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L-EWWEL DIRETTIVA TAL-KUMMISSJONI
tal-15 ta’ Gunju 1971
Ii tistabbilixxi I-metodi ta’ analizi tal-Komunita ghall-kontroll ufficjali ta’ I-ghalf

(71/250/KEE)

IL-KUMMISSJONI TAL-KOMUNITAJIET EWROPE],
Wara li kkunsidrat it-Trattat li jwaqqaf il-Komunita Ekonomika Ewropea,

Wara li kkunsidrat id-Direttiva tal-Kunsill ta’ 1-20 ta’ Lulju 1970 dwar l-introduzzjoni ta’ metodi tal-
Komunita dwar tehid ta’ kampjuni u analizi ghall-kontroll uffi¢jali tat-tgham, () u b'mod partikolari -
Artikolu 2 tieghu,

Billi dik id-Direttiva tenhtieg li l-kontrolli uffi¢jali ta’ tgham jitwettqu permezz ta’ metodi tal-Komunita ta’
tehid ta’ kampjuni u analizi ghall-ghan ta’ l-ivverifikar ta’ konformitda ma’ htigijiet li jinholqu taht id-
disposizzjonijiet preskritti mil-ligi, regolament jew azzjoni amministrattiva li tikkoncerna l-kwalita u I-
komposizzjoni tat-tgham;

Billi I-metodi kollha ta’ analizi mehtiega ghandhom jigu stabbiliti kemm jista’ jkun malajr; billi t-twettieq ta’
metodi biex jigu stabbiliti acidu idro¢janiku, kal¢ju, karbonati, irmied mhux raffinat, irmied li ma jinhallx
fHCI klorin minn klorur, Zejt tal-mustarda, lattosju, potassju, sodju, zokkor, theobromine u urea, u biex
jigu stabbiliti alkaloids flupini u l-istima ta’ attivita ta’ urease ta’ prodotti li johorgu mis-soja huma l-ewwel
stadju fdan il-process;

Billi I-mizuri li ghalihom tipprovdi din id-Direttiva huma skond 1-Opinjoni tal-Kumitat Permanetti ghat-
Tgham,

ADOTTAT DIN ID-DIRETTIVA:

Artikolu 1

L-Istati Membri ghandhom jinhtiegu li analizi ghall-kontrolli ufficjali ghat-tgham fir-rigward tal-livelli
taghhom ta’ acidu idro¢janiku, kal¢ju, karbonati, irmied mhux raffinat, irmied li ma jinhallx fHC1, klorin
minn klorur, zejt tal-mustarda, lattosju, potassju, sodju, zokkor, theobromine u urea, u biex jigu stabbiliti
alkaloids flupini u l-istima ta’ attivita ta’ urease ta’ prodotti li johorgu mis-soja jitwettqu permezz tal-metodi
stipulati fdin id-Direttiva.

Artikolu 2

L-Istati Membri ghandhom, sa mhux aktar tard mill-1 ta’ Lulju 1972, idahhlu fis-sehh, il-ligijiet, ir-
regolamenti u d-disposizzjoniiet amministrattivi mehtiega sabiex jikkonformaw ma’ din id-Direttiva.
Ghandhom minnufih jgharrfu bihom lill-Kummissjoni.

Artikolu 3

Din id-Direttiva hija indirizzata lill-Istati Membri.

Maghmula fi Brussel, fil-15 ta’ Gunju 1971.

Ghall-Kummissjoni
Franco M. MALFATTI
Il-President

() GU L 170, tat-3.8.1970, p. 2.
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ANNESS
METODI GHAL ANALIZI TAL-KOMPONENTI TAT-TGHAM

1. DAHLA

Il-metodi ta’ analizi ta’ komponenti tat-tgham huma generalment applikabbli ghat-tgham kollu dritt u kompost. Izda
¢ertu tgham, minhabba fil-karatteristici tal-komposizzjoni inerenti tieghu, jehtieg il-metodi individwali ta’ analizi tieghu.
Dawn il-kazijiet gew ipprovduti taht l-intestatura “osservazzjonijiet” fid-deskrizzjoni tal-metodi.

Meta zewg metodi jew aktar jistghu jintuzaw biex jigi stabbilit komponent taat-tgham, I-ghazla ta’ metodu ghandha,
hlief meta jkun indikat mod iehor, tithalla fidejn il-laboratorju tat-test ikkoncernat; il-metodu uzat irid izda jigi indikat
fic-certifikat ta’ analizi.

Preparazzjoni tal-kampjun ghall-analizi

Huwa essenzjali li l-analizi kimika titwettaq fuq kampjun omogenju. Ghandu izda jkun possibbli li jitwettaq certu stabilir
makroskopiku jew mikroskopiku u wkoll li tigi stabbilita l-umdita fuq il-kampjun fl-istat li jasal fih fil-laboratorju. Sabiex
jigu sodisfatti dawn iz-zewg htigiet, il-kampjun ghandu jigi maqsum fzewg partijiet. Parti wahda ghandha tittiehed kif inhi; I-
ohra ghandha tigi ppreparata kif gej ghall-analizi kimika.

Agsam il-kampjun permezz ta’ apparat mekkaniku jew bl-idejn wara li thallat b'attenzjoni l-kampjun kollu fuq wice
nadif u niexef. Fil-kaz ta’ l-ahhar huwa ta’ min li jintuza l-metodu li jinqasam ferba’ partijiet li jinvolvi t-tehid ta’
kampjuni wiehed wara l-ichor minn zewg taqsimijiet biswit xulxin. Fl-ahhar nett, nehhi ghall-analizi porzjon li jizen
bejn wiched u iehor 100 g u jekk mehtieg ghaffgu sabiex il-kampjun shih ikun jista’ jghaddi minn go gharbiel b'toqob
ta’ 1 mm. Ittrasferixxi dan il-kampjun minnufuh ghal go kontenitur niexef b'ghatu li ma jkunx tista’ tidhol l-arja minnu
u ssigillah.

Jekk il-kampjun ikun umdu hafna jrid jitnixxef minn qabel sabiex il-kontenut ta’ l-umdita jitnagqas ghal livell ta’ bejn 8
u 12 %. Biex taghmel dan, nixxef il-kampjun ftemperatura addattata ghal tul ta’ hin adegwat.
Reagenti u apparat

Strumenti jew apparat specjali biss jew dawk li jehtiegu standards specjali huma msemmija fid-deskrizzjoni tal-metodi ta’
analizi. Mhuwiex megjus mehtieg li jissemma l-apparat jew l-istrumenti kollha li jifformaw parti mit-taghmir ta’ kull jum
tal-laboratorji tat-test.

Ukoll, fejn l-ilma huwa msemmi b’konnessjoni ma’ dilwit jew hasil dan dejjem ifisser ilma distillat. Bl-istess mod, fejn
soluzzjoni ta’ riagent hija msemmija minghajr xi indikazzjoni ohra, dan ifisser soluzzjoni filma distillat.
L-espressjoni tar-rizultati

Ir-rizultat moghti fic-certifikat ta’ analizi ghandu jkun il-valur medju miksub fuq il-bazi ta’ ghall-inqas zewg testijiet. Bla
hsara ghal disposizzjonijiet specjali, ghandha tigi espressa bhala persentagg tal-kampjun originali kif kien meta wasal fil-
laboratorju. Ir-rizultat m'ghandux jinghata sa aktar ¢ifri sinifikattivi milli l-ezattezza tal-metodu ta’ analizi tippermetti.
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2. STABBIR TA’ ACIDU IDROCJANIKU

1. Ghan u skop
Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-livell ta’ acidu idro¢janiku, hieles u maqghud fil-forma ta’
glycosides, ftgham u b'mod partikolari fi prodotti li johorgu minn Zzerriegha tal-kittien, dqiq manjoku u certi speci
ta’ fazola.
2. l-prinéipju
Dan il-kampjun huwa mdendel fl-ilma. L-a¢idu idro¢janiku huwa rilaxxat permezz ta’ l-azzjoni ta’ enzimi, imdahhal
permezz ta’ distillazzjoni tal-fwar u migbur fvolum specifiku ta’ soluzzjoni acidifikata ta’ nitrat tal-fidda. I¢-¢janat
tal-fidda huwa separat permezz ta’ filtrazzjoni u n-nitrat tal-fidda zejjed huwa titratat ma’ soluzzjoni ta’ tijocijanat
ta’ l-ammonju.
3. Riagenti
3.1. Sospensjoni ta’ lewz helu: ghaffeg ghoxrin lewza helwa mqaxxra bil-mishun 100 ml ta’ ilma ftemperatura ta’
37 sa 40 °c. Ivverifika li ma hemm l-ebda ac¢idu idro¢janiku £10 ml tas-sospensjoni permezz ta’ karta
sodiumpicrote jew billi twettaq test bjank kif deskritt fl-ahhar paragrafu tal-5.
3.2. Soluzzjoni ta’ 10 % (w/v) ta’ acetat tas-sodju, newtrali ghall-phenolphthalein.
3.3. Emulsjoni kontra r-raghwa (p.e. siliku).
3.4. Acidu nitriku, d: 1-40.
3.5. Soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda: 0-02 N.
3.6. Soluzzjoni tat-tijocijanat ta’ l-ammonju: 0-02 N.

3.7. Soluzzjoni saturata ta’ sulfat tal-ammonju ferriku.

3.8. Ammonju, d: 0-958.

4. Apparat
4.1. Forn b'termostat imqieghed ftemperatura ta’ 38 °c.
4.2. Apparat ghad-distillazzjoni permezz ta’ dhul fil-fwar iffittjat b'’kondensatur b’bic¢a ta’ l-estensjoni mghawga.
4.3. Fjaskuni bil-qiegh catt ta’ 1000 ml b'tappijiet tal-hgieg immattjat.
4.4. Banju taz-zejt.

4.5. Buretta gradwata £1/20 ml.

5. Il-procedura

Izen 20 g tal-kampjun sa l-eqreb 5 mg, qieghed go fjaskun b'qiegh catt tal-litru u zid 50 ml ta’ ilma u 10 ml ta’
sospensjoni ta’ lewz helu (3.1.). Ghalaq il-fjaskun u ttrasferixxi ghall-forn ghal sittax-il siegha ftemperatura ta’ 38 °c.
Wara, kessah ghat-temperatura tal-kamra u zid 80 ml ta’ ilma, 10 ml soluzzjoni ta’ acetat tas-sodju (3.2) u qatra
emulsjoni kontra r-raghwa 3.3).

Qabbad il-fjaskun ma’ l-apparat tad-distillazzjoni tal-fwar u qieghed go banju taz-zejt li qabel it-temperatura tkun
ittellghet ghal ftit aktar minn 100 °c. Iddistilla minn 200 sa 300 ml tal-likwidu billi tghaddi kurrent qawwi ta’ fwar
minn gol-fjaskun u sahhan bil-mod il-banju taz-zejt. Igbor id-distillat fi fjaskun Erlenmeyer protett mid-dawl u li
jkun fih ezattament 50 ml ta’ soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda 0,02 N (3.5) u 1 ml ta’ acidu nitriku (3.4). Kun zgur li
I-bi¢ca ta’ l-estensjoni tal-kondensatur hija mdahhla fis-soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda.

Ittrasferixxi l-kontenut tal-fjaskun Erlenmeyer ghal go fjaskun volumetriku ta’ 500 ml, zid il-volum bl-ilma,
hawwad u ffiltra. Nehhi 250 ml tal-filtrat, zid bejn wiehed u ichor 1 ml ta’ soluzzjoni ta’ sulfat ta’ l-ammonju
ferriku (3.7) u nehhi n-nitrat tal-fidda zejjed bis-soluzzjoni ta’ tijocijanat ta’ l-ammonju 0,02 N (3.6) mehud mill-
buretta gradwata £1/20 ml.

Test bjank jista’, jekk ikun mehtieg, jitwettaq permezz ta’ l-applikazzjoni ta’ l-istess procedura ghall-10 ml ta’
sospensjoni ta’ lewz helu (3.1), waq li jithalla barra I-kampjun li jrid jigi analizzat.
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6. Il-kalkolu tar-rizultati

Jekk it-test bjank jindika li s-soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda 0.02 N ikun gie kkonsumat, naqqas il-valur ta’ dan mill-
volum ikkonsumat mid-distillat tal-kampjun. 1 ml ta’ AgNO, 0-02 N jikkorrespondi ghal 0-54 mg ta’ HCN. Aghti
r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjoni

Jekk il-kampjun ikun fih kwantita kbira ta’ sulphides (p.e. fazla), precipitat iswed ta’ sulphide tal-fidda jifforma li huwa
ffiltrat flimkien mad-depozitu tac-¢janat tal-fidda. Il-formazzjoni ta’ dan il-precipitat tikkawza telf tas-soluzzjoni ta’
nitrat tal-fidda 0-02 N, li l-volum tieghu irid jitnaqqas mill-volum uzat biex jigi kkalkolat il-kontenut ta” HCN.
Sabiex isir dan, ipprocedi kif gej:

Ittratta d-depozitu li jkun baga’ fuq il-filtru b’50 ml ta’ ammonju (3.8) sabiex jinhall i¢c-¢janat tal-fidda. Ahsel ir-
residwu fammonju dilwit u mbaghad stabbilixxi l-kontenut ta’ fidda tieghu. Agleb il-valur miksub fml ta’ soluzzjoni
ta’ nitrat tal-fidda 0-02 N.

Il-kontenut tal-kampjunta’ HCN jista’ jigi stabbilit ukoll permezz ta’ titrazzjoni tal-filtrat acidifikat ta’ l-ammonja ma’
l-acidu nitriku.

3. STABBILIR TALKALCJU.

. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-kontenut tal-kal¢ju fit-tgham.

. I-prin¢ipju

Il-kal¢ju huwa fil-forma ta’ rmied, l-irmied huwa trattat b'acidu idrokloriku u l-kal¢ju huwa precipitat bhala oksalat
tal-kal¢ju. Holl il-precipitat facidu sulfiriku u nehhi l-acidu oksalu i jifforma b’soluzzjoni ta’ permanganat tal-
potassju.

. Riagenti

3.1. Acidu idrokloriku A.R., d: 1-14

3.2. Acidu nitriku A.R., d: 1-40

3.3. Acidu sulfiriku A.R., d: 1-13

3.4. Ammonja AR., d: 0-98

3.5. Soluzzjoni kiesha saturata ta’ oksalat ta’ l-ammonju A.R.
3.6. 30 % soluzzjoni (w/v) ta’ acidu citriku AR

3.7. 5 % soluzzjoni (w|v) ta’ klorur ta’ l-ammonju A.R.

3.8. 0-04 % soluzzjoni (w/v) ta’ bromo-cresol ahdar

3.9. Soluzzjoni ta’ permanganat tal-potassju 0-1 N

. Apparat

4.1. Muffle-furnace ta’ l-elettriku b’ ¢irkolazzjoni ta’ l-arja u termostat.
4.2. Kontenitur tal-platinu, silika jew tal-porcellana biex isir l-irmied.

4.3. Kontenituri tal-hgieg ghall-iffiltrar ta’ porosita G4.
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5. Il-procedura

Izen bejn wiched u ichor 5 g tal-kampjun (jew aktar jekk ikun mehtieg) sa l-eqreb mg, aghmel irmied
ftempertatura ta’ 550 °c u ttrasferixxi l-irmied ghal go fjaskun ta’ 250 ml.

Zid 40 ml ta’ a¢idu idrokloriku (3.1), 60 ml ta’ ilma u ftit taqtir ta’ acidu nitriku (3.2). Hallih jiftah jaghli u Zommu
jaghli ghal tletin minuta. Hallih jiksah u ttrasferixxi s-soluzzjoni ghal go fjaskun volumetriku ta’ 250 ml. Lahlah,
zid il-volum sal-marka bl-ilma, omogenizza u ffiltra.

Bl-uzu ta’ pipetta, nehhi u gieghed go fjaskun ta” 250 ml ammont li huwa divizibbli ezatt li jkun fih minn 10 sa
40 mg ta’ kal¢ju skond il-kontenut tal-kal¢ju meqjus. Zid 1 ml ta’ soluzzjoni ta’ acidu citriku (3.6) u 5 ml ta’
soluzzjoni ta’ klorur ta’ l-ammonju (3.7).

5. Zid il-volum sa bejn wiehed u iehor 100 ml bl-ilma. Hallih jiftah jaghli, zid minn tmienja sa ghaxar taqtiriet ta’
soluzzjoni ta’ bromo-cresol ahdar (3.8) u 30 ml ta’ soluzzjoni shuna ta’ oksalat ta’ l-ammonju (3.5). Jekk jifforma
precipitat, hollu billi zzid ftit taqtiriet ta’ acidu idrokloriku (3.1).

Innewtralizza bil-mod bl-ammonju (3.4), hawwad kontinwament sakemm jinkiseb gari ta’ pH ta’ minn 4.4 sa 4.6
(jigifieri meta l-indikatur jibdel il-kulur). Qieghed il-fjaskun go banju bl-ilma jaghli u zommu hemm ghal tletin
minuta sabiex il-precipitat li fforma joqghod. Nehhi I-fjaskun minn gol-banju ta’ I-ilma. Hallieh jogqghod ghal siegha
u ffiltra minn go G4 filtru grigjol.

Ahsel il-fiaskun u l-grigjol bl-ilma sakemm l-oksalat ta’ l-ammonju zejjed jitnehha kompletament (in-nuqqas ta’
klorid fl-ilma tal-hasil jindika li nhaslu bizzejjed).

Holl il-precipitat fuq il-filtru £50 ml ta’ acidu sulfiriku shun (3.3). Lahlah il-grigjol bl-ilma shun u zid ilfiltrat sa’
bejn wiehed u ichor 100 ml. Gholli t-temperatura sa 70-80 °c u nehhi gatra qatra ma’ soluzzjoni tal-permanganat
tal-potassju (3.9) sakemm jinkiseb kulur roza li jdum ghal minuta.

. Il-kalkolu tar-rizultati

1 ml ta’ permanganat tal-potassju 0-1 N jikkorrespondi ghal 2:-004 mg ta’ kal¢ju. Aghti r-rizultat miksub bhala
percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjonijiet

7.1. Ghal kontenuti baxxi hafna ta’ kal¢ju pprocedi kif gej: Iffiltra I-precipitat ta’ l-oksalat tal-kal¢ju minn go karta
tal-filtru hielsa mill-irmied. Wara li tahslu, nixxef il-filtru u l-irmied ftemperatura ta’ 550 °c fgrigjol tal-platinu.
Erga holl ir-residwu fi ftit taqtiriet ta’ acidu sulfiriku (3.3), evapora sakemm jinxef, erga’ gib irmied f
temperatura ta’ 550 °c u izen. Jekk W huwa l-uzin tas-sulfat tal-kal¢ju miksub, il-kontenut tal-kal¢ju ta’ 1-
ammont li huwa divizibbli ezatt mehud bhala kampjun =W x 0-2944.

7.2. Jekk il-kampjun ikun maghmul unikament minn sustanzi minerali, holl fl-a¢idu idrokloriku minghajr ma I-
ewwel taghmlu rmied. Fil-kaz ta’ prodotti bhal ma huma fosfat tal-kal¢ju aluminju li huma difficli biex
thollhom fl-acidu, dewweb kif gej permezz ta’ process alkalin qabel ma tholl; hawwad sew il-kampjun 1i jrid
jigi analizzat fgrigjol tal-platinu ma’ tahlita li tizen hames darbiet aktar minnu, li tikkonsisti fammonti ndaqgs
ta’ karbonat tal-potassju u karbonat tas-sodju. Sahhan battenzjoni sakemm it-tahlita ddub kompletament.
Kessah, u holl fl-acidu idrokloriku.

7.3. Jekk il-kontenut tal-manjezju tal-kampjun huwa gholi, ipprecipita l-oksalat tal-kal¢ju ghal darb’ohra.
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4. STABBILIR TAL-KARBONATI

Ghan u Skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit l-ammont ta’ karbonati, konvenzjonalment espress bhala karbonat
tal-kal¢ju fil-bicca 1-kbira tat-tgham.

Izda fcerti kazi (per ezempju, karbonat tal-hadid) metodu specjali ghandu jintuza.

Il-prin¢ipju

Il-karbonati huma dekomposti facidu idrokloriku; id-dijossidu karboniku rilaxxat huwa migbur ftubu gradwat, u 1-
volum tieghu mqabbel ma’ dak rilaxxat taht l-istess kondizzjonjiet permezz ta’ kwantitd maghrufa ta’ karbonat tal-
kaléju AR,

Riagenti

3.1. Acidu idrokloriku, d: 1-10.

3.2. Karbonat tal-kal¢ju, A.R.

3.3. Acidu sulfiriku, bejn wiched u ichor 0-1 N, kulurit b'metil ahmar.

L-apparat

Apparat Scheibler-Dietrich (ara d-dijagramma) jew apparat ekwivalenti.

Il-procedura

Skond il-kontenut tal-karbonat tal-kampjun, izen porzjon tal-kampjun kif muri hawn taht:
0,75 g ghall-prodotti li jkun fihom minn 50 sa 100 % ta’ karbonati, expressi bhala karbonat tal-kal¢ju;
1 g ghall-prodotti li jkun fihom minn 40 sa 50 % ta’ karbonati, expressi bhala karbonat tal-kalcju;

2 sa 3 g ghall-prodotti ohra.

Qieghed il-porzjon tal-kampjun fil-fjaskun specjali (4) ta’ l-apparat, b'tubu ta’ materjal li ma jinkisirx imwahhal
mieghu li jkun fih 10 ml ta” a¢idu idrokloriku (3.1), u qabbad il-fjaskun ma’ l-apparat. Dawwar il-vit ta’ bi tlieta (5)
sabiex it-tubu (1) jagbad ma’ barra. Bl-uzu tat-tubu mobbli (2), i huwa mimli bacidu sulfiriku kkulurit (3.3) u
mgabbad mat-tubu gradwat (1), gib il-livell tal-likwidu sal-marka zero. Dawwar il-vit (5) sabiex tqabbad it-tubi (1) u
(3) u vverifika li I-livell huwa fuq iz-zero.

Halli l-acidu idrokloriku johrog (3.1) bil-mod fuq il-porzjon tal-kampjun, waqt li tmejjel il-fjaskun (4). Aghmel il-
pressjoni ndaqs billi tbaxxi t-tubu (2). Hawwad il-fjaskun (4) sakemm ir-rilaxx tad-dijossidu karboniku jkun wagaf

kompletament.

Regga’ lura l-pressjoni billi tirritorna I-likwidu lura sa l-istess livell fit-tubi (1) u (2). Wara ftit minuti, meta l-volum
tal-gass isir kostanti, ara l-qari.

Wettaq test ta’ kontroll fl-istess kondizzjonijiet fuq 0-5 g ta’ karbonat tal-kal¢ju (3.2).

. II-Kalkolu tar-rizultati

Il-kontenut fi grammi ta’ karbonati, espressi bhala karbonat tal-kal¢ju, bhala percentwali tal-kampjun, huwa
kkalkolat permezz tal-formula:

V x 100
T x 2W

fejn:

V = ml ta’ CO, rilaxxat mill-porzjon tal-kampjun.

—
l

ml ta’ CO, rilaxxat minn 0-5 g ta’ CaCO; AR.

=

piz, fi grammi, tal-porzjon tal-kampjun.
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7. Osservazzjonijiet

7.1. Meta l-porzjon tal-kampjun jizen aktar minn 2 g, l-ewwel gieghed 15 ml ta’ ilma distillat fil-fjaskun (4) u
hawwad qabel ma tibda t-test. Uza l-istess volum ta’ ilma ghat-test ta’ kontroll.

7.2. Jekk l-apparat uzat ikollu volum differenti minn dak ta’ l-apparat Scheibler-Dietrich, il-porzjonijiet mehuda
mill-kampjun u mis-sustanza ta’ kontroll u I-kalkolu tar-rizultati ghandhom jigu addattati kif jixraq.

APPARAT SCHEIBER-DIETRICH GHALL-ISTABILIZZAZZJONI TA’ CO,

skala 1/8

(imkejla fmm)
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5. STABBILIZZAZZJONI TA’ RMIED MHUX RAFFINAT.

. Ghan u Skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-kontenut ta’ rmied mhux raffinat fit-tgham.

. I-principju

[l-kampjun jintghamel irmied ftemperatura ta’ 550 °c; ir-residwu jintizen.

. Riagenti

20 % soluzzjoni (w[v) ta’ nitrat ta’ l-ammonju.

. Apparat

4.1. Hotplejt.
4.2. Mulffle-furnace ta’ l-elettriku bit-termostat.

4.3. Grigjoli biex isir l-irmied maghmula mill-platinu jew illigu ta’ platinu u deheb (10 % Pt, 90 Au), jew fghamla
rettangolari (60 x 40 x 25 mm) jew fit-tond (dijametru: 60 sa 75 mm, gholi: 20 sa 25 mm).

. Il-procedura

Izen sa l-eqreb mg bejn wiched u iehor 5 g tal-kampjun (2-5 fil-kaz ta’ prodotti li ghandhom tendenza li jintethu) u
gieghdu go grigjol biex jintghamel l-irmied wara li l-ewwel ikun gie kal¢inat u tnaqqaslu l-piz fi proporzjon mat-
togol tal-kontenitur. Qieghed il-grigjol fuq il-hotplejt u sahhan gradwalment sakemm is-sustanza tikkarbonizza.
Dahhal il-grigjol gol-muffle-furnace ftemperatura ta’ 550 °c + 5 °c. Zomm din it-temperatura sakemm irmied abjad,
griz Car jew hamrani jinkiseb li jidher li huwa hieles minn partikoli li jkun fihom il-karbonju. Qieghed il-grigjol go
apparat li jnixxef, hallih jiksah u izen minnufih.

. Il-kalkolu tar-rizultati

Ikkalkola I-piz tar-residwu billi tnaqqas il-piz fil-proporzjon mat-toqol tal-kontenitur.

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjonijiet

7.1. L-irmied ta’ sustanzi li huwa difficli biex isiru rmied ghandhom jigu suggetti ghall-process ta’ produzzjoni ta’
rmied inizjali ta’ mill-inqas tliet sighat, jitkesshu u mbaghad ftit taqtir ta’ 20 % soluzzjoni ta’ nitrat ta’ -
ammonju jizdiedu maghhom (battenzjoni, sabiex jigi evitat it-tixrid ta’ l-irmied jew il-formazzjoni ta’ ghogod).
Kompli kkal¢ina wara li tnixxef fil-forn. Irrepeti l-process kif mehtieg sakemm il-produzzjoni ta’ l-irmied
titlesta.

7.2. Fil-kaz ta’ sustanzi li huma resistenti ghat-trattament deskritt taht 7.1, ipprocedi kif gej: Wara l-produzzjoni ta’
l-irmied ta’ tliet sighat, gieghed l-irmied go ilma shun u ffiltra minn go filtru zghir, hieles mill-irmied. Aghamel
l-irmied mill-filtru u l-kontenuti tieghu gol-grigjol originali. Qieghed il-filtrat go grigjol imkessah, evapora
sakemm jinxef, aghmel irmied minnu u izen.

7.3. Fil-kaz ta’ Zjut u xahmijiet, izen b'mod ezatt kampjun ta’ bejn wiehed u iehor 25 g go grigjol ta’ dags addattat.
Ikkarbonizza billi tqabbad is-sustanza bi strixxa ta’ karta tal-filtru hielsa mill-irmied. Wara li jkun qabad,
xarrab bl-inqas ilma possibbli. Nixxef u ghamlu rmied kif deskritt taht 5.
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6. STABBILIR TA’ RMIED LI MA JINHALLX FL-ACIDU IDROKLORIKU

1. Ghan u Skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-livell fit-tgham ta’ sustanzi minerali li ma jinhallux fl-acidu
idrokloriku. Zewg metodi jistghu jintuzaw, skond in-natura tal-kampjun.

1.1.

1.2

Metodu A: jghodd ghal tgham mhux imhallat u organiku u ghall-maggoranza ta’ tgham kompost;

Metodu B: jghodd ghal komposti u tahlitiet minerali u ghal tgham kompost li I-kontenut taghhom fsustanzi li
ma jinhallux fil-acidu idrokloriku, kif stabbilit minn Metodu A, huwa aktar minn 1 %.

2. l-prin¢ipju
2.1. Metodu A: il-kampjun jintghamel irmied, l-irmied jigi mgholli fl-acidu ifrokloriku u r-residwu li ma jinhallx
filtrat u mizun.
2.2. Metodu B: il-kampjun huwa ttrattat bl-acidu idrokloriku. Is-soluzzjoni hija ffiltrata, ir-residwu jintghamel
irmied u l-irmied miksub ittrattat skond il-Metodu A.
3. Riagenti
3.1. Acidu idrokloriku 3 N.
3.2. 20 % soluzzjoni (w/v) ta’ acidu trichloroacetic.
3.3. 1 % soluzzjoni (w|v) ta’ acidu trichloroacetic.
4. Apparat
4.1. Hot plate.
4.2. Muffle-furnace ta’ l-elettriku bit-termostat.
4.3. Grigjoli biex isir l-irmied maghmula mill-platinu jew illigu ta’ platinu u deheb (10 % Pt, 90 Au), jew fghamla
rettangolari (60 x 40 x 25 mm) jew fit-tond (djjametru 60 sa 75mm, gholi: 20 sa 25 mm).
5. II-Procedura

5.1.

5.2.

Metodu A:

Ipproduci rmied mill-kampjun permezz tal-metodu deskritt ghall-istabbilir ta’ rmied mhux raffinat. Irmied
miksub minn dik l-analizi jista’ jintuza wkoll.

Qieghed l-irmied go fjaskun ta’ 250 sa 400 ml bl-uzu ta’ 75 ml ta” acidu idrokolriku 3 N (3.1). Hallieh jiftah
jaghli bil-mod u ghalli bil-mod ghal hmistax-il minuta. Iffiltra s-soluzzjoni shuna minn go karta tal-filtru hielsa
mill-irmied u ahsel ir-residwu b'ilma shun sakemm ir-reazzjoni ta’ l-acidu ma tidhirx aktar. Nixxef il-filtru li
jkun fih ir-residwu u aghmlu rmied go grigjol li jkun tnaqqaslu l-piz skond il-proporzjoni tieghu ftemperatura
ta’ mhux inqas minn 550 °c u mhux aktar minn 700 °c. Kessah go apparat li jnixxef u izen.

Metodu B:

Izen 5 g tal-kampjun sa l-eqreb mg u qieghdu go fjaskun ta’ 250 sa 400 ml. Zid 25 ml ta’ ilma u 25 ml ta’
a¢idu idrokloriku 3 N (3.1) sué¢essivament, hawwad u stenna sakemm tieqaf l-effervexxenza. Zid 50 ml iehor
ta’ acidu idrokloriku 3 N (3.1). Stenna sakemm jieqaf xi rilaxx ta’ gass imbaghad gieghed il-fjaskun fbanju bl-
ilma jaghli u Zommu hemm ghal tletin minuta jew aktar, jekk ikun mehtieg, sabiex xi lamtu Ii jista’ jkun
prezenti jigi idrolizzat sew.
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Iffiltra waqt i hu shun minn go filtru hieles mill-irmied u ahsel il-filtru go 50 ml ta’ ilma shun (ara
osservazzjoni 7). Qieghed il-filtru li jkun fih ir-residwu u aghmlu rmied go grigjol biex isir rmied ftemperatura
ta’ mhux ingas minn 550 °C u mhux aktar minn 700 °C. Qieghed l-irmied go fjaskun ta’ 250 sa 400 ml bl-
uzu ta’ 75 ml ta’ acidu idrokolriku 3 N (3.1); kompli kif deskritt fit-tieni subparagrafu tal-5.1.

6. Il-kalkolu tar-rizultati

Ikalkula 1-piz tar-residwu billi tnaqqas il-piz skond il-proporzjon tal-toqol tal-kontenitur. Aghti r-rizultat bhala
percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjoni

Jekk ilfiltrazzjoni tkun difficli erga’ ibda l-analizi, billi tibdel il-50 ml ta’ acidu idrokloriku 3 N (3.1) ma’ 50 ml ta’
20 % acidu trichloroacetic (3.2) u tahsel il-filtru go soluzzjoni shuna ta’ 1 % acidu trichloroacetic (3.3).

7. STABBILIR TA’ KLORIN MINN KLORUR

. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit l-ammont ta’ klorin fi klorur li jinhallu fl-ilma, konvenzjonalment
espressi bhala klorur tas-sodju. Huwa applikabbli ghat-tgham kollu.

. Il-prin¢ipju

II-klorur huma mahlula fl-lma. Jekk il-prodott ikun fih materjal organiku huwa ccarat. Is-soluzzjoni hija kemm
kemm acidifikata bl-a¢idu nitriku u l-klorur huma precipitati fil-forma ta’ klorur tal-fidda permezz ta’ soluzzjoni ta’
nitrat tal-fidda. In-nitrat tal-fidda Zejjed jitnagqaslu 1-piz bi proporzjoni tal-piz tal-kontenitur permezz ta’ soluzzjoni
ta’ tijo¢ijanat ta’ l-ammonju bil-metodu Volhard.

. Riagenti

3.1. Soluzzjoni ta’ tijocijanat ta’ l-ammonju 0.1 N.
3.2. Soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda 0.1 N.

3.3. Soluzzjoni saturata ta’ sulfat ta’ l-ammonju ferriku.
3.4. Acidu nitriku, d: 1.38.

3.5. Diethyl ether A.R.

3.6. Aceton AR.

3.7. Soluzzjoni Carrez I: holl fl-ilma 21.-9 g ta’ acetat taz-zingu, Zn (CH, COO), -2H,0 u 3 g ta’ acidu acetiku
ingazzat. Zid ghal 100 ml bl-ilma.

3.8. Soluzzjoni Carrez II: holl fl-ilma 10-6 g ta’ ferrocynaide tal-potassju K, Fe (CN), -3H,0. Zid ghal 100 ml bl-
ilma.

3.9. Karbonju attiv A.R., hieles mill-klorur u li ma jassorbihomx.

. L-apparat

Kontenitur biex thallat (tazza): bejn wiehed u ichor 35 sa 40 rpm.

5. Il-Pro¢edura

5.1. Preparazzjoni tas-soluzzjoni
Skond in-natura tal-kampjun, ipprepara soluzzjoni kif muri taht 5.1.1, 5.1.2 jew 5.1.3.

Fl-istess hin wettaq test bjank minghajr il-kampjun li jrid jigi analizzat.
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5.1.1. Kampjuni hielsa minn materjal organiku

Izen sa l-eqreb mg kampjun ta’ mhux aktar minn 10g u li jkun fih mhux aktar minn 3 g ta’ klorin
fil-forma ta’ klorur. Qieghed ma’ 400 ml ta’ ilma go fjaskun volumetriku ta’ 500 ml ftemperatura
ta’ bejn wiched u ichor 20 °c. Hawwad ghal tletin minuta got-tazza, zid sal-volum, omogenizza u
ffiltra.

5.1.2. Kampjuni li jkun fihom materjal organiku, minbarra I-prodotti elenkati taht 5.1.3.

Izen bejn wiehed u iehor 5 g tal-kampjun sa l-eqreb mg u qieghed go fjaskun volumentriku ta’
500 ml ma’ 1g ta’ karbonju attiv. Zid 400 ml ta’ ilma f temperatura ta’ bejn wiehed u iehor 20 °c u
5 ml ta’ soluzzjoni Carrez I (3.7), hawwad u mbaghad zid 5 ml ta’ soluzzjoni Carrez II (3.8).
Hawwad ghal tletin minuta got-tazza, zid sal-volum, omogenizza u ffiltra.

5.1.3. Tgham msajjar, kejkijiet tal-kittien u dgiq, prodotti bi dqiq tal-kittien gholi u prodotti ohra b'mucilagni gholi
jew sustanzi kollojdali (per ezempju, lamtu iddextrinat)

Ipprepara s-soluzzjoni kif deskritt taht 5.1.2 imma tiffiltrax. Ferra minn flixkun ghall-ichor (jekk
mehtieg icCentrifuga), nehhi 100 ml tal-likwidu li jitla’ fil-wic¢ u ttrasferixxi ghal go fjaskun iggradat
ta’ 200 ml. Hawwad ma’ aceton (3.6) u zid sal-volum b’dan is-solvent, omogenizza u ffiltra.

5.2. Titrazzjoni

Permezz ta’ pipetta, ittrasferixxi ghal go fjaskun Erlenmayer minn 25 ml sa 100 ml tal-filtrat (skond il-
kontenut ta’ klorin meqjus) miksub kif deskritt taht 5.1.1, 5.1.2 jew 5.1.3. Il-porzjon li jigi diviz bl-ezatt ma
jridx ikun fih aktar minn 150 mg ta’ klorin (Cl). Zid bl-ilma kif mehtieg sa mhux ingas minn 50 ml bl-ilma,
zid 5 ml ta’ acidu nitriku (3.4.), 20 ml ta’ soluzzjoni saturata ta’ sulfat ta’ l-ammonju ferriku (3.3) u zewg
taqtiriet ta’ soluzzjoni ta’ tijocijanat ta’l-ammonju (3.1) ittrasferiti permezz ta’ buretta mimlija sal-marka taz-
zero. Permezz ta’ buretta, ittrasferixxi s-soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda (3.2) b’tali mod li jinkisbu 5 ml Zejda.
Zid 5 ml ta’ etere diethyl (3.5) u hawwad b'mod qawwi sabiex il-pre¢ipitat jaghqad.

Ittitra n-nitrat tal-fidda Zejjed mas-soluzzjoni tat-tijocijanat ta’ l-ammonju (3.1) sakemm il-kulur kannella fl-
ahmar ikun dam ghal minuta.
6. Il-kalkolu tar-rizultati

L-ammont ta’ klorin (w), express bhala klorur tas-sodju, prezenti fil-volum tal-filtrat mehud ghat-titrazzjoni huwa
kkalkolat permezz tal-formola li li gejja:

W = 5,845 (V, - V) mg
fejn:
V, = ml ta soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda C-1 N mizjuda
V, = ml ta’ soluzzjoni ta’ tijocijanat ta’ l-ammonju 0-1 N uzat ghat-titrazzjoni.
Jekk it-test bjank jindika li s-soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda 0-1 N giet ikkunsmata naqqas dan il-valur mill-volum
Vi = V).
7. Osservazzjonijiet
7.1. lIt-titrazzjoni tista’ titwettaq wkoll permezz ta’ potentiometry;
7.2. Fil-kaz ta’ prodotti li ghandhom zjut u xahmijiet gholja, I-ewwel nehhi x-xaham beeterediethyl jew pitrolju hafif;

7.3. Fil-kaz ta’ ikel mill-hut, it-titrazzjoni tista’ titwettaq bil-metodu Mohr.
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8. STABBILIR TA’ ZEJT TAL-MUSTARDA

1. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli sabiex jigi stabbilit l-ammont ta’ zejt tal-mustarda li jinstab go kejkijiet
maghmula mill-ispeci tal-Brassica u Sinapis, u go tgham kompost li jkun fih kejkijiet maghmula minn dawn I-
ispeci, u, espressi bhala allylisothiocyanate, li jista’ jigi mdahhal bl-istijm.

. I-prin¢ipju

Il-kampjun huwa mdendel fl-ilma. Iz-zejt tal-mustarda huwa rilaxxat permezz ta’ l-azzjoni ta’ enzimi, imdahhla
permezz ta’ distillazzjoni bl-etanol u migbura fl-ammonju mhallat bl-ilma. Is-soluzzjoni hija trattata waqt li tkun
shuna b'volum moghti ta’ soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda, imbaghad imkessha u ffiltrata. In-nitrat tal-fidda Zejjed
huwa titrat b’soluzzjoni ta’ tijocijanat ta’ l-ammonju.

. Riagenti

3.1. Mustarda bajda (Sinapis alba).

3.2. 95 sa 96 % etanol (v[v).

3.3. Emulsjoni kontra r-raghwa (p.e. siliku).

3.4. Ammonja, d: 0-958.

3.5. Soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda 0-1 N.

3.6. Soluzzjoni ta’ tijocijanat ta’ l-ammonju 0-1 N.
3.7. Acidu nitriku, d: 1-40.

3.8. Soluzzjoni saturata ta’ sulfat ta’ l-ammonju ferriku.

. L-apparat

4.1. 500 ml fjaskuni bil-qiegh catt b'tappijiet tal-hgieg matti.

4.2. Apparat ta’ distillazzjoni ffittjat b’kondensatur u b’taghmir ghall-prevenzjoni ta’ dhul ta’ taqtir.

. Il-procedura

Izen 10 g tal-kampjun sa l-eqreb mg, qieghed go fjaskun ta’ 500ml b'qiegh catt u zid 2 g ta’ mustarda bajda
mithuna fin (3.1) (sors ta’ enzimi) u 200 ml ta’ ilma ftemperatura ta’ 20 °c. Aghlaq il-fjaskun u zomm ghal bejn
wiehed u ichor saghtejn f temperatura ta’ 20 °c, waqt li thawwad ta’ spiss. Zid 40 ml ta’ etanol (3.2) u taqtira
wahda ta’ emulsjoni kontra r-raghwa (3.3). Iddistilla bejn wiehed u iehor 150 ml u igbor id-distillat go fjaskun
volumetriku ta’ 250 ml li jkun fih 20 ml ta’ ammonja (3.4), waqt li tizgura li t-tarf tal-kondensatur ikun imdahhal
gol likwidu. Zid mas-soluzzjoni ammoniaka 50 ml ta’ soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda 0-1 N (3.5) (jew aktar jekk
mehtieg), qieghed lembut Zghir fuq il-fjaskun volumetriku u sahhan it-tahlita fbanju fl-ilma jaghli ghal siegha.
Hallih jiksah, zid sal-volum mehtieg bl-ilma, hawwad u ffiltra. Nehhi 100 ml tal-filtrat car, zid 5 ml ta’ acidu
nitriku (3.7) u bejn wiehed u ichor 5 ml ta’ soluzzjoni ta’ sulfat ta’ l-ammonju ferriku (3.8). Ittitra n-nitrat tal-fidda
zejjed i jigi lura bis-soluzzjoni tat-tijocijanat ta’ l-ammonju 0,1 N (3.6).

Wettaq test bjank billi tapplika l-istess procedura lil 2 g ta’ mustarda bajda mithuna fin, minghajr il-kampjun ghall-
analizi.

. Il-kalkolu tar-rizultati

Naqqas il-volum tas-soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda 0-1 N konsumat fit-test bjank minn dak ikkunsmat mill-kampjun
fis-soluzzjoni. Il-valur miksub jaghti n-numru ta’ ml ta’ soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda 0,1 N ikkunsmati miz-zejt tal-
mustarda fil-kampjun. 1 ml ta” AgNO, 0-1 N jikkorrespondi ghal 4956 myg ta’ allylisothiocyanate. Aghti r-rizultat
bhala percentwali tal-kampjun.
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9. STABBILIR TA’ LATTOSJU

1. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-livell ta’ lattosju fit-tgham li jkun fih aktar minn 0-5 % ta’
lattosju.

. Il-prin¢ipju

[z-zokkor huwa mahlul fl-ilma. Is-soluzzjoni hija suggetta ghall-fermentazzjoni permezz tal-hmira Saccharomyces
cerevisiae Ii thalli I-lattosju intatt. Wara l-kjarifika u I-filtrazzjoni l-kontenut tal-lattosju huwa stabbilit permezz tal-
metodu Luff-Schoorl.

. Riagenti

3.1. Sospensjoni ta’ Saccharomyces cerevisiae: Dendel 25 g ta’ hmira friska go 100 ml ta’ ilma. Is-sospensjoni
zzomm ghal perjodu massimu ta’ gimgha go refrigeratur.

3.2. Soluzzjoni Carrez I: holl go l-ilma 21 -9 g ta’ acetat taz-zingu Zn (CH, COO), - 2H,0 u 3 g ta’ acidu
acetiku ngazzat. Zid sa 100 ml bl-ilma.

3.3. Soluzzjoni Carrez II: holl fl-ilma 10-6 g ta’ ferrocyanide tal-potassju K, Fe (CN,) - 3H,0. Zid sa 100 ml bl-
ilma.

3.4. Riagent Luff-Schoorl:

Wagqt li thawwad b’attenzjoni, itfa s-soluzzjoni ta’ l-ac¢idu ¢itriku (3.4.2) gos-soluzzjoni tal-karbonat tas-sodju
(3.4.2). Zid is-soluzzjoni tas-sulfat tal-kupru (3.4.1) u zid sa litru bl<lma. Hallieh joqghod matul il-lejl u
ffiltra. Ivverifika n-normalita tar-riagent hekk miksub(Cu 0-1 N; Na, CO; 2N). Il-pH tas-soluzzjoni ghandha
tkun ta’ bejn wiehed u iehor 9-4.

3.4.1. Soluzzjoni tas-sulfat tal-kupru: holl 25 g ta’ sulfat tal-kupru A.R. Cu SO, - 5H,0, hieles mill-hadid,
¢0 100 ml ta’ ilma.

3.4.2. Soluzzjoni ta” acidu ¢itriku: holl 50 g ta’ acidu citriku A.R. C;H;O, - H,0 go 50 ml ta’ ilma.

3.4.3. Soluzzjoni tal-karbonat tas-sodju: holl 143-8 g ta’ karbonat tas-sodju anidru A.R. go bejn wiched u
ichor 300 ml ta’ ilma shun. Hallieh jiksah.

3.5. Frak ta’ haffiefa mgholli go l-a¢idu idrokloriku, mahsul fl-ilma u mnixxef.
3.6. 30 % soluzzjoni (w/v) ta’ jodju tas-sodju.

3.7. Acidu sulfiriku 6 N.

3.8. Soluzzjoni ta’ thiosulphate tas-sodju 0-1 N.

3.9. Soluzzjoni tal-lamtu: zid tahlita ta’ 5 g ta’ lamtu li jinhall go 30 ml ta’ ilma ma’ 1 litru ta’ ilma jaghli. Ghalli
ghal tliet minuti, hallieh jiksah, u jekk ikun mehtieg zid 10 mg ta’ jodju merkuriku bhala preservattiv.

. L-apparat

Banju bl-ilma b’ termostat issettjat ftemperatura ta’ 38 - 40 °c.

. Il-procedura

Izen 1 g tal-kampjun sa l-eqreb mg u qieghed dan il-porzjoni tal-kampjun go fjaskun volumentriku ta’ 100 ml.
Zid 25 sa 30 ml ta’ ilma. Qieghed l-fjaskun go banju b'mishun jaghli ghal tletin minuta u mbaghad kessah ghal
bejn wiehed u iehor 35 °c. Zid 5 ml ta’ sospensjoni tal-hmira (3.1) u omogenizza. Halli 1-fiaskun joqghod ghal
saghtejn go banju marija, ftemperatura ta’ 38-40 °c. Kessah ghal bejn wiehed u iechor 20 °c.

Zid 2-5 ml ta’ soluzzjoni Carrez I (3.2) u hawwad ghal tletin sekonda, imbaghad zid 2-5 ml ta’ soluzzjoni Carrez
Il (3.3) u mbaghad hawwad ghal tletin sekonda. Zid sa 100 ml bl-ilma, hawwad u ffiltra. Permezz ta’ pipetta,
nehhi ammont ta’ filtrat i ma jagbizx il-25 ml u li preferibbilment ikun fih minn 40 sa 80 mg ta’ lattosju u
ttasferixxi go fjaskun Erlenmeyer ta’ 300 ml. Jekk ikun mehtieg, zid il-volum sa 25 ml bl-ilma.
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Wettaq test bjank bl-istess mod b’5 ml ta’ sospenzjoni tal-hmira (3.1).

Stabbilixxi I-kontenut tal-lattosju skond Luff-Schoorl, kif gej: zid ezattament 25 ml ta’ riagent Luff-Schoorl (3.4) u
zewg granuli ta’ haffiefa (3.5). Hawwad bl-idejn waqt li ssahhan fuq fjamma mikxufa ta’ gholi medju u halli I-
likwidu jiftah jaghli fbejn wiehed u iehor zewg minuti. Qieghed I-Erlenmeyer minnufih fuq garza tal-wajer miksi
bl-asbestos b’togba ta’ bejn wiehed u ichor 6 ¢m dijametru li tahtha kienet inxteghlet il-flamma. I-flamma
ghandha tigi rregolata btali mod li l-bazi tal-Erlenmeyer biss jissahhan. Iffittja kondensatur reflux mal-fjaskun
Erlenmeyer. Ghalli ghal ezattament ghaxar minuti. Kessah minnufih filma kiesah u wara bejn wiched u iehor
hames minuti ttitra kif gej:

Zid 10 ml ta’ soluzzjoni taljodju tal-potassju (3.6) u minnufih wara (battenzjoni, minhabba fir-riskju ta’
produzzjoni ta’ hafna raghwa) zid 25 ml ta’ a¢idu sulfiriku 6 N (3.7). Ittitra b’soluzzjoni tas-sodiumthiosulphate
0-1 N (3.8) sakemm kulur isfar matt jidher, zid l-indikatur tal-lamtu (3.9) u lesti t-titrazzjoni.

Wettaq l-istess titrazzjoni fuq tahlita mkejla b'mod ezatt ta’ 25 ml tar-riagent Luff-Schoorl (3.4) u 25 ml ta’ ilma,
wara li zzid 10 ml ta’ soluzzjoni ta’ jodju tal-potassju (3.6) u 25 ml ta’ acidu sulfiriku 6 N (3.7) minghajr ma’
tghalli.

. Il-kalkolu tar-rizultati

Permezz tat-tabella hawn mehmuza, stabbilixxi l-ammont ta’ lattosju fmg li jikkorrispondi ghad-differenza bejn
ir-rizultati taz-zewg titrazzjonijiet, espressi bhala ml ta’ sodiumthiosulphate 0-1 N.

Aghti r-rizultat miksub bhala partijiet ta’ lattosju anidru bhala percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjoni

Ghall-prodotti li jkun fihom aktar minn 40 % ta’ zokkor fermentabbli, uza aktar minn 5 ml ta’ sopsensjoni ta’
hmira (3.1).

Tabella tal-valuri ghal 25 ml ta’ riagent Luff-Schoorl

ml ta’ Na,S,0, 0-1 N, @ewg minuti jishon, ghaxar minuti jaghli

Na,S,0 Glukosju, f1 kk . Na,S,0
N u 1?3:rmm(fﬁs§(z)i or Lattosju G,,H,,0,, Maltose C,H,,0,, P
ml mg differenza mg differenza mg differenza ml
1 2-4 2:4 3-6 37 39 39 1
2 4-8 2:4 73 37 7-8 39 2
3 72 2-5 11-0 37 11-7 39 3
4 9-7 2:5 14-7 37 156 4-0 4
5 12-2 2:5 18-4 37 19-6 39 5
6 147 2:5 22-1 37 235 4-0 6
7 17-2 2:6 25-8 37 27-5 4-0 7
8 19-8 2:6 29-5 37 31-5 4-0 8
9 22-4 2:6 33-2 3-8 355 4-0 9
10 250 2:6 37-0 3-8 39-5 4-0 10
11 27-6 27 40-8 3-8 43-5 4-0 11
12 30-3 27 44-6 3-8 47-5 41 12
13 33-0 27 48-4 3-8 51-6 4-1 13
14 357 2-8 522 3-8 557 4-1 14
15 385 2-8 560 39 59-8 4-1 15
16 41-3 29 59-9 39 639 4-1 16
17 44-2 29 63-8 39 68-0 4-2 17
18 47-1 2:9 67-7 4-0 722 43 18
19 50-0 3-0 717 4-0 765 4-4 19
20 53-0 3-0 757 41 80-9 4-5 20
21 560 31 79-8 4-1 85-4 46 21
22 59-1 31 839 41 90-0 46 22
23 62-2 88-0 94-6 23
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10. STABBILIR TAL-POTASSJU

1. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-kontenut tal-potassju fit-tgham.

2. ll-prin¢ipju
Il-kampjun jintghamel irmied u I-irmied jigi mahlul facidu idrokloriku. ll-kontenut tas-sodju tas-soluzzjoni huwa
stabbilit permezz ta’ flame photometry fil-prezenza ta’ klorur tal-caesium u n-nitrat ta’ l-aluminju. Iz-zieda ta’ dawn
is-sustanzi telimina fil-parti I-kbira ndhil minn elementi ta’ tfixkil.
3. Riagenti
3.1. Acidu idrokloriku A.R., d: 1-12.
3.2. Klorur tas-caesium A.R.
3.3. Nitrat ta’ l-aluminju A 1 (Nru,), - 9 H,0O, riagent ghall-uzu generali.
3.4. Klorur tal-potassju A.R., anidru.

3.5. Loading agent: holl fl-ilma 50 g ta’ klorur ta’ caesium (3.2) u 250 g ta’ nitrat ta’ l-aluminju (3.3), zid sa litru
bl-ilma u omogenizza. Ahzen fi fliexken tal-plastik.

3.6. Soluzzjoni standard ta’ potassju: holl fl-ilma 1-907 g ta’ klorur tal-potassju (3.4), zid 5ml ta’ a¢idu idrokloriku
(3.1), zid sa litru bl-ilma u omogenizza. Ahzen fi fliexken tal-plastik. 1 ml ta’ din is-soluzzjoni jkun fiha
1-00 mg ta’ potassju

4. Apparat

4.1. Grigjoli tal-platinu, silika jew tal-porcellana biex jintghamel l-irmied, basta izda jekk ikun mehtieg ikunu bl-
ghotjien.

4.2. Muffle-furnace ta’ l-elettriku bit-termostat.

4.3. Flame photometer.

5. Il-procedura

5.1. Analizi tal-kampjun

Bhala regola generali, izen 10 g tal-kampjun sa l-eqreb 10 mg, gieghed go grigjol u aghmlu rmied
ftemperatura ta’ 450 °c ghal tliet sighat. Wara li tkesshu ttrasferixxi l-irmied kwantitattivament ghal go fjaskun
ikkalibrat, billi tuza 250 sa 300 ml ta’ ilma u mbaghad 50 ml ta’ a¢idu idrokloriku (3.1). Meta r-rilaxx kollu
tad-dijossidu karboniku jkun wagqaf, sahhan is-soluzzjoni u zomm ftemperatura ta’ xi 90 °c ghal saghtejn,
wagqt li thawwad kull tant. Wara i tkessah ghat-temperatura tal-kamra, zid sal-marka bl-ilma, hawwad u ffiltra.
Ittrasferixxi ghal go fjaskun kalibrat parti li tigi diviza bl-ezatt talfiltrat li jkun fih massimu ta’ 1-0 mg ta’
potassju, zid 10-0 ml ta’ loading agent (3.5), zid sal-marka bl-ilma u omogenizza. Fil-kaz ta’ livelli aktar gholja
ta’ potassju zid bl-ilma s-soluzzjoni li trid tigi analizzata fi proporzjonijiet addattati qabel ma zzid il-loading
agent.

It-tabella hawn taht hija moghtija bhala gwida ghal kampjun ta’ xi 10 g.

Kontenut stmat tal-potassju tal- Fattur tas-zieda bl-ilma Parti li tista’ tigi diviza bl-ezatt fml tas-
kampjun (% K) soluzzjoni
sa 01 — 50
0-1sa 0-5 — 10
0-5sa1-0 — 5
1-0 sa 5-0 1:10 10
5-0 sa 10-0 1:10 5
100 sa 20-0 1:20 5

Kejjel permezz ta’ flame photometryfwavelength ta” 768 nm. Ikkalkula r-rizultat permezz ta’ kurva ta’
kalibrazzjoni.
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5.2. Kurva ta’ kalibrazzjoni

Qieghed ezattament 10 ml tas-soluzzjoni standard (3.6) go fjaskun ikkalibrat ta’ 250 ml, zid sal-marka bl-
ilma u omogenizza. Qieghed go fjaskuni kkalibrati ta’ 1-100ml ezattament 5, 10, 15, 20 u 25 ml ta’ din is-
soluzzjoni, li jikkorrispondu rispettivament ghall-ammonti ta’ potassju ta’ 0-2, 0-4, 0-6, 0-8 u 1-0 mg. Kompli
s-serje bi fjaskun bjank li ma jkun fih l-ebda soluzzjoni standard. Zid 10 ml ta’ loading agent (3.5) fkull
fjaskun, zid sal-marka bl-ilma u omogenizza. Wettaq il-kejl kif indikat £5.1. Il-kurva ta’ kalibrazzjoni hija
generalment lineari sa koncentrazzjoni ta’ potassju ta’ 1 mg £100 ml ta’ soluzzjoni.

. Il-kalkolu tar-rizultati

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjonijiet:

Mhuwiex dejjem mehtieg li jizdied loading agent (3.5) sabiex jigi eliminat l-indhil ta’ elementi ta’ tfixkil.

11. STABBILIR TA’ SODJU

. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-livell tas-sodju fit-tgham.

. I-prin¢ipju

Il-kampjun jintghamel irmied u l-irmied jigi mahlul fl-acidu idrokloriku. Il-kontenut tas-sodju tas-soluzzjoni huwa
stabbilit permezz ta’ flame photometry fil-prezenza ta’ klorur tal-caesium u n-nitrat ta’ l-aluminju. Iz-zieda ta’ dawn is-
sustanzi telimina fil-parti I-kbira ndhil minn elementi ta’ tfixkil.

. Riagenti

3.1. Acidu idrokloriku A.R., d: 1.12.

3.2. Klorur tas-caesium A.R.

3.3. Nitrat ta’ l-aluminju A 1 (NO,); - 9 H,0, riagent ghall-uzu generali.
3.4. Klorur tas-sodju A.R., anidru.

3.5. Loading agent: holl fl-ilma 50 g ta’ klorur ta’ caesium (3.2) u 250 g ta’ nitrat ta’ l-aluminju (3.3), zid sa litru bl-
ilma u omogenizza. Ahzen fi fliexken tal-plastik.

3.6. Soluzzjoni standard tas-sodju: holl fl-ilma 2-542 g ta’ klorur tas-sodju (3.4), zid 5ml ta’ ac¢idu idrokloriku
(3.1), zid sa litru bl-ilma u omogenizza. Ahzen fi fliexken tal-plastik, 1 ml ta’ din is-soluzzjoni jkun fih
1-00 mg tas-sodju.

. L-Apparat

4.1. Grigjoli tal-platinu, silika jew tal-porcellana biex jintghamel l-irmied, b'dan illi jekk ikun mehtieg ikunu bl-
ghotjien.

4.2. Muffle-furnace ta’ l-elettriku bit-termostat.

4.3. Flame photometer.

. Il-procedura

5.1. Analizi tal-kampjun

Bhala regola generali, izen 10 g tal-kampjun sa l-eqreb 10 mg, gieghed go grigjol (4.2) u aghmlu rmied
ftemperatura ta’ 450 °c ghal tliet sighat. Evita li ssahhan izzejjed (li jagbad). Wara li tkesshu ttrasferixxi I-
irmied kwantitattivament ghal go fjaskun ikkalibrat, billi tuza 250 sa 300 ml ta’ ilma u mbaghad 50 ml ta’
acidu idrokloriku (3.1). Meta r-rilaxx kollu tad-dijossidu karboniku jkun waqaf, sahhan is-soluzzjoni u zomm
ftemperatura ta’ xi 90 °c ghal saghtejn, waqt li thawwad kull tant. Wara li tkessah ghat-temperatura tal-kamra,
zid sal-marka bl-ilma, hawwad u ffiltra. Ittrasferixxi ghal go fjaskun kalibrat tal-100ml parti li hija diviza bl-
ezatt tal-filtrat li jkun fih massimu ta’ 1-0 mg ta’ potassju, zid 10-0 ml ta’ loading agent (3.5), zid sal-marka bl-
ilma u omogenizza. Fil-kaz ta’ livelli aktar gholja ta’ sodju, zid bl-ilma s-soluzzjoni li trid tigi analizzata fi
proporzjonijiet addattati qabel ma zzid il-loading agent.
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It-tabella ta” hawn taht hija moghtija bhala gwida ghal kampjun ta’ xi 10 g.

Kontenut stmat tal-potassju tal- Parti li hija diviza bl-ezatt f ml tas-

Fattur ta’ zieda bl-ilma

kampjun (% K) soluzzjoni
sa 0-1 — 50
0-1 sa 0-5 — 10
0-5sa1-0 — 5
1:0 sa 50 1:10 10
5:0 sa 10-0 1:10 5
10-0 sa 20-0 1:20 5

Kejiel permezz ta’ flame photometryfwavelength ta’ 589 nm. Ikkalkula rrizultat permezz ta’ kurva ta’
kalibrazzjoni.

5.2. Il-kurva ta’ kalibrazzjoni

Qieghed ezattament 10 ml tas-soluzzjoni standard (3.6) go fjaskun ikkalibrat ta’ 250 ml, zid sal-marka bl-
ilma u omogenizza. Qieghed go fjaskuni kalibrati tal-100ml ezattament 5, 10, 15, 20 u 25 ml ta’ din is-
soluzzjoni, li jikkorrispondu rispettivament ghall-ammonti ta’ sodju ta’ 0-2, 0-4, 0-6, 0-8 u 1-0 mg. Kompli s-
serje bi fjaskun bjank li ma jkun fih l-ebda soluzzjoni standard. Zid 10 ml ta’ loading agent (3.5) ma’ kull
fjaskun, zid sal-marka bl-ilma u omogenizza. Wettaq il-kejl kif indikat f 5.1. Il-kurva ta’ kalibrazzjoni hija
generalment lineari sa koncentrazzjoni ta’ sodju ta’ 1 mg £100 ml ta’ soluzzjoni.

6. Il-kalkolu tar-rizultati

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

7. Osservazzjonijiet

7.1. Ghall-prodotti li ikun fihom aktar minn 4 % ta’ sodju, ikun preferut li s-sustanza ssir irmied fi process ta’
saghtejn go grigjol bl-ghatu. Wara li tkessah, zid l-ilma, gieghed l-irmied f'sospensjoni permezz ta’ wajer tal-
platinu, nixxef u erga’ aghmlu rmied ghal saghtejn fgrigjol bl-ghatu.

7.2. Jekk il-kampjun jikkonsisti unikament minn sustanzi minerali, holl minghajr ma l-ewwel taghmlu rmied.

12. STABBILIR TAZ-ZOKKOR

1. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit l-ammont ta’ zokkor li jnaggas u zokkor totali wara inverzjoni,
espress bhala glukosju jew fejn xieraq bhala sukrosju, li jikkonverti bil-fattur 0-95. Huwa applikabbli ghal tgham
kompost. Metodi specjali huma pprovduti ghal tgham ichor. Fejn mehtieg, il-lattosju ghandu jitkejjel separatament
u jitqies meta jigu kkalkolati r-rizultati.
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2. Il-prin¢ipju

Iz-zokkor huwa estratt fetanol imhallat bl-ilma; is-soluzzjoni hija ¢carat bis-soluzzjonijiet Carrez I u II. Wara li
jigi eliminat l-etanol, il-kwantitajiet qabel u wara l-inverzjoni huma stabbiliti mill-metodu Luff-Schoorl.

3. Riagenti

3.1. 40 % etanol (v[v) d: 0-948 ftemperatura ta’ 20 °c, newtralizzat fphenolphthalein.

3.2. Soluzzjoni Carrez I: holl go l-ilma 21-9 g ta’ acetat taz-zingu Zn (CH, COO), - 2H,0 u 3 g ta’ acidu
acetiku ngazzat. Zid sa 100 ml bl-ilma.

3.3.  Soluzzjoni Carrez II: holl fl-ilma 10-6 g ta’ ferrocyanide tal-potassju K,Fe (CN,) - 3H,0. Zid sa 100 ml bl-
ilma.

3.4.  Soluzzjonita’ 0-1 % (w/v) ta’ metil orango.

3.5.  Acidu idrokloriku 4 N.

3.6. Acidu idrokloriku 0-1 N.

3.7.  Soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju 0-1 N.

3.8. Riagent Luff-Schoorl:
Wagqt li thawwad battenzjoni, ferragh is-soluzzjoni ta’ l-acidu citriku (3.8.2) gos-soluzzjoni tal-karbonat
tas-sodju (3.8.3). Zid is-soluzzjoni tas-sulfat tal-kupru (3.8.1) u zid sa litru bl-ilma. Hallich joqghod matul
il-lejl u ffiltra. Ivverifika n-normalita tar-riagent hekk miksub(Cu 0-1 N; Na, CO; 2 N). ll-pH tas-soluzzjoni
ghandha tkun ta’ bejn wiched u iehor 9-4.
3.8.1. Soluzzjoni tas-sulfat tal-kupru: holl 25 ¢ ta’ sulfat tal-kupru A.R., Cu SO, - 5H,0, hieles mill-hadid,

20 100 ml ta’ ilma.
3.8.2. Soluzzjoni ta’ acidu citriku: holl 50 g ta’ acidu citriku A.R., C;H;0, - H,0 go 50 ml ta’ ilma.
3.8.3. Soluzzjoni tal-karbonat tas-sodju: holl 143-8 g ta’ karbonat tas-sodju anidru A.R. go bejn wiehed u
iehor 300 ml ta’ ilma shun. Hallieh jiksah.

3.9.  Soluzzjoni ta’ sodium thiosulphate 0-1 N.

3.10. Soluzzjoni tal-lamtu: zid tahlita ta’ 5 g ta’ lamtu li jinhall go 30 ml ta’ ilma ma’ itru ta’ ilma jaghli. Ghalli
ghal tliet minuti hallieh jiksah u jekk ikun mehtieg zid 10 mg ta’ jodju merkuriku bhala preservattiv.

3.11. Acidu sulfiriku 6 N.

3.12. 30 % soluzzjoni (w/v) ta’ jodju tal-potassju.

3.13. Frak tal-haffiefa mgholli go acidu idrokloriku, mahsul fl-ilma u mnixxef.

3.14. 3-methylbutan-l-ol.

4. L-apparat

Kontenitur biex thawwad (tazza): bejn wiehed u iehor 35 sa 40 rpm.

5. Il-procedura

5.1.

Estrazzjoni tal-kampjun

Izen 2.5 g tal-kampjun sa l-eqreb mg u gieghed go fjaskun volumentriku ta’ 250 ml. Zid 200 ml ta’ etanol
(3.1) u hawwad got-tazza ghal siegha. Zid 5 ml ta’ soluzzjoni Carrez I (3.2) u hawwad ghal minuta. Zid
5 ml ta’ soluzzjoni Carrez 1I (3.3) u erga’ hawwad ghal minuta. Zid sal-volum bl-etanol (3.1), omogenizza u
ffiltra. Nehhi 200 ml tal-filtrat u evapora sa bejn wiched u ichor nofs il-volum sabiex telimina l-parti l-kbira
ta’ l-etanol. Ittrasferixxi r-residwu ta’ l-evaporazzjoni kwantitattivament go fjaskun volumettriku ta’ 200 ml
bl-uzu ta’ l-ilma shun, kessah, zid sal-volum bl-ilma, omogenizza u ffiltra jekk ikun mehtieg. Din is-
soluzzjoni tintuza biex jigi stabbilit l-ammont ta’ zokkor li jnaqqas u, wara l-inverzjoni totali taz-zokkor.



03/Vol. 1

1l-Gurnal Uffi¢jali ta’ [-Unjoni Ewropea

255

5.2.

5.3.

5.4.

Stabbilir ta’ zokkor li jnaqqas

Permezz ta’ pipetta, nehhi mhux aktar minn 25 ml tas-soluzzjoni li jkun fiha ingas minn 60 mg ta’ zokkor
li jnaqqas espress bhala glukosju. Jekk ikun mehtieg, zid sa 25 ml bilma distillat u stabbilixxi I-kontenut ta’
zokkor li jnaqgas permezz tal-metodu Luff-Schoorl. Ir-rizultat huwa espress bhala percentwali tal-kontenut
ta’ glukosju fil-kampjun.

Stabbilir ta’ zokkor totali wara I-inverzjoni

Permezz ta’ pipetta hu 50 ml tas-soluzzjoni u ttrasferixxiha go fiaskun volumettriku ta’ 100 ml. Zid ftit
taqtiriet ta’ soluzzjoni ta’ metil orango (3.4) u mbaghad, b’attenzjoni u waqt li thawwad il-hin kollu, zid 1-
a¢idu idrokloriku 4 N (3.5) sakemm il-likwidu jsir ahmar sew. Zid 15 ml ta’ a¢idu idrokloriku 0-1 N (3.6),
dahhal il-fiaskun go banju bil-mishun jaghli sew u Zommu hemm ghal tletin minuta. Kessah malajr sa bejn
wiehed u iehor 20 °c u zid 15 ml ta’ soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju 0-1 N (3.7). Zid sa 100 ml bl-ilma u
omogenizza. Nehhi mhux aktar minn 25 ml tas-soluzzjoni li jkun fiha inqas minn 60 mg ta’ zokkor li
jnaqqas espress bhala glukosju. Jekk ikun mehtieg, zid sa 25 ml bilma distillat u stabbilixxi I-kontenut ta’
zokkor li jnaqqas permezz tal-metodu Luff-Schoorl. Ir-rizutat huwa espress bhala percentwali ta’ glukosju
jew, fejn xieraq, sukrosju, billi timmoltiplika bil-fattur 0-95.

Titrazzjoni permezz tal-metodu Luff-Schoorl

Permezz ta’ pipetta, hu 25 ml tar-riagent Luff-Schoorl (3.8) u ittrasferih ghal go fjaskun Erlenmeyer tat-
300ml; zid ezattament 25 ml tas-soluzzjoni ¢carata taz-zokkor. Zid zewg granuli ta’ haffiefa (3.13), sahhan,
wagqt li thawwad bl-idejn, fuq fjamma miftuha ta’ gholi medju u halli -ikwidu jiftah jaghli fbejn wiched u
ichor Zewg minuti. Qieghed l-Erlenmeyer minnufih fuq garza tal-wajer miksi bl-asbestos b'togba ta’ bejn
wiehed u iehor 6 ¢m dijametru li tahtha tkun inxteghlet il-fjfamma. Il-flamma ghandha tigi regolata b'tali
mod li I-bazi ta’ l-Erlenmeyer biss jissahhan. Iffittja kondensatur reflux mal-fiaskun Erlenmeyer. Ghalli ghal
ezettament ghaxar minuti. Kessah minnufih filma kiesah u wara bejn wiehed u ichor hames minuti ttitra kif

89:

Zid 10 ml ta’ soluzzjoni taljodju tal-potassju (3.12) u minnufih wara (b’attenzjoni, minhabba fir-riskju ta’
produzzjoni ta’ hafna raghwa) zid 25 ml ta’ acidu sulfiriku 6 N (3.11). Ittitra b’soluzzjoni tas-
sodiumthiosulphate 0-1 N (3.9) sakemm kulur isfar matt jidher, zid l-indikatur tal-lamtu (3.10) u lesti t-
titrazzjoni.

Wettaq l-istess titrazzjoni fuq tahlita mkejla b'mod ezatt ta’ 25 ml ta’ riagent Luff-Schoorl (3.8) u 25 ml ta’
ilma, wara li zzid 10 ml ta’ soluzzjoni ta’ jodju tal-potassju (3.12) u 25 ml ta’ acidu sulfiriku 6 N (3.11)
minghajr ma tghalli.

6. Il-kalkolu tar-rizultati

Permezz tat-tabella, stabbilixxi l-ammont ta’ glukosju fmg li jikkorrispondi ghad-differenza bejn il-valuri taz-zewg
titrazzjonijiet, espressi bhala ml ta’ sodiumthiosulphate 0-1 N.

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

7. Proceduri specjali

7.1.

7.2.

Fil-kaz ta’ tgham b’kontenut gholi ta’ ghasel iswed u tgham iehor li m’huwiex partikolarment omogenju, izen
20 g u gieghedhom ma’ 500 ml ta’ ilma go fjaskun volumettriku tal-litru. Hawwad ghal siegha got-tazza.
I¢cara permezz ta’ Carrez 1 (3.2) u II (3.3) riagenti kif deskritt taht 5.1, din id-darba izda b'erba’ darbiet tal-
kwantitajiet ta’ kull riagent. Zid sal-volum b’80 % etanol (v/v).

Omogenizza u ffiltra. Elimina l-etanol kif deskritt taht 5.1. Jekk ma hemm I-ebda lamtu dextrinised, zid sal-
volum b’ilma distillat.

Fil-kaz ta’ ghasel iswed u tgham mhux imhallat li ghandhom zokkor gholi u li huma kwazi hielsa mill-lamtu
(harrub, cossettes tal-pitravi mnixxfa ecc.), izen 5 g, gieghed go fjaskun volumettriku ta’ 250 ml, zid
200 ml ta’ ilma distillat u hawwad got-tazza ghal siegha, jew aktar jekk ikun mehtieg. Iccara permezz ta’
Carrez 1 (3.2) u Il (3.3) riagenti kif deskritt taht 5.1. Zid sal-volum bl-ilma kiesah, omogenizza u ffiltra.
Sabiex jigi stabbilit l-ammont totali ta” zokkor, kompli kif deskritt taht 5.3.
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8. Osservazzjonijiet

8.1.

8.2.

8.3.

Sabiex ma jkunx hemm produzzjoni ta’ raghwa huwa ta’ parir li jizdied (minkejja l-volum) bejn wiehed u
iehor 1ml ta’ 3-methylbutan-I-ol (3.14) qabel ma tghalli bir-riagent Luff-Schoorl.

Id-differenza bejn il-kontenut totali ta’ zokkor wara I-inverzjoni, espress bhala glukosju, u I-kontenut ta’
zokkor li jnaqqas, espress bhala glukosju, immoltiplikat b’ 0-95, jaghti I-percentwali tal-kontenut ta’
sukrosju.

Sabiex jigi stabbilit I-kontenut ta’ zokkor li jnaqqas, minbarra lattosju, Zewg metodi jistghu jigu adottati:

8.3.1. ghal kalkolazzjoni bejn wiehed u iehor, immoltiplika b’ 0-675 il-kontenut tal-lattosju stabbilit
permezz ta’ metodu differenti ta’ analizi u naqqas ir-rizultat miksub mill-kontenut taz-zokkor li

jnaqqas.

8.3.2. Ghal kalkolu ezatt ta’ zokkor li jnagqas, minbarra lattosju, l-istess kampjun irid jintuza ghaz-zewg
determinazzjonijiet finali. Wiehed mill-analizi huwa mwettaq fuq parti mis-soluzzjoni miksuba taht
5.1, ldehor fuq parti mis-soluzzjoni miksuba matul l-istabbilir ta’ lattosju permezz tal-metodu
stabbilit ghal dak il-ghan (wara fermentazzjoni u kjarifikazzjoni taz-zewg tipi l-ohra taz-zokkor).

Fiz-zewg kazijiet l-ammont ta’ zokkor prezenti huwa stabbilit permezz tal-metodu Luff-Schoorl u kalkolat
fmg ta’ glukosju. Wiehed mill-valuri huwa mnaqqas mill-iehor u d-differenza hija espressa bhala percentwali
tal-kampjun.

Ezempju
1z-zewg volumi mehuda jikkorrispondu, ghal kull determinazzjoni, ghal kampjun ta’ 250 mg.

Fl-ewwel kaz 17 ml ta’ soluzzjoni ta’ sodiumthiosulphate 0-1 N li jikkorrispondi ghal 44-2 mg ta’ glukosju
huwa kkonsumat; fit-tieni, 11 ml, li jikkorrispondu ghal 27-6 mg ta’ glukosju.

Id-differenza hija ta’ 16:6 mg ta’ glukosju.

Il-kontenut ta’ zokkor li jnaqqas (minbarra lattosju), ikkalkolat bhala glukosju, huwa ghalhekk:
4x166 _ .
o = 064 %

Tabella ta’ valuri ghal 25 ml ta’ riagent Luff-Schoorl

ml ta’ Na,$,0, 0-1 N, zewg minuti jishon, ghaxar minuti

Na,S,0 Glukosju, fi kki . Na,$,0
5‘}1 N u ?r?i}:zrtlrtugiiszé? or Lattosju C,,H,,0,, Maltose C,,H,,0,, 5‘21 N
ml mg differenza mg differenza mg differenza ml
1 2:4 2:4 3-6 37 39 39 1
2 4-8 2-4 73 37 7-8 39 2
3 72 2-5 11-0 37 117 39 3
4 9-7 2-5 147 37 156 4-0 4
5 122 2:5 18-4 37 19-6 39 5
6 14-7 2-5 22-1 37 23-5 4-0 6
7 17-2 2:6 25-8 37 27-5 4-0 7
8 19-8 2:6 29-5 37 31-5 4-0 8
9 22-4 2:6 332 3-8 355 4-0 9
10 250 2:6 37-0 3-8 39-5 4-0 10
11 27-6 27 40-8 3-8 43-5 4-0 11
12 30-3 2-7 44-6 3-8 475 4-1 12
13 33-0 27 48-4 3-8 51-6 4-1 13
14 357 2-8 522 3-8 557 4-1 14
15 385 2-8 560 39 59-8 41 15
16 41-3 29 59-9 39 639 4-1 16
17 44-2 29 638 39 68-0 4-2 17
18 47-1 29 677 4-0 722 4-3 18
19 50-0 3-0 717 4-0 765 4-4 19
20 53-0 3-0 757 4-1 80-9 4-5 20
21 56-0 31 79-8 4-1 854 4-6 21
22 59-1 31 839 4-1 90-0 4-6 22
23 622 880 946 23
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13. STABBILIR TA’ THEOBROMINE

1. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit l-ammont ta’ theobromine fil-prodotti sekondarji ta’ l-ipprocessar
ta’ zerriegha tal-kawkaw.

. I-prin¢ipju

It-theobromine huwa estratt permezz tal-chloroform. L-estratt huwa evaporat sakemm jinxef, mahlul fl-ilma u ttrattat
bi kwantita specifika ta’ soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda. L-acidu nitriku liberat huwa ttitrat b’soluzzjoni ta’ idrossidu
tas-sodju.

. Riagenti

3.1. Chloroform AR.

3.2. Ammonja, d: 0-958.

3.3. Sulfat tas-sodju A.R., anidru.

3.4. Soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju 0-1 N.

3.5. Soluzzjoni tan-nitrat tal-fidda 0-1 N.

3.6. 1% (w/v) soluzzjoni etanolika ta’ phenol ahmar.

3.7. Pitrolju hafif, B.P. 40-60 °c.

. L-apparat

500 ml fjaskuni bil-qiegh catt b'tappijiet tal-hgieg matt.

. Il-pro¢edura

Izen sa l-eqreb mg kampjun ta’ mhux aktar minn 10 g li jkun fih mhux aktar minn 80 mg ta’ theobromine, gieghed
go fjaskun bil-qiegh catt b'tappijiet tal-hgieg matt u zid 270 ml ta’ chloroform (3.1) u 10 ml ta’ ammonja (3.2).
Aghlaq il-fjaskun u hawwad sew ghal hames minuti. Zid 12 g ta’ sulfat tas-sodju anidru (3.3), erga’ hawwad u
hallieh jogghod sal-jum ta’ wara. Iffiltra ghal go 500 ml Erlenmeyer u ahsel ir-residwu b’100 ml ta’ chloroform
(3.1). Iddistilla s-solvent u elimina l-ahhar tracci fuq banju bil-mishun jaghli. Erga’ holl l-estratt £50 ml ta’ ilma u
hallieh jiftah jaghli.

Kessah, innewtralizza ezattament bis-soluzzjoni ta” IHdrossidu tas-sodju (3.4) permezz ta’ 0-5 ml ta’ soluzzjoni
phenol ahmar (3.6). Zid 20 ml ta’ soluzzjoni ta’ nitrat tal-fidda (3.5). Ittitra l-acidu nitriku rilaxxat b’soluzzjoni ta’
idrossidu tas-sodju (3.4) sakemm l-indikatur jibdel il-kulur (pH 7-4).

. Il-kalkolu tar-rizultati

1 mlta 01 NNaOH = 18 mg ta’ theobromine.

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

. Osservazzjonijiet

Il-prodotti Ii jkun fihom aktar minn 8 % ta’ materjal xahmi mhux raffinat l-ewwel irid jitnehhielhom ix-xaham
permezz ta’ estrazzjoni ta’ sitt sighat b’petrolju hafif (B-P. 40-60 °c).
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14. STABBILIR TA’ UREA

. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-livell ta’ urea fit-tgham.

. I-prin¢ipju

[l-kampjun huwa mdendel fl-ilma b'agent li jiccara. Is-sospensjoni hija filtrata. Il-kontenut ta’ l-urea tal-filtrat huwa
stabbilit wara z-zieda ta’ 4-dimethylaminobenzaldehyde (4-DMAB) billi titkejjel id-densita ottika fwavelength ta’
420 nm,

. Riagenti

3.1. Soluzzjoni ta’ 4-dimethylaminobenzaldehyde: holl 1-6 g ta’ 4-DMAB A.R. f 100 ml ta’ 96 % etanol u zid 10 ml
ta’ acidu idrokloriku A.R. (d: 1-19). Dan ir-riagent izomm ghal perjodu massimu ta’ gimghatejn.

3.2. Soluzzjoni Carrez I holl go l-ilma 21-9 g ta’ acetat taz-zingu (CH, COO) - 2H,0 u 3 g ta’ acidu acetiku
ngazzat. Zid sa 100 ml bl-ilma.

3.3. Soluzzjoni Carrez II: holl fl-lma 10-6 g ta’ ferrocyanide tal-potassju, K, Fe (CN), - 3H,0. Zid sa 100 ml bl-
ilma.

3.4. Karbonju attiv A.R. li ma jassorbix l-urea (irid jigi vverifikat).

3.5. 0-1 % soluzzjoni (w/v) ta’ urea A.R.

. L-Apparat

4.1. Kontenitur biex thawwad (tazza): bejn wiched u ichor 35 sa 40 rpm.
4.2. Test tubes: 160 x 16 mm b'tappijiet tal-hgieg matt.

4.3. Spectrophotometer.

. Il-pro¢edura

5.1. Analizi tal-kampjun

Izen 2 g tal-kampjun sa l-eqreb mg u gieghed go fjaskun volumentriku ta’ 500 ml 1g ta’ karbonju attiv(3.4).
Zid 400 ml ta’ ilma u 5 ml ta’ soluzzjonijiet Carrez I (3.2) u II (3.3). Hawwad ghal tletin minuta got-tazza.
Zid sal-volum bl-ilma, hawwad u ffiltra.

Nehhi 5 ml tal-filtrati trasparenti bla kulur, qieghed go test tubes btappijiet tal-hgieg matt, zid 5 ml ta’
soluzzjoni 4-DMAB (3.1) u hawwad. Qieghed t-tubi go banju bl-ilma shun ftemperatura ta’ 20 °c. Wara
hmistax-il minuta kejjel id-densita ottika tas-soluzzjoni tal-kampjun bl-ispectrophotometer £420 nm. Qabbel is-
soluzzjoni tat-test bjank tar-riagenti.

5.2. Kurva ta’ kalibrazzjoni

Nehhi volumi ta’ 1, 2, 4, 5 u 10 ml tas-soluzzjoni ta’ l-urea (3.5), gieghed go fjaskuni volumettrici tal-100 ml
u zid sal-volum bl-ilma. Nehhi 5 ml minn kull soluzzjoni, zid 5 ml ta’ soluzzjoni ta’ 4-DMAB (3.1) fkull
wiehed minnhom, omogenizza u kejjel id-densita ottika kif murija fuq meta mqabbla mas-soluzzjoni ta’
kontroll li jkun fiha 5 ml ta’ 4-DMAB u 5 ml ta’ ilma hieles mill-urea. Ipplottja I-kurva ta’ kalibrazzjoni.

. Il-kalkolu tar-rizultati

Stabbilixxi l-ammont ta’ urea fil-kampjun permezz tal-kurva ta’ kalibrazzjoni.

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.
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7. Osservazzjonijiet

7.1. Fil-kaz ta’ kontenuti ta’ urea li jagbzu t-3 %, naqqas il-kampjun sa 1 g jew zZied bl-ilma s-soluzzjoni originali
sabiex ma jkunx hemm aktar minn 50 mg ta’ urea £500 ml.

7.2. Fil-kaz ta’ kontenuti baxxi ta’ urea, zid il-kampjun sakemm il-filtrat jibga’ trasparenti u bla kulur.

7.3. Jekk il-kampjun ikun fih komponenti nitrogeni sempli¢i bhal ma huma acidi amino, id-densita ottika ghandha
titkejjel £435 nm.

15. STABBILIR TA’ ALKALOIDS LUPINIL

1. Ghan u skop

Dan il-metodu jaghmilha possibbli li jigi stabbilit il-livell ta” alkaloids fzerriegha tal-lupini.

2. ll-prin¢ipju
L-alkaloids huma mahlula ftahlita ta’ etere diethyl u chloroform u estratti permezz ta’ acidu idrokloriku. L-alkaloids
huma precipitati facidu silicotungstic, il-precipitat jintghamel irmied u r-residwu jintizen.
3. Riagenti
3.1. Etere Diethyl.
3.2. Chloroform.
3.3. Soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju 4 N.
3.4. Acidu idrokloriku 0-3 N.
3.5. Klorur tas-sodju A.R.

3.6. 10 % (w/v) soluzzjoni ta’ acidu silicotungstic S - O, - 12WO, - 26H,0.

4. L-Apparat
4.1. Apparat li jhawwad b'mod mekkaniku.
4.2. Grigjol tal-platinu, tas-silika jew tal-porcellana biex jintghamel l-irmied.

4.3. Muffle-furnace ta’ l-clettriku.

5. Il-procedura

Izen 15 g tal-kampjun sa l-eqreb 5 mg u poggieh go kontenitur b'’kapacita ta’ bejn wiched u ichor 200 ml, iffittjat
btapp tal-hgieg matt (p.c. lembut li jissepara). Zid ezattament 100 ml ta’ etere diethyl (3.1) u 50 ml ta’ chloroform
(3.2) u mbaghad, permezz ta’ pipetta kkalibrata, 10 ml ta’ soluzzjoni ta’ idrossidu tas-sodju (3.3). Hawwad sew
biex tevita l-agglomerazzjoni. Erga’ hawwad ghal diversi drabi u hallieh joqghod matul il-lejl. Jekk il-likwidu li jitla’
fil-wic¢ m’huwiex car kollu kemm hu, zid ftit taqtiriet ta’ ilma. Iffiltra s-saff ta’ etherchloroform. Igbor 50 ml tal-filtrat
go fjaskun volumettriku ta’ 50 ml ittrasferixxi kwantitattivament ghal go lembut li jissepara ta’ 150 ml, bl-uzu ta’
50 ml ta’ eterediethyl (3.1). Estratta tliet darbiet wara xulxin b'20 ml ta’ a¢idu idrokloriku (3.4), hallieh jghaddi minn
flixkun ghall-iehor u igbor l-estratt aciduz wara kull estrazzjoni. Igbor l-estratti aciduzi go fjaskun ta’ 250 ml u
elimina l-ahhar traé¢i ta’ etere u chloroform billi ssahhan bil-mod. Zid bejn wiehed u iehor 1 g ta’ klorur tas-sodju
(3.5), halliel jiksah u pprecipita l-alkaloids go soluzzjoni ta’ acidu silicotungstic (3.6). Hawwad b’apparat mekkaniku
ghat-tahwid ghal tletin minuta. Hallich joqghod matul il-lejn, iffiltra minn go filtru hieles mill-irmied u ahsel il-
precipitat darbtejn wara xulxin b'10 ml u darbtejn b’ 5 ml ta’acidu idrokloriku (3.4). Qieghed ilfiltru li jkun fih il-
precipitat go grigjol u aghmlu rmied ftemperatura ta’ 900 °c Hallieh jiksah u izen.
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6. Il-kalkolu tar-rizultati
Il-kontenut alkaloid tal-kampjun huwa miksub billi timmoltipplika 1-piz ta’ l-irmied bil-fattur 0-2.

Aghti r-rizultat bhala percentwali tal-kampjun.

16. STIMA TAL-ATTIVITA TA’ L-UREASE TA’ PRODOTTI LI JOHORGU MIS-SOJA

1. 1.Ghan u skop
Dan it-test jaghmilha possibbli i tigi stmata l-attivita ta’ l-urease ta’ prodotti li johorgu mis-soja u juri jekk dawn il-
prodotti ssajjrux ghal-tul ta’ zmien suffi¢jenti.

2. ll-prin¢ipju

L-attivita tal-urease hija stmata mill-ammont ta’ nitrogenu ammoniaku liberat kull 1 g ta’ prodott kull minuta
ftemperatura ta’ 30 °c minn soluzzjoni ta’ urea.

3. Riagenti
3.1. Acidu idrokloriku 0-1 N.
3.2. Soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju 0-1 N.

3.3. Loading agent ta’ fosfat 0-05 M, li jikkontjeni, kull 1000 ml, 4-45 g ta’ disodium phosphate (Na,HPO, - 2H,O)
u 3-40 g ta’ monopotassium phosphate (KH, PO,).

3.4. Loading agent ta’ urea ppreparata friska li jkun fih 30-0 g ta’ urea ghal kull 1000 ml ta’ loading agent (3.3);
pH 679 -7-0.

4. L-Apparat

4.1. Apparat ta’ titrazzjoni potentiometric jew pH-meter ta’ sensitivita gholja (0-02 pH) b’apparat li jhawwad
permezz ta’ kalamita.

4.2. Banju bl-ilma fittjat b’termostat issettjat ftemperatura ta’ ezattament 30 °c.

4.3. Test-tubes b’ tappijiet tal-hgieg matt, 150 x 18 mm.

5. Il-procedura

Ghaffeg xi 10 g tal-kampjun (per ezempju go mithna tal-kafé) sabiex jghaddi minn go gharbiel b'dags tal-malja ta’
0-2 mm. Izen 0-2 g tal-kampjun mghaffeg sa l-eqreb mg, gieghed go test tube b’tapp tal-hgieg matt u zid 10 ml ta’
loading agent ta’ l-urea (3.4). Ghalaq minnufih u hawwad sew. Qieghed t-tubu go banju marija ssettjat ftemperatura
ta’ ezattament 30 °c u hawwad sew. Qieghed it-tubu go banju bl-ilma ssettjat ftemperatura ta’ ezattament 30 °c u
zommu hemm ghal ezattament tletin minuta. Minnufih zid 10 ml ta’ 0-1 N acidu idrokloriku (3.1), kessah malajr
ghal temperatura ta’ 20 °c u ttrasferixxi l-kontenuti tat-tubu kwantitativament ghal go kontenitur tat-titrazzjoni,
wagqt li tlahlah darbtejn b’S ml ta’ ilma. Permezz ta’ elettrod tal-hgieg (4.1) ittitra minnufih u malajr ghal pH 4 -7
bis-soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju ta’ 0-1 N (3.2) permezz ta’ elettrometrija.

Wettaq test bjank kif gej:

Malajr qieghed kampjun ta’ 0-2 g mizun sa l-eqreb mg go test tube b'tapp tal-hgieg matt, zid 10 ml ta’ 0-1 N acidu
idrokloriku (3.1) u mbaghad 10 ml ta’ urea loadingagent (3.4). Kessah it-tubu minnufih go ilma kiesah silg u hallich
hemm ghal tletin minuta. Taht il-kondizzjonijiet indikati hawn fuq, ittrasferixxi l-kontenut tat-tubu ghal gol-
kontenitur tat-titrazzjoni bl-uzu ta’ 0-1 N soluzzjoni ta’ I-idrossidu tas-sodju (3.2) sa pH 4-7.
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6. Il-kalkolu

L-attivita urease hija kalkolata permezz tal-formula:

mgN3 OIX4(b—a)

—30 °c -
g min 30 x E
fejn:
a = mlta’ 0-1 N soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju kkonsumat mill-kampjun,
b = mlta 0-1 N soluzzjoni ta’ l-idrossidu tas-sodju kkonsumat fit-test bjank,

piz tal-kampjun fi g.

7. Osservazzjonijiet

7.1. Dan il-metodu huwa addattat ghal attivita ta’ l-urease sa 1 mg ta’ N/g/min ftemperatura ta’ 30 °c. Ghal
prodotti aktar attivi, id-dags tal-kampjun jista’ jitnagqas ghal 50 mg.

7.2. 1l-prodotti Ii jkun fihom aktar minn 10 % ta’ sustanza ta’ xaham mhux raffinat iridu l-ewwel jitnehhielhom ix-
xaham waqt li jkunu keshin.



