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DIRECTIVA 93/28/CEE A COMISIEI
din 4 iunie 1993

de modificare a anexei I la a treia Directivd 72/199/CEE de stabilire a unor metode comunitare de analizd
pentru controlul oficial al furajelor

COMISIA COMUNITATILOR EUROPENE,

avand in vedere Tratatul de instituire a Comunitdtii Economice
Europene,

avand in vedere Directiva 70/373/CEE a Consiliului din 20 iulie
1970 privind introducerea modalitatilor de prelevare de probe si
a metodelor comunitare de analizd pentru controlul oficial al
turajelor (1), astfel cum a fost modificata ultima datd prin actul de
aderare a Spaniei si Portugaliei (?), in special articolul 2,

intrucat a treia Directivd 72/199/CEE a Comisiei din 27 aprilie
1972 de stabilire a unor metode comunitare de analizd pentru
controlul oficial al furajelor (%), astfel cum a fost modificata ultima
datd prin Directiva 84/4/CEE (%), precizeazd metoda care trebuie
utilizatd pentru determinarea proteinei brute;

intrucat aceastd metodd trebuie modificatd pentru a reflecta pro-
gresele stiintifice si tehnice; intrucat trebuie sd se tind seama, in
special, de dispozitiile Directivei 80/1107/CEE a Consiliului din
27 noiembrie 1980 privind protectia lucrdtorilor impotriva ris-
curilor legate de expunerea la agenti chimici, fizici si biologici la
locul de munci (%), astfel cum a fost modificatd prin Directiva
88/642/CEE (%), in special prin dispozitiile privind prevenirea
expunerii la mercur si compusii sai;

intrucat este necesar, prin urmare, sd se elimine mercurul si oxidul
de mercur din lista de catalizatori utilizati in cadrul metodei de
determinare a proteinei brute;

intrucdt masurile previzute in prezenta directivd sunt in
conformitate cu avizul Comitetului permanent pentru hrana ani-
malelor,

() JOL170, 3.8.1970, p. 2.

(3 JOL302,615.11.1985, p. 23.
(}) JOL123,29.5.1972, p. 6.
(*) JOL15,18.1.1984, p. 28.
(>) JOL327,3.12.1980, p. 8.
(®) JOL356,24.12.1988, p. 74.

ADOPTA PREZENTA DIRECTIVA:

Articolul 1

Anexa [ la Directiva 72/199/CEE se modificd in conformitate cu
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
incepand cu data de 1 iulie 1994. Statele membre informeazd de
indatd Comisia cu privire la aceasta.

Atunci cand statele membre adoptd aceste acte, ele cuprind o
trimitere la prezenta directivd sau sunt insotite de o asemenea
trimitere la data publicdrii lor oficiale. Statele membre stabilesc
modalitatea de efectuare a acestei trimiteri.

Articolul 3

Prezenta directivd se adreseaza statelor membre.

Adoptatd la Bruxelles, 4 iunie 1993.

Pentru Comisie
René STEICHEN

Membru al Comisiei
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ANEXA

Sectiunea 2 din anexa I (Determinarea proteinei brute) se inlocuieste cu urmatorul text:

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

5.1.

5.2.

,2. DETERMINAREA PROTEINEI BRUTE

Obiectiv si domeniu de aplicare

Prezenta metodd permite determinarea continutului de proteind brutd din furaje pe baza continutului de azot,
determinat conform metodei Kjeldahl.

Principiu

Esantionul se digesteazi cu acid sulfuric in prezenta unui catalizator. Solutia acidi se alcalinizeazd cu solutie
de hidroxid de sodiu. Amoniacul se distileaza si se colecteaza intr-o cantitate masuratd de acid sulfuric, al carei
exces se titreazd cu o solutie-etalon de hidroxid de sodiu.

Reactivi

Sulfat de potasiu.

Catalizator: oxid de cupru (Il) CuO sau sulfat de cupru (Il) pentahidrat, CuSO, - 5H,0.
Zinc granulat.

Acid sulfuric, pyo = 1,84 g/ml.

Acid sulfuric ¢(2H,S0,) = 0,5 mol/L.

Acid sulfuric ¢(¥2H,SO,) = 0,1 mol/l.

Indicator cu rosu de metil: se dizolvd 300 mg de rosu de metil in 100 ml de etanol, 6 = 95-96 % (v[v).
Solutie de hidroxid de sodiu (se poate utiliza calitate tehnicd) p = 40 g/100 ml (m/v: 40 %).
Solutie de hidroxid de sodiu ¢ = 0,25 mol/l.

Solutie de hidroxid de sodiu ¢ = 0,1 mol/L.

Piatrd ponce granulatd, spalatd in acid clorhidric si calcinata.

Acetanilidd (punct de fuziune = 114 °C, N = 10,36 %).

Zaharoz3 (fird azot).

Aparaturd

Aparaturd adecvatd pentru efectuarea digestiei, distildrii si titrarii conform procedurii Kjeldahl.
Procedura

Digestie

Se cantdreste, cu o abatere de 0,001 g, 1 g de esantion si se transferd esantionul in balonul aparatului de
digestie. Se adaugd 15 g de sulfat de potasiu (3.1), o cantitate adecvata de catalizator (3.2) [0,3-0,4 g oxid de
cupru (II) sau 0,9-1,2 g sulfat de cupru (Il) pentahidrat], 25 ml acid sulfuric (3.4) si cateva granule de piatrd
ponce (3.11) si se amestecd. Se incdlzeste balonul la inceput moderat, agitand din cand in cand, dupd caz, pana
cand masa se carbonizeaza si spuma dispare; apoi se incilzeste mai intens pand cand lichidul fierbe constant.
Incalzirea este adecvati daci acidul fiert se condenseaz pe peretele balonului. Se evitd supraincilzirea peretilor
si lipirea particulelor organice de pereti. Cand solutia devine limpede si de culoare verde deschis, se continud
fierberea timp de incd doud ore, apoi se lasd sd se riceasca.

Distilare

Se adaugd cu atentie suficientd apa pentru a asigura dizolvarea completd a sulfatilor. Se lasd sd se riceascd si
apoi se adaugd cateva granule de zinc (3.3).

Se introduce in balonul de colectare al aparatului de distilare o cantitate masuratd exact de 25 ml de acid
sulfuric (3.5) sau (3.6), in functie de continutul estimat de azot. Se adduga cateva picaturi de indicator cu rosu
de metil (3.7).

Se conecteazd balonul de digestie la condensatorul aparatului de distilare si se scufundd capitul
condensatorului in lichidul din balonul de colectare la 0 adancime de cel putin 1 cm (vezi observatia 8.3). Se
toarnd incet 100 ml solutie de hidroxid de sodiu (3.8) in balonul de digestie fird pierderi de amoniac (vezi
observatia 8.1).

Se incilzeste balonul pand la distilarea completd a amoniacului.
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5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

8.1.

8.2.

8.3.

Titrare

Se titreazd excesul de acid sulfuric in balonul de colectare cu solutie de hidroxid de sodiu (3.9) sau (3.10), in
functie de concentratia acidului sulfuric utilizat, pana se atinge punctul final.

Test martor

Pentru a confirma faptul ca reactivii nu contin azot, se efectueazd un test martor (digestie, distilare si titrare),
folosind 1 g de zaharoza (3.13) in locul esantionului.

Calcularea rezultatelor

Continutul de proteine brute se calculeazd conform urmatoarei formule:

(Vo=V,) * ¢ x 0,014 x 100 x 6,25

m

unde
V, = Volumul (ml) de NaOH (3.9 sau 3.10)

folosit la testul martor
V; = Volumul (ml) de NaOH (3.9 sau 3.10)

folosit la titrarea esantionului

¢ = Concentratia (mol/l) a hidroxidului

de sodiu (3.9 sau 3.10)
m = Masa (g) esantionului.

Verificarea metodei

Repetabilitate

Diferenta dintre rezultatele a doud determindri paralele efectuate pe acelasi esantion nu trebuie sd depaseasca:
0,2 % in valoare absolutd, pentru continuturile de proteind brutd mai mici de 20 %;

1,0 % fatd de valoarea cea mai ridicatd, pentru continuturile de proteind brutd cuprinse intre 20 % si 40 %;

0,4 % in valoare absolutd, pentru continuturile de proteind brutd de peste 40 %.

Precizie

Se efectueaza analiza (digestie, distilare si titrare) pe 1,5-2,0 g acetanilidd (3.12) in prezenta a 1 g zaharoza
(3.13); 1 g acetanilidd consumd 14,80 ml acid sulfuric (3.5). Recuperarea trebuie si fie de cel putin 99 %.

Observatii

Aparatura poate fi de tip manual, semiautomat sau automat. Dacd aparatura necesitd un transfer intre etapele
de digestie si distilare, acest transfer trebuie realizat fard pierderi. Dacd balonul aparatului de distilare nu este
prevazut cu o palnie cu robinet, se adaugd hidroxidul de sodiu imediat inainte de conectarea balonului la
condensator, turnind incet lichidul pe marginea vasului.

Daci produsul de digestie se solidificd, se reincepe determinarea folosind o cantitate mai mare de acid sulfuric
(3.4) decat cea previzutd anterior.

Pentru produsele cu continut scdzut de azot, volumul de acid sulfuric (3.6) care trebuie introdus in balonul
de colectare poate fi redus, dupd caz, la 10 sau 15 ml si completat pana la 25 ml cu apa.”



