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PRVA SMERNICA KOMISIE
z 15. jana 1971,
ktorou sa stanovujii analytické met6dy na tiradni kontrolu krmiv

(71/250/EHS)

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV,
so zretelom na Zmluvu o zaloZeni Eurépskeho hospodérskeho spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady z 20. jila 1970 o zavedeni metdd vzorkovania a analyz spolocenstva na
tradnd kontrolu krmiv ('), najma na jej ¢lanok 2,

kedZe smernica vyzaduje, aby sa Gradné kontroly krmiv vykondvali metédami vzorkovania a analytickymi
metoédami spolocenstva na ucely kontroly dodrziavania poziadaviek vyplyvajicich z ustanoveni danych
zdkonmi, nariadeniami alebo inymi pravnymi predpismi a sprédvnymi opatreniami tykajicimi sa kvality
a zlozenia krmiv;

kedze vietky potrebné analytické metddy sa musia stanovit co mozno najskor; kedze zavedenie metéd na
stanovenie kyseliny kyanovodikovej, vépnika, uhli¢itanov, popola, popola nerozpustného v HCl, chléru
z chloridov, hor¢i¢ného oleja, laktdzy, draslika, sodika, cukrov, teobrominu a mocoviny a stanovenia alka-
loidov v lupindch a odhadu aktivity uredzy v produktoch pochddzajicich zo séje predstavuje prvii etapu
tohto procesu;

kedZze opatrenia tejto smernice st v stilade so stanoviskom Stdleho vyboru pre krmivd,

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Cldnok 1
Clenské $téty budt vyzadovat, aby analyzy na tradné kontroly krmiv, pokial ide o obsahy kyseliny kyano-
vodikovej, vdpnika, uhli¢itanov, popola, popola nerozpustného v HCl, chléru z chloridov, hor¢i¢ného
oleja, lakt6zy, draslika, sodika, cukrov, teobrominu a mocoviny v nich a stanovenia alkaloidov v lupindch
a odhadu aktivity uredzy v produktoch pochddzajicich zo séje boli vykondvané metédami uvedenymi
v prilohe k tejto smernici.

Cldnok 2
Clenské staty uvedt do Gcinnosti zdkony, iné pravne predpisy a administrativne opatrenia potrebné na
dosiahnutie stladu s touto smernicou najneskor do 1. jula 1972. Bezodkladne o tom informuji Komisiu.

Cldnok 3

Této smernica je adresovand ¢lenskym $tatom.

V Bruseli 15. jina 1971

Za Komisiu

predseda
Franco M. MALFATTI

() U.v.ESL 170, 3.8.1970, s. 2.



238

Uradn}'f vestnik Eur6pskej dnie

03/zv. 1

PRILOHA
METODY ANALYZY ZLOZIEK KRMIV

1. UvoD

Metddy analyzy zloziek krmiv st vieobecne pouzitelné na vietky kfmne suroviny a kfmne zmesi. Napriek tomu si
urcité krmivd z dovodov charakteristik svojho zloZenia vyzaduji svoje vlastné analytické metddy. Tieto pripady boli
uvedené pod ndzvom ,pozndmky“ v opise metdd.

Ak na stanovenie urcitej zlozky krmiva moZzno pouzit dve alebo viac metdd, vyber metddy musi byt prenechany, pokial

nie je uvedené inak, predmetnému skiSobnému laboratériu, pouzitd metdda vsak musi byt uvedend v osvedceni
o analyze.

Priprava vzorky na analyzu

Z hladiska chemickej analyzy je rozhodujiice, aby bola vykonand v homogénnej vzorke. Musi v3ak existovat moznost vyko-
ndvat urcité makroskopické alebo mikroskopické stanovenia a taktiez stanovenie vlhkosti vo vzorke v stave, v akom
prisla do laboratéria. Pre splnenie tychto dvoch poziadaviek sa vzorka rozdeli na dve casti. Jedna cast sa odoberie bez tipravy,
druhd sa pripravi na chemickii analyzu nasledujiicim spésobom.

Rozdelte vzorku pomocou mechanického pristroja alebo rukou po opatrnom premiesani celej vzorky na Cistej suchej
podlozke. V posledne uvedenom pripade je vhodné pouzif metédu kvarticie, ktord pozostiva v odoberani vzoriek
z dvoch protilahlych Casti. Nakoniec odoberte na analyzu cast véziacu priblizne 100 g a podla potreby ju pomelte tak,
aby celd vzorka prepadla cez sito s kruhovymi otvormi o priemere 1 mm. Vzorku okamzite preneste do suchej nadoby
so vzduchotesnym uzdverom a zatvorte ju.

Ak je vzorka velmi vlhkd, musi sa vopred predsusit, aby obsah vlhkosti klesol na 8 az 12 %. Na tento tcel suste vzorku
pri vhodnej teplote primerant dobu.
Chemikilie a pristroje

V opise analytickych met6d sa uvddzaju len Specidlne pristroje alebo zariadenia alebo také, ktoré si vyZaduji $pecilne
normy. Nepovazuje sa za potrebné uvadzat vietky pristroje alebo zariadenia, ktoré si stcastou bezného vybavenia skd-
Sobnych laboratérii.

Taktiez plati, ze ak sa spomina voda v stivislosti s riedenim alebo premyvanim, vzdy je to destilovand voda. Podobne, ak sa
spomina roztok bez dalSicho oznacenia, ide o roztok v destilovanej vode.
Vyjadrenie vysledkov

Vysledok uvedeny v osvedceni o analyze predstavuje priemernt hodnotu ziskani na zdklade najmenej dvoch skasok.
Na zdklade osobitnych ustanoveni, bude vyjadreny ako percento z povodnej vzorky v stave, v akom vzorka prisla do
laboratéria. Vysledok sa nesmie uvddzat na viac platnych ¢islic, ako to umoziiuje spravnost analytickej metddy.



03/zv. 1 Uradny vestnik Eurépskej tinie 239

2. STANOVENIE KYSELINY KYANOVODIKOVE]J

1. Ukel a oblast

Tato metéda umozZiuje stanovit obsah kyseliny kyanovodikovej, volnej a kombinovanej vo forme glykozidov,
v krmivach a najmd v produktoch pochddzajicich z lanového semena, maniokovej muky a urcitych druhov stru-
kovin.

2. Podstata metédy

Vzorka sa rozmie$a vo vode. Kyselina kyanovodikovd sa uvolni d¢inkom enzymov, vydestiluje sa vodnou parou
a zachyti sa do zndmeho objemu okysleného roztoku dusi¢nanu strieborného. Kyanid strieborny sa oddeli filtriciou
a prebytok dusi¢nanu strieborného sa stitruje roztokom tiokyanatanu aménneho.

3. Chemikdlie

3.1. Suspenzia sladkych mandli: rozdrvte 20 olipanych sladkych mandli v 100 ml vody pri teplote 37 az 40 °C.
Skontrolujte, ¢i sa v 10 ml suspenzie nenachddza kyselina kyanovodikovd pomocou papierika namoceného
do pikranu sodného alebo vykonanim slepého pokusu postupom opisanym v poslednom odseku bodu 5.

3.2. 10 % roztok (w/v) octanu sodného, neutrdlny na fenolftalein
3.3. Protipeniaca emulzia (napr. silikénovy olej)

3.4. Kyselina dusi¢nd, d: 1,40

3.5. Roztok dusi¢nanu strieborného: 0,02 N

3.6. Roztok tiokyanatanu aménneho: 0,02 N

3.7. Nasyteny roztok siranu Zelezito-aménneho

3.8. Amoniak, d: 0,958.

4. Pristroje
4.1. Susiareil s termostatom nastavena na 38 °C
4.2. Destilacny pristroj na destildciu vodnou parou, s chladi¢om so zahnutym pred{zenym koncom
4.3. 1000 ml banky s rovnym dnom so zdbrusovymi zdtkami
4.4. Olejovy kipel

4.5. Byreta s delenim 1/20 ml.

5. Postup

Navdzte 20 g vzorky s presnostou na 5 mg, vloZte do 1 litrovej banky s rovnym dnom a pridajte 50 ml vody
a 10 ml suspenzie sladkych mandli (3.1). Banku zazétkujte a preneste do susiarne s teplotou 38 °C na Sestndst
hodin. Nésledne ochladte na laboratérnu teplotu a pridajte 80 ml vody, 10 ml roztoku octanu sodného (3.2)
a kvapku protipeniacej emulzie (3.3).

Pripojte banku na destila¢ny pristroj a vlozte do olejového kipela zahriateho na teplotu mierne nad 100 °C. Nade-
stilujte 200 az 300 ml kvapaliny tak, Ze nechdte cez banku prechddzat intenzivny prad pary a budete ju mierne
zohrievat v olejovom kdpeli. Destildt zachytte do Erlenmeyerovej banky chrdnenej pred svetlom a obsahujicej
presne 50 ml 0,02 N roztoku dusi¢nanu striecborného (3.5) a 1 ml kyseliny dusicnej (3.4). Presvedcte sa, ¢i je
koniec chladi¢a ponoreny do roztoku dusi¢nanu strieborného.

Preneste obsah Erlenmeyerovej banky do 500 ml odmernej banky, dopliite na pozadovany objem vodou, premie-
Sajte a prefiltrujte. Odoberte 250 ml filtratu, pridajte 1 ml roztoku siranu Zelezito-aménneho (3.7) a stitrujte
spitne prebytok dusi¢nanu striecborného 0,02 N roztokom tiokyanatanu amoénneho (3.6) pridaného byretou
s delenim 1/20 ml.

Ak sa to vyZaduje, moZe sa vykonat slepy pokus tym istym postupom s 10 ml suspenzie sladkych mandli (3.1),
s vynechanim vzorky, ktord sa md analyzovat.
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6. Vypocet vysledkov

Ak slepy pokus naznaci, Ze sa 0,02 N roztok dusi¢nanu strieborného spotreboval, odpocitajte tito hodnotu od
objemu spotrebovaného destilitom vzorky. 1 ml 0,02 N AgNO, zodpovedd 0,54 mg HCN. Vysledok vyjadrite
ako percento vzorky.

7. Pozndmka

Ak vzorka obsahuje velké mnozstvo sulfidov (napr. strukoviny), vytvori sa ¢ierna zrazenina sulfidu strieborného,
ktord sa prefiltruje spolu so zvyskom kyanidu strieborného. Tvorba tejto zrazeniny sposobuje stratu 0,02 N
roztoku dusi¢nanu strieborného, ktorého objem sa musi odpocitat od objemu pouzitého na vypocet obsahu HCN.
Postupujte nasledovne:

Nechajte posobit na usadeninu zachytend na filtri 50 ml amoniaku (3.8), aby sa kyanid strieborny rozpustil.
ZvySok premyte zriedenym amoniakom a potom v flom stanovte obsah striebra. Ziskand hodnotu prepocitajte na
ml 0,02 N roztoku dusi¢nanu strieborného.

Obsah HCN vo vzorke sa moze stanovit aj titraciou okysleného amoniakalneho filtratu kyselinou dusi¢nou.

3. STANOVENIE VAPNIKA

1. Utel a oblast

Této metéda umoznuje stanovit obsah celkového vépnika v krmivach.

2. Podstata metédy

Viépnik sa spopolni, popol sa rozpusti v kyseline chlorovodikovej a vdpnik sa vyzrdza ako $tavelan vépenaty. Zraze-

nina sa rozpusti v kyseline sirovej a vznikajica kyselina tavelovd sa stitrujte roztokom manganistanu draselného.
3. Chemikalie

3.1. Kyselina chlorovodikovd p. a., d: 1,14

3.2. Kyselina dusi¢nd p. a., d: 1,40

3.3. Kyselina sirovd p. a., d: 1,13

3.4. Amoniak, p. a., d.:0,98

3.5. Za studena nasyteny roztok §tavelanu aménneho p. a.

3.6. 30 % roztok (w/v) kyseliny citrénovej p. a.

3.7. 5 % roztok (wfv) chloridu aménneho p. a.

3.8. 0.04 % roztok (w/v) bromkrezolovej zelene

3.9. 0,1 N roztok manganistanu draselného

4. Pristroje
4.1. Elektrickd muflové pec s cirkuldciou vzduchu a s termostatom
4.2. Platinové, kremicitanové alebo porcelinové spalovacie misky

4.3. Sklenené misky s fritou o porozite G,.
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5. Postup

Navdzte priblizne 5 g vzorky (alebo viac, ak je to potrebné) s presnostou na 1 mg, spopolnite pri teplote 550 °C
a popol preneste do 250 ml kadicky.

Pridajte 40 ml kyseliny chlorovodikovej (3.1), 60 ml vody a niekolko kvapiek kyseliny dusicnej (3.2). Privedte do
varu a nechajte vriet tridsat minat. Roztok ochladte a preneste do 250 ml odmernej banky. Opldchnite, objem
doplite vodou po znacku, premiesajte a prefiltrujte.

Do 250 ml kadicky napipetujte primerané mnozstvo obsahujiice 10 az 40 mg vdpnika podla predpokladaného
obsahu vépnika. Pridajte 1 ml roztoku kyseliny citrénovej (3.6) a 5 ml roztoku chloridu aménneho (3.7).

Objem doplite priblizne na 100 ml vodou. Privedte do varu, pridajte 8 az 10 kvapiek roztoku brémkrezolovej
zelenej (3.8) a 30 ml teplého roztoku $tavelanu amoénneho (3.5). Ak sa tvori zrazenina, rozpustite ju pridanim
niekolkych kvapiek kyseliny chlorovodikovej (3.1).

Velmi pomaly zneutralizujte amoniakom (3.4) za stdleho miesania, az kym pH nedosiahne 4,4 az 4,6 (t. j. do
zmeny farby indikdtora). Kadicku vlozte do vriaceho vodného kipela na 30 mindt, aby sa usadila vytvorend zraze-
nina. Kadicku vyberte z vodného kiipela. Nechajte stdt jednu hodinu a potom prefiltrujte cez misku s fritou G4.

Kadicku a misku premyvajte vodou az do tiplného odstrdnenia prebytku $tavelanu aménneho (nepritomnost chlo-
ridov v premyvacej vode znamend, Ze boli dostatocne vymyté).

Zrazeninu zachytend na filtri rozpustite v 50 ml teplej kyseline sirovej (3.3). Misku vyplachnite teplou vodou
a filtrt doplitte priblizne na objem 100 ml. Zohrejte na 70 — 80 °C a titrujte po kvapkdch roztokom manganistanu
draselného (3.9) az do vzniku ruzovej farby, ktord vydrzi jednu mindtu.

. Vypocet vysledkov

1 ml 0,1 N manganistanu draselného zodpovedd 2,004 g vapnika. Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

. Pozndmky

7.1. Pri velmi nizkom obsahu vipnika postupujte nasledovne: Zrazeninu Stavelanu vdpenatého prefiltrujte cez
bezpopolovy filtracny papier. Po premyti filter vysuste a spopolnite v platinovej miske pri teplote 550 °C.
Zvysok rozpustite niekolkymi kvapkami kyseliny sirovej (3.3), odparte do sucha, znovu vyzihajte pri 550 °C
a odvézte. Ak W je hmotnost ziskaného siranu vépenatého, obsah vdpnika v primeranom mnoZstve vzatom
na stanovenie = W x 0,2944.

7.2. Ak vzorka pozostdva vyluéne z minerdlnych ldtok, rozpustite ju v kyseline chlorovodikovej bez spopolnenia.
Ak ide o produkty, ako je fosfore¢nan vdpenato-hlinity, ktoré sa tazko v kyseline rozpustaji, pred rozpus-
tenim ich roztavte nasledujicim alkalickjm postupom: vzorku dokladne premiesajte v platinovej miske so
zmesou predstavujicou pitndsobok hmotnosti vzorky, pozostdvajicou z rovnakych mnozstiev uhli¢itanu
draselného a uhlic¢itanu sodného. Opatrne zahrievajte az do Gplného roztavenia zmesi. Ochladte a rozpustite
v kyseline chlorovodikovej.

7.3. Ak je obsah hor¢ika vo vzorke velky, stavelan vipenaty vyzrdzajte druhykrat.
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4. STANOVENIE UHLICITANOV

1. Ukel a oblast

Tato metéda umoziiyje stanovit mnozstvo uhlic¢itanov, veobecne vyjadrené ako uhlicitan vdpenaty vo vicSine
krmiv.

V urcitych pripadoch sa musi pouzit $pecidlna metdda (napr. ak ide o uhlicitany Zeleza).

2. Podstata metédy
Uhlicitany sa rozlozia v kyseline chlorovodikovej, uvolneny oxid uhlicity sa zachyti do odmernej skimavky a jeho
objem sa porovnd s objemom uvolnenym za tych istych podmienok zo zndmeho mnozstva uhlicitanu vdpenatého
p.a.

3. Chemikdlie
3.1. Kyselina chlorovodikovd, d: 1,10

3.2. Uhli¢itan vépenaty p. a.

3.3. Kyselina sirovd, priblizne 0,1 N zafarbend metylCervenou.

4. Pristroje

Scheibler-Dietrichov pristroj (pozri obrazok) alebo ekvivalentny pristroj.

5. Postup
Podla obsahu uhli¢itanu vo vzorke navdzte cast vzorky nasledujiicim sposobom:
0,5 g, ak ide o produkty s obsahom 50 az 100 % uhli¢itanov, vyjadrenych ako uhlicitan vépenaty;
1 g, akide o produkty s obsahom 40 aZ 50 % uhli¢itanov, vyjadrenych ako uhli¢itan vapenaty;
2 az 3 g, ak ide o ostatné produkty.
Vlozte vzorku do banky (4) pristroja, opatrenej malou trubickou z nerozbitného materidlu, obsahujicej 10 ml
kyseliny chlorovodikovej (3.1) a banku pripojte k pristroju. Otocte trojcestny kohut (5) tak, aby trubicka (1) bola
spojend s vonkajskom. Mobilnou trubickou (2), naplnenou zafarbenou kyselinou sirovou (3.3) a spojenou
s odmernou skimavkou (1), nastavte hladinu kvapaliny na znacku nula. Otocte kohitom (5) tak, aby sa trubicky

(1) a (3) prepojili, a skontrolujte, ¢i je hladina na nule.

Nechajte kyselinu chlorovodikovii (3.1) pomaly vytiect do vzorky, pricom banku naklonte (4). Vyrovnajte tlaky
znizenim trubicky (2). Bankou (4) pretrepdvajte aZ do tplného ukoncenia uvoliiovania oxidu uhlicitého.

Tlak obnovte tak, Ze kvapalinu v trubickdch (1) a (2) vyrovnite do rovnakej hladiny. Po niekolkjch miniitach, po
ustdleni objemu plynu, zaznamenajte od¢itant hodnotu.

Vykonajte kontrolnt skasku za tych istych podmienok s pouzitim 0,5 g uhli¢itanu vdpenatého (3.2).

6. Vypocet vysledkov

Obsah uhlicitanov v gramoch vyjadreny ako uhli¢itan vdpenaty, ako percento zo vzorky, sa vypocita podla vzorca:

V x 100
T x 2W

v ktorom:

V = ml CO, uvolneného zo vzorky

T = ml CO, uvolneného z 0,5 g CaCO, p. a.
\W%

hmotnost vzorky v gramoch.



03/zv. 1 Uradny vestnik Eur6pskej tnie 243

7. Pozndmky

7.1. Ak je hmotnost navazky vzorky viac ako 2 g, do banky (4) najskor pridajte 15 ml destilovanej vody (4)
a pred zacatim skasky premiesajte. Pri kontrolnej skuiske pouzite rovnaky objem vody.

7.2. Ak md pouzity pristroj iny objem ako Scheibler-Dietrichov pristroj, musi sa hmotnost navdzky vzorky
a kontrolnej latky, ako aj vypocet vysledkov, prislusne upravit.

SCHEIBLER-DIETRICHOV PRfSTRO] NA STANOVENIE CO,

Mierka 1:8

(merané v mm)
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5. STANOVENIE POPOLA

. Ucel a oblast

Této metéda umoziuje stanovit obsah popola v krmivach.

. Podstata met6dy

Vzorka sa spopolni pri teplote 550 °C, zvy3ok sa odvézi.

. Chemikalie

20 % roztok ( w/v) dusi¢nanu aménneho

. Pristroje

4.1. Vyhrievacia platna
4.2. Elektrickd muflové pec s termostatom

4.3. Spalovacie misky vyrobené z platiny alebo zo zliatiny platiny a zlata (10 % Pt, 90 % Au), bud obdfznikové
(60 x 40 x 25 mm), alebo valcovité (priemer: 60 az 75 mm, vyska: 20 azZ 25 mm).

. Postup

Navézte s presnostou na 1 mg priblizne 5 g vzorky (2,5 g, ak ide o produkty s tendenciou napuciavat) a umies-
tnite do spalovacej misky, vopred vyzihanej a odvédzenej. PoloZte misku na vyhrievaciu platiiu a postupne zohrie-
vajte az do zuholnatenia vzorky. Misku vlozte do muflovej pece nastavenej na teplotu 550 °C + 5 °C. Tito teplotu
udrziavajte az do ziskania bieleho, bledosivého alebo ¢ervenkastého popola, bez obsahu uhlikatych castic. Vlozte
misku do exsikdtora, nechajte vychladnat a okamzite odvazte.

. Vypocet vysledkov

Hmotnost zvysku vypocitajte odpocitanim hmotnosti misky.

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

. Pozndmky

7.1. Ldtky, ktoré sa tazko spopoliiujil, sa musia spopoliiovat najmenej tri hodiny, ochladit a potom sa k popolu pridd
niekolko kvapiek 20 % roztoku dusi¢nanu aménneho, (opatrne, aby sa zabranilo rozptyleniu popola alebo
tvorbe hrudiek). Po vysuSeni v suSiarni pokracujte v Zihani. Postup podla potreby opakujte dovtedy, kym
nebude spopolnenie ukonéené.

7.2. Ak ide o litky odolné voci tprave opisanej v bode 7.1, postupujte nasledovne: po trojhodinovom spopoliio-
vani vlozte popol do teplej vody a prefiltrujte cez maly bezpopolovy filter. Filter a jeho obsah spopolnite
v povodnej miske. Filtrdt vlozte do vychladnutej misky, odparte do sucha, spopolnite a odvézte.

7.3. V pripade olejov a tukov presne navdzte priblizne 25 g vzorky do misky vhodnej velkosti. Zuholnujte pod
lampou nastavenou na vzorku a pomocou pésika bezpopolového filtra¢ného papiera. Po spdleni zvlhcite ¢o
mozno najmensim mnoZstvom vody. Vysuste a spopolnite postupom opisanym v bode 5.
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6. STANOVENIE POPOLA NEROZPUSTNEHO V KYSELINE CHLOROVODfKOVE]

1. Ukel a oblast

Této metéda umoziuje stanovit v krmivach obsah minerdlnych ldtok nerozpustnych v kyseline chlorovodikove;j.
V zdvislosti od druhu vzorky sa mdzu pouzit dve metddy.

. Podstata met6dy

2.1. Metdda A: vzorka sa spopolni, popol sa uvari v kyseline chlorovodikovej a nerozpustny zvysok sa prefiltruje
a odvazi

2.2. Metdda B: na vzorku sa posobi kyselinou chlorovodikovou. Roztok sa prefiltruje, zvysok sa spopolni a takto
ziskany popol sa spracuje podla metddy A

. Chemikdlie

3.1. Kyselina chlorovodikovd 3 N
3.2. 20 % roztok (w/v) kyseliny trichléroctovej

3.3. 1 % roztok (w/fv) kyseliny trichl6roctovej

4. Pristroje

4.1. Vyhrievacia platna
4.2. Elektrickd muflové pec s termostatom

4.3. Spalovacie misky vyrobené z platiny alebo zo zliatiny platiny a zlata (10 % Pt, 90 % Au), bud obdfznikové
(60 x 40 x 25 mm), alebo valcovité (priemer 60 az 75 mm, vyska: 20 az 25 mm).

5. Postup

5.1. Metéda A:

Vzorku spopolnite postupom opisanym pri stanoveni popola. Moze sa pouZit aj popol ziskany takou
analyzou.

Popol vlozte do 250 az 400 ml kadicky, pomocou 75 ml 3 N kyseliny chlorovodikovej (3.1). Pomaly
privedte do varu a nechajte jemne vriet pdtndst mintit. Teply roztok prefiltrujte cez bezpopolovy filtra¢ny
papier a zvySok premyvajte teplou vodou az do odstrdnenia kyslej reakcie. Filter so zvyskom vysuste a spopol-
nite v odvdzenej miske pri teplote najmenej 550 °C a najviac 700 °C. Nechajte vychladnit v exsikdtore
a odvdzte.

5.2. Metdda B:

Navdzte 5 g vzorky s presnostou na 1 mg a vlozte do 250 az 400 ml kadicky. Pridajte 25 ml vody
a nasledne 25 ml 3 N kyseliny chlorovodikovej (3.1), premiesajte a pockajte, kym neustane burlivy vyvoj
plynu. Pridajte dalsich 50 ml 3 N kyseliny chlorovodikovej (3.1). Pockajte, kym sa neprestane uvoliiovat plyn
a potom kadicku vlozte do vriaceho vodného kipela na 30 mindt alebo podla potreby aj dlhsie, aby sa
dokladne zhydrolyzoval vetok pritomny $krob.
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Prefiltrujte este za tepla cez bezpopolovy filter a filter premyte 50 ml teplej vody (pozri pozndmku 7). Filter
so zvyskom vlozte do spalovacej misky, vysuste a spopolnite pri teplote najmenej 550 °C a najviac 700 °C.
Popol vlozte do 250 az 400 ml kadicky, pomocou 75 ml 3 N kyseliny chlorovodikovej (3.1), pokracujte
postupom opisanym v druhom pododseku bodu 5.1.

6. Vypocet vysledkov

Hmotnost zvysku vypocitajte odpocitanim hmotnosti misky. Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

. Poznidmka

Ak je filtrdcia obtiazna, zacnite analyzu znova, pricom 50 ml 3 N kyseliny chlorovodikovej (3.1) nahradte
50 ml 20 % kyseliny trichléroctovej (3.2) a filter premyte teplym roztokom 1 % kyseliny trichléroctovej (3.3).

7. STANOVENIE CHLORU Z CHLORIDOV

. Ukel a oblast

Této metéda umoziuje stanovit mnozstvo chléru v chloridoch rozpustnych vo vode, konvenc¢ne vyjadrené ako
chlorid sodny. Je pouzitelnd na vetky krmiva.

. Podstata met6dy

Chloridy sa rozpustia vo vode. Ak produkt obsahuje organické latky, vyciri sa. Roztok sa mierne okysli kyselinou
dusi¢nou a chloridy sa vyzrdzaji vo forme chloridu strieborného roztokom dusi¢nanu strieborného. Prebytok dusi¢-
nanu strieborného sa stitruje roztokom tiokynatanu aménneho Volhardovou metédou.

. Chemikilie

3.1. 0,1 N roztok tiokyanatanu aménneho

3.2. 0,1 N roztok dusi¢nanu strieborného

3.3. Nasyteny roztok siranu Zelezito-aménneho
3.4. Kyselina dusi¢nd, d: 1,38

3.5. Dietyléter p. a.

3.6. Acetén p. a.

3.7. Carrezovo ¢inidlo I: rozpustite vo vode 21,9 g dihydritu octanu zino¢natého, Zn (CH; COO),. 2H,0 a 3 g
ladovej kyseliny octovej. Dopliite vodou na objem 100 ml.

3.8. Carrezovo Cinidlo II: rozpustite vo vode 10,6 g trihydritu ferokyanadu draselného K, Fe (CN),. 3H,O.
Dopliite vodou na objem 100 ml.

3.9. Aktivne uhlie p. a., ktoré neobsahuje chloridy a ani ich neabsorbuje.

. Pristroje

Trepacka: priblizne 35 — 40 ot/min

5. Postup

5.1. Priprava roztoku
V zdvislosti od druhu vzorky pripravte roztok postupom uvedenym v bode 5.1.1, 5.1.2 alebo 5.1.3.

Zaroven vykonajte slepy pokus bez pouzitia vzorky, ktord sa ma analyzovat.
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5.1.1. Vzorky bez organickych ldtok

Navdzte s presnostou na 1 mg vzorku v mnoZstve najviac 10 g, aby obsahovala najviac 3 g chléru
vo forme chloridov. Vlozte spolu so 400 ml vody do 500 ml odmernej banky pri teplote 20 °C.
Miesajte po dobu tridsat mintt v trepacke, dopliite na pozadovany objem, premiesajte a prefiltrujte.

5.1.2. Vzorky s obsahom organickych litok, okrem produktov uvedenyich v bode 5.1.3.

Navdzte priblizne 5 g vzorky s presnostou na 1 mg a vlozte spolu s 1 g aktivneho uhlia do
500 ml odmernej banky. Pridajte 400 ml vody o teplote priblizne 20 °C a 5 ml Carrezovho ¢inidla
[ (3.7), premiesajte a pridajte 5 ml Carrezovho ¢inidla II (3.8). Miesajte po dobu tridsat mindt
v trepacke, doplitte na pozadovany objem, premiesajte a prefiltrujte.

5.1.3. Tepelne upravené krmivd, lanové vylisky a miicka, produkty bohaté na lanovii miicku a ostatné produkty bohaté
na slizovité alebo na koloidné ldtky (napr. dextrinovany Skrob)

Pripravte roztok postupom opisanym v bode 5.1.2, ale bez filtracie. Nechajte usadit (podla potreby
odstredte), odoberte 100 ml supernatantu a preneste do 200 ml odmernej banky. ZmieSajte s ace-
ténom (3.6) a doplite na pozadovany objem tymto rozptstadlom, premiesajte a prefiltrujte.

5.2. Titrdcia

Do Erlenmeyerovej banky napipetujte 25 ml az 100 ml filtrdtu (podla predpokladaného obsahu chléru)
ziskaného postupom opisanym v bode 5.1.1, 5.1.2 alebo 5.1.3. Primerand cast nesmie obsahovat viac ako
150 mg chléru (Cl). Podla potreby zriedte vodou na objem najmenej 50 ml, pridajte 5 ml kyseliny dusi¢nej
(3.4), 20 ml nasyteného roztoku siranu Zelezito-aménneho (3.3) a z naplnenej byrety 2 kvapky roztoku
tiokyanatanu aménneho (3.1). Byretou pridajte roztok dusi¢nanu strieborného (3.2) v prebytku 5 ml
Pridajte 5 ml dietyléteru (3.5) a intenzivne pretrepte, aby sa vytvorila zrazenina.

Prebytok dusi¢nanu strieborného stitrujte roztokom tiokyanatanu amoénneho (3.1) az do vzniku jednu
mindtu trvajiiceho ¢ervenkasto-hnedého sfarbenia.

6. Vypocet vysledkov

Mnozstvo chloru (w), vyjadrené ako chlorid sodny, pritomné v objeme filtrtu odobratom na titrdciu sa vypocita
podla vzorca:

W= 5,845 (V, - V,). mg,
v ktorom:
V, = ml pridaného 0,1 N roztoku dusi¢nanu strieborného

V, = ml 0,1 N roztoku tiokyanatanu aménneho spotrebovaného na titriciu.

Ak slepy pokus naznacil, Ze 0,1 N roztok dusi¢nanu strieborného bol spotrebovany, odpocitajte tito hodnotu od
objemu (V, - V,).

. Pozndmky

7.1. Titrdcia sa moZe vykonat aj potenciometricky.
7.2. Produkty velmi bohaté na oleje a tuky najskor odtucnite dietyléterom alebo petroléterom.

7.3. V rybej miicke mozno titriciu vykonat Mohrovou metédou.
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8. STANOVENIE HORCICNEHO OLEJA

. Ucel a oblast

Této metdda umoznuje stanovit mnozstvo horci¢ného oleja obsiahnuté vo vyliskoch z druhov Brassica a Sinapis,
a v kfmnych zmesiach, ktoré obsahuju vylisky z tychto druhov, a vyjadrené ako izotiokyanatan alylovy, ktory sa
dd vytesnit vodnou parou.

. Podstata met6dy

Vzorka sa rozmiesa vo vode. Horci¢ny olej sa uvolni posobenim enzymov, vytesni sa destiliciou s etanolom
a zachyti sa do zriedeného amoniaku. Roztok sa za tepla vystavi G¢inku zndmeho objemu roztoku dusi¢nanu strie-
borného, potom sa ochladi a prefiltruje. Prebytok dusi¢nanu strieborného sa stitruje roztokom tiokyanatanu amén-
neho.

. Chemikdlie

3.1. Biela horcica (Sinapis alba)

3.2. 95 az 96 % etanol (v/v)

3.3. Protipeniaca emulzia (napr. silikénovy olej)
3.4. Amoniak, d: 0,958

3.5. 0,1 N roztok dusi¢nanu strieborného

3.6. 0,1 N roztok tiokyanatanu aménneho

3.7. Kyselina dusi¢nd, d: 1,40

3.8. Nasyteny roztok siranu Zelezito-amonneho.

. Pristroje

4.1. 500 ml banky s rovnym dnom so zdbrusovymi zdtkami

4.2. Destila¢ny pristroj s chladicom a zariadenim zabrafujicim strhavaniu kvapocok.

. Postup

Navézte 10 g vzorky s presnostou na 1 mg, vlozte do 500 ml banky s rovnym dnom a pridajte 2 g jemne
pomletej bielej hor¢ice (3.1) (zdroj enzymu) a 200 ml vody o teplote 20 °C. Banku zazdtkujte a nechajte ju za
obcasného pretrepdvania stdt priblizne 2 hodiny pri teplote 20 °C. Pridajte 40 ml etanolu (3.2) a jednu kvapku
protipeniacej emulzie (3.3). Nadestilujte priblizne 150 ml a destildt zachytdvajte do 250 ml odmernej banky obsa-
hujicej 20 ml amoniaku (3.4), presvedcte sa, ¢i je koniec chladica ponoreny do kvapaliny. Do amoniakdlneho
roztoku pridajte 50 ml 0,1 N roztoku dusi¢nanu strieborného (3.5) (alebo viac, ak je to potrebné), na odmernii
banku polozte maly lievik a zmes zahrievajte jednu hodinu nad vriacim vodnym kipelom. Nechajte vychladndt,
doplite na pozadovany objem vodou, premiesajte a prefiltrujte. Odoberte 100 ml ¢ireho filtrdtu, pridajte 5 ml
kyseliny dusi¢nej (3.7) a priblizne 5 ml roztoku siranu Zelezito-amoénneho (3.8). Prebytok dusi¢nanu strieborného
stitrujte 0,1 N roztokom tiokyanatanu aménneho (3.6).

Vykonajte slepy pokus rovnakym postupom s 2 g jemne pomletej bielej horcice, bez vzorky.

. Vypocet vysledkov

Odpocitajte objem 0,1 N roztoku dusi¢nanu strieborného spotrebovaného pri slepom pokuse od objemu spotrebo-
vaného na roztok vzorky. Ziskand hodnota uddva pocet ml 0,1 N roztoku dusi¢nanu strieborného, spotrebova-
ného hor¢icnym olejom vo vzorke. 1 ml 0,1 N AgNO, zodpovedd 4,956 mg izotiokyanatanu alylového.
Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.



03/zv. 1

Uradn}'f vestnik Eurépskej dnie

249

9. STANOVENIE LAKTOZY

1. Ugel a oblast

Této metdda umoznuje stanovit obsah lakt6zy v krmivach obsahujicich viac ako 0,5 % laktdzy.

2. Podstata metédy

Cukry sa rozpustia vo vode. Roztok sa podrobi fermentdcii kvasinkami Sacchromyces cerevisiae, ktoré ponechdvajia
laktézu nedotknutd. Po vycireni a prefiltrovani sa obsah laktozy vo filtrdte stanovi Luff-Schoorlovou metédou.

3. Chemikdlie

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

Suspenzia kvasiniek Sacchromyces cerevisiae: rozmieSajte 25 g Cerstvych kvasnic v 100 ml vody. Této
suspenzia vydrzi v chladnicke maximdlne jeden tyzden.

Carrezovo ¢inidlo I: rozpustite vo vode 21,9 g dihydrdtu octanu zino¢natého, Zn (CH, COO0),. 2H,0 a 3 g
ladovej kyseliny octovej. Dopliite vodou na objem 100 ml.

Carrezovo cinidlo II: rozpustite vo vode 10,6 g trihydrdtu ferokyanidu draselného K, Fe (CN),. 3H,O.
Dopliite vodou na objem 100 ml.

Luff-Schoorlovo ¢inidlo:

Za opatrného miesania nalejte roztok kyseliny citrénovej (3.4.2) do roztoku uhlic¢itanu sodného (3.4.2).
Pridajte roztok siranu mednatého (3.4.1) a doplitte na objem 1 liter vodou. Nechajte stit cez noc a prefil-
trujte. Skontrolujte normalitu takto ziskaného ¢inidla (Cu 0,1 N; Na,CO, 2N). Roztok by mal mat pH
priblizne 9,4.

3.4.1. Roztok siranu mednatého: rozpustite 25 g pentahydrdtu siranu mednatého p. a., CuSO,. 5 H,0)
neobsahujticeho Zelezo v 100 ml vody

3.4.2. Roztok kyseliny citrénovej: rozpustite 50 g monohydrdtu kyseliny citrénovej p. a., C,HO,. H,O
v 50 ml vody

3.4.3. Roztok uhlicitanu sodného: rozpustite 143,8 g bezvodého uhlicitanu sodného p. a. v priblizne
300 ml teplej vody. Nechajte vychladnut.

Granulovand pemza prevarend v kyseline chlorovodikovej, premytd vodou a vysuSena.
30 % roztok (w/v) jodidu draselného

6 N kyselina sirovd

0,1 N roztok tiosiranu sodného

Roztok skrobu: pridajte zmes 5 g rozpustného $krobu v 30 ml vody do 1 litra vriacej vody. Nechajte vriet
tri mindty, nechajte vychladntt a v pripade potreby pridajte 10 mg jodidu ortutnatého ako konzervacny
prostriedok.

4. Pristroje

Vodny kipel s termostatom nastavenym na 38 — 40 °C

5. Postup

Navazte 1 g vzorky s presnostou na 1 mg do 100 ml odmernej banky. Pridajte 25 — 30 ml vody. Vlozte banku
na tridsat mindt do vriaceho vodného kiipela a potom ochladte na teplotu priblizne 35 °C. Pridajte 5 ml
suspenzie kvasiniek (3.1) a premiesajte. Banku vlozte na dve hodiny do vodného kipela o teplote 38 — 40 °C.
Ochladte na teplotu priblizne 20 °C.

Pridajte 2,5 ml Carrezovho ¢inidla I (3.2) a miesajte 30 sekiind. Potom pridajte 2,5 ml Carrezovho ¢inidla II
(3.3) a znovu miesajte 30 sekind. Dopliite na objem 100 ml vodou, premiesajte a prefiltrujte. Mnozstvo filtratu,
nie vicsie ako 25 ml, ktoré obsahuje 40 az 80 mg laktdzy, napipetujte do 300 ml Erlenmeyerovej banky. Podla
potreby dopliite na objem 25 ml vodou.
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Rovnakym postupom vykonajte slepy pokus s 5 ml suspenzie kvasiniek (3.1).

Stanovte obsah laktézy podla Luff-Schoorla nasledovne: pridajte presne 25 ml Luff-Schoorlovho ¢inidla ( 3.4)
a dve granule pemzy (3.5). Miesajte ru¢ne pocas zahrievania nad stredne vysokym volnym plameniom a kvapalinu
privedte do varu priblizne za dve mindty. Erlenmeyerovu banku polozte okamzite na azbestom potiahnutd
drotent sietku s otvorom o priemere priblizne 6 cm, pod ktorou je zapdleny plamen. Plameri sa musi regulovat
tak, aby zohrieval len dno Erlenmeyerovej banky. Spdtny chladi¢ nasadte na Erlenmeyerovu banku. Nechajte varit
presne desat mindt. Okamzite ochladte v studenej vode a priblizne po piatich mindtach stitrujte nasledujicim
sposobom:

Pridajte 10 ml roztoku jodidu draselného (3.6) a ihned potom (opatrne, kvoli silnému peneniu) pridajte
25 ml 6 N kyseliny sirovej (3.7). Titrujte 0,1 N roztokom tiosiranu sodného (3.8) az do vzniku matnej Zltej
farby, pridajte skrobovy indikdtor (3.9) a dotitrujte.

Rovnakt titrdciu vykonajte v presne odmeranej zmesi 25 ml Luff-Shoorlovho ¢inidla (3.4) a 25 ml vody po
pridan{ 10 ml roztoku jodidu draselného (3.6) a 25 ml 6 N kyseliny sirovej (3.7) bez varu.

. Vypocet vysledkov

Podla prilozenej tabulky stanovte mnozstvo laktdzy v mg, zodpovedajice rozdielu medzi vysledkami dvoch
titrdcii, vyjadrené v ml 0,1 N tiosiranu sodného.

Vyjadrite vysledok ako podiel bezvodej laktézy v percentéch vzorky.

. Pozndmka

Pre produkty s obsahom viac ako 40 % fermentovatelného cukru pouzite viac ako 5 ml suspenzie kvasiniek
(3.1).

Tabulka hodnét pre 25 ml Luff-Schoorlovho ¢inidla

ml 0,1 N Na,S,0;, dvojminttové zahrievanie, desatmindtovy var

N(i 215213 3 Glukéza, fruktdza Laktdza Malt6za N(i 21521(\? 3
ml mg rozdiel mg rozdiel mg rozdiel ml
1 2,4 2,4 3,6 3,7 3,9 3,9 1
2 4,8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3,9 3
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 3,9 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 3,8 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 48,4 3,8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3,8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 3,9 63,9 4,1 16
17 44,2 2,9 63,8 3,9 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23




03/zv. 1

Uradn}'f vestnik Eurépskej dnie

251

10. STANOVENIE DRASLIKA

1. Ukel a oblast

Této metéda umoznuje stanovit hladinu draslika v krmivach.

. Podstata metédy

Vzorka sa spopolni a popol sa rozpusti v kyseline chlorovodikovej. Obsah draslika v roztoku sa stanovi plame-
novou fotometriou v pritomnosti chloridu cézneho a dusi¢nanu hlinitého. Pridavok tychto latok do znacnej miery
eliminuje interferenciu rusivych prvkov.

. Chemikdlie

3.1. Kyselina chlorovodikové p. a., d: 1,12

3.2. Chlorid cézny p. a.

3.3. Dusi¢nan hlinity A 1 (NO,),. 9 H,0O, na vieobecné pouzitie
3.4. Chlorid draselny bezvody p. a.

3.5. Tlmivy roztok: rozpustite vo vode 50 g chloridu cézneho (3.2) a 250 g dusicnanu hlinitého (3.3), doplnte
objem na 1 liter vodou a premiesajte. Skladujte v plastovych flaiach.

3.6. Standardny roztok draslika: rozpustite vo vode 1,907 g chloridu draselného (3.4), pridajte 5 ml kyseliny chlo-
rovodikovej (3.1), dopliite na | liter vodou a premiesajte. Skladujte v plastovych flagiach. 1 ml tohto roztoku
obsahuje 1, 00 mg draslika.

. Pristroje

4.1. Platinové, kremicitanové alebo porceldnové spalovacie misky podla potreby s vieckami
4.2. Elektrickd muflové pec s termostatom

4.3. Plamenovy fotometer

5. Postup

5.1. Analyza vzorky

Ako vseobecné pravidlo, navdzte 10 g vzorky s presnostou na 10 mg, vlozte do misky a spopoliujte pri
teplote 450 °C tri hodiny. Po vychladnuti preneste popol kvantitativne do 500 ml odmernej banky, pomocou
250 az 300 ml vody a potom 50 ml kyseliny chlorovodikovej (3.1). Po ukonceni uvolfiovania oxidu uhlici-
tého roztok zahrejte a za obcasného premieSania udrziavajte pri teplote priblizne 90 °C dve hodiny. Po
vychladnuti na laboratérnu teplotu doplitte po znacku vodou, premiesajte a prefiltrujte. Preneste do 100 ml
odmernej banky primerand cast filtrdtu obsahujicu maximdlne 1,0 mg draslika, pridajte 10,0 ml tlmivého
roztoku (3.5), dopliite po znacku vodou a premiesajte. Pri vysSom obsahu draslika zriedte roztok vzorky na
vhodnt koncentraciu este pred pridanim tImivého roztoku.

Nizsie uvedend tabulka uvddza ndvod pre vzorku o hmotnosti asi 10 g.

Predpokladany obsoah draslika vo Faktor zriedenia Primerand ¢ast roztoku v ml

vzorke (% K)

do 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

Zmerajte plamefiovou fotometriou pri vinovej dizke 768 nm. Vysledok vypocitajte pomocou kalibracnej
krivky.
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5.2. Kalibracnd krivka

Vlozte presne 10 ml Standardného roztoku (3.6) do 250 ml odmernej banky, doplite po znacku vodou
a premiesajte. Vlozte do 100 ml odmernych baniek presne 5, 10, 15, 20 a 25 ml tohto roztoku, ¢o zodpo-
vedd mnozstvam draslika 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 a 1,0 mg. Sadu dopliite o slept banku neobsahujiicu Standardny
roztok. Do kazdej banky pridajte 10 ml tlmivého roztoku (3.5), doplite po znacku vodou a premiesajte.
Merania vykonajte postupom uvedenym v bode 5.1. Kalibra¢nd krivka je spravidla linedrna az do koncentracie
draslika 1 mg v 100 ml roztoku.

. Vypocet vysledkov

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

. Pozndmky

Kvoli eliminovaniu interferencie rusivych prvkov nie je vzdy potrebné priddvat tlmivy roztok (3.5).

11. STANOVENIE SODIKA

. Ukel a oblast

Této metéda umozZnuje stanovit obsah sodika v krmivach.

. Podstata met6dy

Vzorka sa spopolni a popol sa rozpusti v kyseline chlorovodikovej. Obsah sodika v roztoku sa stanovi plame-
fiovou fotometriou v pritomnosti chloridu cézneho a dusi¢nanu hlinitého. Pridavok tychto litok do znacnej miery
eliminuje interferenciu rusivych prvkov.

. Chemikilie

3.1. Kyselina chlorovodikovd p. a., d: 1,12

3.2. Chlorid cézny p. a.

3.3. Dusi¢nan hlinity A 1 (NO,),. 9 H,0, na vSeobecné pouzitie
3.4. Chlorid sodny bezvody p. a.

3.5. Tlmivy roztok: rozpustite vo vode 50 g chloridu cézneho (3.2) a 250 g dusi¢nanu hlinitého (3.3), doplnte
objem na 1 liter vodou a premiesajte. Skladujte v plastovych flasiach.

3.6. Standardny roztok sodika: rozpustite vo vode 2,542 chloridu sodného (3.4), pridajte 5 ml kyseliny chlorovo-
dikovej (3.1), doplaite na [ liter vodou a premiesajte. Skladujte v plastovych flasiach, 1 ml tohto roztoku obsa-
huje 1,00 mg sodika.

. Pristroje

4.1. Platinové, kremicitanové alebo porceldnové spalovacie misky, podla potreby s vieckami
4.2. Elektrickd muflové pec s termostatom

4.3. Plamenovy fotometer

. Postup

5.1. Analyza vzorky

Ako vieobecné pravidlo, navdzte 10 g vzorky s presnostou na 10 mg, vlozte do misky a spopoliujte pri
teplote 450 °C tri hodiny. Zabrdnte prehriatiu (vznieteniu). Po vychladnuti preneste popol kvantitativne do
500 ml odmernej banky, pomocou 250 az 300 ml vody a potom 50 ml kyseliny chlorovodikovej (3.1). Po
ukonceni uvolfiovania oxidu uhli¢itého roztok zahrejte a za obcasného premiesania udrziavajte pri teplote
priblizne 90 °C dve hodiny. Po vychladnuti na laboratérnu teplotu doplitte po znacku vodou, premiesajte
a prefiltrujte. Preneste do 100 ml odmernej banky primerand cast filtrdtu obsahujicu maximdlne 1,0 mg
sodika, pridajte 10,0 ml tlmivého roztoku (3.5), dopliite po znacku vodou a premiesajte. Pri vy§Som obsahu
sodika zriedte roztok vzorky na vhodni koncentriciu este pred pridanim tlmivého roztoku.
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Nizsie uvedend tabulka uvddza ndvod pre vzorku o hmotnosti okolo 10 g.

Predpokladany obsah draslfka vo Faktor zriedenia Primerand cast roztoku v ml

vzorke (% Na)

do 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

Zmerajte plamefiovou fotometriou pri vinovej dizke 589 nm. Vysledok vypocitajte pomocou kalibracnej
krivky.

5.2. Kalibracnd krivka

Vlozte presne 10 ml Standardného roztoku (3.6) do 250 ml odmernej banky, doplite po znacku vodou
a premiesajte. Vlozte do 100 ml odmernych baniek presne 5, 10, 15, 20 a 25 ml tohto roztoku, ¢o zodpo-
vedd mnozstvam sodika 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 a 1,0 mg. Sadu dopliite o slept banku neobsahujicu Ziadny Stan-
dardny roztok. Do kazdej banky pridajte 10 ml tlmivého roztoku (3.5), dopliite po znacku vodou a premie-
Sajte. Merania vykonajte postupom uvedenym v bode 5.1. Kalibracnd krivka je spravidla linedrna az do
koncentracie sodika 1 mg v 100 ml roztoku.

6. Vypocet vysledkov

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

7. Pozndmky

7.1. V produktoch s obsahom viac ako 4 % sodika je vhodnejsie spopoliiovat vzorku dve hodiny v miske
s vieckom. Po vychladnuti pridajte vodu, pomocou platinového drotu vytvorte suspenziu, vysuste a znovu
spopoliujte dve hodiny v miske s vieckom.

7.2. Ak vzorka pozostdva len z mineralnych latok, rozpustite ju bez spopoliiovania.

12. STANOVENIE CUKRU

1. Ucel a oblast

Tédto metéda umoziuje stanovit mnozstvo redukujicich cukrov a celkovych cukrov po inverzii, vyjadrené ako
glukéza alebo ak je to vhodné, ako sachardza, prepocitané pomocou faktora 0,95. Je pouzitelnd na kimne zmesi.
Pre ostatné krmiva si ustanovené osobitné metddy. Podla potreby sa laktdza musi merat samostatne a musi sa
zohladnit pri vypocte vysledkov.
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2. Podstata metédy

Cukry sa vyextrahuji zriedenym etanolom; roztok sa vyciri Carrezovymi ¢inidlami I a II. Po odstrdneni etanolu sa
stanovia Luff-Schoorlovou metédou mnozstva pred a po inverzii.

3. Chemikdlie

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.14.

40 % (v[v) etanol, d: 0,948 pri 20 °C, zneutralizovany na fenoftalein

Carrezovo ¢inidlo I: rozpustite vo vode 21,9 g dihydritu octanu zino¢natého, Zn (CH, COO),. 2H,0
a 3 g ladovej kyseliny octovej. Doplitte vodou na objem 100 ml.

Carrezovo Cinidlo II: rozpustite vo vode 10,6 g trihydritu ferokyanidu draselného K, Fe (CN),. 3H,O.
Doplite vodou na objem 100 ml.

0,1 % roztok ( w/v) metyloranze

Kyselina chlorovodikovd 4 N

Kyselina chlorovodikovd 0,1 N

0,1 N roztok hydroxidu sodného

Luff-Schoorlovo ¢inidlo:

Za opatrného miesania nalejte roztok kyseliny citrénovej (3.8.2) do roztoku uhlic¢itanu sodného (3.8.3).
Pridajte roztok siranu mednatého (3.8.1) a doplitte na objem 1 liter vodou. Nechajte odstdt cez noc a
prefiltrujte. Skontrolujte normalitu takto ziskaného ¢inidla (Cu 0,1 N; Na,CO, 2N). Roztok by mal mat pH

priblizne 9,4.

3.8.1. Roztok siranu mednatého: rozpustite 25 g pentahydritu siranu mednatého p. a. CuSO,. 5H,0) bez
obsahu Zeleza v 100 ml vody.

3.8.2. Roztok kyseliny citrénovej: rozpustite 50 g monohydratu kyseliny citronovej p. a., C;H,O,. H,0
v 50 ml vody.

3.8.3. Roztok uhli¢itanu sodného: rozpustite 143,8 g bezvodého uhlic¢itanu sodného p. a. v priblizne
300 ml teplej vody. Nechajte vychladnat.

0,1 N roztok tiosiranu sodného

. Roztok krobu: pridajte zmes 5 g rozpustného skrobu v 30 ml vody do 1 litra vriacej vody. Nechajte vriet

tri mindty, nechajte vychladnit a podla potreby pridajte 10 mg jodidu ortutnatého ako konzervacny
prostriedok.

. 6 N kyselina sirovd
. 30 % roztok ( w/v) jodidu draselného

. Granulovand pemza prevarend v kyseline chlorovodikovej, premytd vodou a vysusend.

3-metylbutanol

4. Pristroje

Trepacka priblizne 35 — 40 ot/min

5. Postup

5.1.

Extrakcia vzorky

Navdzte 2,5 g vzorky s presnostou na 1 mg do 250 ml odmernej banky. Pridajte 200 ml etanolu (3.1)
a mieajte v trepacke jednu hodinu. Pridajte 5 ml Carrezovho ¢inidla I (3.2) a mieSajte jednu mindtu.
Pridajte 5 ml Carrezovho ¢inidla 11 (3.3) a mieSajte znovu jednu minttu. Doplitte na pozadovany objem
etanolom (3.1), premiesajte a prefiltrujte. Odoberte 200 ml filtratu a odparte na priblizne polovi¢ny objem,
aby sa odstrdnila vicsina etanolu. Preneste zvySok po odpareni kvantitativne do 200 ml odmernej banky
pomocou teplej vody, ochladte, doplitte na pozadovany objem vodou, premieSajte a v pripade potreby
prefiltrujte. Tento roztok sa pouzZije na stanovenie mnozstva redukujiicich cukrov a po inverzii na stanovenie
celkovych cukrov.
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5.2.

5.3.

5.4.

Stanovenie redukujticich cukrov

Napipetujte najviac 25 ml roztoku obsahujiceho menej ako 60 mg redukujicich cukrov vyjadrenych ako
glukéza. V pripade potreby doplitte na 25 ml destilovanou vodou a obsah redukujicich cukrov stanovte
Luff-Schoorlovou metédou. Vysledok sa vyjadri ako percentudlny obsah glukézy vo vzorke.

Stanovenie celkovych cukrov po inverzii

50 ml roztoku napipetujte do 100 ml odmernej banky. Pridajte niekolko kvapiek roztoku metyloranze
(3.4) a potom opatrne a za stileho mieSania priddvajte 4 N kyselinu chlorovodikovi (3.5) az do vzniku
Cervenej farby. Pridajte 15 ml 0,1 N (3.6) kyseliny chlorovodikovej, banku ponorte do vriaceho vodného
kapela na tridsat mindt. Prudko ochladte na teplotu priblizne 20 °C a pridajte 15 ml 0,1 N roztoku hydro-
xidu sodného (3.7). Dopliite vodou na objem 100 ml a premiesajte. Odoberte najviac 25 ml obsahujtcich
menej ako 60 mg redukujicich cukrov vyjadrenych ako glukéza. Podla potreby doplitte na 25 ml destilo-
vanou vodou a obsah redukujiicich cukrov stanovte Luff-Schoorlovou metédou. Vysledok sa vyjadri ako
percento glukdzy alebo, ak je to vhodné, sacharézy, vyndsobenim faktorom 0,95.

Titrdcia Luff-Schoorlovou metédou

25 ml Luff-Schoorlovho ¢inidla (3.8) napipetujte do 300 ml Erlenmeyerovej banky, pridajte presne 25 ml
vycireného roztoku cukru. Pridajte 2 granule pemzy (3.13) a zahrievajte za ruéného mieSania nad stredne
vysokym volnym plamefiom tak, aby ste kvapalinu priviedli do varu za priblizne dve mintty. Erlenmeyerovu
banku poloZte okam?zite na azbestom potiahnutid drotend sietku s otvorom o priemere priblizne 6 cm, pod
ktorou je zapaleny plamen. Plamefl sa musi regulovat tak, aby zohrieval len dno Erlenmeyerovej banky. Na
Erlenmeyerovu banku nasadte spitny chladi¢. Varte presne desat mintt. Okamzite ochladte v studenej vode
a priblizne po piatich mindtach stitrujte nasledujicim spoésobom:

Pridajte 10 ml roztoku jodidu draselného (3.12) a ihned potom (opatrne kvoli silnému peneniu) pridajte
25 ml 6 N kyseliny sirovej (3.11). Titrujte 0,1 N roztokom tiosiranu sodného (3.9) az do vzniku matnej
7ltej farby, pridajte skrobovy indikdtor (3.10) a dotitrujte.

Rovnak titrdciu vykonajte v presne odmeranej zmesi 25 ml Luff-Shoorlovho ¢inidla (3.8) a 25 ml vody po
pridani 10 ml roztoku jodidu draselného (3,12) a 25 ml 6 N kyseliny sirovej (3.11) bez varu.

6. Vypocet vysledkov

Pomocou priloZenej tabulky stanovte mnozstvo glukézy v mg zodpovedajice rozdielu medzi vysledkami dvoch
titrdcii, vyjadrené v mg 0,1 N tiosiranu sodného.

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

7. Specidlne postupy

7.1.

7.2.

Ak ide o krmivéd bohaté na melasu a ostatné krmivé, ktoré nie st zvlast homogénne, navdzte 20 g a vlozte
spolus 500 ml vody do 1 1 odmernej banky. Miesajte jednu hodinu v trepacke. Vy¢irte pomocou Carrezo-
vych ¢inidiel 1 (3.2) a II (3.3), ako je opisané v bode 5.1, tentokrdt vSak pouzite $tvorndsobné mnozstvo
kazdého ¢inidla. Dopliite na pozadovany objem 80 % etanolom (v/v).

PremieSajte a prefiltrujte. Etanol odstrdfite postupom opisanym v bode 5.1. Ak sa tam nenachddza Ziadny
dextrézovany $krob, dopliite na pozadovany objem destilovanou vodou.

Ak ide o melasu a kfmne suroviny bohaté na cukor a neobsahujice takmer Ziadny Skrob, (svitojansky
chlieb, susené rezky Cervenej repy atd.), navdzte 5 g, vlozte do 250 ml odmernej banky, pridajte 200 ml
destilovanej vody a miesajte v trepacke jednu hodinu alebo podla potreby aj dlhsie. Vycirte pomocou Carre-
zovych Cinidiel I (3.2) a II (3.3) postupom opisanym v bode 5.1. Doplitte na pozadovany objem studenou
vodou, premiesajte a prefiltrujte. Pokracujte v stanoveni obsahu celkovych cukrov podla bodu 5.3.
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8. Poznimky

8.1. Aby sa zabrdnilo peneniu, treba pridat (bez ohladu na objem) priblizne 1 ml 3-metylbutanolu (3.14) este
8.2.

8.3.

pred varenim s Luff-Schoorlovym ¢inidlom.

Rozdiel medzi obsahom celkovych cukrov po inverzii, vyjadrenym ako glukéza, a obsahom redukujicich

cukrov, vyjadrenym ako glukéza, dava po vyndsobeni faktorom 0,95 percentudlny obsah sacharézy.

Na stanovenie obsahu redukujicich cukrov, okrem laktézy, sa mozu prijat dve metddy.

8.3.1. Na priblizny vypocet vyndsobte faktorom 0,675 obsah laktdzy stanoveny inou analytickou metédou

a ziskany vysledok odpocitajte od obsahu redukujticich cukrov.

8.3.2. Na presny vypocet redukujicich cukrov, okrem laktézy, sa musi pouzit na obidve kone¢né stanovenia
td istd vzorka. Jedna z analyz sa vykond v Casti roztoku ziskaného podla bodu 5.1, druhd v Casti
roztoku ziskaného pocas stanovenia laktozy metédou urCenou na tento ticel (po skvaseni ostatnych

druhov cukrov a po vy¢iren).

V obidvoch pripadoch sa mnozstvo pritomného cukru stanovi Luff-Schoorlovou metédou a vypocita sa
v mg glukézy. Jedna z hodnot za odpocita od druhej a rozdiel sa vyjadri ako percento vzorky.

Priklad

Obidva odobraté objemy zodpovedaju, pre kazdé stanovenie, vzorke o hmotnosti 250 mg.

V prvom stanoveni sa spotrebovalo 17 ml 0,1 N roztoku tiosiranu sodného, ¢o zodpovedd 44,2 mg

glukézy, v druhom stanoveni 11 ml, ¢o zodpovedd 27,6 mg glukézy.
Rozdiel je 16,6 mg glukdzy.

Obsah redukujicich cukrov (okrem laktdzy), vypocitany ako glukéza, je:

4x16,6
TE2D 6,64
10 %

Tabulka hodnét pre 25 ml Luff-Schoorlovho ¢inidla

ml 0,1 N Na,$,0,, dvojminttové zohrievanie, desatmintitovy var

N(i 213213 3 Glukéza, fruktoza Laktoza Malt6za N(i lezg 3
ml mg rozdiel mg rozdiel mg rozdiel ml
1 2,4 2,4 3,6 3,7 3,9 3,9 1
2 4,8 2,4 7,3 3,7 7,8 3,9 2
3 7,2 2,5 11,0 3,7 11,7 3,9 3
4 9,7 2,5 14,7 3,7 15,6 4,0 4
5 12,2 2,5 18,4 3,7 19,6 3,9 5
6 14,7 2,5 22,1 3,7 23,5 4,0 6
7 17,2 2,6 25,8 3,7 27,5 4,0 7
8 19,8 2,6 29,5 3,7 31,5 4,0 8
9 22,4 2,6 33,2 3,8 35,5 4,0 9
10 25,0 2,6 37,0 3,8 39,5 4,0 10
11 27,6 2,7 40,8 3,8 43,5 4,0 11
12 30,3 2,7 44,6 3,8 47,5 4,1 12
13 33,0 2,7 48,4 3,8 51,6 4,1 13
14 35,7 2,8 52,2 3,8 55,7 4,1 14
15 38,5 2,8 56,0 3,9 59,8 4,1 15
16 41,3 2,9 59,9 3,9 63,9 4,1 16
17 44,2 2,9 63,8 3,9 68,0 4,2 17
18 47,1 2,9 67,7 4,0 72,2 4,3 18
19 50,0 3,0 71,7 4,0 76,5 4,4 19
20 53,0 3,0 75,7 4,1 80,9 4,5 20
21 56,0 3,1 79,8 4,1 85,4 4,6 21
22 59,1 3,1 83,9 4,1 90,0 4,6 22
23 62,2 88,0 94,6 23
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13. STANOVENIE TEOBROMINU

. Ucel a oblast

Této metéda umoziuje stanovit mnoZstvo teobrominu vo vedlajsich produktoch spracovania kakaovych bobov.

. Podstata met6dy

Teobromin sa vyextrahuje chloroformom. Extrakt sa odpari do sucha, rozpusti vo vode a vystavi G¢inku zndmeho
mnozstva roztoku dusi¢nanu strieborného. Uvolnend kyselina dusi¢nd sa stitruje roztokom hydroxidu sodného.

. Chemikdlie

3.1. Chloroform p. a.

3.2. Amoniak, d: 0,958

3.3. Siran sodny bezvody, p. a.

3.4. 0,1 N roztok hydroxidu sodného

3.5. 0,1 N roztok dusi¢nanu strieborného

3.6. 1% (w/v) etanolovy roztok fenolovej ¢ervene

3.7. Petroléter, bod varu 40 — 60 °C

. Pristroje

500 ml banky s rovnym dnom so zdbrusovymi zdtkami

. Postup

Navézte s presnostou na 1 mg najviac 10 g vzorky obsahujiicej najviac 80 mg teobrominu, do 500 ml banky
s rovnym dnom so zdbrusovou zdtkou a pridajte 270 ml chloroformu (3.1) a 10 ml amoniaku (3.2). Banku zazdt-
kujte a intenzivne pretrepdvajte pdat mindt. Pridajte 12 g bezvodého siranu sodného (3.3), znovu pretrepte
a nechajte stt do nasledujticeho dna. Prefiltrujte do 500 ml Erlenmeyerovej banky a zvysok premyte 100 ml chlo-
roformu (3.1). Rozpustadlo oddestilujte a posledné zvysky odstrdnte nad vriacim vodnym kipelom. Extrakt znovu
rozpustite v 50 ml vody a privedte do varu.

Ochladte, presne zneutralizujte roztokom hydroxidu sodného (3.4) pomocou 0,5 ml roztoku fenolovej cervene
(3.6). Pridajte 20 ml roztoku dusi¢nanu strieborného (3.5). Uvolnend kyselinu dusi¢nd stitrujte roztokom hydro-
xidu sodného (3.4), do zmeny farby indikdtora (pH 7,4).

. Vypocet vysledkov

1 ml 0,1 NNaOH = 18 mg teobrominu.

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

. Pozndmky

Produkty obsahujiice viac ako 8 % tukovych zloziek sa musia najskor odtucnit Sesthodinovou extrakciou petrolé-
terom ( bod varu 40 — 60 °C).
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14. STANOVENIE MOCOVINY

. Ukel a oblast

Tdto metéda umoziuje stanovit obsah mocoviny v krmivéch.

. Podstata met6dy

Vzorka sa rozmiesa vo vode s Ciriacim ¢inidlom. Suspenzia sa prefiltruje. Obsah mocoviny vo filtrite sa stanovi po
pridani 4-dimetylaminobenzaldehydu (4-DMAB) zmeranim absorbancie pri vinovej dlzke 420 nm.

. Chemikdlie

3.1. Roztok 4-dimetylaminobenzaldehydu: rozpustite 1,6 g 4-DMAB p. a., v 100 ml 96 % etanolu a pridajte
10 ml kyseliny chlorovodikovej p. a. (d: 1,19). Toto ¢inidlo sa mozZe pouZivat najviac dva tyZdne.

3.2. Carrezovo c¢inidlo I: rozpustite vo vode 21,9 g dihydritu octanu zino¢natého Zn (CH, COO),. 2H,0 a 3 g
ladovej kyseliny octovej. Doplitte vodou na objem 100 ml.

3.3. Carrezovo ¢inidlo II: rozpustite vo vode 10,6 g trihydratu ferokyanidu draselného K, Fe (CN),. 3H,0. Doplnte
vodou na objem 100 ml.

3.4. Aktivne uhlie p. a., ktoré neabsorbuje mocovinu (musi sa skontrolovat).

3.5. 0,1 % roztok (w/v) moCoviny p. a.

. Pristroje

4.1. Trepacka priblizne 35 — 40 ot/min
4.2. Skdmavky: 160 x 16 mm so zdbrusovymi zdtkami

4.3. Spektrofotometer

. Postup

5.1. Analyza vzorky

Navézte 2 g vzorky s presnostou na 1 mg a vloZte spolu s 1 g aktivneho uhlia (3.4) do 500 ml odmernej
banky. Pridajte 400 ml vody a 5 ml Carrezovho ¢inidla I (3.2) a II (3.3). MieSajte tridsat mindt v trepacke.
Dopliite na pozadovany objem vodou, premiesajte a prefiltrujte.

Odoberte 5 ml ¢ireho bezfarebného filtrdtu do skiimaviek so zdbrusovymi zdtkami, pridajte 5 ml roztoku
4-DMAB (3.1) a premiesajte. Skimavky vlozte do vodného kipela o teplote 20 °C. Po pdtndstich mindtach
zmerajte absorbanciu roztoku vzorky spektrofotometrom pri 420 nm. Porovnajte so slepym pokusom z pou-
zitych chemikalif.

5.2. Kalibracnd krivka

Odoberte objemy 1, 2, 4, 5 a 10 ml roztoku mocoviny (3.5), vlozte do 100 ml odmernych baniek a doplite
na pozadovany objem vodou. Odoberte 5 ml z kazdého roztoku, pridajte 5 ml roztoku 4-DMAB (3.1) do
kazdého z nich, premiesajte a zmerajte absorbanciu vyssie uvedenym postupom porovnanim s kontrolnym
roztokom obsahujiicim 5 ml 4-DMAB a 5 ml vody bez obsahu mocoviny. Urobte kalibra¢nu krivku.

. Vypocet vysledkov

Mnozstvo mocoviny vo vzorke stanovte z kalibra¢nej krivky.

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.
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7. Pozndmky

7.1. Ak obsah mocoviny presahuje 3 %, zmensite mnozstvo vzorky na 1 g alebo povodny roztok zriedte tak, aby
sa v 500 ml nenachddzalo viac ako 50 mg mocoviny.

7.2. Ak obsah mocoviny je nizky, zvi¢sujte mnozstvo vzorky dovtedy, kym je filtrdt este stdle ¢iry a bezfarebny.

7.3. Ak vzorka obsahuje jednoduché dusikaté zliceniny ako st aminokyseliny, absorbancia sa musi merat pri
435 nm.

15. STANOVENIE ALKALOIDOV Z LUPINY

1. Ucel a oblast

Této metéda umoziuje stanovit obsah alkaloidov v semendch lupiny.

2. Podstata metédy
Alkaloidy sa rozpustia v zmesi dietyléteru a chloroformu a vyextrahuji kyselinou chlorovodikovou. Alkaloidy sa
vyzrdzaji v kyseline volfrématokremicitej, zrazenina sa spopolni a zvySok sa odvdzi.
3. Chemikdlie
3.1. Dietyléter
3.2. Chloroform
3.3. 4 N roztok hydroxidu sodného
3.4. 0,3 N kyselina chlorovodikova
3.5. Chlorid sodny p. a.

3.6. 10 % (w|v) roztok kyseliny volfrdimatokremicitej Si.0,. 12WO;. 26H,0

4. Pristroje
4.1. Mechanické miesadlo
4.2. Platinové, kremicitanové alebo porceldnové spalovacie misky

4.3. Elektrickd muflové pec

5. Postup

Navdzte 15 g vzorky s presnostou na 5 mg a vlozte do nddoby s objemom priblizne 200 ml, so zébrusovou
zdtkou (napr. oddelovaci lievik). Pridajte presne 100 ml dietyléteru (3.1) a 50 ml chloroformu (3.2) a potom
pipetou, 10 ml roztoku hydroxidu sodného (3.3). Intenzivne pretrepdvajte, aby sa nevytvorili hrudky. Znovu
niekolkokrat pretrepte a nechajte staf cez noc. Ak supernatant nebude dplne &iry, pridajte niekolko kvapiek vody.
Prefiltrujte éter-chloroformovi vrstvu. Zachytte 50 ml filtrdtu do 50 ml odmernej banky a preneste kvantitativne
do 150 ml oddelovacieho lievika pomocou 50 ml dietyléteru (3.1). Extrahujte trikrdt po sebe pomocou 20 ml
kyseliny chlorovodikovej (3.4), nechajte usadit a zachytte po kazdej extrakcii kysly extrakt. Kyslé extrakty spojte
v 250 ml kadicke a odstrante posledné zvysky éteru a chloroformu miernym zahrievanim. Pridajte priblizne 1 g
chloridu sodného (3.5), nechajte vychladnut a alkaloidy vyzrdZzajte roztokom kyseliny volfrimatokremicitej (3.6).
Miesajte tridsat mintt na mechanickom miesadle. Nechajte usadit cez noc, prefiltrujte cez bezpopolovy filtracny
papier a zrazeninu ndsledne premyte dvakrat 10 ml a dvakrat 5 ml kyseliny chlorovodikovej (3.4).
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Vlozte filter obsahujici zrazeninu do misky a spopolnite pri teplote 900 °C. Nechajte vychladnit a odvazte.

. Vypocet vysledkov

Obsah alkaloidov vo vzorke sa ziska vyndsobenim hmotnosti popola faktorom 0,2.

Vysledok vyjadrite ako percento vzorky.

16. ODHAD AKTIVITY UREAZY V PRODUKTOCH POCHADZAJUCICH ZO SOJE

. Utel a oblast

Této skaska umoziuje odhadndt aktivitu uredzy v produktoch pochddzajicich zo séje a zistit, ¢i tieto produkty
boli dostato¢ne dlho tepelne upravené.

. Podstata met6dy

Aktivita uredzy sa odhadne podla mnozZstva amoniakdlneho dusika uvolneného v 1 g produktu za mindtu pri
teplote 30 °C z roztoku mocoviny.

. Chemikdlie

3.1. 0,1 N kyselina chlorovodikovad
3.2. 0,1 N roztok hydroxidu sodného

3.3. 0,05 M fosfore¢nanovy tlmivy roztok, obsahujici v 1000 ml 4,45 g dihydritu fosforenanu disodného
(Na,HPO,. 2H,0) a 3,40 g dihydrogénfosfore¢nanu draselného (KH,PO,)

3.4. Cerstvo pripraveny tlmivy roztok mocoviny, obsahujici 30,0 g mocoviny v 1000 ml tlmivého roztoku (3.3),
pH 6,9 = 7,0.

. Pristroje

4.1. Potenciometricky titra¢ny pristroj alebo vysoko citlivy pH meter (0,02 pH) s magnetickym miesadlom
4.2. Vodny kiipel's termostatom nastavenym na presne 30 °C

4.3. Skamavky so zdbrusovymi zdtkami, 150 x 18 mm.

. Postup

Zomelte priblizne 10 g vzorky (napriklad v kdvovom mlynceku) tak, aby presla cez sito s otvormi o velkosti
0,02 mm. Navdzte 0,2 g pomletej vzorky s presnostou na 1 mg, vlozte do skimavky so zdbrusovou zitkou
a pridajte 10 ml tlmivého roztoku mocoviny (3.4). Okamzite zazdtkujte a intenzivne pretrepdvajte. Skiimavku
vlozte do vodného kipela nastaveného presne na teplotu 30 °C a intenzivne pretrepavajte. Skiimavku vlozte do
vodného kiipela nastaveného presne na teplotu 30 °C a nechajte ju tam presne 30 mindt. Hned pridajte
10 ml 0,1 N kyseliny chlorovodikovej (3.1), rychlo ochladte na 20 °C a obsah skiimavky preneste kvantitativne
do titra¢nej nddoby, skimavku vyplachnite dvakrdt 5 ml vody. Pomocou sklenej elektrédy (4.1) okamzite a rychlo
titrujte 0,1 N roztokom hydroxidu sodného (3.2) do hodnoty pH 4,7.

Vykonajte slepy pokus nasledujicim sposobom:

0,2 g vzorky navdzené s presnostou na 1 mg vlozte rychlo do skimavky so zdbrusovou zitkou, pridajte
10 ml 0,1 N kyseliny chlorovodikovej (3.1) a potom pridajte 10 ml tlmivého roztoku mocoviny (3.4). Skiimavku
ihned ochladte v ladovej vode a nechajte ju ponorend tridsat mintt. Za podmienok uvedenych vyssie preneste
obsah skimavky do titracnej nddobky a titrujte 0,1 N roztokom hydroxidu sodného (3.2) do hodnoty pH 4,7.
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6. Vypocet:

Aktivita uerdzy sa vypocita podla vzorca:

mgN30° _1x4(b-a)
g min 30 xE

v ktorom:

a = ml 0,1 N roztoku hydroxidu sodného spotrebovaného na vzorku

o
1l

ml 0,1 N roztoku hydroxidu sodného spotrebovaného na slepy pokus

hmotnost vzorky v g.

7. Pozndmka

7.1. Tdto metdda je vhodnd na aktivitu uredzy do 1 mg/N/g/min pri 30 °C. V produktoch s vi¢Sou aktivitou sa
moze velkost vzorky zmensit na 50 mg.

7.2. Produkty obsahujice viac ako 10 % tukovych zloziek sa musia najskor odtucnit za studena.



