03/Vol. 03 Europeiska gemenskapernas officiella tidning 213
37110250
12.7.71 EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS OFFICIELLA TIDNING Nr L 155/13

KOMMISSIONENS FORSTA DIREKTIV
av den 15 juni 1971
om gemenskapsmetoder for analys vid den officiella foderkontrollen

(71/250/EEG)

EUROPEISKA GEMENSKAPERNAS KOMMISSION HAR ANTAGIT DETTA DIREKTIV
med beaktande av Férdraget om upprittandet av Europeiska ekonomiska gemenskapen,

med beaktande av rddets direktiv av den 20 juli 1970 om inférande av gemenskapsmetoder for
provtagning och analys vid den officiella foderkontrollen(!), sirskilt artikel 2 i detta, och

med beaktande av foljande:

I det ovan nimnda direktivet krévs att officiell foderkontroll skall utféras med anviandning av
gemenskapsmetoder for provtagning och analys i syfte att kontrollera att fodret motsvarar de
krav som framgdr av bestimmelser i lagar och andra férfattningar betriffande foders kvalitet
och sammansittning.

Alla nodvindiga analysmetoder bor faststillas snarast méjligt. Ett forsta steg i detta arbete ir
att faststilla metoder for bestimning av cyanvitesyra, kalcium, karbonater, aska, aska som inte
ir loslig i HCl, klor frdn klorider, senapsolja, laktos, kalium, natrium, sockerarter, teobromin
och urea samt bestimning av alkaloider i lupiner och bestimning av ureasaktivitet i produkter
som framstills av soja.

De 4atgirder som beslutas om i detta direktiv dr férenliga med Stindiga foderkommitténs
yttrande.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

Artikel 1

Medlemsstaterna skall kriva att analyser vid officiell foderkontroll skall utféras med de metoder
som anges i bilagan till detta direktiv nir det giller halter av cyanvitesyra, kalcium, karbonater,
aska, aska som ir oléslig i HCI, klor frin klorider, senapsolja, laktos, kalium, natrium,
sockerarter, teobromin och urea samt bestimning av alkaloider i lupiner och bestimning av
ureasaktivitet i produkter som framstills av soja.

Artikel 2

Medlemsstaterna skall sitta i kraft de lagar och andra férfattningar som ir nédvindiga for att
folja detta direktiv senast den 1 juli 1972. De skall genast underritta kommissionen om
detta.

Artikel 3

Detta direktiv riktar sig till medlemsstaterna.

Utfirdat i Bryssel den 15 juni 1971.
Pd kommissionens vignar
Franco M. MALFATTI
Ordférande

(1) EGT ar L 170, 3.8.1970, s. 2.
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BILAGA
ANALYSMETODER FOR BESTANDSDELAR I FODER

1. INLEDNING

I allménhet kan analysmetoder for bestdndsdelar i foder tillimpas p4 alla oblandade foder och foderbland-
ningar. Vissa foder krdver dock sirskilda analysmetoder pd grund av sin specifika sammansittning. Sddana
fall finns behandlade i metodbeskrivningarna under rubriken “anmarkningar”.

Om tva eller flera metoder kan anvindas for att bestimma en bestandsdel i foder skall, om inte annat
anges, det berérda provningslaboratoriet vilja metod. Dock méste det anges i analysintyget vilken metod
som har anvints.

Férberedande av provet for analys

Det dr av stérsta vikt att den kemiska analysen utfors pa ett homogent prov. Det bér dock vara mojligt att
utfora vissa makroskopiska eller mikroskopiska bestimningar och dven bestimning av vattenhalt p3 provet i
det skick det dr i di det ndr laboratoriet. For att dessa bida krav skall kunna uppfyllas skall provet delas i
tvd delar. En del skall anvindas i befintligt skick; den andra delen skall prepareras enligt foljande for den
kemiska analysen.

Dela provet med mekanisk apparatur eller fér hand efter att férst noggrant ha blandat hela provet p4 en ren
och torr yta. I det senare fallet ar det tillradligt att gora en uppdelning i fyra delar och att vixelvis ta prover
frin tvd motsatt belidgna sektioner av provet. Ta slutligen undan for analys en del som viger cirka 100 g
och krossa den, om si behévs, sd att hela provet kan passera genom ett rundmaskigt 1 mm-sill. Flytta
omedelbart provet till en torr lufetdt behallare och férsegla denna.

Om provet dr mycket fuktigt maste det forst torkas sd att vattenhalten nedbringas till mellan 8 och 12 %.
Fér att uppnd detta torkas provet vid limplig temperatur under tillracklig tid.

Reagens och utrustning

Endast speciella instrument och apparater eller sidana som skall motsvara sirskild standard nimns i
beskrivningen av analysmetoderna. Det har inte ansetts nédvindigt att nimna alla apparater och instrument
som ir normalutrustning pa provningslaboratorier.

Med vatten avses alltid destillerat vatten da det nimns i samband med utspidning eller skoljning. Likasa
menas, om inte annat anges, en [Gsning i destillerat vatten da en losning av en reagens nimns.

Redovisning av resultat -

Det resultat som limnas i analysintyget skall vara medelvirdet av minst tvd prov. Om inte annat féljer av
sdrskilda bestimmelser skall det uttryckas i procent av det ursprungliga provet i det skick det var i d& det
kom till laboratoriet. Resultatet fir inte ges med stérre noggrannhet dn vad analysmetodens tillf6rlitlighet
medger.
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2. BESTAMNING AV CYANVATESYRA
1.  Syfte och rickvidd

Denna metod gor det mojligt att bestimma halten av cyanvitesyra, fri eller ingdende i glukosider, i
foder, sirskilt i produkter som framstills av linfrd, maniokmjol och vissa bénsorter.

2. Princip

Framstill en suspension av provet i vatten. Cyanvitesyran frigors genom inverkan av enzymer, fingas
upp genom vattendngdestillation och samlas upp i en faststilld volym surgjord silvernitratlosning.
Silvercyaniden separeras genom filtrering och overskottet silvernitrat titreras med en ammoniumtiocy-
anatlosning.

3.  Reagens

3.1 Sotmandelsuspension: krossa tjugo skillade s6tmandlar i 100 ml vatten vid 3740 °C. Kontrol-
lera att det inte finns nigon cyanvitesyra i 10 ml av suspensionen med hjilp av natriumpikrot-
papper eller genom det blankprov som beskrivs i punkt 5 sista stycket.

3.2 10 % (viktprocent) fenolftaleinneutral natriumacetatlosning.

3.3 Loddringshimmande emulsion (t.ex. silikon).

3.4 Salpetersyra, d: 1,40.

3.5 Silvernitratlosning: 0,02 N.

3.6 Ammoniumtiocyanatlosning: 0,02 N.

3.7 Mittad arﬁmoniumjéirnsulfatl‘dsning.

3.8 Ammoniak, d: 0,958.

4.  Utrustning

4.1 Ugn med termostaten instilld pa 38 °C.

4.2 Destillationsapparat fér uppfangning i vattenanga utrustad med en kylare med bojt forlangnings-
stycke.

4.3 Flatbottnade 1000 ml kolvar med proppar av matterat glas.

4.4 Oljebad.
4.5 Byrett graderad 1/20 ml.
5. Utforande

Vig upp 20 g av provet med hogst 5 mg avvikelse, placera detta i en enliters flatbottnad kolv och
tillsitt 50 ml vatten och 10 ml sétmandelsuspension (3.1). Tillslut kolven och placera den i ugnen
under sexton timmar vid 38 °C. Kyl direfter till rumstemperatur och tillsitt 80 ml vatten, 10 ml
natriumacetatlosning (3.2) och en droppe l6ddringshimmande emulsion (3.3).

Anslut kolven till dngdestillationsapparaten och placera den i ett oljebad som forst har upphettats till
nagot éver 100 °C. Destillera mellan 200 och 300 ml vitska genom att sinda en kraftig strém
vattendnga genom kolven och forsiktigt hetta upp oljebadet. Samla destillatet i en Erlenmeyerkolv som
skyddas fran ljus och som innehéller exakt 50 ml silvernitratlésning 0,02 N (3.5) och 1 m! salpetersyra
(3.4). Se till att kylarens forlingningsstycke dr nedsinkt i silvernitratlésningen.

Flytta innehallet i Erlenmeyerkolven till en 500 ml mitkolv, tillsitt vatten si att kolven fylls, rér om
och filtrera. Avligsna 250 ml av filtratet, tillsitt cirka 1 ml ammoniumjirnsulfatlosning (3.7) och
sluttitrera dverskottet silvernitrat med ammoniumtiocyanatlosningen 0,02 N (3.6) som tas frin den
1/20 ml-graderade byretten. >

Ett blankprov kan, om sd krdvs, utforas genom att samma metod anvinds pad 10 ml av sétmandelsus-
pensionen (3.1) med uteslutande av det prov som skall analyseras.
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Resultatberikning

Om blankprovet visar att silvernitratlosning 0,02 N har forbrukats skall den forbrukade 1osningens
virde subtraheras frdn den volym som forbrukats av provdestillatet. 1 ml AgNO3; 0,02 N motsvarar
0,54 mg HCN. Uttryck resultatet i procent av provet.

Anmirkning

Om provet innehdller en stor mingd sulfider (t.ex. bonor) bildas en svart silverfillning som filtreras
tillsammans med silvercyanidfillningen. Genom denna utfillning orsakas en forlust av silvernitratlds-
ning 0,02 N och denna férlorade volym méste subtraheras frin den volym som anvinds for att
berikna HCN-halten. Detta gors pa foljande sitt:

Behandla den fillning som finns kvar pa filtret med 50 ml ammoniak (3.8) s& att silvercyaniden

upploses. Skolj dterstoden med utspadd ammoniak och faststill dérefter silverhalten. Omvandla det.
‘erhdllna virdet till ml silvernitratlosning 0,02 N.

Provets HCN-halt kan ocksd bestimmas genom att det surgjorda ammoniakfiltratet titreras med
salpetersyra.

3. BESTAMNING AV KALCIUM
Syfte och rickvidd
Genom denna metod kan den totala kalciumhalten i foder bestimmas.
Princip

Kalciumet foraskas, askan behandlas med saltsyra och kalciumet utfills som kalciumoxalat. Upplos
fallningen i svavelsyra och titrera oxalsyran som bildas med en kaliumpermanganatlosning.

Reagens

3.1 Saltsyra pa, d: 1,14.

3.2 Salpetersyra pa, d: 1,40.

3.3 Svavelsyra pa, d: 1,13.

3.4 Ammoniak pa, d: 0,98.

3.5 Kall mittad ammoniumoxalatlsning pa.

3.6 30-proceqtig citronsyrelosning (viktprocent) pa.

3.7 5-procentig ammoniumkloridlosning (viktprocent) pa.
3.8 0,04-procentig 16sning (viktprocent) av bromkresolgront.
3.9 Kaliumpermanganatlésning 0,1 N.

Utrustning v

4.1 Elektrisk muffelugn med luftcirkulation och termostat.
4.2 Platina-, kisel- eller porslinsdeglar foér foraskning.

4.3 Glasfilterdeglar med porositet Ga.
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Utférande

Vig upp cirka 5 g av provet (eller mer om s dr nédvindigt) med en noggrannhet av 1 mg, kalcinera
vid 550 °C och flytta askan till en 250 ml glasbdgare.

Tillsdtt 40 ml saltsyra (3.1), 60 ml vatten och ndgra droppar salpetersyra (3.2). Koka upp och behall
vid kokpunkten under trettio minuter. Kyl l6sningen och flytta den dll ett 250 ml matglas. Skélj, fyll
pa vatten upp till mirket, homogenisera och filtrera.

Flytta med pipett en mingd som innehdller 10-40 mg kalcium enligt den antagnai kalciumhalten till
en 250 ml glasbigare. Tillsitt 1 ml citronsyrelosning (3.6) och 5 ml ammoniumkloridlésning (3.7).

Tillsdtt vatten upp till cirka 100 ml volym. Koka upp, tillsitt 8-10 droppar losning av bromkresol-
gront (3.8) och 30 ml varm ammoniumoxalatlosning (3.5). Om en fallning bildas, léses den upp
genom att nigra droppar saltsyra (3.1) tillsatts.

Neutralisera mycket lingsamt med ammoniak (3.4) under stindig omrorning tills ett pH-virde av
4,4-4.6 uppnas (d.v.s. nir indikatorn dndrar firg). Placera bigaren i kokande vattenbad under trettio
minuter s att den fillning som bildats sedimenteras. Avlagsna bagaren frin vattenbadet. Lt den st3
en timme och filtrera direfter genom en Gy filterdegel.

Tvitta bigaren och degeln med vatten tills verskottet ammoniumoxalat helt har avlagsnats (frdnvaro
av klor i tvittvattnet indikerar att de ar tillrackligt tvittade).

Los upp fallningen pa filtret i 50 ml varm svavelsyra (3.3). Skélj degeln med varmvatten och mit upp
cirka 100 ml av filtratet. Oka temperaturen till 70-80 °C och titrera droppvis med en kaliumperman-
ganatlosning (3.9) tills en skar firg erhdlls som varar i en minut.

Resultatberikning
1 ml kaliumpermanganat 0,1 N motsvarar 2,004 mg kalcium. Uttryck resultatet i procent av provet.
Anmirkningar

7.1. Vid mycket laga kalciumhalter forfars pa foljande sitt: filtrera kalciumoxalatfallningen genom ett
askfritt filtrerpapper. Torka filtret efter skoljning och féraska vid 550 °C i en platinadegel. Los
ater upp aterstoden i ndgra droppar svavelsyra (3.3), 1at dunsta tills den ar torr, kalcinera igen
vid 550 °C och vig. Om W dr det erhdlina kalciumsulfatets vikt dr kalciumhalten i den mingd
som tagits for provet = W x 0,2944.

7.2 Om provet endast bestir av mineralamnen loses det upp i saltsyra utan att forst foraskas. I fraga
om produkter som t.ex. kalcium-aluminiumfosfat som ar svarlosligad i syra smalts provet pa
foljande sitt genom en alkaliprocess innan det upploses: blanda omsorgsfullt det prov som skall
analyseras i en platinadegel med en blandning av lika mangder kaliumkarbonat och natriumkar-
bonat med tillsammans fem génger hogre vikt dn provet. Upphetta forsiktige tills blandningen har
smalt helt och hallet. Kyl ned och 16s upp i saltsyra.

7.3 Om provets magnesiumhalt dr hog, lat kalciumoxalatet utfillas ytterligare en gang.
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4. BESTAMNING AV KARBONATER
Syfte och rickvidd

Med denna metod kan mingden karbonater, konventionellt uttryckt som kalciumkarbonat, bestimmas
i de flesta foder. I vissa fall (t.ex. jirnkarbonat) maste dock en sirskild metod anvindas.

Princip

Karbonaterna sénderdelas i saltsyra. Den koldioxid som frigors samlas upp i ett mitglas, och dess
volym jimférs med den som under samma forhillanden frigors av en kind mingd kalciumkarbonat
pa.

Reagens

3.1 Saltsyra, d: 1,10.

3.2 Kalciumkarbonat, pa.

3.3 Svavelsyra, cirka 0,1 N, firgad med metylrott.

Utrustning

Scheibler-Dietrichapparat (se &versiktsbild) eller motsvarande.

Utforande

Vig upp en del av provet som beroende pd dess karbonathalt skall vara

0,5 g for produkter som innehdller mellan 50 och 100 % karbonater, uttryckt som kalciumkarbo-
nat,

1 g for produkter som innehéller mellan 40 och 50 % karbonater, uttryckt som kalciumkarbonat,
2-3 g for Ovriga produkter.

Placera denna del av provet i apparatens specialkolv (4), som ar utrustad med ett litet rérd av
okrossbart material som innehdller 10 ml saltsyra (3.1) och anslut kolven till apparaten. Vrid
trevigskranen (5) s att roret (1) Oppnas. Stall in vitskenivan pd nollmarkeringen med hjilp av det
flyttbara roret (2) som ar fyllt med firgad svavelsyra (3.3) och anslutet till mitglaset (1). Vrid kranen
(5) s& att roren (1) och (2) forbinds och kontrollera att nivan ir noll.

Luta kolven (4) s att saltsyran (3.1) sprids lingsamt Over provet. Jimna ut trycket genom att sinka
roret (2). Skaka kolven (4) tills ingen koldioxid lingre frigors.

Aterstill trycket genom att justera tillbaka vitskenivan till den ursprungliga i réren (1) och (2). Avlis
efter ndgra minuter nir gasvolymen har blivit konstant.

Utfor ett kontrolltest under samma férhillanden med 0,5 g kalciumkarbonat (3.2).
Resultatberikning

Karbonathalten i gram, uttryckt som kalciumkarbonat, i procent av provet berdknas med foljande
formel:

V x 100
T x 2W
dir:
V = ml CO; som frigérs av den foreskrivna mangden av provet

T = ml CO; som frigérs av 0,5 g CaCO; pa

€
W

provets vikt i gram
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’
7.

Anmirkningar

7.1

7.2

Om den del av provet som anvinds viger mer dn 2 g skall forst 15 ml destillerat vatten hillas i
kolven (4) och blandas med provet innan forsoket pdborjas. Anvind samma volym vatten vid
kontrolltestet.

Om den apparat som anvinds har andra dimensioner dn Scheibler-Dietrichapparaten méste man
gora motsvarande dndringar av det anvinda provets och kontrollsubstansens mingd samt vid
resultatberdkningen.

SCHEIBLER-DIETRICHAPPARAT FOR BESTAMNING AV CO,

Er oL LT T P

| By

Skala 1:8

(matt i mm)
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5. BESTAMNING AV ASKA
Syfte och riackvidd
Med denna metod kan halteﬁ aska i foder faststillas.
Princip
Provet foraskas vid 550 °C. Aterstoden vigs.
Reagens
20-procentig ammoniumnitratlosning (viktprocent).
Utrustning
4.1 Virmeplatta.
4.2 Elektrisk muffelugn med termostat.

4.3 Deglar for foraskning gjorda av platina eller platina-guldlegering (10 % Pt, 90 % Au), rektangu-
lira (60 x 40 x 25 mm) eller cirkelformade (diameter: 60-75 mm, hojd: 20-25 mm).

Utforande

Vig upp cirka 5 g av provet med en noggrannhet av 1 mg (2,5 g for produkter som har benidgenhet att
svilla) och placera detta i en foraskningsdegel som férst har kalcinerats och tarerats. Placera degeln pa
virmeplattan och upphetta gradvis tills substansen férkolnar. Placera degeln i muffelugnen som skall
vara instilld pd 550 °C + 5 °C. Behdll provet vid denna temperatur tills en vit, ljusgrd eller rodaktig
aska bildas som forefaller fri frin kolhaltiga partiklar. Placera degeln i en torkapparat, lat kallna och
vig omedelbart.

Resultatberikning

Berdkna aterstodens vikt med tarans vikt frindragen.
Uttryck resultatet i procent av provet.
Anmirkningar

7.1 Askan av dmnen som dr svdra att foraska méste forst foraskas under minst tre timmar, kylas och
sedan tillsittas ndgra droppar 20-procentig ammoniumnitratldsning (forsiktigt s att inte askan
sprids eller klumpar bildas). Fortsitt kalcineringen efter torkning i ugn. Upprepa férfarandet si
manga ganger som behovs tills féraskningen ar fullstiandig.

7.2 1 fraga om substanser som dr resistenta mot det forfarande som beskrivs i 7.1 forfars pé foljande
sitt: efter foraskning under tre timmar hélls askan i varmvatten och filtreras genom ett litet
askfritt filter. Foraska filtret och dess innehall i den ursprungliga degeln. Placera filtratet i den
kylda degeln, 1at dunsta tills det ar torrt, féraska och vig filtratet.

7.3 1 frdga om oljor och fetter: vig noggrant upp ett prov pé cirka 25 g i en degel av lamplig storlek.
Forkolna genom att tinda substansen med en remsa askfritt filtrerpapper. Fukta efter foérbrin-
ning med minsta mdjliga mingd vatten. Torka och foraska enligt beskrivningen i punkt 5.
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6. BESTAMNING AV ASKA SOM AR OLOSLIG I SALTSYRA

Syfte och rickvidd

Med denna metod kan halten i foder av mineralimnen som ir olésliga i saltsyra bestimmas. Tva
metoder kan anvindas beroende pd provets art.

1.1 Metod A: tillampas pa oblandade organiska foder och pa de flesta foderblandningar.

1.2 Metod B: tillimpas pa mineralfoder och mineralfoderblandningar och pa foderblandningar vilkas
halt av @mnen som ir oldsliga i saltsyra overstiger 1 % enligt bestimning med metod A.

Princip

2.1 Metod A: provet foraskas, askan kokas i saltsyra och det olosliga overskottet filtreras och
vags.

2.2 Metod B: provet behandlas med saltsyra. Losningen filtreras, filtratet féraskas och den aska som
erhalls behandlas med metod A.

Reagens

3.1 Saltsyra 3 N.

3.2 20-procentig triklorittiksyra (viktprocent).

3.3 1-procentig triklorittiksyra (viktprocent).

Utrustning

4.1 Virmeplatta.

4.2 Elektrisk muffelugn med termostat.

4.3 Deglar for foraskning gjorda av platina eller platina-guldlegering (10 % Pt, 90 % Au), rektangu-
lira (60 x 40 x 25 mm) eller cirkelformade (diameter: 60-75 mm, hojd: 20-25 mm).

Utforande

5.1 Metod A:
Foraska provet med samma metod som den som beskrivits fér bestimning av aska. Aska som
erhéllits vid denna analys kan ocksi anvindas.
Placera askan i en 250-400 ml bigare med 75 ml saltsyra 3 N (3.1). Koka upp ldngsamt och 13t
koka sakta under femton minuter. Filtrera den varma l6sningen genom ett askfritt filtrerpapper
och skélj aterstoden med varmvatten tills ingen syrareaktion langre dr markbar. Torka filtret med
aterstoden och foraska i en tarerad degel vid ligst 550 °C och hogst 700 °C. Kyl i exsickator och
vag.

5.2 Metod B:

Vig upp 5 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och placera det i en 250-400 ml bigare.
Tillsatt 25 ml vatten och direfter 25 ml saltsyra 3 N (3.1), blanda och vinta tills blandningen
upphor att sjuda. Tillsdtt ytterligare 50 ml saltsyra 3 N (3.1). Vinta tills ingen gas frigors och
placera sedan bigaren i kokande vattenbad under trettio minuter eller lingre sd att eventuell
stirkelse hydrolyseras ordentligt.

Filtrera den fortfarande varma losningen genom ett askfritt filter och tvitta filtret i 50 ml varmt
vatten (se 7). Placera filtret med filtratet i en degel for foraskning, torka och foraska vid en
temperatur av lagst 550 °C och hogst 700 °C. Ligg askan i en 250400 ml bigare med 75 ml
saltsyra 3 N (3.1). Fortsitt sa som beskrivs i punkt 5.1 andra stycket.
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6.  Resultatberikning
Berakna aterstodens vikt med taran frindragen. Uttryck resultatet i procent av provet.
7.  Anmirkning

Om filtreringen visar sig svér att genomfora, skall analysen paborjas pa nytt varvid de 50 ml saltsyra 3
N (3.1) ersitts med 50 ml 20-procentig triklorittiksyra (3.2) och filtret skéljs med en varm 1-procentig
triklorattiksyrelosning (3.3).

7. BESTAMNING AV KLOR I KLORIDER
1. Syfte och rickvidd

Med denna metod kan mingden klor i vattenldsliga klorider, konventionellt uttryckt som natriumklo-
rid, bestimmas. Metoden kan anvindas p3 alla foder.

2. Princip

'

Kloriderna l6ses upp i vatten. Om produkten innehdller organisk materia skall den renas. Losningen
surgors nagot med salpetersyra och kloriderna fills ut i form av silverklorid genom tillsats av en
silvernitratlésning. Overskottet silvernitrat titreras med en ammoniumtiocyanatlésning med Volhard-
metoden.

3. Reagens
3.1 Ammoniumtiocyanatlosning 0,1 N.
32 Silverﬁitratlbsning 0,1 N.
3.3 Maittad ammoniumjirnsulfatlésning.
3.4 Salpetersyra, d: 1,38.
3.5 Dietyleter pa.
3.6 Aceton pa.

3.7 Carrez-l6sning I: 16s upp 24 g zinkacetat, Zn(CH3;COO);-2H,0 och 3 g isdttika i vatten. Tillsatt
vatten upp till 100 ml.

3.8 Carrez-l6sning II: 16s upp 10,6 g kaliumferrocyanid, K4[Fe(CN)g]-3H,O, i vatten. Tillsitt vatten
upp till 100 ml.

3.9 Aktivt kol pa, fritt frin klorider och inte kloridabsorberande.
4.  Utrustning
Blandare (tumlare): ungefar 35 till 40 varv i minuten.
5. Utforande
5.1 Beredning av losningen
Beroende pa provets art bereds en losning enligt 5.1.1, 5.1.2 eller 5.1.3.

Utfor samtidigt ett blankprov utan det prov som skall analyseras.
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5.141

Prov som dr fria fran organisk materia

Vig med en noggrannhet av 1 mg upp ett prov pa hogst 10 g som innehéller hogst 3 g
klor i kloridform. Placera det tillsammans med 400 ml vatten i en 500 ml mitkolv vid
cirka 20 °C. Blanda i tumlaren under trettio minuter, fyll pa till full volym, homogenisera
och filtrera.

Prov som innehdller organisk materia med undantag av produkterna i 5.1.3

Vig med en noggrannhet av 1 mg upp 5 g av provet och placera det tillsammans med 1 g
aktivt kol i en 500 m! mitkolv. Tillsitt 400 ml vatten (cirka 20°C) och 5 ml
Carrez-losning I (3.7), ror om och tillsitt ddrefter 5 ml Carrez-losning II (3.8). Blanda i
tumlaren under trettio minuter, fyll pa till full volym, homogenisera och filtrera.

Kokt foder, linfrékakor och linfromjol, produkter med hog halt linfromjél och andra
produkter med hig halt mucilago eller kolloider (till exempel dextrinerad stiirkelse)

Bered 16sningen enligt beskrivningen i 5.1.2 men filtrera inte. Dekantera (centrifugera om
sd ir nodvandigt), avligsna 100 ml av dekanteringsvitskan (supernatanten) och flytta
detta till en 200 ml mitkolv. Blanda med aceton (3.6) och fyll pa detta 16sningsmedel till
full volym, homogenisera och filtrera.

5.2 Titrering

Flytta med en pipett 25-100 ml (beroende pa den antagna klorhalten) av det filtrat som erhillits
enligt beskrivningen i 5.1.1, 5.1.2 eller 5.1.3 till en Erlenmayerkolv. Analysprovet fir inte
innehdlla mer ian 150 mg klor (Cl). Spad om sd ir nodvindigt med vatten till minst 50 ml, tillsdtt
5 ml salpetersyra (3.4), 20 ml mittad ammoniumjirnsulfatlosning (3.3) och tvd droppar
ammoniumtiocyanatlosning (3.1) som tillfors med hjilp av en byrett som dr fylld till nollmarke-
ringen. Tillf6r silvernitratlosningen (3.2) med en byrett sa att ett Sverskott p& 5 ml erhélls. Tillsitt
5 ml dietyleter (3.5) och skaka kraftigt s att fillningen koagulerar.

Titrera dverskottet silvernitrat med ammoniumtiocyanatlosningen (3.1) tills den rédbruna fiargen
har bestdtt i en minut.

Resultatberikning

Mingden klor (w), uttryckt som natriumklorid, i den volym av filtratet som anvints vid titreringen
beriknas med foljande formel:

dar:

It

Vi

w = 5,845 (V1=V,) mg

tillsatt silvernitratlosning C-1 N i ml

V, = ammoniumtiocyanatlosning 0,1 N som anvints vid titreringen i ml

Om blankprovet visar att silvernitratldsning 0,1 M har férbrukats skall detta virde dras frin volymen

(Vi=Va).

Anmairkningar

7.1 Titreringen kan dven utforas med potentiometer.

7.2 Produkter som dr mycket rika pd oljor och fetter skall forst avfettas med dietyleter eller
petroleumeter.

7.3 Vid analys av fiskmjol kan titreringen utféras med Mohrs metod.
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8. BESTAMNING AV SENAPSOLJA
Syfte och rickvidd

Med denna metod ar det majligt att faststilla den miangd senapsolja som ingér 1 kakor som framstillts
av arter av Brassica och Sinapis samt i foderblandningar som innehéller kakor av sidana arter, och
som kan uppfangas i dnga som allylisotiocyanat.

Princip

Provet slammas i vatten. Senapsoljan frigors genom enzymverkan, fingas upp genom destillering med
etanol och samlas in i utspidd ammoniak. Losningen behandlas medan den fortfarande dr varm med
en given volym silvernitratlosning, varefter den kyls och filtreras. Overskottet silvernitrat titreras med
en ammoniumtiocyanatldsning.

Reagens

3.1 Vit senap (Sinapis alba).

3.2 95- till 96-procentig etanol (volymprocent).

3.3 Loddringshimmande emulsion (t.ex. silikon).

3.4 Ammoniak, d: 0,958.

3.5 Silvernitratlosning 0,1 N.

3.6 Ammoniumtiocyanatlosning 0,1 N.

3.7 Salpetersyra, d: 1,40.

3.8 Mittad ammoniumjirnsulfatlésning.

Utrustning

4.1 Flatbottnade 500 ml kolvar med proppar av matterat glas.

4.2 Destillationsapparat med kylare och utrustning for att forhindra uppfingande av droppar.

Utférande

Vig upp 10 g av provet med en noggrannhet av 1 mg, placera det i en 500 ml flatbottnad kolv och
tillsdtt 2 g finmalen vit senap (3.1) (en enzymkilla) och 200 ml vatten med temperaturen 20 °C. Slut
till kolven med en propp och forvara vid 20° C under cirka tvd timmar och skaka om med tdta
mellanrum. Tillsatt 40 ml etanol (3.2) och en droppe loddringshimmande emulsion (3.3). Destillera
cirka 150 ml och samla upp destillatet i en 250 ml mitkolv som innehéller 20 ml ammoniak (3.4) och
kontrollera samtidigt att kylarens slutstycke ar nedsanke i vatskan. Tillsiatt 50 ml silvernitratlésning 0,1
N (3.5) (eller mer om s3 dr nodvandigt) till ammoniaklosningen, placera en liten tratt dver mitkolven
och hetta upp blandningen over kokande vattenbad under en timme. Lt svalna, fyll pa vatten till full
volym, ror om och filtrera. Avligsna 100 ml av det klara filtratet, tillsitt 5 ml salpetersyra (3.7) och
cirka 5 ml ammoniumjirnsulfatlésning (3.8). Sluttitrera overskottet silvernitrat med ammoniumtiocy-
anatlosningen 0,1 N (3.6).

Utfor ett blankprov med samma metod pd 2 g finmalen vit senap med uteslutande av analysprovet.
Resultatberikning

Dra den volym silvernitratlosning 0,1 N som forbrukas i blankprovet frin den volym som forbrukas
av det upplosta provet. Det erhillna virdet anger antalet ml silvernitratlosning 0,1 N som forbrukas av
senapsoljan t provet. 1 ml AgNO; 0,1 N motsvarar 4,956 mg allylisotiocyanat. Uttryck resultatet i
procent av provet.
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9. BESTAMNING AV LAKTOS

Syfte och rackvidd

Med denna metod kan laktoshalten bestimmas i foder som innehdller mer 4n 0,5 % laktos.

Princip

Sockerarterna 16ses upp i vatten. Losningen sitts under jasning med hjilp av jasten Saccharomyces
cerevisiae som limnar laktosen intakt. Efter klargdérning och filtrering bestims laktoshalten i filtratet
med Luff-Schoorlmetoden.

Reagens

3.1

3.2

3.3

34

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

Saccharomyces cerevisiae-suspension: slamma 25 g farsk jast i 100 ml vatten. Suspensionen haller
sig hogst en vecka i kylskép.

Carrez-l6sning I: 16s upp 24 g zinkacetat Zn (CH3COO), - 2H,0 och 3 g isittika i vatten. Fyll pd
vatten till 100 ml.

Carrez-losning II: 16s upp 10,6 g kaliumferrocyanid K4Fe(CNg) - 3H,O i vatten. Fyll p4 vatten till
100 ml.

Luff-Schoorlreagens:

Hill citronsyrelésningen (3.4.2) i natriumkarbonatldsningen (3.4.3) under noggrann omrérning.
Tillsitt kopparsulfatlésningen (3.4.1) och fyll pd vatten till 1 liter. Lat detta utvecklas 6ver natten
och filtrera. Kontrollera att den pa detta sitt erhdllna reagensen (Cu 0,1 N; Na, CO; 2N) har
normala egenskaper. Losningens pH skall vara cirka 9,4.

3.4.1 Kopparsulfatlosning: 16s upp 25 g jarnfritt kopparsulfat pa Cu SO4 - SH;O i 100 ml
vatten.

3.4.2 Citronsyreldsning: 16s upp 50 g citronsyra pa CsHgO7 - H,O i 50 ml vatten.

3.4.3 Natriumkarbonatlosning: 16s upp 143,8 g vattenfritt natriumkarbonat pa i cirka 300 ml
varmt vatten. Lat svalna.

Granulerad pimpsten som kokats i saltsyra, skoljts med vatten och torkats.
30-procentig natriumjodidlosning (viktprocent).

Svavelsyra 6 M.

Natriumtiosulfatlosning 0,1 N.

Stirkelselosning: tillsdtt 5 g losbar starkelse uppblandad i 30 ml vatten till 1 liter kokande vatten.
Koka i tre minuter, lat svalna och tillsitt, om si ir noédvindigt, 10 mg kvicksilverjodid som
konserveringsmedel.

Utrustning

Vattenbad med termostaten instilld pa 38-40 °C.

Utférande

Vig upp 1 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och placera denna del av provet i en 100 ml
mitkolv. Tillsdtt 25-30 ml vatten. Stdll kolven i kokande vattenbad under trettio minuter och kyl
sedan till cirka 35 °C. Tillsdtt 5§ ml jastsuspension (3.1) och homogenisera. Lat kolven st i vattenbad
under tva timmar vid en temperatur av 38-40 °C. Kyl till cirka 20 °C.
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Tillsdtt 2,5 ml Carrez-l6sning I (3.2), rér om under trettio sekunder och tillsitt sedan 2,5 ml
Carrez-16sning II (3.3) och rér aterigen om under trettio sekunder. Fyll pd vatten till 100 ml, blanda
och filtrera. Avldgsna med pipett hogst 25 ml av filtratet som bor innehalla 40-80 mg laktos och flytta
detta till en 300 ml Erlenmayerkolv. Fyll, om si ir nodvindigt, pd vatten till 25 ml.

Utfor ett blankprov pd samma sitt med 5 ml jistsuspension (3.1).

Faststall laktoshalten enligt Luff-Schoorl pd foljande sitt: tillsdtt exakt 25 ml Luff-Schoorlreagens (3.4)
och tvd korn pimpsten (3.5). Ror om for hand medan innehéllet hettas upp 6ver medelstor Sppen laga
och 13t vitskan koka under cirka tvd minuter. Placera omedelbart Erlenmayerkolven p4 ett asbestklitt
tradnit med ett cirka 6 cm i diameter stort hil under vilket en ldga ar tind. Ligan skall regleras si att
endast Erlenmayerkolvens botten viarms upp. Anslut en &terloppskylare till Erlenmayerkolven. Lt
koka under exakt tio minuter. Kyl omedelbart i kallt vatten och titrera efter cirka fem minuter pa
foljande satt:

Tillsatt 10 ml kaliumjodidlésning (3.6) och darefter (forsiktigt, pa grund av risken for kraftigt skum)
25 ml svavelsyra 6 M (3.7). Titrera med natriumtiosulfatlosning 0,1 N (3.8) tills en matt gul firg
upptrader, tillsitt stirkelseindikatorn (3.9) och fullfslj titreringen.

Utfér samma titrering pa en noggrant uppmitt blandning av 25 ml Luff-Schoorlreagens (3.4) och

25 ml vatten efter tillsats av 10 ml kaliumjodidlésning (3.6) och 25 ml svavelsyra 6 M (3.7) utan

kokning.
Resultatberdkning

Faststill med hjilp av tabellen nedan den laktosmingd i mg som motsvarar skillnaden mellan
resultaten av de bada titreringarna, uttryckt i ml natriumtiosulfat 0,1 N.

Uttryck resultatet som delar vattenfri laktos i procent av provet.
Anmiirkning

For produkter som innehdller mer 4n 40 % jasbart socker anvinds mer 4n § ml jistsuspension

(3.1).

_ Viirdetabell for 25 ml Luff-Schoorlreagens

ml Na; S; O; 0,1 N, tvd minuters uppvarmning, tio minuters kokning

Na, S; O3 G]i‘:ll‘j::t’séiiﬁos Laktos Maltos Na; $; O3
0,1 M C, Hi, O, Ci2 Haz Oy Cia Hyp, Oy 0,1 M
ml mg skillnad mg skillnad mg skillnad 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 S
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
22 591 3,1 83,9 4.1 90,0 4,6 22
23 62,2 3,1 88,0 94,6 23
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10. BESTAMNING AV KALIUM
Syfte och riackvidd
Med denna metod kan kaliumhalten bestimmas i foder.
Princip

Provet foraskas och askan 18ses upp i saltsyra. Natriumhalten i 16sningen bestims med flamfotometri
under nirvaro av cesiumklorid och aluminiumnitrat. Tillsatsen av dessa tvd dmnen eliminerar i stor
utstrickning péverkan av storande element.

Reagens

3.1 Saltsyra pa, d: 1,12.

3.2 Cesiumklorid pa.

3.3 Aluminiumnitrat Al (NOs); - 9H,0, allmint reagensmedel.
3.4 Kaliumklorid pa, vattenfri.

3.5 Reagens: l6s upp 50 g cesiumklorid (3.2) och 250 g aluminiumnitrat (3.3) i vatten, fyll pd vatten
till en liter och homogenisera. Lagra i plastflaskor.

3.6 Standardkaliumlésning: 16s upp 1,907 g kaliumklorid (3.4) i vatten, tillsitt 5 ml saltsyra (3.1),
fyll p4 vatten till en liter och homogenisera. Lagra i plastflaskor. 1 ml av denna 16sning innehiller
1,00 mg kalium.

Utrustning

4.1 Platina-, kisel- eller porslinsdeglar for foraskning, férsedda med lock, nir sd dr nodvandigt.

4.2  Elektrisk muffelugn med termostat.

4.3 Flamfotometer.

Utforande

5.1 Analys av provet
Generellt skall 10 g av provet vdgas upp med en noggrannhet av 10 mg, placeras i en degel och
foraskas vid 450 °C under tre timmar. Efter avsvalning flyttas hela mangden aska till en 500 ml
mitkolv tillsammans med 250-300 ml vatten och direfter 50 ml saltsyra (3.1). Nir ingen
koldioxid lingre avges, upphettas losningen och férvaras vid cirka 90 °C i tvd timmar under
omrérning d& och da. Lat svalna till rumstemperatur, fyll upp till mirket med vatten, skaka om
och filtrera. Flytta en del av filtratet som innehdller hogst 1,0 mg kalium till en 100 ml mitkolv,

tillsdtt 10,0 ml reagens (3.5), fyll pa vatten till market och homogenisera. Vid hogre kaliumhalter
skall den 16sning som analyseras spadas ut i limplig utstrickning innan reagensmedlet tillsitts.

Tabellen nedan ger riktlinjer for ett prov pa cirka 10 g.

Provets uppskattade s Del av l6sningen som
kaliumhfl}: (% K) Utspidningsfakror anvinds for anilys, i ml
upp till 0,1 — 50
0,1~ 0,5 — 10
0,5- 1,0 — N
1,0- 5,0 1:10 10
5,0-10,0 1:10 S
10,0-20,0 1:20 N

Mit med flamfotometri vid en viglingd av 768 nm. Berikna resultatet med en kalibrerings-
kurva.
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5.2 Kalibreringskurva

Placera exakt 10 ml av standardlosningen (3.6) i en 250 ml mitkolv, fyll pa vatten till mirket
och homogenisera. Placera exakt 5, 10, 15, 20 resp. 25 ml av denna 16sning i 100 ml mitkolvar,
vilket motsvarar kaliumhalter av 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 och 1,0 mg. Fullborda serien med en
blankkolv som inte innehdller nigon standardlosning. Tillsdtt 10 ml reagens (3.5) i varje kolv,
fyll pa vatten till market och homogenisera. Utfor mitningarna si som anges i 5.1. Kalibrerings-
kurvan ér vanligen linedr upp till en kaliumhalt av 1 mg i 100 ml 18sning.

Resultatberikning
Uttryck resultatet i procent av provet.
Anmirkning

Det ir inte alltid nodvindigt att tillsitta reagens (3.5) for att eliminera pdverkan av storande
element.

11. BESTAMNING AV NATRIUM
Syfte och rackvidd
-Med denna metod kan natriumhalten bestimmas i foder.
Princip

Provet foraskas och askan l6ses upp i saltsyra. Natriumhalten i 16sningen bestims med flamfotometri
under nirvaro av cesiumklorid och aluminiumnitrat. Tillsatsen av dessa tvd dmnen eliminerar i stor
utstrackning paverkan av stérande element.

Reagens

3.1 Saltsyra pa, d: 1,12.

3.2 Cesiumklorid pa.

3.3 Aluminiumnitrat Al (NOj); - 9H,0, allmint reagensmedel.
3.4 Natriumklorid pa, vattenfri.

3.5 Reagens: 16s upp 50 g cesiumklorid (3.2) och 250 g aluminiumnitrat (3.3) i vatten, fyll pd vatten
till en liter och homogenisera. Lagra i plastflaskor.

3.6 Standardnatriumlosning: 16s upp 2,542 g natriumklorid (3.4) i vatten, tillsatt 5 ml saltsyra (3.1),
fyll pa vatten till en liter och homogenisera. Lagra i plastflaskor. 1 ml av denna 16sning innehiller
1,00 mg natrium.

Utrustning

4.1 Platina-, kisel- eller porslinsdeglar for féraskning, forsedda med lock, nér s& ar nodvandigt.
4.2 Elektrisk muffelugn med termostat.

4.3 Flamfotometer.

Utforande

5.1 Analys av provet

Generellt skall 10 g av provet viagas upp med en noggrannhet av 10 mg, placeras i en degel (4.2)
och féraskas vid 450 °C under tre timmar. Undvik 6verhettning (antidndning). Efter avsvalning
flyttas hela mingden aska till en 500 ml mitkolv tillsammans med 250 till 300 ml vatten och
direfter 50 ml saltsyra (3.1). Nir ingen koldioxid lingre avges, upphettas l6sningen och férvaras
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5.2

vid cirka 90 °C i tvd timmar under omrdrning dd och da. Lat svalna till rumstemperatur, fyll pa
vatten till mirket, skaka om och filtrera. Flytta en del av filtratet som innehller hogst 1,0 mg
natrium till en 100 m! mitkolv, tillsitt 10,0 ml reagens (3.5), fyll pd vatten till mirket och
homogenisera. Vid hdgre natriumhalter skall den l6sning som analyseras spidas ut i limplig
utstrickning innan reagensmedlet tillsitts. Tabellen nedan ger riktlinjer for ett prov pa cirka
10 g.

Del av lésningen som

Provets uppskattade
anvinds fér analys, i ml

kaliumhalt (% K) Utspadningsfaktor

upp till 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 N

Mit med flamfotometri vid en viglingd av 589 nm. Berikna resultatet med en kalibrerings-
kurva.

Kalibreringskurva

Placera exakt 10 ml av standardlésningen (3.6) i en 250 ml maitkolv, fyll pd vatten till market
och homogenisera. Placera exakt 5, 10, 15, 20 resp. 25 ml av denna 16sning i 100 ml mitkolvar,
vilket motsvarar natriumhalter av 0,2, 0,4, 0,6, 0,8 och 1,0 mg. Fullborda serien med en
blankkolv som inte innehaller nigon standardlosning. Tillsatt 10 ml reagens (3.5) i varje kolv,
fyll pa vatten till mirket och homogenisera. Utfor mitningarna sd som anges i 5.1. Kalibrerings-
kurvan ir vanligen linedr upp till en natriumhalt av 1 mg i 100 ml 16sning.

Resultatberakning

Uttryck resultatet i procent av provet.

Anmirkningar

7.1

7.2

For produkter som innehsller mer 4n 4 % natrium dr det limpligast att foraska substansen under
tvd timmar i en degel med lock. Efter avsvalning tillsitts vatten och askan slammas upp med
platinatrad, torkas och foraskas pad nytt under tvd timmar i den lockférsedda degeln.

Om provet endast bestdr av mineralimnen léses det upp utan foregaende foraskning.

12. BESTAMNING AV SOCKER

Syfte och rickvidd

Med denna metod dr det mdjligt att bestimma mangden reducerande socker och totalt socker efter
invertering, uttryckt som glukos eller, om sd ar lampligt, sackaros med omvandlingsfaktorn 0,95.
Metoden skall tillimpas pa foderblandningar. For andra typer av foder finns sirskilda metoder. Om s&
ar nodvindigt skall laktos beriaknas separat och tas med i resultatberdkningen.
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Princip

Sockerarterna extraheras i utspidd etanol. Losningen gors klar med Carrez-16sning 1 och II. Efter det
att etanolen eliminerats bestdms kvantiteterna f6ére och efter invertering med Luff-Schoorlmetoden.

Reagens

3.1

40-procentig etanol (volymprocent) d: 0,948 vid 20 °C, neutraliserad till fenolftalein.

3.2 Carrez-l6sning I: 16s upp 24 g zinkacetat Zn (CH;COO), - 2H,O och 3 g isittika i vatten. Fyll
" pa vatten till 100 ml.

3.3 Carrez-losning II: 16s upp 10,6 g kaliumferrocyanid K4 Fe (CNg) - 3H,O i vatten. Fyll pa vatten
till 100 ml.

3.4  0,1-procentig metylorangeldsning (viktprocent).

3.5 Saltsyra 4 N.

3.6  Saltsyra 0,1 N.

3.7  Natriumhydroxidlosning 0,1 N.

3.8  Luff-Schoorlreagens:

Hall citronsyrelosningen (3.8.2) i natriumkarbonatlosningen (3.8.3) under noggrann omrdrning.

Tillsatt kopparsulfatlosningen (3.8.1) och fyll pa vatten till 1 liter. L4t detta utvecklas over

natten och filtrera. Kontrollera att den pd detta sitt erhdllna reagensen (Cu 0,1 N; Na;CO;

2 N) har normala egenskaper. Losningens pH skall vara cirka 9,4.

3.8.1 Kopparsulfatlosning: 16s upp 25 g jdrnfritt kopparsulfat pa Cu SO4- SH,O i 100 ml
vatten.

3.8.2 Citronsyrelosning: 16s upp 50 g citronsyra pa C¢HsO7 - H,O i 50 ml vatten.

3.8.3 Natriumkarbonatlosning: 16s upp 143,8 g vattenfritt natriumkarbonat pa i cirka 300 ml
.varmt vatten. Lat svalna.

3.9  Natriumtiosulfatlosning 0,1 N.

3.10 Stirkelselosning: tillsitt 5 g losbar stirkelse uppblandat i 30 ml vatten till 1 liter kokande
vatten. Koka i tre minuter, It svalna och tillsitt, om si ar noédvindigt, 10 mg kvicksilverjodid
som konserveringsmedel.

3.11 Svavelsyra 6 N.

3.12 30-procentig kaliumjodidlosning (viktprocent).

3.13 Granulerad pimpsten som kokats i saltsyra, skoljts med vatten och torkats.

3.14 3-metylbutan-1-ol.

Utrustning

Blandare (tumlare): cirka 35-40 varv i minuten.

Utforande

51

Extrahering av provet

Vig upp 2,5 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och placera detta i en 250 ml mitkolv.
Tillsdatt 200 ml etanol (3.1) och blanda i tumlaren under en timme. Tillsdtt 5 ml Carrez-16sning I
(3.2) och rér om under en minut. Tillsitt 5 ml Carrez-16sning II (3.3) och rér pé nytt om under
en minut. Fyll pd etanol (3.1) till full volym, homogenisera och filtrera. Ta undan 200 ml av
filtratet och 14t avdunsta till ungefir halv volym s& att det mesta av etanolen elimineras. Flytta
hela iterstoden efter avdunstningen till en 200 ml mitkolv i varmvatten, kyl, fyll pd vatten till
full volym, homogenisera och filtrera om nddvindigt. Denna l6sning anvinds fér att bestimma
mingden reducerande socker och totalt socker efter invertering.
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5.2

5.3

5.4

Bestamning av reducerande socker

Avligsna med pipett hogst 25 ml av 16sningen med ett innehdll av mindre 4n 60 mg reducerande
socker uttryckt som glukos. Fyll pa destillerat vatten till 25 ml om s& dr nédvindigt, och bestim
halten reducerande socker med Luff-Schoorlmetoden. Resultatet uttrycks som den procentuella
halten glukos i provet.

Bestimning av totalt socker efter invertering

Flytta med pipett 50 ml av I6sningen till en 100 ml mitkolv. Tillsitt ndgra droppar metyloran-
gelosning (3.4) och direfter — forsiktigt och under stindig omrorning — saltsyra 4 N (3.5) tills
vitskan fir en bestiende rod firg. Tillsitt 15 ml saltsyra 0,1 N (3.6), sink ned kolven i kraftigt
kokande vattenbad och behall den dir under trettio minuter. Kyl hastigt till cirka 20 °C och
tillsatt 15 ml natriumhydroxidlésning 0,1 N (3.7). Fyll pd vatten till 100 ml och homogenisera.
Avldgsna hogst 25 ml av losningen med ett innehdll av mindre dn 60 mg reducerande socker
uttryckt som glukos. Fyll pa destillerat vatten till 25 ml om sd 4r nodvindigt, och bestim halten
reducerande socker med Luff-Schoorlmetoden. Resultatet uttrycks som den procentuella halten
glukos i provet eller, om sd ar lampligt, sackaros, varvid multiplikatorn 0,95 skall anvindas.

Titrering med Luff-Schoorlmetoden

Flytta med pipett 25 ml Luff-Schoorlreagens (3.8) till en 300 ml Erlenmayerkolv. Tillsatt exakt
25 ml av den klargjorda sockerlosningen. Tillsdtt tvd korn pimpsten (3.13), hetta upp under
omrdrning f6r hand &ver medelstor 6ppen ldga och 1it vitskan koka under cirka tvd minuter.
Placera omedelbart Erlenmayerkolven pa ett asbestklitt trddndt med ett cirka 6 cm i diameter
stort hal under vilket en liga dr tind. Ligan skall regleras si att endast Erlenmayerkolvens botten
uppvirms. Anslut en 4terloppskylare till Erlenmayerkolven. Lat koka under exakt tio minuter.
Kyl omedelbart i kallt vatten och titrera efter cirka fem minuter pa féljande sitt:

Tillsatt 10 ml kaliumjodidlésning (3.12) och omedelbart direfter (forsiktigt, pd grund av risken
for kraftigt skum) 25 ml svavelsyra 6 N (3.11). Titrera med natriumtiosulfatlosning 0,1 N (3.9)
tills en matt gul firg upptrader, tillsitt stirkelseindikatorn (3.10) och fullfslj titreringen.

och

Utf6r samma titrering pd en noggrant uppmitt blandning av 25 ml Luff-Schoorlreagens (3.8)
(3.11)

25 ml vatten efter tillsats av 10 ml kaliumjodidlgsning (3.12) och 25 ml svavelsyra 6 M
utan kokning.

Resultatberikning

Faststall med hjalp av tabellen nedan den glukosmingd i mg som motsvarar skillnaden mellan
resultaten av de bida titreringarna, uttryckt i mg natriumtiosulfat 0,1 N.

Uttryck resultatet i procent av provet.

Sirskilda metoder

7.1

7.2

D4 det galler foder som ar rika pa melass och andra foder som inte ar sirskilt homogena skall 20
g vigas upp och placeras med 500 ml vatten i en enliters mitkolv. Blanda i tumlaren under en
timme. Gor ldsningen klar med Carrez-reagens 1 (3.2) och Carrez-reagens II (3.3) enligt
beskrivningen i 5.1 men med fyra ginger storre mingd av varje reagens. Fyll pd 80-procentig
etanol (volymprocent) till full volym.

Homogenisera och filtera. Avligsna etanolen enligt beskrivningen i 5.1. Om det inte finns ndgon
dextrinerad stirkelse, tillsitts destillerat vatten till full volym.

D4 det giller melass och oblandade foder som ir rika pa socker och nistan stirkelsefria
(johannesbrod, torkad betsnitsel 0.s.v.), vdgs § g upp och placeras i en 250 ml mitkolv, varefter
200 ml destillerat vatten tillsitts och losningen blandas i tumlaren under en timme eller mer om
s4 behovs. Gor losningen klar med Carrez-reagens I (3.2) och Carrez-reagens II (3.3) enligt
beskrivningen i 5.1. Tillsatt kallt vatten till full volym, homogenisera och filtrera. Bestim
mangden totalt socker enligt beskrivningen i 5.3.
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Anmirkningar

8.1 For att forhindra skumbildning dr det lampligt att tillsdtta cirka 1 ml (oberoende av volymen)

3-metylbutan-1-ol (3.14) fore uppkokning med Luff-Schoorlreagens.

8.2 Skilinaden mellan halten totalt socker efter invertering, uttryckt som glukos, och halten
reducerande socker, uttryckt som glukos, multiplicerad med 0,95 ger den procentuella sackaros-

halten.

8.3 For att bestimma halten reducerande socker med uteslutande av laktos kan tvd metoder

anvindas:

8.3.1 For en ungefirlig berakning multipliceras den laktoshalt, som faststillts med en annan
analysmetod, med 0,675 och det erhdlina resultatet dras frin halten reducerande socker.

8.3.2 For en exakt berikning av reducerande socker med uteslutande av laktos mdiste samma
prov anvdndas for de tva slutliga mingdbestimningarna. Den ena analysen utfors pd en
del av den 16sning som erhéllits enligt 5.1 och den andra p4 en del av den l8sning som
erhdllits vid bestimningen av laktos med den metod som faststillts for detta dndamal

(efter det att de andra sockerarterna jists och losningen klarats).

I bada fallen bestims mingden befintligt socker med Luff-Schoorlmetoden och beriknas i mg glukos.

Det ena av virdena dras frin det andra och skillnaden uttrycks i procent av provet.

Exempel

De tvé valda volymerna motsvarar vid varje bestamning ett prov pa 250 mg.

I det forsta fallet forbrukas 17 ml natriumtiosulfatlésning 0,1 N, vilket motsvarar 44,2 mg glukos och

i det andra 11 ml, vilket motsvarar 27,6 mg glukos.

Skillnaden ir 16,6 mg glukos.

Halten reducerande socker (med uteslutande av laktos) beriknad som glukos ar alltsa:

4 x 16,6

= 6,64 %
=66 /»

Virdetabell for 25 ml Luff-Schoorlreagens

ml Na; $; O3 0,1 N, tvd minuters uppvarmning, tio minuters kokning

Naz Sz 03
Na; $; O3 Gtitg:{’si?:(tios Laktos Maltos Na; S; O;
0,1 M C. Hys O Ci, Hy; Opy Ci2 Hp, Oy 0,1 M
ml mg skillnad mg skillnad mg skillnad 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 97 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 7 31,5 4,0 8
9 224 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
17 442 2,9 63,8 3,9 68,0 42 17
18 471 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. BESTAMNING AV TEOBROMIN
Syfte och riackvidd

Med denna metod kan mingden teobromin i biprodukter frin processning av kakaobénor faststil-
las.

Princip

Teobrominet extraheras med kloroform. Extraktet far avdunsta tills det ir torrt, loses upp i vatten och
behandlas med en bestimd mingd silvernitratlosning. Den salpetersyra som frigors titreras med
natriumhydroxidlosning.

Reagens

3.1 Kloroform pa.

3.2 Ammoniak, d: 0,958.

3.3 Natriumsulfat pa, vattenfri.

3.4 Natriumhydroxidlosning 0,1 M.

3.5 Silvernitratlosning 0,1 M.

3.6 Enprocentig losning av rod fenol i etanol (viktprocent).
3.7 Petroleumeter.

Utrustning

Flatbottnade 500 ml kolvar med proppar av matterat glas.
Utforande

Vig med en noggrannhet av 1 mg upp ett prov pa hogst 10 g som innehéller hogst 80 mg teobromin,
placera det i en 500 ml flatbottnad kolv med en propp av matterat glas och tillsitt 270 ml kloroform
(3.1) och 10 ml ammoniak (3.2). Tillslut kolven och skaka den kraftigt under fem minuter. Tillsitt 12
g vattenfritt natriumsulfat (3.3), skaka pd nytt och lit sedimentera till f6ljande dag. Filtrera i en
500 ml Erlenmayerkolv och skélj aterstoden med 100 ml kloroform (3.1). Destillera losningsmedlet
och avligsna de sista resterna over kokande vattenbad. Los pd nytt upp extraktet i 50 ml vatten och
koka upp.

Kyl, neutralisera exakt med natriumhydroxidlosningen (3.4) med hjilp av 0,5 ml r6d fenollosning
(3.6). Tillsitt 20 ml silvernitratlésning (3.5). Titrera den salpetersyra som frigors med natriumhydrox-
idlosning (3.4) tills indikatorn dndrar firg (pH 7,4).

6. Resultatberidkning

1 ml 0,1 M NaOH = 18 mg teobromin
Uttryck resultatet i procent av provet.
Anmirkning

Produkter som innehéller éver 8 % ra fettsubstans maste forst avfettas genom sex timmars extrahering
med petroleumeter (kokpunkt 40-60 °C).
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14. BESTAMNING AV UREA

Syfte och rackvidd

Med denna metod kan ureahalten i foder bestimmas.

Princip

Provet slammas upp i vatten med klarningsmedel. Suspensionen filtreras. Ureahalten i filtratet bestims
efter tillsats av 4-dimetylaminobensaldehyd (4-DMAB) genom mitning av den optiska titheten vid en
viglingd av 420 mm.

Reagens

3.1

32

3.3

4-dimetylaminobensaldehydlésning: 16s upp 1,6 g 4-DMAB pa i 100 ml 96-procentig etanol och
tillsatt 10 m! saltsyra pa (d: 1,19). Detta reagens dr hallbart hogst tvd veckor.

Carrez-losning I: 16s upp 24 g zinkacetat Zn (CH3;COO); - 2 H;0 och 3 g isattika i vatten. Fyll
pé vatten till 100 ml. ‘

Carrez-16sning II: 16s upp 10,6 g kaliumferrocyanid K4 Fe(CN)g - 3 H,O i vatten. Fyll pa vatten
till 100 ml.

3.4 Aktivt kol pa som inte absorberar urea (skall kontrolleras).
3.5 0,1-procentig urealosning pa (viktprocent).

Utrustning

4.1 Blandare (tumlare): cirka 35-40 varv i minuten.

4.2 Provror: 160 x 16 mm med proppar av matterat glas.

43 Spel;trofotometer.

Utférande

5.1 Analys av provet

5.2

Vig upp 2 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och placera det i en 500 ml mitkolv
tillsammans med 1 g aktivt kol (3.4). Tillsitt 400 ml vatten och 5 ml Carrez-l16sning I (3.2) och Il
(3.3). Blanda under trettio minuter i tumlaren. Tillsitt vatten till full volym, skaka om och
filtrera.

Ta undan 5 ml av de genomskinliga, firgldsa filtraten, placera detta i provrér med proppar av |

matterat glas, tillsiet 5 ml 4-DMAB-16sning (3.1) och blanda. Sitt provréren i ett vattenbad som
héller 20 °C. Miit efter femton minuter provldsningens optiska densitet med spektrofotometer vid
420 nm. Jimfér med blankprovslésningen av reagensen.

Kalibreringskurva

Ta undan volymer pd 1, 2, 4, 5 och 10 ml av urealésningen (3.5), placera dem i 100 ml
mitkolvar och tillsitt vatten till full volym. Ta § ml av varje losning, tillsitt 5 ml 4-
DMAB-losning (3.1) till vart och ett av 16sningsproven, homogenisera och mit den optiska

densiteten enligt ovan jamfért med en kontrollgsning som innehéller § ml 4-DMAB-16sning och -

5 ml ureafritt vatten. Rita kalibreringskurvan.

Resultatberikning

Bestim ureamingden i provet med hjilp av kalibreringskurvan.

Uttryck resultatet i procent av provet.
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Anmirkningar

7.1 1 fraga om ureahalter dver 3 % skall provet reduceras till 1 g eller originallosningen spidas ut s3
att det inte finns mer dn 50 mg urea per 500 ml.

7.2 1 frdga om laga ureahalter skall provmingden 6kas s mycket som kan ske med bibehillen
genomskinlighet och firgloshet hos filtratet.

7.3 Om provet innehéller enkla kviveforeningar som aminosyror skall den optiska densiteten mitas
vid 435 nm.

15. BESTAMNING AV LUPINALKALOIDER
Syfte och riackvidd
Med denna metod kan alkaloidhalten i lupinfron bestimmas.
Princip

Alkaloiderna 16ses upp i en blandning av dietyleter och kloroform och extraheras med saltsyra.
Alkaloiderna falls ut i kiseltungstensyra, fillningen féraskas och aterstoden vigs.

Reagens

3.1 Dietyleter.

3.2 Kloroform.

3.3 Natriumhydroxidlésning 4 M.

3.4 Saltsyra 0,3 M.

3.5 Natriumklorid pa.

3.6 10-procentig kiseltungstensyrelosning Si O, - 12WO; - 26H20 (viktprocent).
Utrustning

4.1 Mekanisk omrorare.

4.2 Platina-, kisel- eller porslinsdeglar for foraskning.
4.3 Elektrisk muffelugn.

Utforande

Vig upp 15 g av provet med en noggrannhet av 5 mg och placera detta i en behdllare med cirka
200 ml rymd som ir utrustad med en propp av matterat glas (t.ex. en separertratt). Tillsitt exakt
100 ml dietyleter (3.1) och 50 ml kloroform (3.2) och direfter med graderad pipett 10 ml
natriumhydroxidlosning (3.3). Skaka om kraftigt for att forhindra agglomeration. Skaka om ytterligare
flera gdnger och lit sti 6ver natten. Om dekanteringsvitskan (supernatanten) inte ir helt klar tillsitts
nigra droppar vatten. Filtrera Ueterkloroformlagret. Overfor 50 ml av filtratet till en 50 ml mitkolv
och flytta hela mangden till en 150 ml separertratt tillsammans med 50 ml dietyleter (3.1). Extrahera
tre ginger i foljd med 20 ml saltsyra (3.4), 1at dekantera och ta vara pd syreextraktet efter varje
extrahering. Samla syreextrakten i en 250 ml bigare och avligsna de sista resterna av eter och
kloroform genom forsiktig uppvarmning. Tillsdtt cirka 1 g natriumklorid (3.5), 1at svalna och fall ut
alkaloiderna i kiseltungstensyreldsning (3.6). Ror om med mekanisk omrorare under trettio minuter.

Lat sedimentera Gver natten, filtrera genom askfritt filter och skolj fallningen i tur och ordning forst
tvd ginger med 10 ml saltsyra (3.4) och didrefter tvd ginger med 5 ml saltsyra.

Placera filtret med fillningen i en degel och féraska vid 900 °C. Lat svalna och vig.
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Resultatberikning
Alkaloidhalten i provet erhalls genom att askans vikt multipliceras med faktorn 0,2.

Uttryck resultatet i procent av provet.

16. UPPSKATTNING AV UREASAKTIVITET I PRODUKTER SOM FRAMSTALLS AV SOJA
Syfte och rickvidd

Med detta prov dr det mojligt att bedoma ureasaktiviteten i produkter som framstills av soja och att
visa om dessa produkter har kokats under tillrickligt lang tid.

Princip

Ureasaktiviteten uppskattas med hjilp av den mingd ammoniumkvive som frigérs for varje gram av
produkten per minut av en urealdsning vid en temperatur av 30 °C.

Reagens

3.1 Saltsyra 0,1 M.

3.2 Natriumhydroxidlésning 0,1 M.

3.3 Fosfat 0,05-reagens som per 1000 ml innehdller 4,45 g dinatriumfosfat (Na,HPO, - 2H,0) och
3,40 g monokaliumfosfat (KH; PO,).

3.4 Nyberedd ureareagens som innehéller 30,0 g urea per 1000 ml reagens (3.3), pH 6,9-7,0.
Utrustning

4.1 Potentiometrisk titreringsapparat eller hogkinslig pH-mitare (0,02 pH) med magnetisk omrd-
rare.

4.2 Vattenbad med termostat instilld pd exakt 30 °C.
4.3 Provrér med proppar av matterat glas, 150 x 18 mm.
Utforande

Krossa cirka 10 g av provet (till exempel i kaffekvarn) si att det passerar genom ett sill med en
maskstorlek av 0,2 mm. Vig upp 0,2 g av det krossade provet med en noggrannhet av 1 mg, placera
detta i ett provrér med en propp av matterat glas och tillsitt 10 m! ureareagens (3.4). Tillslut
omedelbart och skaka om kraftigt. Placera provroret i ett vattenbad som ir instillt pd exakt 30 °C och
behall det dir i exakt trettio minuter. Tillsdtt omedelbart 10 ml 0,1 M saltsyra (3.1), kyl hastigt till
20 °C och flytta hela innehéllet i provréret till ett titreringskarl genom att skélja tvd ginger med 5 ml
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vatten. Titrera omedelbart och snabbt med hjilp av en glaselektrod (4.1) till pH 4,7 genom
elektrometri med 0,1 M natriumhydroxidlésning (3.2).

Utfér ett blankprov pa féljande satt:

Placera snabbt ett prov pa 0,2 g med en noggrannhet av 1 mg i ett provrér med en propp av matterat
glas, tillsdtt 10 mt 0,1 M saltsyra (3.1) och direfter 10 ml ureareagens (3.4). Kyl omedelbart provréret
i isvatten och limna det dir under trettio minuter. Flytta pd det sitt som anges ovan innehillet i
provroret till titreringskirlet och anviand 0,1 M natriumhydroxidlsning (3.2) upp till pH 4,7.

Resultatberikning

Ureasaktiviteten beriknas med foljande formel:

mg N . 1,4 (b-a
. ?nin vid 30 °C ?(%
dir:
a = ml 0,1 M natriumhydroxidldsning som férbrukas av provet
b = ml 0,1 M natriumhydroxidlésning som férbrukas i blankprovet
E = provets vikti g
Anmirkningar

7.1 Denna metod limpar sig for en ureasaktivitet av upp till 1 mg N/g/min vid 30 °C. Fér produkter
med hégre aktivitet kan provets storlek minskas till 50 mg.

7.2 Produkter som innehaller mer dn 10 % ra fettsubstans maste forst kallavfettas.



