκο­
τεινής ύάλου 10 § οξειδίου τοΰ άργιλίου καί 0,7 πγ»1 ύδατος, ή φιάλη πωματίζεται έρμητικά,
θερμαίνεται έπί 5 λεπτά σέ ζέον ύδρόλουτρο άνακινώντας συγχρόνως ισχυρά. Αφήνεται νά
ψυχθεί άνακινώντας συνεχώς . Ελέγχεται ή δραστικότητα, υποβάλλοντας σέ άνάλυση άπό τό
σημείο 5.1 , μία ορισμένη ποσότητα προτύπου διαλύματος (γνωστής συγκεντρώσεως) (3.6).
Τό ποσοστό τής άνακτήσεως τοΰ άϊηίΐοίπιϊάε πρέπει νά είναι 100% ± 2%.

3.3 . Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδη 95% (όγκος/ογκο): Αναμιγνύονται 95,0 γπΙ . Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμί­
δης ρ . 3 . καί 5,0 πιΐ ύδατος .

3.4. Αιθυλενοδιαμίνη ρ . Ά ., μεγίστης περιεκτικότητας σέ ύδωρ : 2,0%.

3.5. Πρότυπος ούσία: 3,5-δινιτρο-ο-τολουαμίδιο (3,5 «3ίηίΐΓο-ο-Ιο1α£ΐπιΐάε ) καθαρό , άνταποκρινό­
μενο στά άκόλουθα χαρακτηριστικά :
σημείο τήξεως : 177 "Ο
συντελεστής μοριακής άποσβέσεως στά 248 ηιτι σέ άκετονιτρίλιο : 13,1 Χ ΙΟ3 ·
συντελεστής μοριακής άποσβέσεως στά 266 ηπη σέ Ν,Ν-διμεθυλφορμαμίδη 10,1 Χ 103 .

3.6 . Πρότυπο διάλυμα: Ζυγίζονται , μέ άκρίβεια 0,1 ιη§, 40 ιώ§ προτύπου ουσίας (3.5). Διαλύονται
μέ άκετονιτρίλιο (3.1 ) μέσα σέ όγκομετρική σφαιρική φιάλη τών 200 γγιΙ , συμπληρώνεται
μέχρι τή χαραγή μέ τόν ίδιο διαλύτη καί ομογενοποιείται . Λαμβάνονται 20,0 ιηΐ , συμπληρώ­
νονται μέχρι τά 100 ηπΐ μέ άκετονιτρίλιο (3.1 ) μέσα σέ όγκομετρική σφαιρική φιάλη καί
ομογενοποιούνται . 1 πιΐ τοΰ διαλύματος αύτοΰ περιέχει 40 πι§ (Ιίηίΐοίπιϊάε .

4. Συσκευές

4.1 . Κωνική φιάλη 250 τπΐ μέ έσμυρισμένο πώμα .

4.2 . Κάθετος ψυκτήρας .

4.2 . Διηθητική χοάνη , πορώδους 03 , διαμέτρου 60 ιώπ>.

4.4 . Συσκευή διηθήσεως ύπό κενό (π .χ, συσκευή τοΰ \νί1ΐ)

4.5 . Ύδρόλουτρο ρυθμισμένο στούς 50 "Ο .

4.6 . Φασματοφωτόμέτρο μέ κυψελίδες πάχους 10 πιπί .

5 . Τρόπος εργασίας

5 . 1 . Εκχύλιση καί καθαρισμός

Ζυγίζονται μέ άκρίβεια 1 πι§ 10 § τοΰ δείγματος λεπτά διαμερισμένου καί ομογενοποιημένου .
Γιά τά συμπυκνώματα καί τά προμίγματα, ζυγίζεται 1 §, μέ άκρίβεια 1 ηι§. Εισάγεται τό
δείγμα σέ μιά κωνική φιάλη τών 250 πιΐ (4.1 ) καί προστίθενται 65 τώΙ άκετονιτριλίου (3.1 ).
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Αναμιγνύονται , προσαρμόζεται στήν κωνική φιάλη κάθετος ψυκτήρας (4.2) καί θερμαίνεται
σέ ύδρόλουτρο (4.5) έπί 30 λεπτά, άνακινώντας συνεχώς . Κατόπιν ψύχεται διά ρέοντος ύδα­
τος . Προστίθενται 20 § οξειδίου τοΰ άργιλίου (3.2), ανακινείται έπί 3 λεπτά καί άφήνεται νά
ηρεμήσει . Τοποθετείται μία ογκομετρική σφαιρική φιάλη των 100 πίΙ στή συσκευή διηθή­
σεως (4.4), προσαρμόζεται ή διηθητική χοάνη (4.3) καί τό ύγρό διηθείται ύπό κενό . Μεταγγί­
ζεται κατόπιν τό ϊζημα στή χοάνη μέ τή βοήθεια μερικών ιτιΐ άκετονιτριλίου (3.1 ) καί έφαρμό­
ζεται πάλι κενό . Διακόπτεται ή διήθηση ύπό κενό , έπανακατεργάζεται τό ίζημα μέ μερικά ηιΐ
άκετονιτριλίου (3.1) καί έφαρμόζεται τό κενό εκ νέου . Οί τελευταίες αύτές εργασίες επανα­
λαμβάνονται μέχρις ότου ό όγκος τοΰ διηθήματος φθάσει τά 95 ιώΙ περίπου . Συμπληρώνεται ό
όγκος στά 100 γπΙ μέ άκετονιτρίλιο (3.1 ) καί ομογενοποιείται . "Αν είναι άναγκαΐο, λαμβάνεται
ένα μέρος καί άραιώνεται μέ άκετονιτρίλιο (3.1 ) ώστε νά ληφθεί διάλυμα πού νά περιέχει 5 ώς
15 πΐ£ (ϋηίΐοΐιηίίΐε άνά ηηΐ .

5.2.. Ανάπτυξη τοΰ χρωματισμού καί μέτρηση της οπτικής ποκνότητος

Εισάγονται άντίστοιχα σέ τρία ποτήρια ζέσεως των 50 γπΙ , Α , Β καί € , 4,0 γπΙ τοΰ διαλύματος
τό όποιο έλήφθη στήν 5.1 . Προστίθεται εξ άλλου , στό ποτήρι Ο μόνο, 1,0 γπΙ προτύπου
διαλύματος (3.6). Φέρονται τά τρία ποτήρια στό ύδρόλουτρο (4.5), τοποθετούνται κάτω άπό
καλά άεριζόμενο άπορροφητήρα καί έξατμίζεται τό περιεχόμενο σέ ρεύμα άέρος , μέχρι ξη­
ρού . Αφήνονται νά ψυχθούν μέχρι θερμοκρασίας περιβάλλοντος .

Προστίθενται 10,0 ιώΙ Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδης (3.3) στό ποτήρι Α καί 2,0 γπΙ άντίστοιχα στά
ποτήρια Β καί Ο . Αφήνονται σέ έπαφή έπί μερικά λεπτά, άνακινώντας ελαφρά , μέχρι πλή­
ρους διαλύσεως τοΰ ιζήματος . Προστίθενται κατόπιν 8,0 γπΙ αίθυλενοδιαμίνης (3.4) στά ποτή­
ρια Β καί C καί ομογενοποιούνται . Μετράται , πέντε λεπτά άκριβώς μετά τήν προσθήκη της
αίθυλενοδιαμίνης, ή οπτική πυκνότητα τών τριών διαλυμάτων στό φασματοφωτόμετρο (4.6)
στά 560 ηπι , χρησιμοποιώντας ώς «τυφλό» τή Ν,Ν-διμελοφορμαμίδη (3.3).

6 . Yjtota>Yi<m6c t6)v dnoxe^ediidtoiv

Η περιεκτικότης σέ γπ§ τοΰ (ϋηίΐοΐΐΐΐίάε ανά δείγματος δίδεται άπο τον τυπο :

(Εβ ~~ Εα) · — - 1 000
(Εο — Εβ ) Ρ

όπου:

Εα = οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος Α (μάρτυρας).
Εβ = οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος Β (δείγμα).
Εα = οπτική πυκνότητα τοΰ διαλύματος € (εσωτερικό πρότυπο).
Ρ = βάρος εις § τοΰ δείγματος .
Ρ = συντελεστής άραιώσεως (πραγματοποιουμένης ένδεχομένως στό 5.1 ).

7 . 'ETtavalriitTiKOTtiTa

Η διαφορά μεταξύ τών δύο παραλλήλων προσδιορισμών πού πραγματοποιούνται στό 'ΐδιο δείγμα,
δεν πρέπει νά ύπερβεΐ :

τά 10 ρριτι , σέ άπόλυτη τιμή γιά περιεκτικότητες σέ <3ίηίΙο1ιηί(ΐ£ κατώτερες τών 100 ρρπν
τό 10%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 100 καί 5 000 ρρπν
τά 500 ρριπ , σέ άπόλυτη τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 5 000 καί 10 000 ρρπν
τό 5% , σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες άνώτερες τών 10 000 ρρττι .
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4. ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΝΙΚΑΡΒΑΖΙΝΗΣ

(ίσομοριακό μίγμα τοΰ 4,4-δινιτροκαρβανιλιδίου καί της 2-ύδροξυ-4,6-διμεθυλοπυριμιδίνης)

1 . Αντικείμενο καί τομέας εφαρμογής

Ή μέθοδος επιτρέπει τόν προσδιορισμό της νικαρθαζίνης μέσα στίς ζωοτροφές , τά συμπυκνώματα
ζωοτροφών καί τά προμίγματα τά όποια δέν περιέχουν περισσότερο άπό 5% αλεύρου χόρτων. Τά
παράγωγα τοΰ νιτροφουρανίου , τό 3θέΙ>ΊεηΗερΙίηε καί τό ο&Γβαάοχ υπεισέρχονται στη μέτρηση . Τό
κατώτερο όριο τοΰ προσδιόρισμοΰ είναι 20 ρριτι .

2 . Apyfi

Το δείγμα εκχυλίζεται μέ Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδη . Τό εκχύλισμα καθαρίζεται μέ χρωματογραφία
σέ στήλη οξειδίου τοΰ άργιλίου . Ή νικαρθαζίνη έκλούεται μέ αίθανόλη . Τό εκλουσμα κατεργάζε­
ται μέ άλκοολικό διάλυμα ύδροξειδίου τοΰ νατρίου . Αναπτύσσεται κίτρινη χρώση . Ή νικαρθα­
ζίνη προσδιορίζεται μέ φασματοφωτόμετρο στά 430 ηπι .

3 . 'AvTi&pa(TTf|pia

3.1 . N,N-8ine0oA.o<pop|ia(j.i8r| p. a .

3.2 . Οξείδιο αργιλίου γιά χρωματογραφία σέ στήλη . Πυρώνεται έπί δύο ώρες τουλάχιστο στούς
750 "Ο . Ψύχεται μέσα σέ ξηραντήρα καί διατηρείται σέ φιάλη σκοτεινού χρώματος μέ έσμυ­
ρισμένο πώμα. Πρίν άπό τή χρήση ελέγχεται ή δραστικότητα, ύποβάλλοντας σέ άνάλυση ,
άπό τό σημείο 5.2, μία όρισμένη ποσότητα προτύπου διαλύματος (3.8.3). Τό ποσοστό της
άνακτήσεως της νικαρβαζίνης πρέπει νά είναι 100% ± 2%.

3.3 . Ai0av6A.r| 95% (oyKoc/oyKo).

3.4 . Αιθανόλη 80% (όγκος/όγκο).

3.5 . Διάλυμα 50% (θάρος/όγκο) ύδροξειδίου τοΰ νατρίου ρ . 3 .

3.6 . Αίθανολικό διάλυμα 1% (θάρος/όγκο) ύδροξειδίου τοΰ νατρίου : φέρεται 1 πίΙ διαλύματος
ύδροξειδίου τοΰ νατρίου (3.5) μέσα σέ ογκομετρική σφαιρική φιάλη τών 50 ΠΊ Ι καί συμπλη­
ρώνεται μέχρι τή χαραγή μέ αίθανόλη 80% (3.4). Παρασκευάζεται άμέσως πρίν άπό τή
χρήση .

3.7 . Ούσία γιά παρασκευή τών προτύπων διαλυμάτων: νικαρθαζίνη καθαρή , συντελεστής μορια­
κής άποσθέσεως στά 362 πιώ στή Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδη 37,8χ103 .

3.8 . Πρότυπα διαλύματα :

3.8.1 . Διάλυμα 1,25 πΐ£ νικαρθαζίνης άνά ΠΊ Ι : ζυγίζονται , μέ άκρίθεια 0,1 πι§, 125 πι§ της
ούσίας (3.7). Διαλύονται μέ 75 ιτιΐ Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδης (3.1 ) σέ μιά όγκομετρική
σφαιρική φιάλη τών 100 ιπΐ θερμαίνοντας έλαφρά . Αφήνεται νά ψυχθεί , συμπληρώ­
νεται μέχρι τή χαραγή μέ τόν ϊδιο διαλύτη καί όμογενοποιεϊται . Διατηρείται μακριά
άπό τό φώς .

3.8.2 . Διάλυμα 0,125 ιτι§ νικαρθαζίνης άνά πιΐ : λαμβάνονται 10,0 γπΙ διαλύματος (3.8.1 ),
συμπληρώνονται στά 100 ΓΠΙ μέ Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδη (3.1) μέσα σέ όγκομετρική
σφαιρική φιάλη καί όμογενοποιοΰνται .

3.8.3 . Διάλυμα 0,025 ιτι§ νικαρθαζίνης άνά ΓΠ Ι : λαμβάνονται 20,0 ιηΐ διαλύματος (3.8.2),
συμπληρώνεται στά 100 ιτιΐ μέ Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδη (3.1 ) μέσα σέ όγκομετρική
σφαιρική φιάλη καί όμογενοποιοΰνται .

4. Συσκευές

4.1 . Κωνική φιάλη τών 250 πιΐ , μέ έσμυρισμένο στόμιο .

4.2 . Κάθετος ψυκτήρας, μέ έσμυρισμένο στόμιο .

4.3 . 'YSpoXooxpo .

4.4 . OuyoKevxpoc |ie crmA-fi vec x&v 120 ml .

4.5. Υάλινος σωλήνας γιά χρωματογραφία (έσωτερικής διαμέτρου : 25 ππη , μήκους : 300 ΙΤΙΙΤΙ).

4.6. Φασματοφωτόμετρο μέ κυψελίδες τών 10 πιπί .

4.7 . Προχοΐδα βαθμολογημένη άνά 1 / 10 ΓΠ Ι .
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5 . Τρόπος εργασίας

5.1 . EKYVXIOII

Ζυγίζονται , μέ άκρίβεια 1 ΙΤΙ§, 10 § τοΰ δείγματος λεπτά διαμερισμένου καί ομογενοποιημέ­
νου . Γιά τά συμπυκνώματα ζωοτροφών καί γιά τά προμίγματα, ζυγίζεται 1 §, μέ άκρίβεια 1
ΓΠ§. Εισάγεται τό δείγμα σέ κωνική φιάλη των 250 ΙΤΙΐ (4.1) καί προστίθενται ακριβώς 100 ΓΓ»1
Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδης (3.1 ). Αναμιγνύονται , έφοδιάζεται ή φιάλη μέ έναν κάθετο ψυ­
κτήρα (4.2) καί θερμαίνεται σέ ζέον ύδρόλουτρο (4.3) επί 15 λεπτά, άνακινώντας άπό καιροΰ
σέ καιρό . Αφήνεται νά ψυχθεί σέ ρεΰμα ψυχροϋ ύδατος . Μεταγγίζεται κατόπιν τό υγρό τό
όποιο έπιπλέει μέσα σέ φυγοκεντρικό σωλήνα (4.4) καί φυγοκεντρεϊται έπί 3 λεπτά περίπου .
"Αν είναι άναγκαΐο λαμβάνονται 25,0 πιΐ άπό τό ύγρό τό όποιο έπιπλέει καί άραιώνονται μέ
Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδη (3.1 ) ώστε νά ληφθεί διάλυμα περιέχον 2,0 ώς 10,0 ιώ§ νικαρβαζίνης
ανά ΓΠ Ι .

5.2 . Χρωματογραφία

Εισάγονται σέ σωλήνα χρωματογραφίας (4.5) 30 § άργιλίου (3.2) έν αΐωρήσει μέσα σέ Ν,Ν­
διμεθυλοφορμαμίδη (3.1 ). Αφήνεται νά κατέλθει τό ύγρό μέχρι ύψους 1 ΟΓΠ ύπεράνω τής
στήλης του οξειδίου τοΰ άργιλίου καί εισάγονται κατόπιν στή στήλη 25,0 πιΐ άπό τό έκχύλι­
σμα, τό όποιο ελήφθη στήν 5.1 . Αφήνεται νά ρεύσει τό ύγρό φροντίζοντας ώστε νά μή μείνει
ή στήλη χωρίς ύγρό καί έκπλύνεται αύτή τρεις φορές μέ 10 γπΙ Ν,Ν-διμεθυλοφορμαμίδης (3.1 )
κάθε φορά . Έκλούεται κατόπιν μέ τό 70 ιώΙ αίθανόλης 95% (3.3). Απορρίπτονται τά 10 πρώτα
ιηΐ τοΰ έκλούσματος καί παραλαμβάνεται τό ύπόλοιπο κλασματικά ώς άκολούθως :
eva KA,aaiia (a) x&v 5 ml .
ένα κλάσμα (β) τών 50 γπΙ μέσα σέ ογκομετρική σφαιρική φιάλη .
eva KMiaua (y) xcov 5 ml .

Ελέγχεται ώστε τά κλάσματα (α) καί (γ) νά μή δίδουν κίτρινη χρώση μέ προσθήκη αίθανολι­
κοΰ διαλύματος ύδροξειδίου του νατρίου (3.6). Συνεχίζεται ή έργασία στό κλάσμα (β) δπως
καθορίζεται στήν (5.3).

5.3 . Ανάπτυξη τοΰ χρώματος καί μέτρηση τής οπτικής πνκνότητος

Εισάγονται αντιστοίχως 20,0 ΓΠ Ι τοΰ κλάσματος (β) τοΰ έκλούσματος μέσα σέ δύο ογκομετρι­
κές σφαιρικές φιάλες Α καί Β τών 25 ΓΠΙ . Προστίθενται στή σφαιρική φιάλη Α 5,0 ΙΠΐ
αιθανολικοΰ διαλύματος ύδροξειδίου τοΰ νατρίου (3.6) καί στή σφαιρική φιάλη Β 5,0 ΙΏ Ι
αίθανόλης 95% (3.3). Όμογενοποιοΰνται .

Μετράται , στά 5 λεπτά πού άκολουθοΰν, ή οπτική πυκνότητα τών δύο διαλυμάτων στά 430
ΗΙΤΙ , χρησιμοποιώντας σάν «τυφλή» μέτρηση ένα μίγμα 20,0 ΙΤΙΐ αίθανόλης 95% (3.3) καί 5,0 ΓΠ Ι
αιθανολικοΰ διαλύματος ύδροξειδίου τοΰ νατρίου (3.6).

Αφαιρείται ή τιμή τής οπτικής πυκνότητος τοΰ διαλύματος Β άπό εκείνη τοΰ διαλύματος Α .
Προσδιορίζεται βάσει αύτής τής τιμής, ή ποσότητα τής νικαρβαζίνης άνατρέχοντας στήν
καμπύλη άναφοράς (5.4).

5.4 . Καμπύλη άναφοράς

25,0 ΙΏ Ι προτύπου διαλύματος (3.8.3) ύποβάλλονται σέ χρωματογραφία όπως ύποδεικνύεται
στήν 5.2 . Μεταγγίζεται στήν προχοΐδα τό κλάσμα (β) τοΰ έκλούσματος καί άφήνονται νά
ρεύσουν στίς ογκομετρικές σφαιρικές φιάλες τών 25 πιΐ άντιστοίχως 2,0 - 4,0 - 6,0 -8,0 καί 10,0
πιΐ πού άντιστοιχοΰν σέ 0,025 - 0,050 - 0,075 - 0,100 καί 0,125 ιώ§ (νικαρβαζίνης). Προστίθεν­
ται μέσα σέ κάθε σφαιρική φιάλη 5,0 ΓΠ Ι αιθανολικοΰ διαλύματος ύδροξειδίου τοΰ νατρίου
(3.6), συμπληρώνωνται μέχρι τή χαραγή μέ αίθανόλη 95% (3.3) καί όμογενοποιοΰνται .

Μετράται στά 5 λεπτά πού άκολουθοΰν ή οπτική πυκνότητα τών διαλυμάτων στά 430 ηιτι ,
χρησιμοποιώντας σάν «τυφλή» μέτρηση ένα μίγμα 20,0 ΓΠ Ι αιθανόλης 95% (3.3) καί 5,0 ΓΠ Ι
αιθανολικοΰ διαλύματος ύδροξειδίου τοΰ νατρίου (3.6)

Χαράσσεται ή καμπύλη άναφοράς σημειώνοντας στόν άξονα τών τεταγμένων τίς τιμές τής
οπτικής πυκνότητος καί στόν αξονα τών τετμημένων τίς άντίστοιχες ποσότητες τής νικαρβα­
ζίνης σέ ΓΏ§.

6 . Yrto^oywyuoc TWV DITOTEXEAIIDTTOV

Η περιεκτικότητα σέ γπ§ τής νικαρβαζίνης άνά 1ί§ δείγματος δίδεται άπό τόν τύπο :

— • F • 10 000
P

οπου :

Α = ποσότης τής νικαρβαζίνης σέ ιτιε προσδιοριζομένης φωτομετρικώς·
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P = odpoc ae g TOO deiynaxoc
Ρ = συντελεστής άραιώσεως (πραγματοποιηθείσα ένδεχομενως στήν 5.1 ).

7. 'ETtava^tijmicoTTiTa

Ή διαφορά μεταξύ τών αποτελεσμάτων δύο παραλλήλων μετρήσεων, οί οποίες πραγματοποιήθη­
καν έπί τοΰ ιδίου μίγματος δέν πρέπει νά υπερβαίνουν :

τά 10 ρρπι , σέ απόλυτο τιμή , γιά περιεκτικότητες σέ νικαρθαζίνη κατώτερες τών 100 ρρπν
τό 10%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 100 καί 5 000 ρρπί '
τά 500 ρρπι , σέ άπόλυτη τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 5 000 καί 10 000 ρρπν
τό 5%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες άνώτερες τών-10 000 ρρττι .
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5 . ΠΡΟΣΔΙΟΡΙΣΜΟΣ ΤΗΣ ΜΕΝΑϋΙΟΝΕ (ΒΙΤΑΜΙΝΗ Κ3)

1 . Αντικείμενο καί τομέας εφαρμογής

Ή μέθοδος επιτρέπει τόν προσδιορισμό της πιέηβίϋοηε (βιταμίνη Κ3) μέσα στίς ζωοτροφές, στά
συμπυκνώματα ζωοτροφών καί στά προμίγματα . Τό κατώτερο δριο τοΰ προσδιορισμού είναι 1 ρρπι .

2 . Apyfi

Τό δείγμα εκχυλίζεται μέ άραιή αίθανόλη . Τό μίγμα καθαρίζεται μέ διάλυμα ταννίνης καί φυγοκε­
ντρεΓται . Τό έκχύλισμα κατεργάζεται μέ διάλυμα άνθρακικοΰ νατρίου . Ή άπελευθερουμένη ηιέη&­
άίοηε παραλαμβάνεται μέ 1,2-διχλωροαιθάνιο . Τό διχλωροαιθανικό έκχύλισμα κατεργάζεται άνά­
λογα μέ τήν περιεκτικότητα του σέ πιέη3£ΐίοηε εϊτε άπ ' ευθείας, εϊτε κατόπιν έξατμίσεως μέ αίθανο­
λικό διάλυμα 2,4-δινιτροφαινυλυδραζίνης όξισμένο μέ υδροχλωρικό όξύ . Ή λαμβανομένη υδρα­
ζόνη κατόπιν προσθήκης περίσσειας άμμωνίας δίδει σύμπλοκο κυανοπράσινο , τοΰ όποιου ή οπτική
πυκνότητα μετράται στά 635 ηπι .

3 . Αντιδραστήρια

3.1 . Ai0avoA.r| 96% (oyKoc/oyKo).

3.2 . Αίθανόλη (3.1 ) αραιωμένη στά 40% μέ ΰδωρ .

3.3 . Διάλυμα 10% (βάρος/δγκο) ταννίνης, άπό καθαρή ταννίνη σέ σκόνη .

3.4. l,2-8ixX.copoai0avio p. a .

3.5 . Διάλυμα 10% (βάρος/δγκο) άνύδρου άνθρακικοΰ νατρίου ρ . Ά .

3.6. Υδροχλωρικό όξύ 37% (βάρος/δγκο), <1= 1,19 .

3.7 . 'AjioAutoq ai0av6X/n p. a .

3.8 . Αντιδραστήριο 2,4-δινιτροφαινυλυδραζίνης : Διαλύονται 40 ιώ§ 2,4-δινιτροφαινυλυδραζίνης
ρ . 3 . σέ 40 πιΐ περίπου άπολύτου αίθανόλης σέ βρασμό (3.7), άφήνεται νά ψυχθεί καί μεταγγί­
ζεται σέ όγκομετρική σφαιρική φιάλη τών 50 πηΐ . Προστίθεται 1 πιΐ υδροχλωρικού οξέος (3.6)
καί συμπληρώνεται μέχρι τή χαραγή μέ άπόλυτο αίθανόλη (3.7). Παρασκευάζεται άμέσως
πρίν άπό τή χρήση .

3.9 . Angioma 25% (6dpoc/6yKo), d=0,91 .

3.10 . Αμμωνιακό διάλυμα αίθανόλης . Αναμιγνύεται 'ένας όγκος αίθανόλης (3.7) μέ έναν ογκο
άμμωνίας (3.9).

3.11 . Πρότυπα διαλύματα ιπέηαάίοηε : Διαλύονται 20 γπ§ Γηέηαάίοηε (βιταμίνη Κ3) μέσα σέ 1,2-δι­
χλωροαιθάνιο (3.4) καί συμπληρώνονται μέχρι τά 200 γπΙ . Αραιώνονται κατάλληλες ποσότη­
τες τοΰ διαλύματος αύτοΰ μέ 1,2-διχλωροαιθάνιο (3.4) ώστε νά ληφθεί σειρά διαλυμάτων τών
όποιων οί συγκεντρώσεις σέ ιηέη3<ϋοηε είναι μεταξύ 2 καί 10 γπ§ άνά πίΙ . Τά διαλύματα αυτά
πρέπει νά είναι πρόσφατα .

4 . Συσκευές

4.1 . Μηχανικός άναδευτήρας .

4.2 . Φυγόκεντρος (3 000 ώς 5 000 στρ/λεπτό).

4.3 . Διαχωριστικές χοάνες τών 100 καί 250 γπΙ μέ έσμυρισμένο πώμα .

4.4 . Συσκευή έξατμίσεως υπό κενό, μέ περιστρεφομένη φιάλη , μέ σφαιρικές φιάλες τών 250 ιώΙ .

4.5 . YSpoXoirtpo .

4.6. Φασματοφωτόμέτρο μέ κυψελίδες πάχους 10 ιτπτι .

5 . Τρόπος εργασίας

Σημείωση: "Ολες οί εργασίες πρέπει νά γίνονται σέ χώρο ό όποιος προστατεύεται άπό τόν άπ'
ευθείας φωτισμό, ενδεχομένως σέ συσκευή άπό φαιά ΰαλο .

5.1 . Δειγματοληψία

Λαμβάνεται δείγμα, λεπτά διαμερισμένο , άνάλογο της ύποτιθεμένης περιεκτικότητος σέ
ΐΐΐέη3άίοηε ήτοι : 0,1 ώς 5,0 § γιά τά συμπυκνώματα καί προμίγματα, 20-30 § γιά τίς ζωοτροφές .
Εισάγεται άμέσως τό δείγμα στή φιάλη τών 250 ιτιΐ μέ τό έσμυρισμένο πώμα .
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5.2. 'EK/6hari

Προστίθενται 96 γτίΙ άκριβώς διαλύματος αίθανόλης (3.2) καί άναδεύονται μηχανικά έπί 15
λεπτά σέ θερμοκρασία περιβάλλοντος . Προστίθενται κατόπιν 4,0 πιΐ διαλύματος ταννίνης
(3.3), άναμιγνύονται , μεταγγίζεται τό έκχύλισμα μέσα σέ φυγοκεντρικό σωλήνα, φυγοκε­
ντρεΐται (3 000-5 000 στρ./λεπτό) καί άφήνεται νά καθιζάνει .

Εισάγονται 20-40 πίΙ έκχυλίσματος, άκριβώς μετρηθέντα, μέσα σέ διαχωριστική χοάνη τών
250 γπΙ προστίθενται μέ τό σιφώνιο 50 γπΙ 1,2-διχλωροαιθανίου (3.4), άναμιγνύονται καί προσ­
τίθενται μέ σιφώνιο 20 ηι1 , διαλύματος άνθρακικοΰ νατρίου (3.5). Αναδεύεται ισχυρά έπί 30
δευτερόλεπτα καί παραλαμβάνεται κατόπιν ή στιβάδα τοΰ διχλωροαιθανίου μέσα σέ διαχω­
ριστική χοάνη τών 100 γπΙ . Προστίθενται 20 γπΙ ύδατος, άναδεύονται έπί 15 δευτερόλεπτα
άκόμη , παραλαμβάνεται στιβάδα τοΰ διχλωροαιθανίου καί άπομακρύνονται τά ϊχνη τοΰ ύδα­
τος μέ τή βοήθεια λωρίδων διηθητικοΰ χάρτου .
Γιά τά συμπυκνώματα καί προμίγματα λαμβάνεται ένα μέρος τοΰ έκχυλίσματος καί άραιώνε­
ται μέ 1,2-διχλωροαιθάνιο (3.4) ώστε νά ληφθεί μία συγκέντρωση σέ Γηέηα<1ίοηε 2-10 πι§
άνά ιτιΐ . Γιά τίς ζωοτροφές , εξατμίζεται μέχρι ξηροΰ ένα μέρος τοΰ έκχυλίσματος υπό έλατ­
τωμένη πίεση καί σέ άτμόσφαιρα άζώτου, σέ ύδρόλουτρο θερμοκρασίας 40 "Ο . Λαμβάνεται
πάλι ταχέως τό ύπόλειμμα μέ 1,2 διχλωροαιθάνιο (3.4) ώστε νά ληφθεί διάλυμα περιέχον 2 ώς
10 νη§ ιτιέη3(1ίοηβ άνά πίΙ .

5.3 . Σχηματισμός ΰδραζόνης

Φέρονται 2 ιτιΐ έκχυλίσματος τοΰ διχλωροαιθανίου τό όποιο έλήφθη στό 5.2 σέ μιά ογκομε­
τρική φιάλη τών 10 ιώΙ καί προστίθενται 3,0 πιΐ άντιδραστηρίου τής 2,4-δινιτροφαινυλυδραζί­
νης (3.8), πωματίζεται ή σφαιρική φιάλη μέ πώμα άπό φελλό ή ΙείΊοη έτσι ώστε νά άποφευχθεΐ
οίαδήποτε έξάτμιση καί θερμαίνεται έπί 2 ώρες σέ ύδρόλουτρο . Άφήνεται νά ψυχθεί, προ­
στίθενται 3,0 γπΙ άμμωνιακοΰ διαλύματος αίθανόλης (3.10), άναμιγνύονται , συμπληρώνεται ό
δγκος μέ άπόλυτο αίθανόλη (3.7) καί άναμιγνύεται έκ νέου .

5.4 . Μέτρηση τής οπτικής πυκνότητος

Μετράται ή οπτική πυκνότητα τοΰ κυανοπρασίνου συμπλόκου στό φασματοφωτόμετρο στά
635 ηπι , διά συγκρίσεως μέ ένα «τυφλό» πείραμα τοΰ άντιδραστηρίου, πού έλήφθη διά κατερ­
γασίας 2,0 γπ Ι 1,2-διχλωροαιθανίου (3.4) όπως υποδεικνύεται στήν 5.3 . Προσδιορίζεται ή
ποσότητα τής ηιέηΗίϋοηε άνατρέχοντας στήν καμπύλη άναφορας , ή όποία χαράχθηκε γιά
κάθε σειρά άναλύσεων .

5.5 . Καμπύλη άναφοράς

2,0 γπ Ι προτύπων διαλυμάτων ιηέη3<ϋοηε (3.11 ) κατεργάζονται δπως ύποδεικνύεται στήν 5.3 .
Μετράται ή οπτική πυκνότητα δπως ύποδεικνύεται στήν 5.4 . Χαράσσεται ή καμπύλη άναφο­
ρας σημειώνοντας στόν άξονα τών τεταγμένων τίς τιμές τής όπτικής πυκνότητος καί στόν
άξονα τών τετμημένων τίς άντίστοιχες ποσότητες τής ηιέη&άίοηε , σέ ιό§.

6. YTtoXoyiaiioc tcov dnoTeXxaudTcov

Υπολογίζεται ή περιεκτικότητα σέ πΊέηαάίοηε τοΰ δείγματος λαμβάνοντας υπόψη τό βάρος τοΰ
δείγματος καί τίς άραιώσεις πού πραγματοποιήθηκαν κατά τή διάρκεια τής άναλύσεως . Τό άποτέ­
λεσμα εκφράζεται σέ ιτιε πιέηίκϋοηβ άνά Ιο*

7 . EnavaX.finTiKoxiita

Η διαφορά μεταξύ τών άποτελεσμάτων δύο παραλλήλων προσδιορισμών, πραγματοποιηθέντων έπί
τοΰ ιδίου δείγματος, δέν πρέπει νά ύπερβαίνει :

τό 20%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες σέ πιέηαάίοηβ κατώτερες τών 10 ρρπι .
τά 2 ρρπι , σέ άπόλυτη τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 10 καί 14 ρρπι ,
τό 15%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 14 καί 100 ρρπι ,
τά 15 ρριτι , σέ άπόλυτη τιμή , γιά περιεκτικότητες μεταξύ 100-150 ρρπι ,
τό 10%, σέ σχετική τιμή , γιά περιεκτικότητες άνώτερες τών 150 ρρπι .


