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KOMISSION DIREKTIIVI 93/28/ETY,

annettu 4 piivini kesikuuta 1993,

yhteisén miiritysmenetelmisti rehujen virallista tarkastusta varten annetun kolmannen
direktiivin 72/199/ETY liitteen I muuttamisesta

EUROOPAN YI'-ITEISC")]EN KOMISSIO, joka

ottaa huomioon Furoopan talousyhteison perustamis-
sopimuksen,

ottaa huomioon yhteison niytteenotto- ja
miiritysmenetelmisti rehujen virallista tarkastusta varten 20
piivini heinikuuta 1970 annetun neuvoston direktiivin
70/373/ETY(Y), sellaisena kuin se on viimeksi muutettuna
Espanjan ja Portugalin liittymisasiakirjalla(?), ja erityisesti
sen 2 artiklan,

seki katsoo, ettd

yhteisén mairitysmenetelmistd rehujen virallista tarkastusta
varten 27 piivana huhtikuuta 1972 annetussa komission
kolmannessa direktiivissi 72/199/ETY(3), sellaisena kuin se
on viimeksi muutettuna direktiivilla 84/4/ETY(#), saddetiin
raakavalkuaisen miirityksessi kiytettivistd menetelmisti,

timi menetelmi olisi mukautettava tieteen ja tekniikan
tietimyksen kehitykseen; erityisesti olisi otettava huomioon
tyontekijoiden suojeleminen vaaroilta, jotka liittyvat
altistumiseen kemiallisille, fysikaalisille ja biologisille
tekijoille tyGssd 27 pdivini marraskuuta 1980 annetun
neuvoston direktiivin 80/1107/ETY(5), sellaisena kuin se on
muutettuna direktiivilli 88/642/ETY(%), siannokset ja
erityisesti ne toimenpiteet, jotka on toteutettu elohopealle ja
elohopean yhdisteille altistumisen estimiseksi,

timin vuoksi on tarpeen poistaa elohopea ja elohopeaoksidi
raakavalkuaisen miiritysmenetelmai sovellettaessa
kiytettivien katalysaattoreiden luettelosta, ja

tissi direktiivissi siadetyt toimenpiteet ovat pysyvin
rehukomitean lausunnon mukaiset,

(') EYVL Neo L 170, 3.8.1970, 5. 2

(*) EYVL N:o L 302, 15.11.1985, 5. 23
(®) EYVL Nio L 123, 29.5.1972, 5. 6
(*) EYVL Nio L 15, 18.1.1984, s. 28
(*) EYVL N:o L 327, 3.12.1980, 5. 8
(¥) EYVL Nio L 356, 24.12.1988, 5. 74

ON ANTANUT TAMAN DIREKTIIVIN:

1 artikla

Muutetaan direktiivin 72/199/ETY liite I timin direktiivin
liitteen mukaisesti.

2 artikla

Jasenvaltioiden on saatettava timian direktiivin 1 artiklan
noudattamisen edellyttimit lait, asetukset ja hallinnolliset
miirdykset voimaan viimeistiin 1 paivini heinikuuta 1994.
Niiden on ilmoitettava tistd komissiolle viipymatti.

Niissi jisenvaltioiden antamissa siiddksissid on viitattava
tahén direktiiviin tai niitd virallisesti julkaistaessa niihin on
liitettava viittaus tihian direktiiviin. Jasenvaltioiden on
saadettivi siitd, miten viittaukset tehdiin.

3 artikla

Tima direktiivi on osoitettu kaikille jisenvaltioille.

Tehty Brysselissd 4 paivina kesikuuta 1993.

Komission puolesta
René STEICHEN

Komussion jdsen
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LIITE

Korvataan liitteessi I oleva 2 osa “RAAKAVALKUAISEN MAARITYS” seuraavasti:

5.1

5.2

“2 RAAKAVALKUAISEN MAARITYS

Tarkoitus ja soveltamisala

Menetelmilli on mahdollista laskea Kjeldahlin menetelmin mukaan saadusta typpipitoisuudesta rehujen
raakavalkuaispitoisuus.

Periaate

Niyte hajotetaan rikkihapolla katalysaattorin lisnid ollessa. Hapan liuos tehdiin emiksiseksi
natriumhydroksidiliuoksella. Vapautunut ammoniakki tislataan ja sidotaan miirittyyn rikkihappomairiin,
jonka ylimaira titrataan natriumhydroksidiliuoksella.

Reagenssit

Kaliumsulfaatti

Katalysaattori: kupari(II)oksidi CuO, analyysilaatua tai kuparisulfaatti CuSO,-5H,0O, analyysilaatua.
Sinkki, rakeinen

Rikkihappo, 020'= 1,84 g/ml

Rikkihappo c(¥2H,50,) = 0,5 mol/l

Rikkihappo c¢(%2H,SO,) = 0,1 mol/I

Metyylipunaindikaattori: 300 g metyylipunaista liuotetaan 100 ml:aan 95 - 96 % etanolia (v/v)
Natriumhydroksidiliuos (teknisen laadun kaytto mahdollista) = 40 g/100 ml (m/v: 40 %)
Natriumhydroksidiliuos ¢ = 6,25 mol/l .

Natriumhydroksidiliuos ¢ = 0,1 mol/I

Hohkakivijyvisid, suolahapossa pestyji ja hehkutettuja

Asetanilidi (sulamispiste = 114 °C, N = 10,36 %)

Typeton sakkaroosi

Vilineisto

Vilineet niytteen hajottamista, tislausta ja titrausta varten Kjeldahlin menetelmin mukaan.

Suoritus
Hajotus

Punnitaan 1 g ndytetti 1 mg:n tarkkuudella Kjeldahl-kolviin hajotuspolttoa varten. Lisitiin 15 g
kaliumsulfaattia (3.1), sopiva mairi katalysaattoria (3.2) [0,3 - 0,4 g analyysilaatuista kuparioksidia tai 0,9 -
1,2 g analyysilaatuista kuparisulfaattia], 25 ml rikkihappoa (3.4) ja muutamia hohkakivijyvisii (3.11) ja
sekoitetaan. Kolvia kuumennetaan varovasti tarvittaessa ajoittain ravistellen, kunnes massa on hiiltynyt ja
kuohu havinnyt. Tamin jilkeen kuumennetaan voimakkaammin, kunnes neste kiehuu tasaisesti. Kuumennus
on sopiva, jos kiehuva happo tiivistyy kolvin seinimiin. Kolvin seinimien ylikuumennusta ja orgaanisen
aineksen tarttumista kolvin seinidmiin on viltettivi. Kun liuos on muuttunut kirkkaaksi ja kirkkaanvihreaksi,
keittimista jatketaan vield kahden tunnin ajan. Tdmin jilkeen kolvin annetaan jaihtya.

Tislaus

Kolviin lisdtddn varovasti riittdvd madra vetta, jotta sulfaatit liukenisivat tdysin. Annetaan jaahtyi ja lisitain
muutama sinkkirae (3.3).

Tislauslaitteen keriilyastiaan lisitddn oletetun typpipitoisuuden mukaan tarkalleen 25 ml rikkihappoa (3.5) tai
(3.6) ja muutama pisara metyylipunaindikaattoria (3.7).

Kolvi yhdistetain tislauslaitteen jadhdyttdjain ja jadhdyttdjan pad upotetaan keriilyastiassa olevaan liuokseen
vihintiin 1 cm:n syvyyteen (ks. 8.3 Huomautus). Kolviin lasketaan hitaasti 100 ml natriumhydroksidiliuosta
(3.8) siten, ettei ammoniakkia katoa (ks. 8.1 huomautus).

Kolvia kuumennetaan siten, etti ammoniakki tislautuu kokonaan.
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5.3

5.4

7
7.1

7.2

8.1

8.2

8.3

Titraus

Keriilyastiassa oleva rikkihappoylimiiri titrataan kiytetyn rikkihapon normaalisuuden mukaan
natriumhydroksidiliuoksella (3.9) tai (3.10), kunnes loppupiste saavutetaan.

Sokeakoe

Reagenssien typettdmyyden varmistamiseksi suoritetaan sokeakoe (hajotus, tislaus ja titraus) kayttimalld 1 g
sakkaroosia (3.13) niaytteen sijasta.

Tulosten laskeminen
Raakavalkuaispitoisuus lasketaan seuraavalla kaavalla:

(Vo - V) x ¢ x 0,014 x 100 x 6,25

m

jossa

V0 = sokeakokeessa kulunut NaOH (3.9 tai 3.10) miiri (m‘l)

V1 = niytteen titrauksessa kulunut NaOH (3.9 tai 3.10) midira (ml)
¢ = natriumhydroksidin (3.9 tai 3.10) normaalisuus (mol/l)

m = niytteen massa (g)

Menetelmin varmistus

Toistettavuns

Samasta naytteesti suoritetun kahden rinnakkaismairityksen tulosten vilinen ero ei saa ylittii:

— 0,2 %, absoluuttisena arvona ilmoitettuna, alle 20 % olevien raakavalkuaispitoisuuksien osalta,
— 1,0 %, suhteessa korkeimpaan arvoon, vililld 20 - 40 % olevien raakavalkuaispitoisuuksien osalta,

— 0,4 %, absoluuttisena arvona ilmoitettuna, yli 40 % olevien pitoisuuksien osalta.

Tarkkuus

Mairitys (hajotus, tislaus ja titraus) tehdiin 1,5 - 2,0 g:lla asetanilidia (3.12) ja 1 g:lla sakkaroosia (3.13); 1 g
astanilidia kuluttaa 14,80 ml rikkihappoa (3.5). Saannon on oltava vahintdin 99 %.

Huomautukset

Voidaan kiyttdd kisikiyttdisti, puoliautomaattista tai automaattista vilineistdd. Jos liuos joudutaan
siirtimain astiasta totseen hajotuksen ja tislauksen vililla, siirto on suoritettava siten, ettei hividiti tapahdu.
Jos tislauslaitteen kolvissa ei ole tiputussuppiloa, lisitiin natriumhydroksidi vilittémisti ennen kolvin
liittimistd jazhdyttdjadn kaataen livos hitaasti kolvin seinimii mydoten.

Jos hajotettu tuote kiinteytyy, mairitys on aloitettava alusta kayttamalla suurempaa maarai rikkihappoa (3.4)
kuin edelld on mainittu.

Typpipitoisuudeltaan alhaisille tuotteille keriilykolvissa olevan rikkihapon (3.6) méirii voidaan vihentdi
tarvittaessa 10 tai 15 ml:aan ja tayttad 25 mlksi vettd lisadmalld.”



