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PRIMA DIRECTIVA A COMISIEI
din 15 junie 1971
de stabilire a metodelor comunitare de analizi pentru controlul oficial al furajelor

(71/250/CEE)

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,
avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Economice Europene,

avand in vedere Directiva Consiliului din 20 iulie 1970 privind introducerea modalititilor de prelevare a probelor
si a metodelor comunitare de analizd pentru controlul oficial al furajelor (*), in special articolul 2,

intrucat directiva mentionatd anterior prevede controale oficiale ale furajelor, pentru a se constata dacd conditiile
prescrise in temeiul actelor cu putere de lege si al actelor administrative referitoare la calitatea si la compozitia
furajelor sunt respectate si efectuate pe baza modalitdtilor de prelevare a probelor si a metodelor comunitare de
analizd;

intruct este necesar sd se stabileascd, cat mai rapid posibil, toate metodele de analizd necesare si intrucat, intr-o
prima etapd, trebuie stabilite metodele de dozare pentru acidul cianhidric, calciu, carbonati, cenusi brute, cenusi
insolubile in HC], clor din cloruri, esenta de mustar, lactoza, potasiu, sodiu, zahdr, teobromina si uree, metodele
de determinare a alcaloizilor din speciile de lupin, precum si activitatea ureazicd a produselor de soia constituie
o primd etapd;

intrucit mdsurile prevazute in prezenta directivd sunt in conformitate cu avizul Comitetului permanent pentru
furaje,

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Articolul 1

Statele membre stabilesc faptul cd analizele pentru controalele oficiale ale furajelor in ceea ce priveste continutul
in acid cianhidric, calciu, carbonati, cenusd brutd, cenusi insolubile in HCl, clorul din cloruri, esente de mustar,
lactozd, potasiu, sodiu, zahdr, teobromina si uree, determinarea alcaloizilor din speciile de lupin, precum si
activitatea ureazicd a produselor de soia se efectueazd in conformitate cu metodele de analizd descrise in anexa la
prezenta directiva.

Articolul 2

Statele membre pun in aplicare actele cu putere de lege si actele administrative necesare pentru a se conforma
prezentei directive pand la 1 iulie 1972 cel tarziu. Statele membre informeazd de indatd Comisia cu privire la
aceasta.

Atrticolul 3

Prezenta directivad se adreseazd statelor membre.

Adoptatd la Bruxelles, 15 iunie 1971.

Pentru Comisie
Presedintele

Franco M. MALFATTI

() JOL 170, 3.8.1970, p. 2.
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ANEXA

METODE DE ANALIZA A COMPONENTELOR FURAJELOR

1. INTRODUCERE

Metodele de analizd a componentelor furajelor se aplicd, in general, tuturor tipurilor de furaje simple sau combinate.
Cu toate acestea, anumite furaje necesitd, din ratiuni inerente compozitiei lor, modalititi analitice proprii. Aceste
cazuri sunt prevazute in descrierea metodelor la rubrica ,observatii”.

In cazul in care sunt indicate doua sau mai multe metode pentru a determina aceeasi componenta a furajelor, alegerea
metodei care se aplicd este, in afara cazurilor in care existd indicatii contrare, ldsatd la latitudinea laboratorului de
control; cu toate acestea, metoda utilizatd trebuie indicatd pe buletinul de analiza.

Prepararea probei care trebuie analizatd

Analiza chimicd se face in mod necesar pe o probd omogend. Anumite determindri macroscopice sau microscopice,
precum si determinarea umiditatii trebuie, dimpotrivd, efectuate pe proba in starea in care acesta ajunge la laborator.
Pentru a se tine cont de aceastd dubld cerintd, se imparte proba in doud pdrti. Una din ele este analizatd in starea in care
se gaseste; cealaltd se prepard in modul cel mai potrivit analizei chimice.

Divizarea probelor se face cu ajutorul unui aparat mecanic sau manual, dupd amestecarea cu atentie a substantei pe
o suprafatd curatd i uscata. in acest ultim caz, este indicat sd se aplice metoda sferturilor, care constd in efectuarea
succesiva a prelevirilor din doui sectoare opuse. In incheiere, se realizeazd prelevarea pentru analizd a unei parti de
aproximativ 100 g si mdcinarea acesteia, dacd este necesar, astfel incat intreaga cantitate sd treacd printr-o sitd cu
ochiuri rotunde de 1 mm diametru. Se introduce imediat aceastd proba intr-un recipient uscat inchis etans pentru a
nu permite intrarea aerului si se inchide.

In cazul in care proba este foarte umeds, este necesard efectuarea unei preuscari, pand la obtinerea unei valori a
umiditatii cuprinse intre 8 si 12 %. In acest scop, se realizeaza uscarea probei la o temperaturd adecvatd, intr-un timp
suficient.

Reactivi §i aparaturd

In descrierea metodelor de analizd, sunt indicate numai instrumentele sau aparatele speciale sau cele care necesitd
norme particulare. S-a considerat inutild mentionarea tuturor aparatelor sau instrumentelor ce fac parte din
instrumentarul curent al laboratoarelor de control.

Pe de altd parte, in caz ci se face mentiunea apd pentru diluare sau pentru spilare, este vorba intotdeauna de apd
distilatd. In mod similar, atunci cand se face mentiunea la o soluie, fard a indica un alt reactiv, este vorba de o solutie
de apa distilatd.

Exprimarea rezultatelor

Rezultatul mentionat in buletinul de analizd reprezinta valoarea medie obtinutd prin minimum doud determindri. In
cazul in care nu existd dispozitii speciale, acesta este exprimat in procente din continutul probei originale, in starea
in care a parvenit laboratorului. Rezultatul nu trebuie si contind alte cifre care sd pericliteze precizia metodei de
analizd.
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2. DOZAREA ACIDULUI CIANHIDRIC

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de acid cianhidric liber si combinat sub formd de glucozide din furaje
si, In special, a produselor din seminte de in, faind de manioc si din diverse specii de fasole.

Principiul

Proba este pusd in suspensie apoasd. Acidul cianhidric se elibereazd sub actiunea fermentilor, antrenat prin
distilare cu vapori de apd si recoltat intr-un volum determinat printr-o solutie acida de nitrat de argint. Cianura
de argint este separatd prin filtrare si excesul de nitrat de argint este titrat printr-o solutie de tiocianat de amoniu.

Reactivi

3.1.  Suspensie de migdale dulci: se macind 20 migdale dulci in 100 ml de apd la 37 - 40 °C. Se verificd absenta
acidului cianhidric in 10 ml de suspensie, cu ajutorul unei hartii picrosodate sau se efectueaza o incercare
comparativd in conformitate cu punctul 5 ultimul paragraf.

3.2.  Solutie de 10 % (m/v) acetat de amoniu, neutru la fenolftaleind.
3.3, Emulsie antispumanti (silicon, de exemplu).

3.4.  Acid nitric, d: 1,40.

3.5.  Solutie de nitrat de argint: 0,02 N.

3.6.  Solutie de tiocianat de amoniu: 0,02 N.

3.7.  Solutie saturatd de sulfat de amoniu feric.

3.8.  Amoniac, d: 0,958.

Aparatura

4.1. Etuva echipatd cu termostat reglat la 38 °C.

4.2.  Aparat de distilat prin antrenarea vaporilor de apa prevdzut cu un ricitor si cu prelungitor curbat.
4.3.  Balon cu fund plat de 1 000 ml, cu dop de sticld rodatd.

4.4, Baie de ulei.

4.5.  Epruvetd gradatd la 1/20 ml.

Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 5 mg, o cantitate de 20 g de probd, se introduce in balonul cu fund plat de 1 1 si
se adaugd 50 ml de apd si 10 ml de suspensie de migdale dulci (3.1). Se inchide balonul si se mentine timp de
16 ore in etuva la 38 °C. Se riceste apoi la temperatura mediului ambiant si se adauga 80 ml apa, 10 ml de solutie
de acetat de sodiu (3.2) si o picitura de emulsie antispumantd (3.3).

Se conecteazd balonul la aparatul de distilare cu vapori si se plaseaza in baia de ulei ce in prealabil a fost adusd
la o temperatura mai mare de 100 °C. Se distileazd 200-300 ml de lichid ficand si treacd prin balon un curent
puternic de vapori si prin rcire inceatd in baia de ulei. Se strange distilatul intr-un vas Erlenmeyer, ferit de lumina
si care contine exact 50 ml solutie nitrat de argint 0,02 N (3.5) si 1 ml de acid nitric (3.4). Se supravegheazd ca
prelungitorul ricitorului sa fie in solutia de nitrat de argint.

Se mutd continutul vasului Erlenmeyer intr-un balon cu capacitatea de 500 ml, se completeazd volumul cu apd,
se agitd si se filtreazd. Se recolteazd 250 ml de filtrat, se amestecd cu aproximativ 1 ml solutie de sulfat de amoniu
feric (3.7) si se titreazd la retur excesul de nitrat de argint prin solutia de tiocianat de amoniu 0,02 N (3.6) debitatd
de o epruvetd gradatd 1/20 ml.

Se efectueaza eventual o incercare comparativd, aplicind acelasi mod de lucru la 10 ml de suspensie de migdale dulci
(3.1), in absenta probei de analizat.
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6. Calculul rezultatelor

Dacd incercarea comparativd indicd un consum de solutie de nitrat de argint de 0,02 N, se scade aceastd valoare
din volumul consumat al distilatului din proba. 1 ml de AgNO; 0,02 N corespunde la 0,54 mg de HCN. Rezultatul
se exprimd in procente din proba.

7. Observatii

Daci esantionul contine o cantitate importantd de sulfuri (de exemplu, fasole), se formeaza un precipitat negru
de sulfurd de argint ce se filtreazd cu sedimentul cianurii de argint. Formarea acestui precipitat antreneazd o
pierdere de solutie de nitrat de argint 0,02 N, al cdrui volum trebuie scizut din volumul luat in considerare pentru
calculul continutului de HCN. In acest scop, se procedeazi dupa cum se indicd mai jos.

Se trateazd sedimentul reinut dupa filtrare cu 50 ml de amoniac (3.8) prin dizolvarea cianurii de argint. Se spald
reziduul cu amoniac diluat si se procedeazd la determinarea continutului sdu in argint. Se converteste valoarea
obtinutd in ml solutie de nitrat de argint 0,02 N.

Continutul in HCN al probei poate fi determinat prin titrarea filtratului amoniacal acidificat cu acid nitric.

3. DOZAREA CALCIULUI

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului total de calciu din furaje.

2. Principiul

Proba se incinereazd, cenusa este tratatd cu acid clorhidric si calciul se precipitd sub forma de oxalat de calciu.
Dupi dizolvarea precipitatului in acid sulfuric, acidul oxalic format este titrat intr-o solutie de permanganat de
potasiu.

3. Reactivi
3.1.  Acid clorhidric p.a., d: 1,14
3.2, Acid azotic p.a., d: 1,40
3.3.  Acid sulfuric p.a., d: 1,13
3.4. Amoniac p.a., d:0,98
3.5.  Solutie saturatd la rece de oxalat de amoniu p.a.
3.6.  Solutie 30 % (m/v) acid citric p.a.
3.7.  Solutie 5 % (m/v) clorurd de amoniu p.a.
3.8.  Solutie de 0,04 % (m/v) verde de bromocresol

3.9. Solutie de permanganat de potasiu 0,1 N

4. Aparatura
4.1.  Cuptor electric, cu circulatie de aer si termostat.
4.2, Creuzet de incinerare din platind, cuart sau portelan.

4.3, Creuzet filtrant din sticld, porozitate G,.



03/vol. 1

Jurnalul Oficial al Uniunii Europene

181

5.

Modul de lucru

Se cantdreste, cu precizie de 1 mg, o cantitate de aproximativ 5 g de proba (sau mai mult, daci este necesar), se
calcineazd la 550 °C si se transvazeazd cenusa intr-un vas de 250 ml.

Se adaugd 40 ml de acid clorhidric (3.1), 60 ml de apd si cateva picdturi de acid azotic (3.2). Se aduce la fierbere
incet timp de treizeci de minute. Se riceste si se transvazeaza solutia intr-un balon de 250 ml. Se cliteste, se
completeazd integral volumul cu api, se omogenizeazi si se filtreaza.

Se recolteazd cu pipeta, in functie de continutul anticipat de calciu, o cantitate oarecare ce poate contine intre
10-40 mg calciu si se introduce intr-un vas de 250 ml. Se amesteca cu 1 ml de solutie de acid citric (3.6) si 5 ml
de solutie de clorurd de amoniu (3.7).

Se completeazd volumul pand la aproximativ 100 ml cu apd. Se fierbe, addugand 8-10 picituri de solutie de verde
de bromocresol (3.8) si 30 ml solutie caldi de oxalat de amoniu (3.5). Dacd apare un precipitat, acesta se dizolva
cu cateva picdturi de acid clorhidric (3.1).

Se neutralizeaza apoi foarte lent cu amoniac (3.4), agitindu-se in mod constant, pand la obtinerea unui pH de
4,4-4,6 (pana cand indicatorul isi schimba culoarea). Se aseaza vasul intr-o baie de apa la temperatura de fierbere,
se mentine timp de treizeci de minute pentru a lasd precipitatul format si se depund. Se scoate vasul din baia de
apd. Se lasd in repaus timp de o ord si se filtreazd intr-un creuzet filtrant G,

Se spald vasul si creuzetul cu apd pand la eliminarea excesului de oxalat de amoniu (absenta clorurilor in apa de
spalare indicd cd spalarea a fost suficientd).

Se dizolvd precipitatul de pe filtru cu 50 ml de acid sulfuric (3.3) cald. Se cliteste creuzetul cu apd caldd si se
recolteazd aproximativ 100 ml de filtrat. Se aduce temperatura la 70 — 80 °C si se titreazd picdturd cu picaturd
printr-o solutie de permanganat de potasiu (3.9) pand cand se obtine o coloratie roza ce persistd timp de un minut.

Calculul rezultatelor

1 ml de permanganat de potasiu 0,1 N corespunde la 2,004 mg de calciu. Se exprima rezultatul obtinut in
procente de proba.

Observatii

7.1.  Pentru continuturile foarte reduse de calciu, se procedeazd dupa cum urmeaza: se filtreazd precipitatul de
oxalat de calciu pe o hartie de filtru fird cenusi. Dupd spalare, se usucd filtrul si se calcineazd la 550 °C
intr-un creuzet de platind. Se combind reziduurile cu citeva picituri de acid sulfuric (3.3), se evapord pand
la uscare, se calcineazd din nou la 550 °C si se cantdreste. Dacd p reprezintd greutatea sulfatului de calciu
obtinut, valoarea cantititii de calciu prelevatd = p x 0,2944.

7.2.  Dacd proba este constituitd numai din materii minerale se procedeazi la dizolvarea cu acid clorhidric fard
o incinerare prealabild. Pentru produse cum ar fi fosfatii aluminocalcici, dificil de dizolvat in acizi, se
procedeazi la o fuziune alcalind inainte de dizolvare: se amestecd bine intr-un creuzet de platind doza de
incercare cu aproximativ de 5 ori greutatea sa intr-un amestec, in parti egale, cu carbonat de potasiu si
carbonat de sodiu. Se incilzeste cu precautie pand la fuzionarea complectd a amestecului. Dupa ricire, se
dizolva cu acid clorhidric.

7.3.  Daci continutul in magneziu al esantionului este ridicat, se procedeazi la a doua precipitare cu oxalat de
calciu.
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4. DOZAREA CARBONATILOR

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite dozarea carbonatilor, in mod conventional exprimati in carbonat de calciu, din majoritatea
furajelor.

Totusi, in anumite cazuri (cum ar fi carbonatul de fier), trebuie utilizatd o metoda specifica.

Principiul
Carbonatii sunt descompusi de acidul clorhidric; gazul carbonic eliberat este recoltat intr-un tub gradat si volumul

sdu este comparat cu al celui degajat, in aceleasi conditii, de o cantitate cunoscutd de carbonat de calciu.

Reactivi
3.1. Acid clorhidric, d: 1,10.
3.2.  Carbonat de calciu p.a.

3.3, Acid sulfuric aproximativ 0,1 N, colorat cu rosu de metil.

Aparatura

Aparat Scheibler-Dietrich (vezi schema) sau aparaturd echivalenta.

Modul de lucru

In conformitate cu continutul de carbonati al probei, se cantireste o dozd de incercare conform indicatiilor de
mai jos:

0,5g pentru produsele ce contin 50-100 procente carbonati, exprimati in carbonat de calciu;

1 g pentru produsele ce contin 10-50 procente carbonati, exprimati in carbonat de calciu;

2-3 g pentru alte produse.

Se introduce doza de incercare in flaconul special (4) al aparatului, previzut cu un mic tub din material incasabil
ce contine 10 ml acid clorhidric (3.1) si se racordeaza flaconul la aparat. Se intoarce robinetul cu trei cdi (5) astfel
incat tubul (1) s comunice cu exteriorul. Cu ajutorul unui tub mobil (2), care este umplut cu acid sulfuric colorat
(3.3) si conectat la tubul gradat (1) se aduce nivelul lichidului la gradatia zero. Se intoarce robinetul (5) in asa fel
incat sd se asigure comunicatia intre tuburile (1) si (2) si se verificd nivelul zero.

Se lasd s se prelingd lent acidul clorhidric (3.1) pe doza de incercare inclinind flaconul (4). Se egalizeazd presiunea
lisand in jos tubul (2). Se agitd flaconul (4) pand la oprirea completd a degajdrii gazului carbonic.

Se restabileste presiunea, readucand lichidele la acelasi nivel in tuburile (1) si (2). Se fac citiri dupd cateva minute,
cand volumul gazelor a devenit constant.

Se efectueaza in aceleasi conditii o incercare de comparare cu 0,5 g de carbonat de calciu (3.2).

Calculul rezultatelor

Continutul in g de carbonati, exprimati in carbonat de calciu ca procentaj din probd este dat de raportul:
V x 100
T x2W
in care:
V =ml de CO, degajat de doza de incercare;
T = ml de CO, degajat de 0,5 g de CaCO; p.a;

P = greutatea dozei de incercare in g.
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7.

Observatii

7.1.

7.2.

In cazul in care doza de incercare este mai mare de 2 g, se introduc in prealabil 15 ml de api distilatd in
flaconul (4) si se amestecd inainte de inceperea incercdrii. La fel se utilizeazd §i pentru incercarea de
comparare.

Daci se utilizeazd un aparat cu un volum diferit de cel al aparatului Scheibler-Dietrich, trebuie adaptate
volumul dozei de probd, al substantei de comparare, precum si calculul rezultatelor.

APARAT SCHEIBLER-DIETRICH PENTRU DOZAREA CO,

Scara: 1/8

(Dimensiuni in mm)
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5. DOZAREA CENUSILOR BRUTE

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului in cenusi brute al furajelor.

Principiul

Proba este incineratd la 550 °C; reziduul este cantdrit.

Reactiv

Solutie 20 procente (m/v) de nitrat de amoniu.

Aparatura
4.1.  Placd incilzitoare.
4.2.  Cuptor electric cu termostat.

4.3.  Creuzet de incinerare din platind sau aliaj de platind cu aur (10 procente Pt si 90 procente Au), de forma
rectangulard (60 x 40 x 25 mm) sau rotunda (diametru: 60-75 mm, indltime: 20-25 mm).

Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de aproximativ 5 g de probd (2,5 g pentru materialele cu tendinta
de umflare) si se introduce intr-un creuzet de incinerare, in prealabil calcinat si tarat. Se plaseaza creuzetul pe placa
incalzitoare si se incdlzeste progresiv pana la carbonizarea materialului. Se introduce creuzetul in cuptorul electric
reglat la 550 °C £ 5 °C. Se mentine la aceastd temperaturd pand la obtinerea unei cenusi albe, gri deschis sau
rosiatice, aparent lipsite de particule carbonizate. Se plaseazd creuzetul in uscitor, se lasd sd se riceascd si se
cantareste imediat.

Calculul rezultatelor
Se calculeazd greutatea reziduului si se deduce tara.

Rezultatul se exprimd in procente din proba.

Observatii

7.1.  Cenusile materialelor greu de incinerat trebuie supuse unei prime incinerari de trei ore sau mai putin, apoi
se ricesc pentru a li se adduga céteva picaturi de solutie 20 procente nitrat de amoniu (se va proceda cu
prudentd pentru evitarea dispersarii sau lipirea cenusii). Se urmdreste calcinarea dupd uscarea in etuvd. Se
repetd eventual operatia pand la incinerare completd.

7.2.  Pentru materialele care rezistd tratamentului indicat la 7.1, se procedeazd in felul urmator: dupi o
incinerare de trei ore, se ia a doua oard cenusa si se introduce in apd caldd dupd care se filtreazd pe hartie
fard cenusd. Se incinereaza filtrul si continutul sdu in creuzetul initial. Se aduce filtratul din creuzetul racit,
la evaporare pand la uscarea completd, se incinereazd si se cantdreste.

7.3.  In cazul uleiurilor i al grasimilor, se cantireste cu exactitate o dozd de incercare de ordinul a 25 g intr-un
creuzet de capacitate adecvatd. Se carbonizeaza la flacird materialul cu ajutorul unei buciti de hartie filtru
fard cenugd. Dupd combustie, se umecteazd cu un minim necesar de apa. Se usuci si se incinereazd dupi
cum se indicd la punctul 5.
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6. DOZAREA CENUSILOR INSOLUBILE iN ACID CLORHIDRIC

1. Obiectul si domeniul de aplicare
Metoda permite determinarea continutului de materii minerale insolubile in acid clorhidric din furaje. Se prevad
doud procedee in functie de natura probei.
1.1.  Procedeul A: aplicabil furajelor organice simple si majoritdtii furajelor combinate;
1.2, Procedeul B: aplicabil compusilor si amestecurilor minerale, precum i majorititii furajelor combinate al
cdror continut insolubil in acid clorhidric, determinat conform procedeului A, este mai mare de 1 procent.
2. Principiul
2.1.  Procedeul A: proba este incineratd, cenusile sunt tratate prin fierbere cu acid clorhidric si reziduul insolubil
este filtrat si cantarit.
2.2, Procedeul B: proba este tratatd cu acid clorhidric. Solutia este filtratd, reziduul este incinerat, iar cenusile
obtinute sunt tratate ca la procedeul A.
3. Reactivi
3.1.  Acid clorhidric 3N.
3.2, Solutie 20 procente (m/v) acid tricloracetic.
3.3.  Solutie 1 procent (m/v) acid tricloracetic.
4. Aparatura
4.1. Placa incilzitoare.
4.2.  Cuptor incdlzit electric cu termostat.
4.3.  Creuzete de incinerare de platind sau aliaj de platina si aur (10 procente Pt si 90 procente Au), de forma
rectangulard (60 x 40 x 25 mm) sau rotundd (diametru: 60-75 mm, indltime: 20-25 mm).
5. Modul de lucru
5.1.  Procedeul A:
Se incinereazd doza de incercare in conformitate cu operatia descrisa la dozarea cenusilor brute. Se pot
in acelasi timp utiliza cenusi obtinute din acest dozaj.
Se introduc cenusile intr-un vas de 250-400 ml cu ajutorul a 75 ml de acid clorhidric 3 N (3.1). Se
transportd cu prudentd lichidul si se fierbe incet mentinandu-se astfel timp de cincisprezece minute. Se
filtreazd solutia calda pe o hartie de filtru fira cenusa si se spald reziduul cu apd caldd pana la disparitia
reactiei acide. Se usuci filtrul care contine reziduul si se incinereaza intr-un creuzet tarat la o temperaturd
de cel putin 550 °C si maximum 700 °C. Se riceste, se usucd si se cantdreste.
5.2.  Procedeul B

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de 5 g de probd si se introduce intr-un vas de 250-400 ml.
Se adaugd succesiv 25 ml apd si 25 ml acid clorhidric 3 N (3.1), se amestecd si se asteaptd sfarsitul
efervescentei. Se mai adaugd 50 ml acid clorhidric 3 N (3.1). Se asteapta sfarsitul unei eventuale degajdri
de gaze, se plaseazd apoi vasul intr-o baie de apd la temperatura de fierbere i se mentine, daci este necesar,
timp de 30 de minute sau mai mult pan la sfarsitul hidrolizei complete a amidonului care este eventual
prezent.
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Se filtreazd la cald pe un filtru fird cenusd si se spald cu ajutorul a 50 ml de apd calda (vezi observatia 7).
Se plaseaza filtrul continind reziduul intr-un creuzet de incinerare, se usucd si se incinereazd la o
temperatura de cel putin 550 °C si maximum 700 °C. Se introduce in continuare cenusa in vas si se adauga
75 ml de acid clorhidric 3 N (3.1.); se continud conform indicatiilor de la punctul 5.1, al doilea paragraf.

Calculul rezultatelor

Se calculeaza greutatea reziduului si se deduce tara. Rezultatul se exprimd in procente de proba.

Observatii

Daci filtrarea se dovedeste dificild, se recomandd ca dozarea sd se facd inlocuind 50 ml acid clorhidric 3 N cu
50 ml acid tricloroacetic 20 procente (3.2) si ca spdlarea filtrului s se efectueze cu ajutorul unei solutii calde de
acid tricloroacetic 1 procent (3.3).

7. DOZAREA CLORULUI DIN CLORURI

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite dozarea clorului din clorurile solubile in apd, conventional exprimate in clorurd de sodiu. Este
aplicabild tuturor furajelor.

Principiul

Clorurile sunt puse in solutie de apa. Dacd produsul contine materii organice, se procedeazd la o separare. Solutia
este usor acidificatd cu acid nitric si clorurile se precipitd sub forma de clorurd de argint cu ajutorul unei solutii
de nitrat de argint. Excesul nitratului de argint este titrat cu o solutie de tiocianat de amoniu, in conformitate cu
metoda Volhard.

Reactivi

3.1.  Solutie de tiocianat de amoniu 0,1 N.
3.2, Solutie de nitrat de argint 0,1 N.

3.3.  Solutie saturatd de sulfat de amoniu feric.
3.4. Acid azotic, d: 1,38.

3.5.  Eter dietilic p.a.

3.6. Acetond p.a.

3.7.  Solutie Carrez : se dizolvd in apd 24 g acetat de zinc, Zn (CH;COO), - 2H,O si 3 g acid acetic inghetat.
Se completeazd pand la 100 ml cu apa.

3.8.  Solutie Carrez II: se dizolvd in apd 10,6 g de ferocianura de potasiu, K,[Fe(CN),] - 3H,0. Se completeazd
pand la 100 ml cu apa.

3.9. Carbon activ p.a., exceptand clorurile care nu-l absorb.

Aparatura

Centrifugd (culbutor): aproximativ 35 pand la 40 rotatii pe minut.

Mod de lucru

5.1.  Prepararea solutiei
In functie de natura probei, se prepard o solutie conform indicatiilor din 5.1.1., 5.1.2. sau 5.1.3.

Se efectueazd, in paralel, o incercare comparativd care nu implicd proba de analizat.
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5.2. Titrarea

Probe fard materii organice

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, o doza de incercare (nu mai mare de 10 g), ce nu conine mai
mult de 3 g de clor sub formad de cloruri si se introduce intr-o epruvetd gradati de 500 ml impreund
cu 400 ml de apd la aproximativ 20 °C. Se amestecd timp de treizeci de minute in centrifugd, se
completeazd volumul, se omogenizeazd si se filtreaza.

Probe ce contin materii organice, exceptdnd produsele mentionate la 5.1.3.

Se cantareste, cu precizie de 1 mg, o cantitate de aproximativ 5 g de esantion, si se introduce
impreund cu un gram de cirbune activ intr-o epruvetd gradatd de 500 ml. Se adauga aproximativ
400 ml apd la 20 °C si 5 ml solutie Carrez I (3.7), se agitd si se adaugd incd 5 ml de solutie
Carrez II (3.8). Se amestecd timp de treizeci de minute in centrifuga, se completeazd volumul si
se filtreaza.

Furaje prdjite, turte si faind de in, produse bogate in fdind de in si alte produse bogate in mucilagii si in
substante coloidale (de exemplu: amidon dextrinat)

Se prepard o solutie conform indicatiei de la 5.1.2, dar nu se filtreazi. Se decanteaza (daci este
necesar, se centrifugheazd), se recolteazd 100 ml lichid de la suprafata si se introduce in balonul
gradat de 200 ml. Se amestecd cu acetond (3.6) si se completeazd la volum cu acest solvent, se
omogenizeazd si se filtreaza.

Se introduce cu pipeta intr-un vas Erlenmeyer o cantitate de 25-100 ml de filtrat (in functie de continutul
anticipat de clor), obtinut in conformitate cu punctul 5.1.1, 5.1.2., 5.1.3. Cantitatea prelevatd nu trebuie
sd contind mai mult de 150 mg clor (Cl). Se dilueazd, daci este necesar, cu maximum 50 ml de ap3, se
adaugd 5 ml acid azotic (3.4), 20 ml de solutie saturatd de sulfat de amoniu feric (3.3) si doud picituri de
solutie de tiocianat de amoniu (3.1), portionat cu ajutorul unei eprubete umplute pana la gradatia maxima.
Se portioneazd, dupd aceea, cu ajutorul unei eprubete solutia de nitrat de argint (3.2) astfel incat s se obtind
un exces de 5 ml. Se adaugd 5 ml de eter dietilic (3.5) si se agitd puternic pentru concentrarea precipitatului.

Se titreazd excesul de nitrat de argint cu o solutie de tiocianat de amoniu (3.1) pana cind aceasta vireazd
la rogu-brun timp de un minut.

Calculul rezultatelor

Cantitatea de clor (p) exprimatd in clorurd de sodiu, prezentd in volumul de filtrat, prelevatd dupa titrare este datd
de formula urmatoare:

in care:

p=5,845(V, -V, mg

V, = ml de solutie de nitrat de argint 0,1 N addugat

V, = ml de solutie de tiocianat de amoniu 0,1 N utilizat in cazul titrarii.

Daci incercarea comparativd indicd un consum de solutie de nitrat de argint 0,1 N, se scade aceastd valoare din

volumul (V; -

7. Observatii

V,). Exprimarea rezultatelor se face in procente din probd.

7.1. Titrarea se poate face si prin potentiometrie;

7.2.  Pentru produsele foarte bogate in materii grase se procedeaza in prealabil la o degresare cu eter dietilic sau
eter de petrol;

7.3.  Pentru faind de peste, titrarea poate fi efectuatd si prin metoda Mohr.
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8. DOZAREA ESENTEI DE MUSTAR

Obiectul §i domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de esentd de mustar antrenatd de vaporii de apd, exprimatd in
izotiocianat de alil, din turtele din speciile Brassica si Sinapis si din furajele combinate care contin esentd de
mustar.

Principiul

Proba este asezatd in suspensie apoasd. Esentele de mustar sunt eliberate sub actiunea fermentilor, antrenate prin
distilare in prezenta etanolului si recuperate din amoniacul diluat. Solutia este tratatd la cald intr-un volum

determinat de solutie de nitrat de argint, ricitd si filtratd. Excesul de nitrat de argint este titrat cu o solutie de
tiocianat de amoniu.

Reactivi

3.1.  Mustar alb (Sinapis alba)

3.2, Etanol: de la 95 la 96 procente (m/v)

3.3.  Emulsie antispumanti (de exemplu, silicon)
3.4. Amoniac, d: 0,958

3.5.  Solutie de nitrat de argint 0,1 N

3.6.  Solutie de tiocianat de amoniu 0,1 N

3.7. Acid azotic d: 1,40

3.8  Solutie saturatd de sulfat de amoniu feric

Aparatura
4.1. Balon de 500 ml, cu fund plat si dop de sticld rodata.

4.2 Aparat de distilare dotat cu frigider si un dispozitiv care permite evitarea antrendrii picaturilor.

Modul de lucru

Se céntdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de 10 g de probd, se introduce in balonul de 500 ml cu fundul
plat si se adaugd 2 g de mustar alb fin micinat (sursa de ferment) (3.1) 200 ml de apd la 20 °C. Se inchide balonul
si se mentine timp de doud ore la 20 °C agitandu-se frecvent. Se adauga aproximativ 40 ml etanol (3.2) si o
picaturd de emulsie antispumanta (3.3). Se distileazd aproximativ 150 ml si se adund distilatul in balonul gradat
avand 250 ml, continand 20 ml de amoniac (3.4), supraveghindu-se ca extremitatea racitorului si fie introdusd
in lichid. Se adaug la solutia amoniacald 50 ml (sau mai mult, daci este necesar) de solutie de nitrat de argint
0,1 N (3.5), cu 0 micd palnie, si se incdlzeste amestecul timp de o ord intr-o baie de apd la temperatura de fierbere.
Se lasd sd se riceascd, se completeazd volumul cu apd, se agitd si se filtreazd. Se recolteazd 100 ml filtrat limpede,
se adaugd 5 ml acid nitric (3.7) si aproximativ 5 ml solutie sulfat de amoniu feric (3.8). Se titreazd la revenire
excesul de nitrat de argint cu o solutie de tiocianat de amoniu 0,1 N (3.6).

Se efectueazd o incercare comparativd aplicand acelasi mod de lucru la 2 g de mustar alb fin mécinat, in absenta
probei de analizat.

Calculul rezultatelor

Se scade volumul de solutie de nitrat de argint 0,1 N consumat in incercarea comparativa din acelui consumat
laincercarea probei. Valoarea obtinutd este valoarea in mililitri de solutie nitrat de argint 0,1 N consumat de esentd
de mustar din doza de probd. 1 ml de AgNO; 0,1 N corespunde la 4,956 mg izotiocianat de alil. Rezultatul se
exprimd in procente de proba.
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4.

5.

9. DOZAREA LACTOZEI

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de peste 0,5 % de lactoza din furaje.

Principii

Zaharurile sunt dizolvate in apa. Solutia este supusi la fermentare cu drojdia Saccharomyces cerevisiae ce lasi lactoza
intactd. Dupd limpezire si filtrare, continutul in lactozd al filtratului este determinat prin metoda Luff-Schoorl.

Reactivi

3.1.

Suspensie de Saccharomyces cerevisiae: se plaseazd in suspensie o cantitate de 25 g drojdie proaspdtd cu
100 ml api. Suspensia se conservd maximum o sdptimand in frigider.

3.2.  Solutie Carrez I: Se dizolvi in apd 24 g acetat de zinc, Zn (CH;COO), - 2 H,O si 3 g acid acetic inghetat.
Se completeazd pand la 100 ml cu apa.

3.3.  Solutie Carrez II: Se dizolva in apd 10,6 g de ferocianuri de potasiu, K,[Fe(CN)4] - 3 H,O. Se completeazd
pand la 100 ml cu apa.

3.4. Reactiv Luff-Schoorl:

Se varsd, agitand foarte prudent, solutia de acid citric (3.4.2) in solutia de carbonat de sodiu (3.4.2). Se

adaugd solutia de sulfat de cupru (3.4.1) si se completeaza pand la 1 1 cu apd. Se lasd la decantare o noapte

si se filtreazd. Se controleazd normalitatea reactivului astfel obtinut (Cu 0,1 N; Na,CO; 2 N). pH-ul solutiei

obtinute trebuie si fie de aproximativ 9,4.

3.4.1 Solutie de sulfat de cupru: se dizolvi 25 de g de sulfat de cupru CuSO, - 5 H,O fird fier in 100 ml
de api.

3.4.2. Solutie de acid citric: Se dizolvd 50 de g de acid citric C¢HgO, - H,O in 50 ml de apa.

3.4.3. Solutie de carbonat de sodiu: Se dizolvd 143,8 g de carbonat de sodiu anhidric in aproximativ
300 ml de apd caldd. Se lasd sd se riceasca.

3.5.  Granule de piatrd ponce fierte in acid clorhidric, spalate in apd si uscate.

3.6. Solutie 30 procente (m/v) de iodurd de potasiu.

3.7.  Acid sulfuric 6 N.

3.8.  Solutie de tiosulfat de sodiu 0,1 N.

3.9.  Solutie de amidon: se adaugd un amestec de 5 g amidon solubil in 30 ml de api la 1 1de apd la temperatura
de fierbere. Se fierbe timp de 3 minute, se lasd sa se riceascd si se adaugd eventual 10 mg de iodurd de
mercur ca agent de conservare.

Aparatura

Baie de apd dotatd cu termostat, reglat de la 38 la 40 °C.

Modul de lucru

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, 1 g de proba si se introduce aceastd doza de incercare intr-un balon gradat
de 100 ml. Se adaugd de la 25 la 30 ml de apd. Se introduce balonul timp de 30 de minute intr-o baie de apd
la temperatura de fierbere si se riceste apoi la aproximativ 35 °C. Se adaugd 5 ml de suspensie de drojdie (3.1)
si se omogenizeazd. Se lasa sd se decanteze timp de doud ore in baia de apd la temperatura de 38-40 °C. Se lasa
sd se riceascd apoi pand la aproximativ 20 °C.
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Se adaugd 2,5 ml de solutie Carrez I (3.2) si se agitd timp de treizeci de secunde; se adaugd apoi 2,5 ml de solutie
Carrrez 11 (3.3) si se agitd din nou timp de treizeci de secunde. Se completeaza pand la 100 ml cu apd, se amestecd
si se filtreazd. Se recolteazd cu pipeta o cantitate de filtrat ce nu trebuie s depiseascd 25 ml si sd contind de
preferintd de la 40 la 80 mg de lactozd, introducandu-se intr-un vas Erlenmeyer de 300 ml. Daci este necesar,
se completeazd pand la 25 ml cu apa.

Se procedeazd in acelasi fel la o incercare comparativd cu 5 ml de suspensie de drojdie (3.1).

Se determind dupd cum urmeazd continutul de lactozd conform metodei Luff-Schoorl: se adauga exact 25 ml
de reactiv conform metodei Luff-Schoorl (3.4) si doud granule de piatra ponce (3.5). Se incilzeste, agitdnd cu
mana, la o flacdri liberd de indltime medie si aducand lichidul la fierbere in aproximativ doud minute. Se plaseaza
imediat vasul Erlenmayer pe o sitd metalicd prevazutd cu un ecran de azbest de hornblenda dotat cu un orificiu
de aproximativ 6 cm in diametru, sub care in prealabil s-a aprins o flacara. Aceasta este reglata astfel incat numai
fundul vasului sa fie incilzit. Se adapteazd in continuare un racitor cu reflux pe vasul Erlenmeyer. Pornind din
acest moment, se fierbe exact zece minute. Se riceste imediat in apa rece si dupd aproximativ cinci minute se
titreazd dupd cum urmeaza:

Se adauga 10 ml de solutie de iodurd de potasiu (3.6) si, imediat, cu foarte multd prudentd (datoritd riscului
formadrii unei spumatii abundente), 25 ml acid sulfuric 6 N (3.7). Se titreazd in continuare cu solutie de tiosulfat
de sodiu 0,1 N (3.8) pand la aparitia unei coloraturi galben sters, addugand ca indicator solutia de amidon (3.9)
si incheind titrarea.

Se efectueazd aceeasi titrare pe un amestec masurat de exact 25 ml reactiv conform metodei Luff-Schoorl (3.4)
si 25 ml de apd, dupd ce am addugat 10 ml de solutie de iodurd de potasiu (3.6) si 25 ml de acid sulfuric 6 N
(3.7) fard a mai efectua fierberea.

Calculul rezultatelor

Se stabileste cu ajutorul tabelului urmitor cantitatea de lactozd in mg corespunzand diferentei dintre rezultatele
celor doud titrdri de mai sus, exprimate in ml de tiosulfat de sodiu 0,1 N.

Se exprimd rezultatul in parti de lactoza anhidrd pe procent de proba.

Observatii

Pentru produsele care contin mai mult de 40 procente de zahir fermentescibil, se utilizeazd mai mult de 5 ml
suspensie de drojdie (3.1).

Tabel cu valorile pentru 25 ml de reactiv conform metodei Luff-Schoorl

ml Na,$,05 0,1 N, incilzit doud minute, zece minute de fierbere

Na,$,0, Glucozd, fructozd, zaharuri Lactozd Maltoza Na,$,0,
0’1 N C6H1206 C12H22011 C12H22011 0’1 N
ml mg diferentd mg diferentd mg diferentd ml
1 2:4 2:4 36 3-7 39 39 1
2 48 2:4 7-3 3-7 7-8 39 2
3 7:2 2:5 11-0 37 11-7 39 3
4 97 2:5 147 37 156 40 4
5 12-2 2:5 18-4 37 19-6 39 5
6 147 2:5 221 37 235 4-0 6
7 17-2 2:6 258 37 27-5 4-0 7
8 19-8 2:6 29-5 37 31-5 40 8
9 22:4 2:6 33-2 3-8 355 40 9
10 250 2:6 37-0 3-8 39-5 40 10
11 27-6 2:7 40-8 3-8 435 40 11
12 30-3 2:7 44-6 3-8 47-5 41 12
13 33-0 2:7 484 3-8 51-6 41 13
14 357 2-8 522 3-8 557 41 14
15 385 2-8 560 39 59-8 41 15
16 413 29 59-9 39 63-9 41 16
17 442 29 63-8 39 68-0 42 17
18 471 29 67-7 40 72:2 43 18
19 50-0 3-0 717 40 765 4-4 19
20 53-0 3-0 757 41 80-9 45 20
21 560 31 79-8 41 854 46 21
22 59-1 31 83-9 41 90-0 46 22
23 622 88-0 94-6 23
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10. DOZAREA POTASIULUI

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de potasiu din furaje.

2. Principiul
Proba este incineratd si cenusile sunt puse intr-o solutie de acid clorhidric. Continutul de potasiu al solutiei este

determinat prin fotometrie prin flacira in prezenta clorurii de cesiu si a nitratului de aluminiu. Aditivarea acestor
substante elimind, intr-o mare masurd, interferenta elementelor perturbatoare.

3. Reactivi
3.1.  Acid clorhidric, p.a. d: 1,12.
3.2 Clorurd de cesiu, p.a.
3.3, Nitrat de aluminiu Al (NO3); - 9 H,O, pur din punct de vedere chimic.
3.4.  Clorurd de potasiu, p.a., anhidri.

3.5.  Solutie tampon: se dizolvd in apd 50 g clorurd de cesiu (3.2) si 250 g de nitrat de aluminiu (3.3), se
completeazd pand la 11 cu apd si se omogenizeazd. Se conserva in flacoane de material plastic.

3.6.  Solutie etalon de potasiu: se dizolva in apd 1,907 g de clorurd de potasiu (3.4) si se adauga 5 ml de acid
clorhidric (3.1), se completeazd pana la 11 cu apd si se omogenizeaza. Se conserva in flacoane din material
plastic. 1 ml din aceasta solutie contine 1,00 mg de potasiu.

4. Aparatura
4.1.  Creuzet de incinerare din platind, cuart sau portelan, eventual previzut cu capac.
4.2.  Cuptor electric cu termostat.

4.3.  Fotometru de flacara.

5. Modul de lucru

5.1.  Analiza probei

Ca reguld generald, se cantdresc 10 g de probd, cu o precizie de 10 mg, intr-un creuzet de incinerare, dupa
care se incinereazd substanta la 450 °C timp de trei ore. Dupd ricire se transvazeazd cantitativ rezidiul
incinerat cu ajutorul a 250-300 ml apd intr-un balon gradat de 500 ml, se adaugd apoi 50 ml acid
clorhidric (3.1). Dupd oprirea eventualelor degajari de gaz carbonic, se incilzeste si se mentine timp de
doud orela o temperaturd apropiatd de 90 °C, agitnd din timp in timp. Se lasd sd se raceasci la temperatura
ambiantd, sau prin ricire cu apd, se agitd si se filtreazd. Se introduce intr-un balon gradat de 100 ml o
cantitate de filtrat ce contine maxim 1,0 mg potasiu, se amestecd cu 10,0 ml de solutie tampon (3.5) si
se omogenizeazd. Dacd avem un continut foarte ridicat de potasiu, se dilueazi solutia de analizat, intr-o
proportie adecvatd, addugand solutia tampon.

Tabelul de mai jos ne oferd titrarea pentru o dozi de incercare de aproximativ 10 g.

o B o e Factor de diluare Parte proporfionali in mm de soluie
Panila 0,1 - 50
0,1-0,5 - 10
0,5-1,0 - 5
1,0-5,0 1:10 10
50-10,0 1:10 5
10,0 -20,0 1: 20 5

Se efectueazd mdsurarea prin fotometrie cu flacdrd la o lungime de undd de 768 nm. Se calculeazd
rezultatul cu ajutorul curbei de etalonare.
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5.2.  Curba de etalonare

Se introduc exact 10 ml de solutie etalon (3.6) intr-un balon gradat de 250 ml, se riceste cu ap si se
omogenizeazd. Se introduce in baloane gradate de 100 ml exact 5, 10, 15, 20 si 25 ml din aceastd solutie
ce corespund la cantitdtile respective de potasiu de 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 si 1,0 mg. Se completeazd seria cu
un balon martor exceptand solutia etalon. Se completeazd in fiecare balon cu 10 ml de solutie
tampon (3.5), se trateazd balonul cu apd si se omogenizeazd. Se efectueazd mdsurdrile conform celor
indicate la punctul 5.1. Alura curbei de etalonare este in general liniard pana la o concentratie de potasiu
de 1 mg in 100 ml de solutie.

Calculul rezultatelor

Rezultatul se exprimi in procente de proba.

Observatii

Adiugarea solutiei tampon (3.5) pentru eliminarea interferentei elementelor perturbatoare nu este intotdeauna
necesara.

11. DOZAREA SODIULUI

Obiectul si domeniul de activitate

Metoda permite determinarea continutului de sodiu din furaje.

Principii

Proba se incinereazd, iar cenusile sunt puse in solutie de acid clorhidric. Continutul de sodiu al solutiei este

determinat prin fotometrie cu flacdrd in prezenta clorurii de cesiu si a nitratului de aluminiu. Addugarea acestor
substante elimind, intr-o mare masurd, interferenta elementelor perturbatoare.

Reactivi

3.1.  Acid clorhidric, p.a., d: 1,12.

3.2 Clorurd de cesiu, p.a.

3.3.  Nitrat de aluminiu Al (NO5); - 9 H,O, pur din punct de vedere chimic.
3.4. Clorurd de sodiu, p.a. anhidrd.

3.5.  Solutie tampon: se dizolva in apd 50 g clorurd de cesiu (3.2) si 250 g de nitrat de aluminiu (3.3), se
completeazd pand la 1 1 cu apd si se omogenizeazi. Se conserva in flacoane de material plastic.

3.6.  Solutie etalon de sodiu: se dizolvd in apd 2,542 g de clorurd de sodiu (3.4) si se adaugd 5 ml de acid

clorhidric (3.1), se completeazd pand la 1 1 cu apd si se omogenizeazd Se conserva in flacoane de material
plastic. 1 ml din aceasta solutie contine 1,00 mg de potasiu.

Aparatura
4.1.  Creuzet de incinerare din platin, cuarf sau portelan, eventual prevazut cu capac.
4.2.  Cuptor electric cu termostat.

4.3.  Fotometru cu flaciri.

Modul de lucru

5.1.  Analiza probei

Ca reguld generald, se cantdreste o cantitate de 10 g de probd, cu o precizie de 10 mg, intr-un creuzet de
incinerare (4.2), dupd care se incinereaza substanta la 450 °C timp de trei ore. Se evitd supraincilzirea
(inflamarea). Dupd ricire, se transvazeazd cantitativ reziduul incinerat cu ajutorul a 250-300 ml apd si
50 ml acid clorhidric (3.1) intr-un balon cu capacitatea de 500 ml. Dup oprirea eventualelor degajiri de
gaz carbonic, se incdlzeste solutia si se mentine timp de doud ore la o temperaturd apropiatd de 90 °C,
agitand
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5.2.

din timp 1n timp. Se lasd sd se riceascd la temperatura ambiantd, se completeazd volumul cu apd, se agita
si se filtreazd. Se introduce intr-un balon gradat de 100 ml o cantitate de filtrat ce contine maxim 1,0 mg
sodiu, se amestecd cu 10,0 ml de solutie tampon (3.5) si se omogenizeazd. Dacd avem un continut foarte
ridicat de sodiu, se dilueazd solutia de analizat, intr-o proportie adecvatd, inaintea addugarii solutiei
tampon.

Tabelul de mai jos ne oferd titrarea pentru o dozd de incercare de aproximativ 10 g.

Continut anticip(oa/t I(\i]z)sodiu din proba Factor de diluare Alicotd in mm de solutie
Pand la 0,1 - 50
0,1-0,5 - 10
0,5-1,0 - 5
1,0-5,0 1: 10 10
5,0-10,0 1: 10 5
10,0 -20,0 1: 20 5

Se efectueazd mdsurarea prin fotometrie cu flacird la o lungime de undd de 589 nm. Se calculeazd
rezultatul cu ajutorul curbei de etalonare.

Curba de etalonare

Se introduc exact 10 ml de solutie etalon (3.6) intr-un balon gradat de 250 ml, se completeazd volumul
cu apd si se omogenizeazd. Se introduc in baloane gradate de 100 ml exact 5,10, 15, 20 si 25 ml din aceastd
solutie, valori ce corespund exact cantitatilor de sodiu de 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 si 1,0 mg. Se completeaza seria
cu un balon martor, exceptand solutia etalon. Se completeazd in fiecare balon cu 10 ml de solutie
tampon (3.5), se completeazd balonul cu apd si se omogenizeazd. Se efectueazd masurdrile conform celor
indicate la punctul 5.1. Evolutia curbei de etalonare este in general liniard pani la o concentratie de sodiu
de 1 mg in 100 ml de solutie.

6. Calculul rezultatelor
Rezultatul se exprimd in procente de proba.
7. Observatii
7.1.  Pentru produsele al ciror continut de sodiu este superior valorii de 4 %, este preferabil s se incinereze
substanta timp de 2 ore intr-un creuzet prevazut cu capac. Dupd ricire, se completeaza cu apd, se plaseazd
reziduul in suspensie cu ajutorul unui fir de platind, se usucd si se incinereaza din nou timp de doud ore
in creuzet.
7.2.  Dacd proba este constituitd numai din materii minerale, se procedeazd numai la dizolvare, fira incinerare
prealabild.
12. DOZAREA ZAHARURILOR
1. Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite dozarea zaharurilor dezoxidante si a zaharurilor totale dupd inversie exprimate in glucozd sau,
in cazuri deosebite, in zaharozd, prin conversie cu ajutorul unui factor de 0,95. Este aplicabild in cazul furajelor
combinate. Se previd modalititi specifice pentru alte furaje. In cazuri particulare, se face o dozare separatd a
factorilor si se tine cont de acestia in calculul rezultatelor.
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2.

Principiul

Zaharurile sunt dizolvate in etanol diluat; solutia este limpezitd cu ajutorul reactivilor Carrez I si II. Dupd
eliminarea etanolului, dozarea se executd inainte si dupd inversie, in conformitate cu metoda Luff-Schoorl.

Reactivi

3.1.  Etanol 40 % (v/v), d: 0,948 la 20 °C, determinat ca un punct de viraj al fenolftaleinei.

3.2.  Solutie Carrez I: Se dizolvd in apd 24 g de acetat de zinc Zn(CH,COO), - 2 H,0 si 3 g de acid acetic inghetat.
Se completeaza pand la 100 ml cu apd. 2 H,O si 3 g acid acetic inghetat. Se completeazd cu 100 ml apa.

3.3.  Solutie Carrez II: se dizolvd in apa 10,6 g de ferocianurd de potasiu K,[Fe(CNy)] - 3 H,O. Se completeaza
pand la 100 ml cu apa.

3.4.  Solutie 0,1 % (m/v) metilorange.

3.5.  Acid clorhidric 4 N.

3.6.  Acid clorhidric 0,1 N.

3.7.  Solutie de hidroxid de sodiu 0,1 N.

3.8. Reactiv in conformitate cu metoda Luff-Schoorl:

Se varsd, agitand foarte prudent, solutia de acid citric (3.8.2) in solutia de carbonat de sodiu (3.8.3.). Se

adaugd solutia de sulfat de cupru (3.8.1) si se completeazd pand la 11 cu apd. Se lasi la decantare o noapte

si se filtreazd. Se controleaza normalitatea reactivului astfel obtinut (Cu 0,1 N; Na, CO; 2 N). Solutia astfel

obtinutd trebuie sd aibd un pH de aproximativ 9,4.

3.8.1. Solutie de sulfat de cupru: se dizolvi 25 de g de sulfat de cupru CuSO, - 5 H,O fari fier in 100 ml
de apa.

3.8.2. Solutie de acid citric: se dizolvd 50 g de acid citric C;HgO, - H,O in 50 ml de apa.

3.8.3. Solutie de carbonat de sodiu: se dizolvd 143,8 g de carbonat de sodiu anhidric in aproximativ
300 ml de apd calda. Se lasd sd se riceasci.

3.9.  Solutie de tiosulfat de sodiu 0,1 N.

3.10. Solutie de amidon: se dizolvd un amestec de 5 g amidon solubil in 30 ml de ap, intr-un litru de api la
temperatura de fierbere. Se fierbe timp de 3 minute, se lasd sd se rdceascd si se adaugd 10 mg de iodurd
de mercur ca agent conservator.

3.11. Acid sulfuric 6 N.

3.12. Solutie 30 % (m/v) iodurd de potasiu.

3.13. Granule de piatrd ponce, fierte in acid clorhidric, spalate in ap si uscate.

3.14. Izopentanol.

Aparatura

Centrifugd (culbutor):aproximativ 35-40 rot/min.

Mod de lucru

5.1.

Punerea in solutie

Se cantdreste, cu o precizie de 1 mg, o cantitate de 2,5 g de proba si se introduce intr-un balon gradat de
250 ml. Se adaugd 200 ml etanol (3.1) si se amestecd timp de o ord in centrifugd. Se adaugd 5 ml de solutie
Carrez I (3.2) si se agitd timp de un minut. Se adaugd aproximativ 5 ml de solutie Carrez II (3.3) si se agitd
din nou timp de un minut. Se amestecd impreund cu etanolul (3.1), se omogenizeazd si se filtreazd. Se
recolteazd 200 ml de filtrat si se vaporizeazd aproximativ jumdtate din volum, in scopul elimindrii
majoritdtii etanolului. Se transvazeazd cantitativ reziduul rimas dupd evaporare, cu ajutorul apei calde,
intr-un balon gradat de 200 ml, se rdceste, se completeazd in volum cu apd, se omogenizeaza si filtreaza,
daci este necesar. Aceastd solutie va fi utilizatd pentru dozarea zaharurilor dezoxidante si, dupa inversie,
pentru dozarea zaharurilor totale.



03/vol. 1

Jurnalul Oficial al Uniunii Europene

195

5.2.

5.3.

5.4.

Dozarea zaharurilor dezoxidante

Se recolteaza cu pipeta o cantitate de solutie care nu trebuie si depdseascd 25 ml si care sd contind mai
putin de 60 mg de zaharuri dezoxidante, exprimate in glucoza. Dacd este necesar, se completeazd pand
la 25 ml cu apd distilatd si se determind continutul in zaharuri dezoxidante prin metoda Luff-Schoorl.
Rezultatul este exprimat in procente de glucoza.

Dozarea zaharurilor totale dupd invesie

Se recolteazd cu pipeta 50 ml de solutie si se introduce intr-un balon gradat de 100 ml. Se adauga cateva
picaturi de solutie de metilorange (3.4), apoi, cu multd prudentd si agitdnd in permanentd, acid clorhidric
4 N (3.5), pand la obtinerea culorii rosu persistent. Se adaugd 15 ml de acid clorhidric 0,1 N (3.6), se
introduce balonul intr-o baie de apa si se face o fierbere puternica timp de 30 minute. Se riceste rapid la
20 °C si se adaugd 15 ml de solutie de hidroxid de sodiu 0,1 N (3.7). Se completeaza pand la 100 ml cu
apa si se omogenizeazd. Se recolteazd o cantitate ce nu trebuie sd depdseascd 25 ml si nici sd contind mai
putin de 60 mg de zaharuri dezoxidante, exprimate in glucoza. Dacd este necesar, se completeazd pand
la 25 de ml cu apd distilata i se determind continutul in zaharuri dezoxidante dupd metoda Luff-Schoorl.
Rezultatul este exprimat in procente de glucozd sau eventual in zaharozd, multiplicatd cu factorul 0,95.

Titrarea conform metodei Luff-Schoorl

Se recolteazd cu pipeta 25 ml de reactivi conform metodei Luff-Schoorl (3.8) si se introduce intr-un vas
Erlenmeyer de 300 ml; se adaugd 25 ml, masurati exact, de solutie limpezitd de zaharuri. Se adaugd 2
granule incilzite de piatra ponce (3.13) si se agitd cu ména pe o flacird liberd de iniltime medie,
aducandu-se lichidul la fierbere in aproximativ 2 minute. Vasul se aseazd imediat pe o sitd metalicd
prevdzutd cu un ecran din azbest de hornblendi cu diametru de 6 cm, sub care in prealabil a fost aprinsa
flacira, astfel incit numai fundul vasului si fie incilzit. Se introduce ricitorul in refluxul vasului. Plecand
din acest moment, se fierbe timp de exact 10 minute, se riceste imediat in apd rece si, dupd aproximativ
5 minute, se titreaza dupé cum urmeaza:

Se adaugd 10 ml de iodurd de potasiu (3.12) si, imediat dupa aceea si cu multd prudentd (datoritd riscului
formadrii unei spume abundente), 25 ml de acid sulfuric 6 N (3.11). Se trateazd in continuare cu tiosulfat
de sodiu 0,1 N (3.9) pana la aparitia unei coloraturi galben sters, se adaugd implicatorul de amidon (3.10)
si se opreste titrarea.

Se efectueazd aceeasi titrare pe un amestec, exact mdsurat, de 25 ml de reactivi conform metodei
Luff-Schoorl (3.8) si 25 ml de apd, dupi ce a fost addugatd o cantitate de 10 ml de solutie de iodurd de
potasiu (3.12) si 25 ml de acid sulfuric 6 N (3.11), fird a mai se efectua fierberea.

Calculul rezultatelor

Se stabileste cu ajutorul tabelei cantitatea de glucoza in mg corespunzitoare valorilor celor doud titrari, exprimata
in ml de tiosulfat de sodiu 0,1 N.

Se exprima rezultatul in procente din proba.

7.1.

7.2.

Moduri de lucru speciale

Pentru furajele foarte bogate in melase i pentru alte furaje putin omogene, se cantdresc 20 g si se introduc
intr-un balon gradat de un litru cu 500 ml apa. Se amestecd timp de o ord in centrifuga. Se limpezeste cu
ajutorul reactivilor Carrez 1 (3.2) siII (3.3) conform celor descrise la punctul 5.1 si utilizand, de data aceasta,
o cantitate de patru ori mai ridicatd din fiecare reactiv. Se completeaza volumul cu etanol 80 % (v/v).

Se omogenizeazi si se filtreazd. Se elimini etanolul conform celor descrise la punctul 5.1. In absenta
amidonului dextrinizat, se completeazd volumul cu apa distilatd.

Pentru melase si furaje simple, bogate in zaharuri si practic fird amidon (roscove, sfecld furajerd), se
cantdresc 5 g, se introduc intr-un balon gradat de 250 ml, se adaugd 200 ml apa distilata si se amestecd
timp de o ord sau mai mult, daci este necesar, in centrifugd. Se limpezeste cu ajutorul reactivilor Carrez
1(3.2) siIT (3.3) conform celor descrise la punctul 5.1. Se completeazd volumul cu apd, se omogenizeaza
si se filtreaza. Pentru dozarea zaharurilor totale, se procedeazd conform indicatiilor de la punctul 5.3.
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8. Observatii
8.1.  Este recomandabil sd se adauge aproximativ 1 ml izopentanol (3.14) (fird a se tine cont de volum), inainte
de fierbere cu reactivul Luff-Schoorl, in scopul evitdrii formarii spumei.
8.2. Diferenta intre valoarea de tuturor zaharurilor dupa inversie, exprimatd in glucozd, si continutul de
zaharuri dezoxidante, exprimate in glucoza, multiplicatd cu 0,95, dd valoarea zaharozei in procente.
8.3. Pentru determinarea continutului de zaharuri dezoxidante, cu exceptia lactozei, se pot adapta urmatoarele
doud metode:

8.3.1. Pentru un calcul aproximativ, se multiplicd cu 0,675 continutul de lactozd stabilit printr-un dozaj
separat si se scade rezultatul obtinut din continutul de zaharuri dezoxidate.

8.3.2. Pentru un calcul precis al zaharurilor dezoxidate, in absenta lactozei, este necesar si pornim de la
aceeasi dozd de incercare pentru doud determindri finale. Una din analize se efectueaza pe o parte
din solutie obtinutd in conformitate cu punctul 5.1, alta pe o parte din solutie obtinuta in acest
caz din dozarea lactozei in conformitate cu metoda prevazutd in acest sens (dupd fermentarea altor
tipuri de zaharuri i limpezire).

fn acest al doilea caz, cantitatea de zaharuri prezenta este determinati conform metodei Luff-Schoorl si

calculatd in miligrame de glucoza. Cele doud valori sunt scizute una din alta si diferenta este exprimatd

in procente de proba.

Exemplu

Doud volume prelevate corespund, pentru fiecare dozaj, unei doze de incercare de 250 mg.

in primul caz, se consumi 17 ml de solutie de tiosulfat de sodiu 0,1 N, ce corespunde la 44,2 mg de

glucozi, in al doilea caz 11 ml ce corespunde la 27,6 mg de glucoza.

Diferenta se ridica la 16,6 mg de glucoza.

Continutul de zaharuri dezoxidante (lactoza exceptatd), calculate in glucoze este atunci:

4x16,6
= 6,64%
10
Tabel cu valorile pentru 25 ml de reactiv conform metodei Luff-Schoorl
ml Na,$,05 0,1 N, doud minute incilzit, zece minute fiert
Na,$,0, Glucozd, fructozd, zaharuri Lactozd Maltoza Na,$,0,
01N CsH,1,06 Ci,H5,0,, Ci,H5,04, 01N
ml mg diferentd mg diferentd mg diferentd ml
1 2:4 2-4 3-6 37 39 39 1
2 4-8 2-4 7:3 3-7 7-8 39 2
3 7-2 2:5 11-0 37 11-7 39 3
4 9:7 2:5 14-7 3-7 156 4-0 4
5 12-2 2:5 18-4 37 19-6 39 5
6 14-7 2:5 221 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 3-7 315 4-0 8
9 22:4 2:6 332 3-8 355 40 9
10 25-0 2:6 37-0 3-8 39-5 40 10
11 27-6 27 40-8 3-8 43-5 40 11
12 30-3 27 44-6 3-8 47-5 41 12
13 330 2:7 484 3-8 516 41 13
14 357 2-8 522 3-8 557 41 14
15 385 2-8 56-0 39 59-8 41 15
16 413 2:9 59-9 39 639 41 16
17 44-2 2:9 63-8 39 68-0 42 17
18 471 2:9 677 40 722 43 18
19 50-0 3-0 71-7 40 765 4-4 19
20 53-0 3-0 757 41 80-9 4-5 20
21 560 31 79-8 41 854 46 21
22 591 3-1 839 41 90-0 46 22
23 622 88-0 94-6 23
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13. DOZAREA TEOBROMINEI

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de teobromind a subproduselor rezultate din prelucrarea boabelor de
cacao.

2. Principiul
Teobromina este extrasi cu ajutorul cloroformului. Extractul este evaporat uscat, pus in solutie cu apd si tratat

intr-un volum determinat cu solutie de nitrat de argint. Acidul nitric eliberat este titrat cu o solutie de hidroxid
de sodiu.

3. Reactivi
3.1.  Cloroform p.a.
3.2.  Amoniac d: 0,958.
3.3.  Sulfat de sodiu p.a., anhidric.
3.4.  Solutie de hidroxid de sodiu 0,1 N.
3.5.  Solutie de nitrat de argint 0,1 N.
3.6. Solutie etanolicd 1 % (m/v) de rosu de fenol.

3.7. Eter dietilic.

4. Aparatura

Balon de 500 ml cu fund plat si dop de sticld rodata.

5. Modul de lucru

Se cantdreste, cu precizie de 1 mg, o dozd de incercare de maximum 10 mg, ce nu contine mai mult de 80 mg
de teobromind. Se introduce doza intr-un balon de 500 ml cu fund plat si dop de sticla rodatd, se adaugd 270 ml
de cloroform (3.1) si 10 ml de amoniac (3.2). Se inchide dopul balonului si se agitd energic timp de 5 minute.
Se adauga apoi 12 g de sulfat de sodiu anhidric (3.3), se agitd din nou si se lasa sd se depund pana a doua zi. Se
filtreaza intr-un vas Erlenmeyer de 500 ml si se spild reziduul cu 100 ml de cloroform (3.1). Se distileaza solventul
si se elimind ultimele urme intr-o baie de apa la temperatura de fierbere. Se repune extractul in 50 ml de apa si
se introduce la fierbere.

Se riceste, se neutralizeazd total cu o solutie de hidroxid de sodiu in prezenta a 0,5 ml de solutie de rosu de

fenol (3.6). Se adaugd in continuare 20 ml de solutie de nitrat de argint (3.5). Se titreazd acidul nitric eliberat cu
o solutie de hidroxid de sodiu (3.4) pani la obtinerea unei aciditdti cu (pH 7,4).

6. Calculul rezultatelor

1 ml de NaOH 0,1 N corespunde la 18 mg de teobromin.

Se exprima rezultatul in procente de proba.

7. Observatii

Produsele al cdror continut brut in materii grase depdseste 8 % trebuie in prealabil degresate prin extractie timp
de 6 ore cu eter de petrol (la 40 °C).
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14. DOZAREA UREEI

Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de uree din furaje.

Principiul

Proba, impreund cu un produs de limpezire, este pusd in suspensie in apd. Suspensia se filtreazd. Continutul de
uree al filtratului este determinat, dupa adiugarea de 4 dimetilaminobezaldehidi (4 — DMAB), prin misurarea
densitatii optice la o lungime de unda de 420 nm.

Reactivi

3.1.

Solutie de 4-dimetilaminobezaldehida: se dizolvd 1,6 g de 4-DMAB p.a in 100 ml de etanol 96 % si se
adaugd 10 ml acid clorhidric p.a. (D: 1,19). Acest reactiv se conserva pentru maximum doud sdptimani.

3.2, Solutie Carrez I: se dizolvd in apa 24 g de acetat de zinc Zn(CH,;COO) - 2 H,O si 3 g de acid acetic inghetat.
Se completeazd pand la 100 ml cu apa.

3.3.  Solutie Carrez II: se dizolvd in apd 10,6 g de ferocianurd de potasiu, K,[Fe(CNy)] - 3 H,O. Se completeazi
la 100 ml cu apa.

3.4.  Carbon activ, ce nu absoarbe ureea (de controlat).

3.5.  Solutie 0,1 % uree.

Aparatura

4.1.  Centrifugd (culbutor): turatie 35 - 40 rot/min.

4.2, Tub de incercare: 160 x 16 mm, cu buson rodat.

4.3.  Spectrofotometru.

Modul de lucru

5.1

5.2

Analiza probei

Se cantdreste, cu precizia de 1 mg, o cantitate de 2 g de probd si se introduce cu 1 g de carbon activ (3.4)
intr-un flacon gradat de 500 ml. Se adauga 400 ml de apd si 5 ml de solutii Carrez I (3.2) si Il (3.3). Se
amestecd timp de 30 de minute in centrifugd. Se completeazd volumul cu apd, se agitd si se filtreaza.

Se recolteazd 5 ml de filtrat limpede si incolor, se introduce in tubul de incercare cu dop de sticld rodatd,
se adaugd 5 ml de solutie de 4 - DMAB (3.1) si se amestecd. Se introduce tubul intr-o baie de api la 20 °C.
Dupd 15 minute se masoard densitatea opticd a solutiei probei cu spectrofotometrul de 420 nm, prin
comparare cu solutia de Incercare comparativd a reactivului.

Curba de etalonare

Se recolteazd volume de 1, 2, 4, 5 si 10 ml din solutia de uree, se introduc in baloanele gradate de 100 ml
si se completeazd volumul cu apd. Se recolteazd 5 ml din fiecare solutie adiugandu-se in fiecare 5 ml de
solutie 4 - DMAB (3.1), se omogenizeazd si se misoard densitatea opticd conform indicatiilor de mai sus
cu o solutie martor ce contine 5 ml de 4 - DMAB si 5 ml de apd (exceptand ureea). Se traseazd curbele
de etalonare.

Calculul rezultatelor

Se determind cantitatea de uree a dozei de incercare functie de curba de etalonare.

Se exprima rezultatele in procente de proba.
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7. Observatii

7.1.  Pentru un continut in uree superior valorii de 3 %, se reduce doza de incercare la 1 g sau se dilueazd solutia
iniiald pentru a nu avea mai mult de 50 mg de uree in 500 ml.

7.2.  Pentru continuturi scizute in uree, se scade greutatea dozei in scopul pastririi filtrantului limpede si
incolor.

7.3.  Dacid proba contine componenti de azot simpli, cum ar fi acizii aminici, este indicat si se efectueze
mdsurarea densitdtii optice la 435 nm.

15. DOZAREA ALCALOIZILOR DIN LUPIN

1. Obiectul si domeniul de aplicare

Metoda permite determinarea continutului de alcaloide din pastdile de lupin.

2. Principiul

Alcaloizii sunt pusi in solutie intr-un amestec cu eter dietilic si cloroform, fiind extrasi de acidul clorhidric.
Alcaloizii sunt precipitati cu ajutorul acidului silico-tunstic, precipitatul este incinerat, iar reziduul se cantdreste.

3. Reactivi
3.1.  Eter dietilic.
3.2.  Cloroform.
3.3.  Solutie de hidroxid de sodiu 4 N.
3.4.  Acid clorhidric 0,3 N.
3.5.  Clorurd de sodiu p.a.

3.6.  Solutie 10 % (m/v) de acid silico-tunstrem Si O, - 12 WO, - 26 H,0.

4. Aparatura
4.1.  Amestecdtor mecanic.
4.2.  Creuzet de incinerare din platind, cuarf sau portelan.

4.3, Cuptor electric.

5. Modul de lucru

Se cantireste, cu o precizie de 5 mg, o cantitate de 15 g de probd intr-un recipient de aproximativ 200 ml, prevazut
cu dop de sticld rodatd (de exemplu, fiola pentru decantat). Se adauga 100 ml de eter dietilic (3.1) si 50 ml de
cloroform (3.2), masurate cu precizie, si apoi cu ajutorul unei eprubete gradate, se adaugd 10 ml de solutie de
hidroxid de sodiu (3.3). Se agitd puternic pentru a se evita formarea conglomeratelor. Se agitd din nou in mai multe
reprize si se lasd in repaus pand a doua zi. Dacd lichidul de la suprafatd nu este in totalitate limpede, se adauga
cateva picdturi de apd. Se filtreazd stratul de eter-cloroform. Se recolteazd 50 ml de filtrat intr-un balon gradat
de 50 ml si se transvazeaza cantitativ cu ajutorul a 50 ml de eter dietilic (3.1) intr-o eprubetd de decantare de
150 ml. Se extrage de trei ori succesiv cu ajutorul a 20 ml acid clorhidric (3.4), se lasd s se decanteze si se
recupereazd extractul acid dupd fiecare operatie. Se pun la un loc extractele acide intr-un vas de 250 ml si se
elimind ultimele urme de cloroform si eter incdlzind usor. Se adaugd aproximativ 1 g clorurd de sodiu (3.5), se
lasid sd se riceasc si se precipitd alcaloizii cu ajutorul solutiei acide silico-tunstice (3.6). Se amestecd mecanic timp
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de 30 de minutesi se lasd sd se decanteze o noapte. Se filtreaza si se elimind cenusa, apoi se spald precipitatul,
succesiv, de 2 ori cu 10 ml si de 2 ori cu 5 ml acid clorhidric (3.4).

Se plaseazi filtrul continand precipitatul in creuzet si se incinereaza la 900 °C. Se lasd sd se rdceascd si se cantareste.

Calculul rezultatelor
Continutul in alcaloizi al dozei de incercare se obtine multiplicand greutatea de cenusi rezultate cu factorul 0,2.

Se exprimd rezultatul in procente de proba.

16. DETERMINAREA ACTIVITATII UREAZICE A PRODUSELOR DERIVATE DIN SOIA

Obiectul si domeniul de aplicare

Testul permite determinarea activitatii ureazei in furajele derivate din soia si punerea in evidentd a unei prelucrari
insuficiente a acestor produse.

Principiul

Activitatea ureazei este determinatd de cantitatea de azot amoniacal eliberat de 1 g de produs intr-un minut, la
30 °C, pornind de la o solutie de uree.

Reactivi
3.1 Acid clorhidric 0,1 N.
3.2.  Solutie de hidroxid de sodiu 0,1 N.

3.3.  Solutie tampon de fosfati 0,05 M, moli continuti in 1 000 ml, 4,45 g de fosfat disodic (Na,HPO, - 2 H,0)
si 3,40 g fosfat monopotasic (KH,PO,).

3.4. Solutie tamponatd de uree, proaspdt preparatd, continand 30,0 g de uree la 1 000 ml de solutie
tampon (3.3), cu 6,9.-7.0 pH.

Aparatura

4.1.  Aparat de titrare potentiometric sau pH-metru foarte sensibil (sensibilitate: 0,02 pH) cu amestecitor
mecanic.

4.2 Baie de apd, prevazutd cu termostat, reglatd la exact 30 °C.

4.3, Tub de incercare: 150x18 mm cu dop de sticla rodata.

Modul de lucru

Se macind (de exemplu intr-o rasnitd de cafea) aproximativ 10 g de proba pand ajunge la granulatia care permite
trecerea printr-o sitd cu ochiuri de 0,2 mm. Intr-un tub de incercare cu dop de sticli rodatd se cantireste cu o
precizie de 1 mg, o cantitate de 0,2 g de probd micinata si se adaugd 10 ml de solutie tamponatd de uree (3.4).
Se inchide imediat §i se agitd foarte puternic. Se introduce tubul in baia de apa reglata la exact la 30 °C si se lasd
in repaus exact 30 de minute. Imediat dupd aceea, se adaugd 10 ml de acid clorhidric 0,1 N (3.1), se riceste rapid
la 20 °C si se transvazeaza cantitativ continutul tubului intr-un recipient de titrare, asigurand clitirea in doud
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reprize cu ajutorul a 5 ml de apa. Se titreazd imediat si rapid cu ajutorul solutiei de hidroxid de sodiu 0,1 N (3.2)
prin electrometrie cu electrod de sticld pand la 4,7 pH.

Se efectueazd o incercare comparativd dupd cum urmeazi:

Se introduce rapid si succesiv intr-un tub de incercare cu dop de sticld rodatd o dozd de incercare 0,2 g, cantaritd
cu o precizie de 1 mg, 10 ml acid clorhidric 0,1 N (3.1) si 10 ml solutie tamponata de uree (3.4). Se raceste imediat
tubul in apd inghetatd si se lasd in repaus timp de 30 de minute. Se transvazeaza in conditiile indicate mai sus,
in tubul de filtrare, cu ajutorul solutiei de hidroxid de sodiu 0,1 N pani la 4,7 pH.

Calculul rezultatelor

Activitatea ureazicd este datd de formula:

mg N 1,4(b-a
— at 30°C = 14(b-a)
g min 30-E
in care:
a = ml solutie de hidroxid de sodiu 0,1 N consumati cu doza de incercare;
b = ml solutie de hidroxid de sodiu 0,1 N consumat pentru incercarea comparativa;
E = greutatea dozei de incercare in grame.
Observatii

7.1.  Metoda este destinatd pentru o activitate ureazicd ce poate atinge 1 mg de N/g minim la 30 °C. Pentru
produsele mai active, doza de incercare poate fi redusd pand la 50 mg.

7.2.  Produsele al cdror continut in materii grase brute depdseste 10 %, trebuie in prealabil degresate la rece.



