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SMERNICA KOMISIE 93/28/EHS
zo 4. jina 1993,

ktorou sa meni a dopliia priloha I k tretej smernici 72/199/EHS, ktord stanovuje analytické
metddy spoloCenstva na dradnit kontrolu krmiv

KOMISIA EUROPSKYCH SPOLOCENSTIEV,

so zretelom na Zmluvu o zaloZeni Eurépskeho hospodarskeho
spolocenstva,

so zretelom na smernicu Rady 70/373/EHS z 20. jila 1970 o
zavedeni metéd vzorkovania a analyz na dradnd kontrolu
krmiv v spolocenstve () naposledy zmenenti a doplnent
Aktom o pristipeni Spanielska a Portugalska (), najmi na jej
¢lanok 2,

kedZze tretia smernica Komisie 72/199/EHS z 27. aprila 1972,
ktord stanovuje analytické metddy spolocenstva na tradni
kontrolu krmiv (}) naposledy zmenend a doplnend smernicou
84/[4[EHS (%), urcuje metddu, ktord sa md pouzivat na stanovo-
vanie dusikatych latok;

kedZe metdda sa musi zmenit a doplnit tak, aby sa prispdsobila
vedeckému a technickému pokroku; kedZe najmid ustanovenia
smernice Rady 80/1107/EHS z 27. novembra 1980 o ochrane
pracovnikov pred rizikami spojenymi s vystavenim dcinkom
chemickych, fyzikdlnych a biologickych ¢initelov pri préci (),
zmenenej a doplnenej smernicou 88/642[EHS (°), sa musia brat
do tvahy, a to najmi tie, ktoré sa tykaju ochrany pred vysta-
venim t¢inkom ortute a jej zlG¢enin;

kedze podla toho je potrebné odstrénit ortut a oxid ortutnaty
zo zoznamu Kkatalyzdtorov pouzivanych v rdmci metddy na
stanovenie dusikatych latok;

kedZe opatrenia tejto smernice st v silade so stanoviskom
Staleho vyboru pre krmiva,

SL170,3.8.1970,s. 2.
SL302,15.11.1985,s. 23.
SL123,29.5.1972,s. 6.
SL15,18.1.1984,s. 28.
SL327,3.12.1980,s. 8.
S L 356,24.12.1988,s. 74.

PRIJALA TUTO SMERNICU:

Cldnok 1
Priloha I k smernici 72/199/EHS sa tymto meni a doplia
v sulade s prilohou k tejto smernici.

Cldnok 2
Clenské staty uvedd do Gcinnosti zékony, iné pravne predpisy a
administrativne opatrenia potrebné na dosiahnutie stladu s

touto smernicou do 1. jala 1994. Bezodkladne o tom infor-
muji Komisiu.

Clenské $tity uvedt priamo v prijatych ustanoveniach alebo
pri ich dradnom uverejneni odkaz na tto smernicu. Podrob-
nosti o odkaze upravia ¢lenské staty.

Cldnok 3

Tato smernica je adresovand ¢lenskym Statom.

V Bruseli 4. jina 1993

Za Komisiu
René STEICHEN

clen Komisie
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PRILOHA

Cast 2 prilohy I (Stanovenie dusikatych l4tok) sa nahrddza takto:

5.1.

5.2

,2. STANOVENIE DUSIKATYCH LATOK

Utel a oblast

Tdto metéda umoznuje stanovit obsah dusikatych ldtok na zdklade obsahu dusika, stanoveného podla Kjel-
dahlovej metddy.

Podstata metédy

Vzorka sa mineralizuje kyselinou sirovou v pritomnosti katalyzdtora. Kysly roztok sa zalkalizuje roztokom
hydroxidu sodného. Amoniak sa oddestiluje a zachyti v odmeranom mnozstve kyseliny sirovej, ktorej prebytok
sa titruje Standardnym roztokom hydroxidu sodného.

Chemikailie

Siran draselny

Katalyzédtor: oxid mednaty CuO alebo pentahydrét siranu mednatého, CuSO,. 5H,0

Granulovany zinok

Kyselina sirovd, p,, = 1,84 g/ml

Kyselina sirové c(¥2 H,SO,) = 0,5 mol/l

Kyselina sirové c(¥2 H,SO,) = 0,1 mol/l

Indikdtor metylCerven; rozpustite 300 mg metylCervene v 100 ml etanolu, 6 = 95-96 % (v/v)

Roztok hydroxidu sodného (moze sa pouzit technicky cisty) 6 = 40 g/100 ml (m/v: 40 %)

Roztok hydroxidu sodného ¢ = 0,25 ml/l

Roztok hydroxidu sodného ¢ = 0,1 mol/l

Granulovand pemza premytd kyselinou chlorovodikovou a vyzihand

Acetanilid ( bod topenia = 114 °C, N = 10,36 %)

Sachardza (bez dusika).

Pristroj

Pristroj vhodny na vykonanie mineralizdcie, destilécie a titrdcie podla Kjeldahlovej metddy.
Postup

Mineralizdcia

Navdzte 1 g vzorky s presnostou na 0,001 g a vzorku preneste do mineraliza¢nej banky. Pridajte 15 g siranu
draselného (3.1), vhodné mnozstvo katalyzatora (3.2) (0,3 az 0,4 g oxidu mednatého alebo 0,9 az 1,2 g penta-
hydratu siranu mednatého), 25 ml kyseliny sirovej (3.4) a niekolko graniil pemzy (3.11) a premiesajte. Banku
najskor mierne zahrievajte, ak je potrebné, obsah obcas premiesajte, az kym hmota zuholnatie a kym sa prestane
tvorit pena; potom zahrievajte intenzivnejsie, aZ kym kvapalina nedosiahne trvaly var. Zahrievanie je primerané
vtedy, ked vriaca kyselina kondenzuje na stendch banky. Zabrante prehriatiu stien banky a zachytdvaniu organic-
kych castic na nich. Ked sa roztok vy¢iri a ziska svetlozelent farbu, pokracujte vo vare este daldie dve hodiny,
potom nechajte vychladnit.

Destildcia

Opatrne pridajte dostato¢né mnozstvo vody, aby sa sirany dplne rozpustili. Nechajte vychladnit a potom
pridajte niekolko grandl zinku (3.3).

Do zachytdvacej banky destilacného pristroja pridajte presne odmerané mnozstvo 25 ml kyseliny sirovej (3.5)
alebo (3.6) v zdvislosti od predpokladaného obsahu dusika. Pridajte niekolko kvapick indikdtora metylCervene
(3.7).

Pripojte mineraliza¢nt banku na chladi¢ destilacného pristroja a ponorte koniec chladica do kvapaliny nachddza-
jucej sa v zachytdvacej banke do hlbky najmenej 1 cm (pozri pozndmku 8.3). Pomaly nalejte 100 ml roztoku
hydroxidu sodného (3.8) do mineralizacnej banky bez straty amoniaku (pozri pozndmku 8.1).

Banku zahrievajte az do Gplného predestilovania amoniaku.
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5.3.

5.4.

7.1.

7.2

8.2.

8.3.

Titrdcia

Titrujte prebytocnd kyselinu sirovli v zachytdvacej banke roztokom hydroxidu sodného (3.9) alebo (3.10) v zé-
vislosti od koncentracie pouzitej kyseliny sirovej, az do dosiahnutia bodu ekvivalencie.

Slepy pokus

Na potvrdenie toho, Ze chemikélie neobsahujii dusik, vykonajte slepy pokus (mineralizdcia, destildcia a titrdcia)
pouzitim 1 g sachar6zy (3.13) namiesto vzorky.

Vypoclet vysledkov

Obsah dusikatych ldtok sa vypocita podla nasledovného vzorca:

(Vo = V;) x ¢ x 0,014 x 100 x 6,25
m

v ktorom,

v, = objem (ml) NaOH (3.9 alebo 3.10)
pouzitého pri slepom pokuse

v, = objem (ml) NaOH (3.9 alebo 3.10)
pouzitého pri titrdcii vzorky

¢ = koncentrécia (mol/])
hydroxidu sodného (3.9 alebo 3.10)

m = hmotnost (g) vzorky.
Overovanie metody

Opakovatelhost

Rozdiel medzi vysledkami dvoch paralelnych stanoveni vykonanych v tej istej vzorke nesmie presiahnut:
0,2 % v absolitnej hodnote, pre obsahy dusikatych latok mensie ako 20 %;

1,0 % z vys3ej hodnoty, pre obsahy dusikatych litok od 20 % do 40 %;

Sprdvnost

Vykonajte analyzu (mineralizdcia, destildcia a titrdcia) 1,5 aZ 2,0 g acetanilidu (3.12) v pritomnosti 1 g sacha-
rozy (3.13); na 1 g acetanilidu sa spotrebuje 14,80 ml kyseliny sirovej (3.5). Navratnost musi byt najmenej
99 %.

Pozndmky

Pristroj moZe byt jednoduchy, poloautomaticky alebo automaticky. Ak pristroj vyzaduje prenos medzi krokom
mineralizdcie a destildcie, musi sa vykonat bez strit. Ak banka destila¢ného pristroja nie je opatrend prikvapka-
vacim lievikom, hydroxid sodny pridajte bezprostredne pred pripojenim banky na chladi¢, pricom kvapalinu
lejte tak, aby pomaly stekala po stene banky.

vyssie.

U produktov s nizkym obsahom dusika moze byt podla potreby objem kyseliny sirovej (3.6) pridivanej do
zachytdvacej banky zmenseny na 10 alebo 15 ml a doplneny na 25 ml vodou.”



