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A BIZOTTSAG ELSG IRANYELVE
(1971. janius 15.)
a takarmdnyok hatéségi ellenGrzésére szolgilé kozosségi analitikai médszerek meghatdrozasardl

(71/250/EGK)

AZ EUROPAI KOZOSSEGEK BIZOTTSAGA,
tekintettel az Eurdpai Gazdasagi Kozosséget létrehozd szerzédésre,

tekintettel a takarmdnyok hatdsdgi ellen6rzésénél alkalmazandé kozosségi mintavételi és analitikai
modszerek bevezetésérdl szol6, 1970. jalius 20-i 70/373/EGK tandcsi irdnyelvre (') és kiilonosen annak 2.
cikkére;

mivel, az emlitett irdnyelv el8itja, hogy a takarmdnyok hatdsagi ellen6rzését, amelynek célja a takarmanyok
mindségére és Osszetételére vonatkozd torvényi, rendeleti és kozigazgatasi rendelkezésekbdl eredd kovetel-
mények betartdsdnak ellenSrzése, kozosségi mintavételi és analitikai modszerek alkalmazdséval kell végre-
hajtani;

mivel minden sziikséges analitikai médszert a lehetd leghamarabb ki kell dolgozni; mivel a hidrocidn-sav, a
kalcium, a karbondtok, a nyershamu, a sésavban oldhatatlan hamu, a kloridokbdl szarmazé klér, a musta-
rolaj, a laktdz, a kdlium, a ndtrium, a cukrok, a teobromin és a karbamid meghatdrozasa, a lupinin-alka-
loidok meghatdrozdsa, valamint a sz6jdbdl késziilt termékek karbamid-aktivitdsdinak meghatdrozdsa az elsé
fazis ezen folyamatban;

mivel az ezen irdnyelvben meghatirozott intézkedések Osszhangban vannak a Takarminyok Allandé
Bizottsdga véleményével,

ELFOGADTA EZT AZ IRANYELVET:

1. cikk

A tagdllamok el6irjak, hogy a takarmanyok hat6sdgi ellendrzését szolgdldé azon analitikai vizsgdlatokat,
amelyek a takarmdnyokban 1év8 hidrocidn-sav, kalcium, karbondtok, nyershamu, sésavban oldhatatlan
hamu, kloridokbdl szarmazé klor, mustdrolaj, laktéz, kilium, ndtrium, cukrok, teobromin és karbamid
szintjének meghatdrozasdra, a lupinin-alkaloiddk meghatdrozdsara, valamint a sz6jabdl szarmazé termékek
karbamid-aktivitisdinak meghatdrozdsdra vonatkoznak, ezen irdnyelv mellékletében rogzitett moddszerek
alkalmazdséaval kell végrehajtani.

2. cikk

A tagdllamok legkésébb 1972. jalius 1-ig hatdlyba léptetik azokat a torvényi, rendeleti és kozigazgatdsi
rendelkezéseket, amelyek sziikségesek ahhoz, hogy ennek az irdnyelvnek megfeleljenek. Errdl haladékta-
lanul tdjékoztatjak a Bizottsigot.

3. cikk

Ennek az irdnyelvnek a tagdllamok a cimzettjei.

Kelt Briisszelben, 1971. janius 15-én.

a Bizottsdg részérdl
az elnok
Franco M. MALFATTI

() HLL 170.,1970.8.3., 2. o.
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MELLEKLET
A TAKARMANYOK ALKOTOELEMEIRE VONATKOZO ANALITIKAI MODSZEREK

1. BEVEZETES

A takarmdnyok alkot6elemeinek analitikai mddszerei dltaldnosan alkalmazhaték minden egynemdi és osszetett takarmédny
esetében. Mindazondltal, bizonyos takarmdnyok, sajitsagos szerkezeti elemeik miatt, kiilon analitikai modszereket
igényelnek. Ezen esetek az ,Eszrevételek” cimsz6 alatt keriilnek meghatdrozdsra, a médszerek lefrdsakor.

Abban az esetben, ha egy takarmdny alkotéelemének meghatérozdsara két vagy tobb mddszer is haszndlhatd, a modszer
kivélasztasat, hacsak az mésként nincs feltiintetve, az érintett takarmdnyvizsgald laboratériumra kell bizni; az alkalmazott
modszert fel kell tiintetni a vizsgélati jegyzGkonyvben.

A vizsgélati minta elkészitése

A kémiai analizis szempontjabdl alapvet§ fontossdgt, hogy azt homogén mintdn hajtsik végre. Biztositani kell a minta
bizonyos makroszkopikus és mikroszkopikus meghatdrozasét, valamint a nedvességtartalom meghatdrozdsét, a minta
azon dllapotdban, ahogyan az a laboratériumba érkezik. Ezen két kovetelmény teljesitése érdekében, a mintat két részre
kell osztani. Az egyik részt eredeti dllapotaban hagyjuk, a masikat pedig, az alabbiak szerint készitjiik el6 a kémiai anali-
zishez.

A teljes minta tiszta, szdraz felileten torténd alapos dsszekeverése utdn, mechanikus késziilék segitségével vagy kézzel
daraboljuk. Utobbi esetben a negyedelés modszerét ajinlatos alkalmazni, amely a mintdk két szemben 1év8 részébdl
torténd vételezést jelent. Végezetiil, az analizis céljdra kiilonitsiink el egy koriilbelil 100 g tomegt részt, és sziikség
esetén zuzzuk Ossze annyira, hogy a teljes minta keresztiilmenjen egy 1 mm szemdtmérdjt, kerek szemd szitdn. Ezt a
mintat azonnal helyezziik 4t egy 1égmentesen zdr6do, szdraz taroldedénybe, és zdrjuk le.

Ha a minta nagyon nedves, el§ kell szdritani addig, amig a nedvességtartalom 8-12 % kozotti értékre nem csokken.
Ennek érdekében megfelel6 hémérsékleten szdritsuk a mintdt megfelel ideig.

Reagensek és eszkozok

Az analitikai mddszerek leirdsa sordn csak a specidlis eszk6zok és késziilékek keriilnek emlitésre, illetve azok, amelyek
specidlis szabvanyokat igényelnek. Nem tartjuk szitkségesnek az Osszes olyan késziilék vagy eszkoz megemlitését,
amelyek egy vizsgdl laboratérium mindennapi felszerelésének részét képezik.

Tovabbd, ahol higitdssal vagy mosdssal Osszefiiggésben viz keriill emlitésre, az minden esetben desztilldlt vizet jelent.
Hasonloképpen, amennyiben mds megjelolés nélkil egy reagens olddsa keriil emlitésre, ott desztilldlt vizben torténd
olddsrél van szé.

Az eredmények kiszdmitdsa
A vizsgélati jegyz6konyvben megadott eredmény legaldbb két vizsgalaton alapulé érték dtlagat jelenti. Specidlis elGirdsok

kivételével, az eredmény, a laboratériumba érkezett eredeti mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan keriil kifejezésre. Az
eredményt nem szabad tobb tizedesjeggyel megadni, mint amit az analitikai mddszer pontossiga megenged.
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2. A HIDROCIAN-SAV MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazisi teriilet
Ezen mddszer lehetdvé teszi a takarmdnyokban, kiilonosen a lenmagbdl, manidkalisztbl és bizonyos babfajokbol
szarmazé termékekben szabadon és glikozidok alkotérészeként el6fordulé hidrocidn-sav szintjének meghatérozdsit.
2. Vizsgilati alapelv

A mintdt vizben szuszpenddljuk. Enzimtevékenység révén felszabaditjuk a hidrocidn-savat, vizgéz-desztillacival
visszitk be, és savasitott eziist-nitrat oldat egy meghatdrozott mennyiségében gytijtjik Ossze. Az eziist-cianidot
sziiréssel vélasztjuk el, a tobblet eziist-nitratot pedig ammonium-tiociandt oldattal titrdljuk.

3. Reagensek

3.1. Edesmandula szuszpenziéja: torjiink ossze hiisz himozott édesmanduldt 100 ml, 37-40 °C-os vizben. Ntri-
umpikrat-papir haszndlatdval vagy az 5. pont utolsé bekezdésében leirt vakpréba elvégzésével ellendrizzitk
10 ml szuszpenzion, hogy nem tartalmaz-e hidrocidn-savat.

3.2. 10 %-os, fenolftalein-semleges ndtrium-acetdt oldat.
3.3. Habzdsgatlé emulzié (pl. szilikon).

3.4. Salétromsav, d: 1,40.

3.5. 0,02 N eziistnitrat oldat.

3.6. 0,02 N ammonium-tiociandt oldat.

3.7. Telitett ammoénium-vasszulft oldat.

3.8. Szalmidkszesz: d: 0,958.

4. Eszkozok
4.1. 38 °C-ra beillitott héfokszabalyozos kemence.
4.2. Vizgbz-desztilldlé késziilék, hajlitott kiegészits elemmel elldtott hiitével.
4.3. Csiszolt ivegdugodval elldtott, 1 000 ml-es lapos fenekd lombik.
4.4. Olajfurds.

4.5. 1/20 ml-re kalibralt biiretta.

5. A vizsgilat médja

Mérjiink le 20 g-ot a mintdbdl 5 mg-nyi pontossaggal, helyezziik egyliteres lapos fenekd lombikba, és adjunk hozzd
50 ml vizet, valamint 10 ml édesmandula szuszpenziot (3.1.). Zdrjuk le a lombikot, és helyezziik tizenhat érdra a
38 °C-os kemencébe. Ezt kovetSen hiitsiik le szobahSmérsékletre, és adjunk hozzd 80 ml vizet, 10 ml nétrium-
acetat oldatot (3.2.) és egy csepp habzdsgdtlé emulziét (3.3.).

Kossiik a lombikot a vizg6z-desztilldlo készillékhez, és helyezziik egy olajfiird6be, amelyet el6zetesen kevéssel 100
°C folé melegitettiink. Desztilldljunk 200-300 ml folyadékot a lombikon dtvezetett erés gézaramlattal és az olaj-
furd6t enyhén melegitsiik. Gydjtsiik a pérlatot egy fénytSl védett és pontosan 50 ml 0,02 N eziist-nitrdt oldatot
(3.5.) és 1 ml salétromsavat (3.4.) tartalmazé Erlenmeyer-lombikba. Bizonyosodjunk meg arrdl, hogy a hiit6 kiegé-
szit8 része elmeriil az eziist-nitrt oldatban.

Helyezziikk 4t az Erlenmeyer-lombik tartalmdt egy 500 ml drtartalmt lombikba, toltsiik fel térfogatig vizzel,
keverjikk meg és szfirjiik le. Vegyiink el 250 ml-t a szdrletbsl, adjunk hozzd kb. 1 ml amménium-vasszulfit oldatot
(3.7.), és az 1/20 ml-re kalibrlt biirettdbol vett 0,02 N ammonium-tiociandt oldattal (3.6.) visszatitrdljuk az eziist-
nitrét tobbletet.

Amennyiben sziikséges, vakprobat végezhetiink ugyanennek az eljardsnak 10 ml-nyi édesmandula szuszpenziora
(3.1.) torténd alkalmazdsaval, az elemzendS minta kihagydsaval.
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6. Az eredmények kiszamitdsa

Ha a vakpréba azt jelzi, hogy 0,02 N eziist-nitrat oldat keriilt felhaszndldsra, akkor annak az értékét vonjuk ki a
minta parlata dltal felvett mennyiségbSl. 1 ml 0,02 N AgNO, 0,54 mg HCN-nak felel meg. Az eredményt a
mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

7. Eszrevétel

Ha a minta nagy mennyiség( szulfidot tartalmaz (pl. babfélék), fekete eziist-szulfid iiledék csapadék, amely az eziist-
cianid tiledékkel egyiitt sziirédik. Ezen csapadék képzddése 0,02 N eziist-nitrdt oldat veszteséget okoz, amelynek
mennyiségét ki kell vonni a HCN-tartalom kiszdmitdsidhoz haszndlt mennyiségbdl. Ehhez az aldbbiak szerint jarjunk
el:

Az eziist-cianid felolddsa érdekében kezeljitk a sztir6n maradt iiledéket 50 ml szalmidkszesszel (3.8.). Mossuk a
maradékot higitott szalmidkszeszben, majd hatdrozzuk meg eziisttartalmdt. A kapott eredményt alakitsuk ét
0,02 N eziist-nitrat oldat ml-ére.

A minta HCN-tartalma is meghatdrozhat6 a savasitott ammonids szdrlet salétromsavval torténd titrdldsaval.

3. KALCIUM MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazdsi teriilet

A moédszer lehet6vé teszi a takarmanyok teljes kalciumtartalmanak meghatdrozdsat.

2. Vizsgilati alapelv

A kalciumot hamvasztjuk, a hamut sésavval kezeljiik, a kalcium pedig kalcium-oxaldtként csapddik ki. A csapa-

dékot kénsavban oldjuk, és a kialakulé oxdlsavat kdlium-permanganat oldattal titrdljuk.
3. Reagensek

3.1. Sésav a.r., d: 1,14.

3.2. Salétromsav a.r., d: 1,40.

3.3. Kénsav a.r., d: 1,13.

3.4. Szalmidkszesz a.r., d: 0,98.

3.5. Ammonium-oxaldt hideg, telitett oldata a.r.

3.6. 30 %-os (w[v) citromsav oldat a.r.

3.7. 5 %-os (w|v) ammoénium-klorid oldat a.r.

3.8. 0,04 %-0s (w|v) zold brom-krezol oldat.

3.9. 0,1 N kédlium-permangandt oldat.

4. Eszkozok
4.1. LevegGkeringéses és hdfokszabalyozos elektromos tokos kemence.
4.2. Platina-, kvarc- vagy porceldn hamvasztétégely.

4.3. G,-es porozitsu iiveg szlirtégely.
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5. A vizsgilat médja

Mérjiink le a mintdbol kb. 5 g-ot (vagy sziikség esetén tobbet) mg-nyi pontossiggal, kalcindljuk 550 °C-on, és
helyezziik a hamut egy 250 ml-es f6z8pohdrba.

Adjunk hozzd 40 ml sésavat (3.1.), 60 ml vizet és néhdny csepp salétromsavat (3.2.). Forraljuk fel, és tartsuk a
forrdsponton 30 percig. Hitsiik le, és helyezziik az oldatot egy 250 ml drtartalmt lombikba. Oblogessiik, toltsiik
fel jelig vizzel, homogenizaljuk, és sztrjik le.

Pipettdzzunk 4t a feltételezett kalciumtartalom szerint 10-40 mg kalciumot tartalmazé aliquot részt egy 250 ml-es
f6z8edénybe. Adjunk hozzd 1 ml citromsav oldatot (3.6.) és 5 ml amménium-klorid oldatot (3.7.).

Toltsiik fel a térfogatot vizzel koriilbeliil 100 ml-re. Forraljuk fel, adjunk hozzd nyolc—tiz csepp brém-krezol zold
oldatot (3.8.) és 30 ml meleg ammonium-oxaldt oldatot (3.5). Ha csapadék képzddik, oldjuk fel néhany csepp sésav
(3.1.) hozzdaddséval.

Folyamatos kevergetés kozben nagyon lassan semlegesitsiink szalmidkszesszel (3.4.), amig 4,4-4,6 kozotti pH-
értéket kapunk (azaz, amig az indikdtor szine meg nem véltozik). Helyezziik a f6z8poharat egy forrdsban 1évé
vizfirdébe, és tartsuk ott harminc percig, hogy a képzddott csapadék leiilepedhessen. Vegyiik ki a f6z8poharat a
vizfird6bél. Hagyjuk éllni egy ordig, majd szirjiik at egy G,-es sziird tégelyen.

Mossuk vizzel a f6z8poharat és a tégelyt mindaddig, amig az ammoénium-oxaldt felesleg teljesen el nem téinik (a

klorid hidnya a mosévizben jelzi, hogy a mosds megfelelSen lett elvégezve).

Oldjuk fel a sztirén 1év8 csapadékot 50 ml meleg kénsavban (3.3.). Oblitsik a tégelyt meleg vizzel, és toltsiik fel a
sziirletet kb. 100 ml-re. Emeljitk a hémérsékletet 70-80 °C-ra, és cseppenként titraljuk kdlium-permangandt oldattal
(3.9.) egészen addig, amig egy percen tart6 rozsaszin elszinez8dést nem kapunk.

6. Az eredmények kiszamitdsa

1 ml 0,1 N kédlium-permanganat 2,004 mg kalciumnak felel meg. Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdza-
Iékosan fejezziik ki.

. Eszrevételek

7.1. Nagyon alacsony kalciumtartalom esetén a kovetkezSk szerint jarjunk el: a kalcium-oxaldt csapadékot szirjiik
keresztiil egy hamumentes sz{ir6papiron. Mosds utdn szdritsuk meg a sz(irdt, és kalcindljuk 550 °C-on egy
platinatégelyben. Oldjuk fel djra a maradékot néhdny csepp kénsavban (3.3.), parologtassuk, amig szdraz nem
lesz, kalcinaljuk Gjra 550 °C-on, majd mérjitk meg. Ha W jeloli az igy kapott kalcium-szulfdt tomegét, akkor a
mintaként vett aliquot mennyiség kalciumtartalma = W x 0,2944.

7.2. Ha a minta kizdr6lag dsvanyi anyagokbdl éll, el6zetes hamvasztds nélkil oldjuk fel sésavban. Az olyan
termékek esetében, mint a kalcium-aluminium foszfit, amelyeket nehéz savban feloldani, oldds el6tt a
kovetkezd lugképzd eljdrdssal olvasszuk: platinatégelyben alaposan keverjik el az elemzésre szdnt mintat egy
otszor akkora tomegli keverékkel, amely egyenlé mennyiségben tartalmaz kalium-karbondtot és ndtrium-
karbonitot. Ovatosan hevitsiik, amig az elegy teljesen meg nem olvad. Hiitsiik le, és oldjuk fel sésavban.

7.3. Ha a minta magnéziumtartalma magas, csapassuk ki a kalcium-oxaldtot masodszor is.
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4. KARBONATOK MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a médszer lehetdvé teszi a karbondtok, hagyomdnyosan kalcium-karbondtban kifejezett mennyiségének megha-
tdrozdsdt a legtobb takarmdnyban. Bizonyos esetekben (példdul a vas-karbondt esetében) specidlis mddszert kell
alkalmazni.

. Vizsgilati alapelv

A karbondtokat sésavban bontjuk szét; a kibocsatott szén-dioxidot egy kalibrdlt cs6ben gydijtjitk 6ssze, és térfogatat
osszehasonlitjuk az azonos koriilmények kozott a kalcium-karbondt ar. ismert mennyisége altal kibocsdtott
mennyiséggel.

. Reagensek

3.1. Sésav a.r., d: 1,10.
3.2. Kalcium-karbonit, a.r.

3.3. Kb. 0,1 N kénsav, metilvoros indikdtorral megszinezve.

. Eszkozok

Scheibler-Dietrich késziilék (lasd az dbrat) vagy annak megfelel§ késziilék.

. A vizsgilat médja

A minta karbondt-tartalmdtél figgéen mérjiink ki egy részmintdt az aldbbiak szerint:

0,5 g az 50-100 % karbondt-tartalmi termékek esetén, kalcium-karbondtban kifejezve;

1 g a 40-50 % karbondt-tartalmt termékek esetén, kalcium-karbondtban kifejezve;

2-3 g egyéb termékek esetében.

Helyezzitk a részmintdt a késziilék specidlis lombikjdba (4), amelyet 10 ml sésavat (3.1.) tartalmazd, torhetetlen
anyagbol készilt, kisméretd csGvel szereltek fel, és kapcsoljuk a lombikot a késziilékhez. Forditsuk el a hdromfdzisu
csapot (5), hogy a cs6 (1) a kiilsé résszel kapcsolodjon. A szinezett kénsavval (3.3.) toltott és kalibralt cs6hoz (1)
kapcsolt mozgathatd csé (2) segitségével igazitsuk a folyadék szintjét a nulla jelhez. Az (1) és a (3) csovek Gsszekap-

csoldsahoz forditsuk el a csapot (5), és ellendrizziik, hogy a szint nulldn 4ll-e.

A lombik (4) megdontésével folyassunk lassan sésavat (3.1.) a részmintdra. A (2) csG leengedésével egyenlitsiik ki a
nyomadst. Razzuk a (4) lombikot egészen addig, amig a szén-dioxid kibocsitds teljesen meg nem sztinik.

Az (1) és a (2) cs6ben 1év6 folyadék egyenld szintre igazitdséval dllitsuk vissza a nyomdst. Néhdny perc milva,
amikor a gdz mennyisége dllanddsul, olvassuk le az eredményt.

Végezziink ellendrzd vizsgdlatot ugyanilyen koriilmények kozott 0,5 g kalcium-karbonéton (3.2.).

. Az eredmények kiszdmitdsa

A kalcium karbondt formdjéban, grammban kifejezett karbondt-tartalom a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan
kovetkezd képlet segitségével szdmithatd ki:

V x 100
T x 2W

ahol:

V = arészminta éltal kibocsatott szén-dioxid, ml-ben.

-
|

= 0,5 g CaCO, a.r. dltal kibocsétott szén-dioxid, ml-ben.

W = a részminta grammban kifejezett tomege.
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7. Eszrevételek

7.1. Ha a részminta 2 g-ndl nehezebb, el8szor toltsink 15 ml desztillélt vizet a (4) lombikba, és keverjiik Gssze a
vizsgdlat megkezdése el6tt. Az ellendrzé vizsgalat esetében ugyanezt a vizmennyiséget haszndljuk.

7.2. Ha a haszndlt késziilék drtartalma eltér a Scheibler-Dietrich késziilékétdl, a mintdbdl és az kontrollanyagbdl
vett részt és az eredmények kiszdmitdsat annak megfelelGen kell korrigdlni.

A SZEN-DIOXID MEGHATAROZASARA SZOLGALO SCHEIBER-DIETRICH KESZULEK
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5. NYERSHAMU MEGHATAROZASA

. Cél és alkalmazisi teriilet

A mddszer lehetvé teszi a takarmdnyok nyershamutartalmédnak meghatdrozdsat.

. Vizsgilati alapelv

A mintdt 550 °C-on hamvasztjuk; a maradékanyagot megmérjiik.

. Reagensek

20 %-os (w|v) ammonium-nitrdt oldat.

. Eszkozok

4.1. F6zblap.
4.2. Hoéfokszabalyzos, elektromos tokos kemence.

4.3. Platindbdl vagy platina és arany (10 % Pt, 90 % Au) o6tvozetébdl késziilt négyszogletes- (60 x 40 x 25 mm)
vagy koralakd (4tmérd: 60-75 mm, magassdg: 20-25 mm) hamvasztotégelyek.

. A vizsgilat médja

Meérjiink ki a mintdb6l 5 g-ot mg-os pontossdggal (2,5 g-ot a duzzaddképes anyagbdl szdrmazé termékek esetében),
és helyezziik egy hamvasztotégelybe, amelyet el6zetesen kalcindltunk és tdrdztunk. Helyezziik a tégelyt a f6z6lapra,
és fokozatosan addig hevitsiik, amig az anyag el nem szenesedik. Helyezziik a tégelyt az 550 °C + 5 °C-ra bedllitott
tokos kemencébe. Tartsuk ezt a hdmérsékletet egészen addig, amig széntartalmii részecskéktdl mentesnek ting
fehér, halvanysziirke vagy voroses hamut nem nyeriink. Helyezziik a tégelyt egy szdritoba, hagyjuk kihdlni, majd
azonnal mérjikk meg.

. Az eredmények kiszdmitdsa

A maradék tomegét a tdratomeg kivondsdval szdmoljuk ki.

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

. Eszrevételek

7.1. A nehezen hamvaszthaté anyagok hamujdt legaldbb hiarom 6rdn keresztiil el6zetesen hamvasztani kell, le kell
htiteni, majd néhdny csepp 20 %-0os amménium-nitrat oldatot kell hozzdadni (iigyelve arra, hogy elkeriljik a
hamu szétszordddsat vagy a csomoOképzédést). Kemence kiszdritdsa utdn folytassuk a kalcindldst. Sziikség
szerint ismételjiik a mveletet a teljes elhamvaddsig.

7.2. A 7.1. pontban ismertetett eljdrdssal szemben ellendllé anyagok esetében a kovetkezSképpen jdrjunk el:
hdromérds hamvasztds utdn helyezziik a hamut meleg vizbe, és egy kismérett, hamumentes sz{irén sz(rjiik at.
Hamvasszuk el a szlir6t és annak tartalmdt az eredeti tégelyben. Helyezzik a sztrletet a lehtitott tégelybe,
parologtassuk kiszdradasig, hamvasszuk, és mérjitk meg.

7.3. Olajok és zsirok esetében mérjiink ki pontosan egy kb. 25 g-os mintdt egy megfelel6 méretdi tégelybe. Hamu-
mentes szlirGpapir-csikkal meggyujtva, szenesitsiik az anyagot. A gyulladds utdn a lehetS legkevesebb vizzel
nedvesitsiik meg. Szdritsuk, és hamvasszuk az 5. pontban ismertetett modszerrel.
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6. SOSAVBAN OLDHATATLAN HAMU MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazdsi teriilet

A modszer lehet6vé teszi a takarmdnyokban 1év6 sésavban oldhatatlan dsvanyi anyagok szintjének meghatdrozdsat.
A minta jellegétdl fuggSen két médszer alkalmazhatd.

1.1. A-mddszer: az egynemd, szerves takarmdnyok és a legtobb Osszetett takarmdny esetében alkalmazhaté.

1.2. B-mddszer: olyan dsvanyi vegyiiletek és keverékek, valamint sszetett takarmdnyok esetében alkalmazhatd, ame-
lyeknek az A-mddszer szerint meghatdrozott, sésavban nem oldhaté anyagtartalma 1 %-nal magasabb.

. Vizsgilati alapelv

2.1. A-mddszer: a mintdt hamvasztjuk, a hamut s6savban forraljuk, az oldhatatlan maradékanyagot pedig sz(irjiik és
megmérjiik.

2.2. B-mddszer: a mintdt ssavval kezeljiik. Az oldatot sztirjiik, a maradékanyagot hamvasztjuk, az igy kapott hamut
pedig az A-mddszer szerint kezeljiik.

. Reagensek

3.1. 3 N sosav.
3.2. 20 %-os (w[v) triklor-ecetsav oldat.

3.3. 1 %-os (w/v) triklér-ecetsav oldat.

. Eszk6zok

4.1. Féz6lap.
4.2. Hoéfokszabalyzos, elektromos tokos kemence.

4.3. Platindbdl vagy platina és arany (10 % Pt, 90 % Au) 6tvozetébdl készilt négyszogletes- (60 x 40 x 25 mm)
vagy koralakd (4tmérd: 60-75 mm, magassdg: 20-25 mm) hamvasztotégelyek.

. A vizsgilat médja

5.1. A-mddszer:

Hamvasszuk a mintdt a nyershamu meghatdrozdsandl ismertetett médszer szerint. Haszndlhatjuk az analizis
soran kapott hamut is.

75 ml 3 N sésav (3.1.) felhaszndldsival helyezzik a hamut egy 250-400 ml-es f6zGpohdrba. Lassan
forraljuk, és tartsuk forrdsban 6vatosan tizenot percig. Szirjiik dt a meleg oldatot egy hamumentes sz{ir6pa-
piron, és mossuk a maradékot meleg vizzel, mindaddig, amig a savreakcié mar nem észlelhetd. Szdritsuk ki a
maradékot tartalmazé sz(irét és hamvasszuk egy trdzott tégelyben legaldbb 550 °C és legfeljebb 700 °C
hémérsékleten. Hitsiik le egy szaritoban, és mérjikk meg.

5.2. B-mddszer:

Mérjiink le a mintdbdl 5 g-ot mg-nyi pontossiggal, és helyezziik egy 250-400 ml-es f6z6pohdrba. Adjunk
hozza egymdst kovetden 25 ml vizet, és 25 ml 3 N sésavat (3.1.), keverjiik 6ssze, és varjunk a pezsgés elalla-
sdig. Adjunk hozzd tovabbi 50 ml 3 N sosavat (3.1.). Varjunk az esetleges gdzkibocsitds megsziinéséig, majd
helyezziik a f6z6poharat forrd vizfiirdSbe, és tartsuk ott harminc percig vagy sziikség esetén tovabb, az esetle-
gesen jelentkezd barmely keményitd teljes hidrolizise érdekében.

Még meleg allapotban sztrjitk dt egy hamumentes sz{irén, és mossuk a sziir6t 50 ml meleg vizbe (ldsd 7.
megjegyzés). Helyezziik a maradékanyagot tartalmazé szirGt hamvasztotégelybe, szdritsuk ki, és hamvasszuk
legalabb 550 °C és legfeliebb 700 °C hémérsékleten. 75 ml 3 N sésav (3.1.) felhaszndldsdval helyezziik a
hamut egy 250-400 ml-es f6z8pohdrba; kovessiik az 5.1. méasodik albekezdésében leirtakat.
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. Az eredmények kiszdmitdsa

A maradék tomegét a tdratomeg kivondsdval szamitjuk ki. Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan
fejezziik ki.

. Eszrevétel

Ha a szilirés nehéznek bizonyul, kezdjiik djra az analizist 4gy, hogy az 50 ml 3 N sésavat (3.1.) 50 ml 20 %-os
triklér-ecetsavval (3.2.) helyettesitjiik és a sz{ir6t 1 %-os meleg triklor-ecetsavban oldatban (3.3.) mossuk.

7. KLORIDOKBOL SZARMAZO KLOR MEGHATAROZASA

. Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a médszer lehetévé teszi a vizben oldhaté kloridokban taldlhat6, hagyomanyosan natrium-kloridban kifejezett
kl6r mennyiségének meghatdrozdsit. A médszer minden takarmdny esetében alkalmazhat.

. Vizsgilati alapelv

A kloridokat vizben oldjuk. Ha a termék szerves anyagot tartalmaz, tisztitjuk. Az oldatot salétromsavval enyhén
savasitjuk, és a kloridokat eziist-klorid formdjiban csapjuk ki eziist-nitrdt oldat felhaszndldsdval. Az eziist-nitrat
felesleget ammonium-tiociandt oldattal, Volhard mddszere szerint titraljuk.

. Reagensek

3.1. 0,1 N ammo&nium-tiocianat oldat.
3.2. 0,1 N eziist-nitrat oldat.

3.3. Telitett ammonium-vasszulfét oldat.
3.4. Salétromsav, d: 1,38.

3.5. Dietiléter a.r.

3.6. Aceton a.r.

3.7. Carrez L. oldat: vizben oldjunk fel 21,9 g cink-acetdtot, Zn(CH,COO), Il error character !I! B- 2H,0 és 3 g
jégecetet. Toltsiik fel vizzel 100 ml-re.

3.8. Carrez II. oldat: vizben oldjunk fel 10,6 g kdlium-vascianidot K ,Fe(CN), !l error character !l B- 3H,0. Toltsiik
fel vizzel 100 ml-re.

3.9. Aktiv szén a.r., klorid-mentes, azokat nem abszorbalé.

. Eszk6zok

Keverdgép (forgd dobos): kb. 35-40 rpm fordulatszdmmal.

5. A vizsgilat médja

5.1. Az oldat elkészitése:
A minta jellegétdl fiigg6en készitsiink oldatot az 5.1.1., az 5.1.2. vagy az 5.1.3. pontban foglaltak szerint.

Ezzel egy id6ben végezziink vakprobat az analizdland6 minta kihagyasaval.
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5.1.1. Szerves anyagtdl mentes mintdk

Mg-os pontossiggal mérjiink le a mintdbol 10 g-ndl nem tobbet, amely 3 g-ndl kevesebb klort
tartalmaz kloridok formdjdban. 400 ml vizzel helyezziik egy 500 ml-es mérélombikba kb. 20 °C-on.
Keverjitk harminc percig a keverégépen, toltsiik fel térfogatra, homogenizaljuk, és szdrjiik.

5.1.2. Szerves anyagot tartalmazé mintdk, az 5.1.3. pontban felsorolt termékek kivételével

Mérjiink le a mintdbdl 5 g-ot mg-os pontossdggal, és 1 g aktiv szénnel egyiitt helyezziik egy 500
ml-es mérShengerbe. Adjunk hozzd 400 ml, koriilbeliil 20 °C-os vizet és 5 ml Carrez L. oldatot
(3.7.), keverjitk 6ssze, majd adjunk hozzd 5 ml Carrez 1L oldatot (3.8.). Keverjiik harminc percig a
keverGgépen, toltsiik fel térfogatra, homogenizaljuk, és szrjiik.

5.1.3. F6zitt takarmdnyok, lenpogdcsik és lenliszt, lenlisztben gazdag termékek, valamint mds, nydkban és kolloid
anyagokban (példdul dextrindlt keményit6) gazdag termékek

Készitsiik el az oldatot az 5.1.2. pontban foglaltak szerint, de ne szfirjiik. Dekantaljuk, (ha sziikséges
centrifugdljuk), vegyiink el 100 ml-t a felilisz6 folyadékbdl, és ontsiik dt egy 200 ml-es mérSlom-
bikba. Keverjitk 6ssze acetonnal (3.6.), és toltsiik fel térfogatra ezzel az olddszerrel, homogenizéljuk,
és sztrjik.

5.2. Titrdlds

Pipettdzzunk egy Erlenmeyer-lombikba 25-100 ml-t (a feltételezett klortartalom szerint) a sziirletbdl,
amelyet az 5.1.1., az 5.1.2. vagy az 5.1.3. pontban foglaltak szerint nyertiink. Az aliquot rész nem tartal-
mazhat 150 mg-ndl t6bb klért (Cl). Szitkség szerint higitsuk vizzel, legalibb 50 ml-ig, adjunk hozzd 5 ml
salétromsavat (3.4.), 20 ml telitett ammonium-vasszulfit oldatot (3.3.) és két csepp ammonium-tiociandt
oldatot (3.1.) egy nulla jelig toltott biiretta segitségével. Biiretta segitségével helyezzitk dt az eziist-nitrat
oldatot (3.2.) tigy, hogy 5 ml-nyi tobbletet kapjunk. Adjunk hozzd 5 ml dietilétert (3.5.), és rdzzuk fel
erdsen, a csapadék koaguldldsdig.

Titrdljuk az eziist-nitrdt tobbletet az ammoénium-tiociandt oldattal (3.1.), amig egy percen ét tarté vordses-
barna szindrnyalatot nem kapunk.

6. Az eredmények kiszamitdsa

A titraldsra keriilt sziirlet mennyiségében jelen 1év6, ndtrium-kloridban kifejezett klér mennyiségét (w) a kovetkezd
képlet segitségével szamithatjuk ki:

W = 5,845 (V, -V, mg
ahol:
V, = ahozzdadott C,1 N eziist-nitrdt oldat mennyisége, ml-ben
V, = atitrdlishoz haszndlt 0,1 N amménium-tiociandt oldat mennyisége, ml-ben.

Ha a vakpréba azt jelzi, hogy 0,1 N eziist-nitrdt oldat keriilt felhasznaldsra, vonjuk ki ezt az értéket a (V, — V,)
mennyiségbdl.

. Eszrevételek

7.1. A titrdldst potenciometrikus modszerrel is el lehet végezni;

7.2. Olajban és zsirban rendkiviil gazdag termékek esetében el8szor dietiléterrel vagy kénnytolajjal végezziink zsir-
talanitdst;

7.3. Halliszt esetében a titralds Mohr médszerével is végezhetd.
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8. MUSTAROLA] MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a modszer lehetvé teszi a mustdrolaj-tartalom meghatérozdsat gézzel bevihetd allil-izotiociandtban kifejezve, a
Brassica és Sinapis fajtdkbol késziilt takarmdnypogdcsdkban és azokban az Osszetett takarmdnyokban, amelyek
ezekbdl a fajokbdl késziilt takarmdnypogdcsakat tartalmaznak.

. Vizsgilati alapelv

A mintat vizben szuszpenddljuk. A mustdrolaj kibocsdtdsa az enzimmikodéssel, bevitele etanollal valé beparldssal,
osszegytjtése pedig higitott szalmidkszeszben torténik. Az oldatot, amig meleg, adott mennyiségli eziist-nitrat
oldattal kezeljiik, majd lehtitjiik és lesziirjiik. A tobblet eziist-nitrdtot ammonium-tiociandttal titrdljuk.

. Reagensek

3.1. Fehér mustdr (Sinapis alba).

3.2. 95-96 %-os (v[v) etanol.

3.3. Habzdsgétlé emulzi6 (pl. szilikon).
3.4. Szalmidkszesz, d: 0,958.

3.5. 0,1 N eziist-nitrat oldat.

3.6. 0,1 N ammonium-tiocianat oldat.
3.7. Salétromsav, d: 1,40.

3.8. Telitett ammonium-vasszulfét oldat.

. Eszk6zok

4.1. Csiszolt iivegdugéval elldtott, 500 ml-es, lapos fenekd lombik.

4.2. Hitdvel és folyadékfelragaddst gatld szerkezettel elldtott beparlokésziilék.

. A vizsgilat médja

Mérjiink le a mintdbdl 10 g-ot mg-nyi pontossiggal, helyezziik egy 500 ml-es lapos fenekdi lombikba, és adjunk
hozzd 2 g-nyi finomra 6rolt fehér mustart (3.1.) (ami egy enzimforrds) és 200 ml 20 °C-os vizet. Zarjuk le a
lombikot, és gyakori rdzds mellett tartsuk 20 °C-on kb. 2 6rdn keresztiil. Adjunk hozzd 40 ml etanolt (3.2.) és egy
csepp habzdsgitlo emulziét (3.3.). Desztilldljunk koriilbeliill 150 ml-t, és gydjtsik Gssze a parlatot egy 20 ml
ammonidt (3.4.) tartalmazé 250 ml-es mérSlombikba, meggy6z8dve arrdl, hogy a hiité vége a folyadékba meriil.
Adjunk az ammoénids oldathoz 50 ml 0,1 N eziist-nitrdt oldatot (3.5.) (vagy szitkség esetén tobbet), helyezziink
egy kis tolesért a mérélombik folé, és melegitsitk a keveréket egy ordn keresztiil forrd vizfurds folott. Hagyjuk
htilni, toltsik fel térfogatra vizzel, keverjikk meg, és szirjitk. Vegytink el 100 ml-t a tiszta sztirletbdl, adjunk hozza
5 ml salétromsavat (3.7.) és kb. 5 ml ammoénium-vasszulft oldatot (3.8.). Titraljuk a tobblet eziist-nitratot a 0,1 N
ammonium-tiociandt oldattal (3.6.).

Végezziink vakprobat ugyanezen modszer alkalmazdsdval 2 g finoman 6rolt fehér mustdrral, az analizdlandé minta
kihagydsaval.

. Az eredmények kiszdmitdsa

Vonjuk ki a vakprdba sordn felhaszndlt 0,1 N eziist-nitrdt oldat mennyiségét az oldatban 1évé minta dltal felhasz-
nalt mennyiségbdl. A kapott érték a mintdban 1év6 mustdrolaj dltal felhaszndlt 0,1 N eziist-nitrdt oldat mennyiségét
adja meg ml-ben. 1 ml 0,1 N AgNO, 4,956 mg allil-izotiocianidnak felel meg. Az eredményt a mintdra vonatkoz-
tatva, szdzalékosan fejezziik ki.
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9. LAKTOZ MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a modszer lehetévé teszi a 0,5 %-ndl magasabb laktdztartalmi takarmdnyok laktézszintjének meghatérozdsat.

. Vizsgdlati alapelv

A cukrokat vizben oldjuk. Az oldatot Saccharomyces cerevisiae élesztGvel erjesztjiik, amely a laktozt érintetleniil
hagyja. Derités és sziirés utdn a szirlet laktoztartalmat Luff-Schoorl médszerrel hatdrozzuk meg.

. Reagensek

3.1. Saccharomyces cerevisiae szuszpenzi6: szuszpenddljunk 25 g friss éleszt6t 100 ml vizben. A szuszpenzid
htit6ben legfeljebb egy hétig all el.

3.2. Carrez L oldat: vizben oldjunk fel 21,9 g cink-acetdtot, Zn(CH,COO), -2H,0 és 3 g jégecetet. Toltsiik fel
vizzel 100 ml-re.

3.3. Carrez L. oldat: vizben oldjunk fel 10,6 g kélium-vascianidot, K,Fe(CN), -3H,0. Toltsiik fel vizzel 100 ml-re.
3.4. Luff-Schoorl reagens:

Ovatosan kevergetve ontsiik a citromsavoldatot (3.4.2.) a natrium-karbondt-oldatba (3.4.3.). Adjuk hozzd a
réz-szulfat-oldatot (3.4.1.), és toltsiik fel egy 1 l-re vizzel. Hagyjuk mdasnapig tlepedni, majd sztrjiik. Ellend-
rizziik az igy kapott vegyszer szabdlyossigit (0,1 N Cu; 2 N Na,CO,). Az oldat pH-értékének koriilbeliil
9,4-nek kell lenni.

3.4.1. Réz-szulfit-oldat: 100 ml vizben oldjunk fel 25 g vasmentes rézszulfitot a.r. CuSO, - 5H,0.
3.4.2. Citromsavoldat: 50 ml vizben oldjunk fel 50 ¢ citromsavat C,H,O, - H,O.

3.4.3. Nétrium-karbonét-oldat: kb. 300 ml meleg vizben oldjunk fel 143,8 g dehidratlt ndtrium-karbo-
nétot a.r. Hagyjuk hiilni.

3.5. Sésavban forralt, vizben mosott és szdritott, granulalt habké.
3.6. 30 %-os (w/v) kdlium-jodid.

3.7. 6 N kénsav.

3.8. 0,1 N ndtrium-tioszulfat oldat.

3.9. KeményitGoldat: adjunk 30 ml vizben elkevert 5 g oldhaté6 keményit6t 1 liter forrdsban 1évs vizhez.
Forraljuk 3 percig, hagyjuk hiilni, és amennyiben sziikséges, adjunk hozzd 10 mg higany-jodidot tartdsit6-
szerként.

. Eszk6z6k

38-40 °C-ra bedllitott, h6fokszabalyzoval ellatott vizfiirdd.

. A vizsgilat médja

Mérjiink ki a mintdb6l 1 g-ot mg-os pontossaggal, és ezt a részmintdt helyezzitk egy 100 ml-es mérélombikba.
Adjunk hozzd 25-30 ml vizet. Helyezziik a lombikot harminc percre forré vizfirdSbe, majd hiitsiik le kb. 35 °C-
ra. Adjunk hozzd 5 ml élesztS szuszpenziot (3.1.), és homogenizaljuk. Hagyjuk a lombikot két 6rdn keresztiil,
38-40 °C-on dllni a vizfiirdében. Hitsiik le kb. 20 °C-ra.

Adjunk hozzd 2,5 ml Carrez I. oldatot (3.2.), és kevergessiik harminc mdasodpercig, majd adjunk hozzd 2,5 ml
Carrez 1. oldatot (3.3.), és Gjra kevergessiik harminc masodpercig. Téltsiik fel vizzel 100 ml-re, keverjitk 6ssze, és
sziirjitk. Pipetta segitségével vegyiink fel a szdirletb6l egy részt, amely nem haladja meg a 25 ml-t, é amely
lehetéleg 40-80 mg laktozt tartalmaz, és helyezziik dt egy 300 ml-es Erlenmeyer-lombikba. Amennyiben sziik-
séges, toltsiik fel 25 ml-re vizzel.

Végezziink vakprobdt ugyanilyen médon 5 ml éleszté oldattal (3.1.).



250

Az Eurdpai Uni6 Hivatalos Lapja

03/1. kotet

A laktéz-tartalmat a Luff-Schoorl médszer szerint, a kovetkezéképpen hatdrozzuk meg: adjunk az oldathoz
pontosan 25 ml Luff-Schoorl reagenst (3.4.) és két szemcsényi habkovet (3.5.). Kozepes méretti, szabad ldingon
torténd melegités kozben kézzel kevergessiik, és kb. két perc alatt forraljuk fel a folyadékot. Az Erlenmeyer-
lombikot azonnal helyezziik egy 6 cm dtmérdjd lyukkal elldtott azbesztes dréthdléra, amely alatt el6zéleg lingot
gytjtunk. A ldngot tigy kell szabdlyoznunk, hogy az Erlenmeyer-lombiknak csak az aljit melegitse. lllessziink egy
visszafolyés hiit6t az Erlenmeyer-lombikhoz. Forraljuk pontosan tiz percig. Hiitsiik le azonnal hideg vizben, és
kb. ot perc elteltével a kovetkezdk szerint titrdljuk:

Adjunk hozzd 10 ml kélium-jodid oldatot (3.6.), és rogton utdna (Gvatosan, a tiilzott habképz8dés veszélye miatt)
adjunk hozzd 25 ml 6 N kénsavat (3.7.). Titrdljuk 0,1 N ndtrium-tioszulfdt oldattal (3.8.) amig fakdsdrga szint
nem kapunk, adjuk hozzd a keményitSindikatort (3.9.), és fejezzik be a titréldst.

Forralds nélkiil, 10 ml kdlium-jodid oldat (3.6.) és 25 ml 6 N kénsav (3.7) hozzdaddsa utdn végezziik el ugya-
nezt a titrdldst egy pontosan kimért, 25 ml Luff-Schoorl reagenst (3.4.) és 25 ml vizet tartalmazé keveréken.

. Az eredmények kiszdmitdsa

A csatolt tabldzat segitségével hatdrozzuk meg a laktéz mennyiségét mg-ban, ami a két titralds eredménye kozti
kiilonbségnek felel meg, 0,1 N ndtrium-tioszulfit ml-ében kifejezve.

Az eredményt, mint a dehidratalt laktéz részét, a mintdra vonatkoztatva szdzalékosan fejezziik ki.

. Eszrevételek

A 40 %-ndl tobb erjeszthetd cukrot tartalmazé termékek esetében, 5 ml-nél nagyobb mennyiségti élesztS szusz-
penziét (3.1.) hasznaljunk.

25 ml Luff-Schoorl reagenshez tartozé értékek tdbldzata

0,1 N Na,$,0,, ml-e, kétpercnyi melegités, tizpercnyi forralds

Na,$,0, Glfrll‘v":rtcfﬂ]‘gr‘” Laktéz Maltéz Na,$,0,
01N CHLO, CHn0,, C,HpnO,, 01N
ml mg killonbség mg killonbség mg kiilonbség ml
1 2,4 2,4 3,6 3,7 3,9 3,9 1
2 4,8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3,9 3
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 3,9 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 3,8 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 48,4 3,8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3,8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 3,9 63,9 4,1 16
17 44,2 2,9 63,8 3,9 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 41 90,0 4,6 22
23 62,2 3,1 88,0 94,6 23
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10. KALIUM MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a modszer lehet6vé teszi a takarményokban 1év6 kdlium szintjének meghatérozésit.

. Vizsgilati alapelv

A mintdt hamvasztjuk, a hamut pedig sésavban oldjuk. Az oldat ndtriumtartalmdt langfotometridval hatdrozzuk
meg cézium-klorid és aluminium-nitrat jelenlétében. Ezeknek az anyagoknak a hozzdaddsa nagymértékben kikiiszo-
boli a zavard elemek okozta interferencidt.

. Reagensek

3.1. Sésav a.r., d: 1,12.

3.2. Cézium-klorid a.r.

3.3. Aluminium-nitrdt AI(NO,), - 9H,0, vegytiszta.
3.4. Kélium-klorid a.r., dehidratalt.

3.5. Pufferoldat: oldjunk fel vizben 50 g cézium-kloridot (3.2.) és 250 g aluminium-nitrdtot (3.3.), toltsiik fel
vizzel 1 literre, és homogenizdljuk. Téroljuk mdanyag palackban.

3.6. Kédlium-standard-oldat: oldjunk fel vizben 1,907 g kalium-kloridot (3.4.), adjunk hozzd 5 ml sésavat (3.1.),
toltsitk fel vizzel 1 literre, és homogenizaljuk. Taroljuk mdanyag palackban. Ezen oldat 1 ml-je 1,00 mg
kéliumot tartalmaz.

. Eszkozok

4.1. Platina-, kvarc- vagy porcelin hamvasztotégelyek, sziikség esetén fedéllel elltva.
4.2. Hoéfokszabalyzos, elektromos tokos kemence.

4.3. Langfotométer.

5. A vizsgilat médja

5.1. A minta elemzése

Az dltaldnos szabdly szerint, mérjiink ki a mintdb6l 10 g-ot 10 mg-nyi pontossaggal, helyezziik egy tégelybe,
és 450 °C-on hamvasszuk hdrom 6rdn keresztiil. Lehiités utdn helyezziik dt a hamut mennyiségileg egy 500
ml-es mérélombikba 250-300 ml viz, majd 50 ml sésav (3.1.) felhaszndldsdval. Amikor minden szén-dioxid
kibocsdtds megsztinik, hevitsikk az oldatot, és alkalmanként megkeverve, tartsuk kb. 90 °C-os hémérsékleten
két 6ran keresztiil. Szobahémérsékletre vald lehtités utdn toltsiik fel jelig vizzel, razzuk Ossze, és szirjik. A
sziirlet egy, legfeljebb 1,0 mg kdliumot tartalmazé aliquot részét helyezziik dt egy 100 ml-es mérSlombikba,
adjunk hozzd 10,0 ml pufferoldatot (3.5.), toltsiik fel jelig vizzel, és homogenizaljuk. Magasabb kéliumszint
esetén, a pufferoldat hozzdaddsa el6tt, megfelel§ ardnyban higitsuk fel az elemzendd oldatot.

Az aldbbi tdbldzat Gitmutat6ul szolgdl egy koriilbeliil 10 g-os mintédhoz.

A minta feltete]ezelt(t) kdliumtartalma (% Higitdsi ardny Aliquot rész az oldat ml-ében
0,1-ig — 50
0,1-t8l 0,5-ig — 10
0,5-t61 1,0-ig — 5
1,0-t8l 5,0-ig 1: 10 10
5,0-t6l 10,0-ig 1: 10 5
10,0-t8l 20,0-ig 1: 20 5

A mérést langfotometridval, 768 nm-es hullimhosszon végezzitk. Az eredményt kalibricids gorbével
szamitsuk ki.
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5.2. Kalibrdcids gorbe

Helyezziink pontosan 10 ml szabvanyoldatot (3.6.) egy 250 ml-es mérélombikba, toltsiik fel jelig vizzel, és
homogenizaljuk. Toltsiink ezen oldatbdl pontosan 5, 10, 15, 20 és 25 ml-nyi mennyiséget 100 ml-es
mérélombikokba, melyek egyenként 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 és 1,0 mg kdliumnak felelnek meg. Egészitsiik ki a soro-
zatot egy szabvanyoldatot nem tartalmazé, osszehasonlité lombikkal. Ontsiink 10 ml pufferoldatot (3.5.)
minden egyes lombikba, toltsitk fel ket jelig vizzel, és homogenizaljuk. Végezziik el az 5.1. bekezdésben
feltiintetett méréseket. A kalibracios gorbe 1 mg-os kalium koncentracidig 100 ml oldatban édltaldban linedris.

. Az eredmények kiszdmitisa

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

. Eszrevételek

A zavaré elemek okozta interferencia kikiiszobolése érdekében nem minden esetben sziikséges pufferoldat (3.5.)
hozzdadésa.

11. NATRIUM MEGHATAROZASA

. Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a modszer lehet6vé teszi a takarmdnyokban 1év6 ndtrium szintjének meghatarozasat.

. Vizsgdlati alapelv

A mintdt hamvasztjuk, a hamut pedig sésavban oldjuk. Az oldat ndtriumtartalmat langfotometridval hatdrozzuk
meg, cézium-klorid és aluminium-nitrdt jelenlétében. Ezen anyagok hozzdaddsa nagymértékben kikiiszoboli a
zavard elemek okozta interferenciat.

. Reagensek

3.1. Sésav a.r., d: 1,12.

3.2. Cézium-klorid a.r.

3.3. Aluminium-nitrdt A[(NO,), - 9H,0, vegytiszta.
3.4. Nétrium-klorid a.r., dehidratalt.

3.5. Pufferoldat: oldjunk fel vizben 50 g cézium-kloridot (3.2.) és 250 g aluminium-nitrdtot (3.3.), toltsiik fel
vizzel 1 literre, és homogenizéljuk. Tdroljuk mdanyag palackban.

3.6. Natrium-szabvanyoldat: oldjunk fel vizben 2,542 g ndtrium-kloridot (3.4.), adjunk hozza 5 ml sésavat (3.1.),
toltsiik fel vizzel 1 literre, és homogenizdljuk. Téroljuk mifanyag palackban, ezen oldat 1 ml-je 1,00 mg natri-
umot tartalmaz.

. Eszk6zok

4.1. Platina, kvarc- vagy porceldn hamvasztotégelyek, sziikség esetén fedéllel ellatva.
4.2. Hofokszabalyzos, elektromos tokos kemence.

4.3. Langfotométer.

5. A vizsgilat médja

5.1. A minta elemzése

Altaldnos szabély szerint, mérjiink le a mintdb6l 10 g-ot 10 mg-nyi pontossiggal, helyezzitk egy tégelybe
(4.2.), és 450 °C-on hamvasszuk hdrom 6ran keresztiil. Keriiljik a talhevitést (gyulladdst). Lehdtés utdn ontsiik
at a hamut mennyiségileg egy 500 ml-es mérélombikba, 250-300 ml viz, majd 50 ml sésav (3.1.) felhaszna-
ldsaval. Amikor minden szén-dioxid kibocsdtds megsziinik, hevitsiik az oldatot, és alkalmanként megkeverve,
tartsuk kb. 90 °C-os hdmérsékleten két 6ran keresztiil. Szobahémérsékletre valé lehtités utdn toltsiik fel jelig
vizzel, rdzzuk fel, és sziirjitk. A szirlet, egy legfeljebb 1,0 mg ndtriumot tartalmazé aliquot részét ontsiik at
egy 100 ml-es mér8lombikba, adjunk hozzd 10,0 ml pufferoldatot (3.5.), toltsiik fel jelig vizzel, és homogeni-
zaljuk. Magasabb ndtriumszint esetén, a pufferoldat hozzdaddsa el6tt megfelel§ ardnyban higitsuk fel az elem-
zend§ oldatot.

Az alabbi tdbldzat ttmutatéul szolgdl egy koriilbelil 10 g-os mintdhoz.
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A minta feltetel(eo/zoelt\;a;latrlumtartalma Higitdsi ardny Aliquot rész az oldat ml-ében
0,1-ig — 50
0,1-t81 0,5-ig — 10
0,5-t61 1,0-ig — 5
1,0-t8l 5,0-ig 1: 10 10
5,0-t6l 10,0-ig 1: 10 5
10,0-t81 20,0-ig 1: 20 5

A mérést langfotometridval, 589 nm-es hullimhosszon végezziik. Az eredményt egy kalibrdcids gorbével
szamitsuk ki.

5.2. Kalibrdcids gorbe

Helyezziink pontosan 10 ml szabvanyoldatot (3.6.) egy 250 ml-es mérélombikba, toltsiik fel jelig vizzel, és
homogenizaljuk. Toltsiink ezen oldatbdl pontosan 5, 10, 15, 20 és 25 ml-nyi mennyiséget 100 ml-es
mérélombikokba, amelyek egyenként 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 és 1,0 mg ndtriumnak felelnek meg. Egészitsiik ki a
sorozatot egy szabvanyoldatot nem tartalmazé osszehasonlité lombikkal. Ontsiink 10 ml pufferoldatot (3.5.)
minden egyes lombikba, toltsiik fel Sket jelig vizzel, és homogenizdljuk. Végezziik el az 5.1. bekezdésben
feltiintetett méréseket. A kalibrdcidés gorbe 1 mg-os nétrium koncentrdciéig 100 ml oldatban &ltaldban
linedris.

6. Az eredmények kiszdmitisa

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

7. Eszrevételek

7.1. A 4 %-ndl tobb natriumot tartalmazé termékek esetén, elényosebb az anyagot két ordn keresztiil zdrhat6
tégelyben hamvasztani. Lehtités utdn adjunk hozzd vizet, platinadrot segitségével szuszpenzéljuk a hamut,
széritsuk ki, és hamvasszuk 6jbol két 6rdn keresztiil zdrhaté tégelyben.

7.2. Ha a minta kizdr6lag dsvanyi anyagokat tartalmaz, el6zetes hamvasztds nélkiil oldjuk fel.

12. CUKOR MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazisi teriilet

A moédszer lehetévé teszi a redukdlocukor és az invertdlds utdni Gsszes cukor glikdzban vagy, adott esetben,
szachardzban kifejezett szintjének meghatdrozdsat, 0,95-os tényezdvel konvertdlva. A modszer osszetett takarma-
nyok esetében alkalmazhatd. Egyéb takarmdnyokra kiilonleges médszerek vonatkoznak. Adott esetben, a laktozt
kiilon kell megmérni, és figyelembe venni az eredmények kiszamitdsanal.
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2. Vizsgdlati alapelv

A cukrot higitott etanolban extrahdljuk; az oldatot Carrez I. és II. oldattal deritjitk. Az etanol kizdrdsa utdn az
invertdlds elStti és utdni mennyiség Luff-Schoorl médszerrel keriil meghatrozésra.

3. Reagensek

3.1. 40 %-os (v|v) etanol d: 0,948, 20°C-on, fenolftaleinhez semlegesitve.

3.2, Carrez L oldat: vizben oldjunk fel 21,9 g cink-acetdtot, Zn(CH,COO), - 2H,0 és 3 g jégecetet. Toltsiik fel
vizzel 100 ml-re.

3.3, Carrez II. oldat: vizben oldjunk fel 10,6 g kalium-vascianidot, K,Fe(CN), - 3H,0. Toltsiik fel vizzel 100 ml-
re.

3.4. 0,1 %-o0s (w/v) metilnarancs oldat.

3.5. 4 N sosav.

3.6. 0,1 N sosav.

3.7. 0,1 N nétrium-hidroxid oldat.

3.8.  Luff-Schoorl reagens:

Ovatosan kevergetve ontsiik a citromsavoldatot (3.8.2.) a ntrium-karbonat-oldatba (3.8.3.). Adjuk hozzi a

réz-szulfat oldatot (3.8.1.), és ontsik fel 1 literig vizzel. Hagyjuk az éjszaka folyamdn ilepedni, majd

sztirjiik. Ellendrizzik az igy kapott reagens szabdlyossdgat (0,1 N Cu; 2 N Na,CO,). Az oldat pH-értékének

kb. 9,4-nek kell lennie.

3.8.1. Réz-szulfit-oldat: 100 ml vizben oldjunk fel 25 g vasmentes rézszulftot a.r. CuSO, - 5H,0.

3.8.2. Citromsavoldat: 50 ml vizben oldjunk fel 50 g citromsavat a.r. C;H,O, - H,O.

3.8.3. Natrium-karbondt-oldat: kb. 300 ml meleg vizben oldjunk fel 143,8 g dchidratalt natrium-karbo-
natot a.r. Hagyjuk kihdlni.

3.9. 0,1 N nétrium-tioszulfat-oldat.

3.10. KeményitGoldat: adjunk 30 ml vizben elkevert 5 g oldhaté keményit6t 1 liter forrdsban 1évg vizhez.
Forraljuk hdrom percen keresztiil, hagyjuk kihdlni, sziikség esetén adjunk hozzd 10 mg higany-jodidot
tartositoszerként.

3.11. 6 N kénsav.

3.12. 30 %-os (w[v) kélium-jodid.

3.13. Sésavban forralt, vizben mosott és szaritott, szemcsés horzsaké.

3.14. 3-metilbutdn-1-ol.

4. Eszkozok

Keverdgép (forgd dobos): kb. 35-40 rpm fordulatszdmmal.

5. A vizsgélat médja

5.1.

A minta extrahdldsa

Mérjiink ki mg-os pontossiggal 2,5 g-ot a mintdbdl, és helyezziik egy 250 ml-es mér6lombikba. Adjunk
hozzd 200 ml etanolt (3.1.), és keverjiik a kever6gépen egy 6rdn keresztill. Adjunk hozzd 5 ml Carrez L
oldatot (3.2), és kevergessiik egy percig. Adjunk hozzd 5 ml Carrez IL. oldatot (3.3), és kevergessiik tjra egy
percig. Toltsiik fel a térfogatra etanollal (3.1.), homogenizaljuk, és sztirjiik. Vegyiink el 200 ml-t a sziirletbdl,
és az etanol nagy részének eltdvolitdsa céljabol paroljuk térfogatdnak kb. felére. Helyezziik a bepdrlds utdni
maradékot mennyiségileg egy 200 ml-es mérSlombikba meleg vizzel, hitsiik, toltsiik fel térfogatra vizzel,
homogenizaljuk, és szitkség esetén sztrjilk. Ezen oldatot haszndljuk a redukdldcukor és invertdlds utdni
osszes cukor mennyiségének meghatdrozasdra.
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5.2.

5.3.

5.4.

A redukdldcukor meghatdrozdsa

Pipetta segitségével vegyiink fel legfeljebb 25 ml oldatot, amely 60 mg-ndl kevesebb, glitkzban kifejezett
redukélocukrot tartalmaz. Szitkség esetén toltsiik fel az oldatot desztilldlt vizzel 25 ml-re, és hatdrozzuk meg
redukédlocukor tartalmdt a Luff-Schoorl médszerrel. Az eredményt a minta glitkdztartalmara vonatkoztatva,
szézalékosan fejezziik ki.

Az invertdlds utdni Gsszes cukor meghatdrozdsa

Pipetta segitségével vegytink fel az oldatb6l 50 ml-t, és ontsiik dt egy 100 ml-es mérélombikba. Adjunk
hozzd néhdny csepp metilnarancs oldatot (3.4.), majd évatosan és folyamatos kevergetés kozben, adjunk
hozzd 4 N sosavat (3.5.), amig a folyadék hatdrozottan vorossé nem vdlik. Adjunk hozzd 15 ml 0,1 N
sosavat (3.6.), meritsitk a lombikot egy gyorsan forr6 vizfirdSbe, és tartsuk ott harminc percen keresztiil.
Httsiik le gyorsan kb. 20 °C-ra, és adjunk hozzd 15 ml 0,1 N ndtrium-hidroxid-oldatot (3.7.). Téltsiik fel
vizzel 100 ml-re, és homogenizédljuk. Vegyiink el legfeljebb 25 ml oldatot, amely 60 mg-ndl kevesebb,
gliikozban kifejezett redukdlocukrot tartalmaz. Sziikség esetén toltsiik fel az oldatot desztilldlt vizzel 25 ml-
re, és hatdrozzuk meg redukalécukor tartalmdt a Luff-Schoorl médszerrel. Az eredményt a glitkdzra vagy,
adott esetben, a szachardzra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki 0,95-0s tényezdvel szorozva.

Titrdlds a Luff-Schoorl médszerrel

Pipetta segitségével vegyiink fel 25 ml Luff-Schoorl reagenst (3.8.), és helyezziik dt egy 300 ml-es Erlen-
meyer-lombikba; adjunk hozzd pontosan 25 ml-t a deritett cukoroldatbdl. Adjunk hozzd két szemcsényi
habkovet (3.13.), hevitsiikk kozepes méreti, szabad lingon, kozben kézzel kevergessiik, és kb. két perc alatt
forraljuk fel a folyadékot. Helyezziik rogton az Erlenmeyer-lombikot egy 6 cm atmérgjd lyukkal elldtott
azbesztes dréthdlora, amely alatt lingot gydjtottunk. A ldngot gy kell szabélyoznunk, hogy az Erlenmeyer-
lombiknak csak az aljdt melegitse. Illessziink visszafolyos hiitét az Erlenmeyer-lombikhoz. Forraljuk a folya-
dékot pontosan tiz percig. Hiitsiik le azonnal hideg vizben, és kb. 6t perc elteltével a kovetkezdk szerint
titrdljuk:

Adjunk hozzd 10 ml kdlium-jodid-oldatot (3.12.), és kozvetleniil ezutdn (6vatosan, a tdlzott habképzsdés
veszélye miatt) adjunk hozzd 25 ml 6 N kénsavat (3.11.). Titrdljuk 0,1 N nétrium-tioszulfat-oldattal (3.9.)
a fakoésdrga szin megjelenéséig, adjuk hozzd a keményit6 indikdtort (3.10.), és fejezziik be a titrdldst.

Forralds nélkiil, 10 ml kdlium-jodid-oldat (3.12.) és 25 ml 6 N kénsav (3.11.) hozzdaddsa utdn végezziik el
ugyanezt a titrdldst egy pontosan kimért, 25 ml Luff-Schoorl reagenst (3.8.) és 25 ml vizet tartalmazé
elegyen.

6. Az eredmények kiszdmitdsa

A téblazat segitségével hatdrozzuk meg a gliik6z mennyiségét mg-ban, ami a két titrdlds eredménye kozti kiilonb-
ségnek felel meg 0,1 N nétrium-tioszulfit mg-jaban kifejezve.

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

7. Kiilonleges vizsgalati médok

7.1.

7.2.

A melaszban gazdag, valamint egyéb, kevésbé homogén Gsszetételd takarmanyok esetében mérjink ki 20 g-
ot, és helyezziik egy 1 literes mér6lombikba 500 ml vizzel felontve. Keverjitkk forgd dobon egy orin
keresztiil. Az 5.1. pontban leirtak szerint deritsiik Carrez 1. (3.2.) és Carrez II. (3.3.) reagensek haszndlatdval,
ebben az esetben azonban négyszeres mennyiséget haszndljunk az egyes reagensekbdl. Toltsiik fel térfogatra
80 %-os (v[v) etanollal.

Homogenizdljuk és sztrjitk. Vonjuk ki az etanolt az 5.1. pontban leirtak szerint. Ha dextrindlt keményit§
nincs jelen, toltsiik fel térfogatra desztilldlt vizzel.

Melaszok, valamint cukorban gazdag és gyakorlatilag keményit6mentes egynemt takarmdnyok (szentjdnos-
kenyér, szdritott cukorrépa szeletek stb.) esetében mérjiink ki 5 g-ot, és helyezziik egy 250 ml-es mérSlom-
bikba, adjunk hozzd 200 ml desztilldlt vizet, és keverjitkk forgd dobon egy 6rdn keresztiil vagy sziikség
esetén tovdbb. Az 5.1. pontban leirtak szerint deritsitk Carrez 1. (3.2) és Carrez II. (3.3.) reagensekkel.
Toltsiik fel térfogatra hideg vizzel, homogenizaljuk, és sztrjiik. Az Gsszes cukortartalom meghatdrozdsdhoz
az 5.3. pontban leirtak szerint folytassuk a vizsgélatot.
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8. Eszrevételek

8.1.

8.2.

8.3.

A habképzddés elkeriilése érdekében a Luff-Schoorl reagenssel torténd forralds eldtt tandcsos (a mennyiségtdl
fuggetlendil) kb. 1 ml 3-metilbutdn-1-ol (3.14.) hozzdaddsa.

A gliikézban kifejezett, invertdlds utdni Osszes cukortartalom és a glitkozban kifejezett, redukdlécukor-
tartalom kiilonbsége, 0,95-tel szorozva, megadja a szachardztartalomra vonatkoztatott szazalékos ardnyt.

A redukalécukor-tartalom meghatdrozdsara, laktoz kivételével, két modszer alkalmazhaté:

8.3.1. kozelité szdmitdshoz, szorozzuk meg 0,675-tel a laktéztartalmat, amely egy mdsik elemzési
modszerrel keriilt megdllapitdsra, és vonjuk ki a kapott eredményt a redukalécukor-tartalombol.

8.3.2. A redukdl6cukor pontos kiszdmitdsahoz, a laktéz kivételével, ugyanazt a mintdt kell haszndlni a két
végs6 meghatdrozashoz. Az egyik vizsgdlatot az 5.1. pontban foglaltak szerint nyert oldaton
végezziik, a masikat pedig a laktoz meghatdrozdsa sordn nyert oldaton az abbdl a célbél meghatéro-
zott mddszer szerint (mds tipust cukrok erjesztése és derités utdn).

A jelen 1év6 cukormennyiség meghatdrozasa mindkét esetben a Luff-Schoorl médszerrel torténik, és a glikoz
mg-ban keriil kiszdmitdsra. Az egyik értéket kivonjuk a mdsikbol, és az eredményt a mintdra vonatkoztatva,
szézalékosan fejezziik ki.

Példa
A kivélasztott két mennyiség az egyes meghatdrozdsok esetében 250 mg-os mintdnak felel meg.

Az els6 esetben 17 ml 0,1 N ndtrium-tioszulfit oldat 44,2 mg fogyott glikdznak felel meg; a mdsodik
esetben 11 ml felel meg 27,6 mg glitkdznak.

A kiilonbség 16,6 mg glitkoz.

A redukdlocukor-tartalom (laktéz kivételével), gliikdzban szamitva igy:

4 x 16,6

— 6,64 %
10 0

25 ml Luff-Schoorl reagenshez tartozé értékek tdblizata

0,1 N Na,S,0, ml-¢, kétpercnyi melegités, tizpercnyi forralds

01N Glﬁizrtcfilgfz Laktoz Malt6z 01N
Na,$,0, C,H,,0, CpHp,0y, Cp,Hy,04, Na,$,0;,
ml mg kiilénbség mg killénbség mg kiilonbség ml
1 2,4 2,4 3,6 3,7 3,9 3,9 1
2 4,8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3,9 3
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 2,5 19,6 3,9 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 2,7 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 48,4 3,8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3,8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 3,9 63,9 4,1 16
17 44,2 2,9 63,8 3,9 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23
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13. A TEOBROMIN MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazisi teriilet
Ez a moédszer lehetévé teszi a teobromin mennyiségének meghatdrozdsit a kakadbab-feldolgozds melléktermé-
keiben.
2. Vizsgilati alapelv
A teobromint kloroformmal extrahdljuk. A kivonatot szdraddsig pdroljuk, vizben oldjuk, és meghatdrozott
mennyiség( eziist-nitrat-oldattal kezeljitk. A felszabaditott salétromsavat natrium-hidroxid-oldattal titraljuk.
3. Reagensek
3.1. Kloroform a.r.
3.2. Szalmidkszesz, d: 0,958.
3.3. Natrium-szulfat a.r., dehidratélt.
3.4. 0,1 N natrium-hidroxid-oldat.
3.5. 0,1 N eziist-nitrat-oldat.
3.6. 1 %-o0s (w/v) etanolos fenolvoros-oldat.

3.7. 40-60 °C-os konnytolaj, B.P..

4. Eszkozok

Csiszolt iivegdugéval elldtott, 500 ml-es, lapos fenekd lombik.

5. A vizsgilat médja

Mérjiink le a mintdbdl legfeljebb 10 g-ot mg-nyi pontossiggal, amely legfelijebb 80 mg teobromint tartalmaz,
helyezziik egy 500 ml-es, csiszolt iivegdugdval ellatott, lapos fenekd lombikba, és adjunk hozzd 270 ml kloro-
formot (3.1.) és 10 ml szalmidkszeszt (3.2.). Zarjuk le a lombikot, és razzuk erGteljesen 6t percig. Adjunk hozzd
12 g dehidratdlt ndtrium-szulfitot (3.3.), rdzzuk djra, és hagyjuk mdsnapig tlepedni. Szrjiik 4t egy 500 ml-es
Erlenmeyer-lombikba, és mossuk a maradékot 100 ml kloroformmal (3.1.). Paroljuk be az oldészert, és tavolitsunk
el minden maradékanyagot egy forr vizfiirdé folott. Oldjuk fel Gjra a kivonatot 50 ml vizben, és forraljuk fel.

Hitsiik, és 0,5 ml fenolvoros-oldat (3.6.) felhaszndldsdval pontosan semlegesitsiik ndtrium-hidroxid-oldattal (3.4.).
Adjunk hozzd 20 ml eziist-nitrit-oldatot (3.5). Titrdljuk a felszabaditott salétromsavat natrium-hidroxid-oldattal
(3.4.), amig az indikdtor szine meg nem valtozik (pH 7,4).

6. Az eredmények kiszamitdsa

1 ml 0,1 NNaOH = 18 mg teobromin.

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

7. Eszrevétel

A 8 %-ndl nagyobb nyerszsir-tartalma termékeket elGszor egy hatords, petroléterrel (B.P. 40-60 °C) torténd extrahd-
lassal zsirtalanitani kell.
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14. KARBAMID MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazdsi teriilet

Ez a médszer lehet6vé teszi a takarmdnyokban 1év6 karbamid szintjének meghatdrozdsat.

2. Vizsgdlati alapelv

A mintdt vizben szuszpenddljuk egy deritészerrel. A szuszpenzidt leszrjiik. A szirlet karbamid-tartalmdt, 4-
dimetil-amino-benzaldehid (4-DMAB) hozzdaddsa utdn, az optikai stiriség 420 nm-es hullimhosszon valé megmé-
résével hatdrozzuk meg.

3. Reagensek

3.1. 4-dimetil-amino-benzaldehid-oldat: oldjunk fel 1,6 g 4-DMAB ar.-t 100 ml 96 %-os etanolban, és adjunk
hozzd 10 ml sésavat a.r. (d: 1,19). Ezen reagens legfeljebb kéthetes id6tartamon keresztiil 4ll el.

3.2. Carrez I oldat: vizben oldjunk fel 21,9 g cink-acetdtot, Zn(CH,COO) - 2H,0 és 3 g jégecetet. Toltsik fel
vizzel 100 ml-re.

3.3. Ca;rrez II. oldat: vizben oldjunk fel 10,6 g kdlium-hexacidno-ferrat-ot, K,Fe(CN), - 3H,0. Toltsiik fel vizzel 100
ml-re.

3.4. Aktiv szén a.r., amely nem abszorbdlja a karbamidot (ezt ellendrizni kell).

3.5. 0,1 %-o0s (w/v) karbamid a.r.

4. Eszkozok

4.1. Kever6gép (forgd dobos): kb. 35-40 rpm fordulatszdmmal

4.2. Kémcsovek: 160 x 16 mm, csiszolt iivegdugéval.

4.3. Spektrofotométer.

5. A vizsgilat médja

5.1.

5.2.

A minta analizise

Mérjiink ki a mintdbol 2 g-ot mg-nyi pontossiggal, és 1 g aktiv szénnel egyiitt helyezzitk egy 500 ml-es
mérSlombikba. Adjunk hozzd 400 ml vizet és 5 ml Carrez 1. (3.2) és IL. (3.3.) oldatot. Keverjitk a forgd
dobon harminc percig. Toltsiik térfogatra vizzel, rdzzuk fel, és szrjik.

Vegyiink el 5 ml-t az dttetszd, szintelen sziirletekbdl, ontsiik csiszolt tivegdugdval elldtott kémesovekbe, adjunk
hozzdjuk 5 ml 4-DMAB oldatot (3.1.), és keverjik fel. Helyezzitk a kémesoveket forréviz-firdébe 20 °C-on.
Tizen6t perc elteltével a spektrofotométer segitségével, 420 nm-en mérjilk meg a mintaoldat optikai stirtiségét,
és ezt hasonlitsuk 0ssze a vakpréba sordn a reagensekbdl készitett oldattal.

Kalibrdcids gorbe

Vegyiink el a karbamid oldatbdl (3.5.) 1, 2, 4, 5 és 10 ml-t, ontsitk 100 ml-es mér6lombikokba, és toltsiik fel
Gket térfogatra vizzel. Vegylink el 5 ml-t minden egyes oldatbdl, és mindegyikhez adjunk 5 ml 4-DMAB
oldatot (3.1.), homogenizaljuk, és a fentick szerint mérjik meg az optikai stirtiséget Osszehasonlitva az
5 ml 4-DMAB oldatot és 5 ml vizet tartalmazé karbamidmentes kontrolloldattal. Szerkessziik meg a kalibra-
ci6s gorbét.

6. Az eredmények kiszdmitdsa

A kalibracids gorbe segitségével hatdrozzuk meg a mintdban 1év8 karbamidmennyiséget.

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szazalékosan fejezziik ki.
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7. Eszrevételek

7.1. 3 %-ot meghaladé karbamidtartalom esetén, csokkentsiik a minta nagysdgat 1 g-ra vagy higitsuk az eredeti
oldatot tgy, hogy 500 ml-ben ne legyen tobb 50 mg karbamidnal.

7.2. Alacsony karbamidtartalom esetén noveljitk a minta nagysagat mindaddig, amig a szrlet dttetszé és szintelen
marad.

7.3. Ha a minta olyan egyszer(i nitrogéntartalmd elegyeket tartalmaz, mint az aminosavak, akkor az optikai
stiriséget 435 nm-en kell mérni.

15. LUPININ-ALKALOIDOK MEGHATAROZASA

. Cél és alkalmazisi teriilet

Ez a médszer az alkaloidok szintjének meghatdrozasat teszi lehet6vé a csillagfiirtmagvakban.

. Vizsgilati alapelv

Az alkaloidokat dietiléter és kloroform keverékében oldjuk fel, és sésavval extrahdljuk. Az alkaloidokat sziliko-volf-
ramsavban csapjuk ki, a csapadékot hamvasztjuk, és a maradékot megmérjiik.

. Reagensek

3.1. Dietiléter.

3.2. Kloroform.

3.3. 4 N ndtrium-hidroxid oldat.
3.4. 0,3 N sbsav.

3.5. Natrium-klorid a.r.

3.6. 10 %-os (w/v) sziliko-volfrimsav oldat S - O, - 12WO, - 26H,0.

. Eszkozok

4.1. Mechanikus keverd.
4.2. Platina-, kvarc- vagy porcelin hamvasztdtégely.

4.3. Elektromos tokos kemence.

. A vizsgilat médja

Mérjiink le a mintdbdl 15 g-ot 5 mg-os pontossaggal, és helyezziik egy csiszolt tivegdugoval elldtott, kb. 200 ml
(rtartalma tartdlyba (pl. valasztotolesér). Adjunk hozzd pontosan 100 ml dietilétert (3.1.) és 50 ml kloroformot
(3.2.), végiil pedig mérdpipetta segitségével, 10 ml ndtrium-hidroxid oldatot (3.3.). Razzuk erételjesen, hogy elke-
rilljitk a csomo6képzGdést. Razzuk fel djra tobb alkalommal, és egy éjszakdt hagyjuk dllni. Ha a feliilisz6 folyadék
nem teljesen tiszta, adjunk hozzd néhdny csepp vizet. Szfirjiik le az éterkloroform-réteget. Tegyiink 50 ml szdirletet
egy 50 ml-es mér6lombikba, és 50 ml dietil-éter (3.1.) felhasznéldséval ontsiik 4t egyforma adagokban egy 150 ml-
es valasztotolesérbe. Parologtassuk haromszor egymds utdn 20 ml sésavval (3.4.), hagyjuk dekantdlédni, és vegyiik
fel a savas kivonatot minden extrahdlds utdn. Vegyiik fel a savas kivonatokat egy 250 ml-es f6z6pohdrba, és enyhe
melegitéssel elimindljuk az éter és a kloroform utolsé maradvanyait is. Adjunk hozzd kb. 1 g ndtrium-kloridot
(3.5.), hagyjuk hilni, és sziliko-volfrdmsav oldatban (3.6.) csapjuk ki az alkaloidokat. Kevergessiik egy mechanikus
kevergvel harminc percig. Hagyjuk tilepedni éjszakdra, sztrjiik dt egy hamumentes sz{irén, és mossuk a csapadékot
egymads utdn kétszer 10 ml és kétszer 5 ml sésavval (3.4.).

Helyezziik a csapadékot tartalmazé sziirGt egy tégelybe és hamvasszuk el 900 °C-on. Hagyjuk kihdlni, és mérjiik
meg.
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6. Az eredmények kiszamitdsa
A minta alkaloidtartalmat a hamu tomegének 0,2-es szorzdval torténd szorzasaval kapjuk meg.

Az eredményt a mintdra vonatkoztatva, szdzalékosan fejezziik ki.

16. SZOJABOL KESZULT TERMEKEK KARBAMIDAKTIVITASANAK MEGHATAROZASA

1. Cél és alkalmazaisi teriilet

Ez a médszer lehet6vé teszi a sz6jabol késziilt termékek karbamid-aktivitdsinak meghatdrozdsat és ezen termékek

nem megfeleld elkészitési modjanak kimutatdsat.

2. Vizsgilati alapelv

A karbamid-aktivitdst egy karbamidoldatbdl 30 °C-on 1 g termékenként felszabadul6 amménids nitrogén mennyi-

sége alapjan becsiiljik.

3. Reagensek

3.1. 0,1 N sosav.

3.2. 0,1 N natrium-hidroxid oldat.

3.3. 0,05 M foszfat-pufferoldat, amely 1000 ml-enként 4,45 g dindtrium-hidrogén-foszfitot (NA,HPO, - 2H,0) és
3,40 g kélium-dihidrogén-foszfitot (KH,PO,) tartalmaz.

3.4. Frissen készitett karbamid-pufferoldat, amelyben 1 000 ml pufferoldat (3.3.) 30,0 g karbamidot tartalmaz; pH

6,9-7,0.

4. Eszkozok

4.1. Potenciometrikus titrdl6 berendezés vagy nagy érzékenység(i pH-méré (0,02 pH) magneses keverdvel.

4.2. Pontosan 30 °C-ra bedllitott, h6fokszabalyzos vizfiirdg.

4.3. Kémcsovek csiszolt tivegdugdval, 150 x 18 mm.
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5. A vizsgilat médja

Morzsoljunk szét (példdul egy kdvédardloban) 10 g mintdt gy, hogy keresztilmenjen egy 0,2 mm-es
szematmérdjd szlir6n. Mérjiink ki 0,2 g-ot mg-nyi pontossdggal a szétmorzsolt mintabdl, helyezziik egy csiszolt
tivegdugéval elldtott kémcsébe, és adjunk hozzd 10 ml karbamid-pufferoldatot (3.4.). Zdrjuk le azonnal, és erétel-
jesen razzuk fel. Helyezziik a kémcsovet egy pontosan 30 °C-ra bedllitott vizfirddbe, és rdzzuk fel erdteljesen.
Helyezziik a kémcsovet egy pontosan 30 °C-ra bedllitott vizfiirdSbe és tartsuk ott pontosan harminc percig. Adjunk
hozzd azonnal 10 ml 0,1 N sésavat (3.1.), gyorsan hiitsiik le 20 °C-ra, és ontsiik dt a kémes§ teljes tartalmét
egyforma adagokban egy titrdloedénybe, 5 ml vizzel kétszer oblitve. Egy iivegelektroddval (4.1.) titrdljuk 0,1 N
nétrium-hidroxid oldattal (3.2.). azonnal és gyorsan 4,7-es pH-értékre, elektrometria alkalmazdsdval.

Végezziink vakprobat a kovetkezSképpen:

Mg-nyi pontossdggal kimért 0,2 g mintdt gyorsan helyezziink egy csiszolt tivegdugdval elldtott kémcsSbe, adjunk
hozzd 10 ml 0,1 N sésavat (3.1.), majd 10 ml karbamid pufferoldatot (3.4.). Azonnal hiitsiik le a kémcsovet jeges
vizben, és hagyjuk ott harminc percre. A fent leirtaknak megfelelGen, ontsiik dt a kémcsé tartalmdt a titrdldedénybe,
ésa 0,1 N natrium-hidroxid oldattal (3.2.) titrdljuk 4,7-es pH-értékre.

. Szamitis

A karbamid-aktivitdst a kovetkezd képlettel szamitjuk ki:

N -
MeN S econ = LA -2)
g min. 30 x E

ahol:

= a minta altal felvett 0,1 N nétrium-hidroxid-oldat, ml-ben,

a
b = a vakpréba sordn felvett 0,1 N ndtrium-hidroxid-oldat, ml-ben,
E

1l

a minta tomege, g-ban.

. Eszrevételek

7.1. Ezen médszer 30 °C-on 1 mg N/g/min-es karbamid tevékenységnél alkalmazhaté. Aktivabb termékek esetében
a minta mérete 50 mg-ra csokkenthetd.

7.2. A 10 %-ndl tobb nyerszsirt tartalmazo6 termékeket elgszor hidegen zsirtalanitani kell.



