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STANOVENI OBSAHU VLAKNINY

1 Ucel a rozsah

Tato metoda umoziuje stanovit v krmivu organické latky, které neobsahuji tuk, jsou
nerozpustné v roztoku kyseliny a hydroxidu a bézn¢ se nazyvaji vlaknina.

2 Princip

Vzorek se v ptipadé potieby odtucni a piisobi se na n¢j postupné vroucim roztokem kyseliny
sirové a hydroxidu draselného o piesné stanovené koncentraci. Zbytek se odd¢li filtraci pres
sklenény filtraéni kelimek, promyje, vysusi, zvazi a spali pii (475 — 500) °C. Ubytek
hmotnosti po spaleni odpovida obsahu vlakniny ve zkouseném vzorku.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Kyselina sirova, H>SO4, 96%, p(H2SO04) = 1,84 g/ml.

2 Kyselina sirova, c(H2SO4) = 0,13 mol/L.

Ptiprava: V 1000ml odmérné barce se k asi 500 ml vody (10) ptidad 7,2 ml H,SO4 (1)
a po ochlazeni se doplni vodou (10) po znacku.

Odpéiovaci ¢inidlo, napt. n-oktanol.

Aceton, CH;COCH3.

Petrolether, bod varu (40 — 60) °C.

Kyselina chlorovodikova, HCI, 35%, p(HCl) = 1,18 g/ml.
Kyselina chlorovodikova, c(HCI) = 0,5 mol/I.

Ptiprava: V 1000ml odmérné baiice se k asi 500 ml vody (10) piida 44 ml HCI (6)
a po ochlazeni se doplni vodou (10) po znacku.

8 Hydroxid draselny, KOH, ¢istota 89 %.
9 Hydroxid draselny, roztok, c(KOH) = 0,23 mol/I.

Ptiprava: Navazka 14,5 g KOH (8) se rozpusti vasi 900 ml vody (10) v 1000ml
odmérné baiice a po ochlazeni se doplni vodou (10) po znacku. Vhodna navazka se voli
v zavislosti na Cistot¢ KOH (8)
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10 Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovana).
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4 Piistroje a pomiicky

1 Zahtivaci jednotka pro hydrolyzu roztokem kyseliny sirové a hydroxidu draselného,
soporou pro filtratni kelimky, vybavend vypousStécim potrubim s otvorem
na vypousténé tekutiny a pro pfipojeni vakua, poptipad¢ stlaceného vzduchu. Zatizeni
se vzdy ptfed pouzitim pfedehiiva 5 min vrouci vodou.

2 Sklenény filtra¢ni kelimek s porézni vlozkou (fritou) o velikosti port (40 — 90) um.
Pted prvnim pouzitim se kelimek n€kolik minut zahieje na 500 °C a potom vychladi
(poznamka 8).

3 Hydrolyzacni nadobka o objemu nejméné¢ 270 ml s refluxnim chladi¢em, vhodna
pro vareni.

4 Laboratorni susarna s regulaci teploty.
5 Muflova pec s regulaci teploty.

6 Extrakéni jednotka s oporou pro filtratni kelimky vybavena vypoustécim potrubim
s kohoutem na vakuum a vypousténé tekutiny.

7 Spojovaci krouzky pro spojeni zahiivaci jednotky, filtratnich kelimka a hydrolyzaéni
nadobky a pro pfipojeni kelimki ke studené extrakéni jednotce.

8 Analytické véahy.

5 Postup

Do filtra¢niho kelimku se navazi 1 g upraveného vzorku s ptfesnosti na 0,001 g. Filtracni
kelimek se piipoji k zahfivaci jednotce a poté k hydrolyzacni nddobce. Do spojené
hydrolyza¢ni nddobky a filtraéniho kelimku se nalije 150 ml vrouciho roztoku kyseliny sirové
(2) a v ptipad¢ potieby se prida n€kolik kapek odpénovaciho ¢inidla (3). Zahieje se béhem
(5 £ 2) min k varu a intenzivné se vafi piesné 30 min od pocatku varu. Otevie se vypoustéci
ventil a kyselina sirova se odsaje za pouziti vakua pies filtracni kelimek a zbytek se promyje
asi 3 x 30 ml horké vody (10), vZzdy po Gplném odsati kapaliny z kelimku.

Vypoustéci ventil se uzavie, pfidd se 150 ml vrouciho roztoku hydroxidu draselného (9)
do spojené hydrolyzatni nadobky a filtracniho kelimku a pfidd se nékolik kapek
odpénovaciho Cinidla (3). Kapalina se pfivede béhem (5 + 2) min k varu a intenzivné se vari
pfesné 30 min od pocatku varu. Potom se zopakuje filtrace a promyvani jako po varu
s kyselinou sirovou.

Po skonceni promyvani a odsavani se odpoji filtracni kelimek se svym obsahem a pfipoji se
ke studené extrak¢ni jednotce. Za pouziti vakua se promyje zbytek ve filtracnim kelimku 3 x
25 ml acetonu (4), promyva se vzdy do Uplného odsati acetonu.

Filtra¢ni kelimek se vysusi do konstantni hmotnosti v suSarn¢ pii 130 °C. Po kazdém vysuSeni
a ochlazeni v exsikatoru se vzdy rychle zvazi (poznamka 1). Filtratni kelimek se vlozi
do muflové pece a spaluje pii (475 — 500) °C nejméné 30 min do konstantni hmotnosti.
Ubytek hmotnosti mezi dvéma vaZenimi nesmi byt vétsi nez 2 mg. Po kazdém spalovéni
a ochlazeni, nejprve v peci pii nejvySe 300°C a potom v exsikatoru, se kelimek zvazi
(poznamka 2).
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5.1 Krmiva s obsahem tuku nad 10 %

Krmiva s obsahem tuku nad 10 % museji byt pied zkouskou odtucnéna petroletherem (5).
Filtra¢ni kelimek s obsahem se ptipoji ke studené extrakéni jednotce a zbytek se promyje 3 x
30 ml petroletheru (5) za pouziti vakua az do Uplného odsati. Potom se kelimek pfipoji
k zahtivaci jednotce a pokracuje se podle postupu viz bod 5.

5.2 Krmiva s obsahem tuku, ktery nelze primo extrahovat petroletherem

Krmiva sobsahem tuku, ktery nelze pfimo extrahovat petroletherem (5), museji byt
odtuc¢néna (bod 5.1) a potom jesté jednou po varu s kyselinou (2). Po varu s kyselinou (2)
a nasledném promyti se filtracni kelimek s obsahem pfipoji ke studené extrakéni jednotce
a promyje se 3 x 30 ml acetonu (4) a nasledné 3 x 30 ml petroletheru (5). Odsaje se do sucha
za pouziti vakua a pokracuje se ve zkousce podle bodu 5 od pfidani hydroxidu draselného (9).

5.3 Krmiva s obsahem uhli¢itanu nad 5 %

Pokud krmivo obsahuje vice nez 5 % uhli¢itant vyjadfenych jako uhli¢itan vapenaty, piipoji
se filtracni kelimek s navazenym vzorkem k zahtivaci jednotce. Vzorek se promyje 3 x 30 ml
kyseliny chlorovodikové (7). Po kazdém ptidani kyseliny se filtruje po minutové prodleve.
Nakonec se promyje 30 ml vody (10) a pokracuje se podle bodu 5.

Poznamky

1 U vetsiny vzorkit krmiv k dosazeni konstantni hmotnosti pri susSeni dostacuje susSeni
filtracniho kelimku se vzorkem 2 h p7i 130 °C.

2 U vetsiny vzorkit krmiv k dosazZeni konstantni hmotnosti pri spalovani dostacuje

spalovani filtracniho kelimku se vzorkem 2 h pri 500 °C.
6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah vlakniny jako procento vzorku se vypocita podle nasledujiciho vztahu

‘mg -m;) x 100
X:(mo mp) X

m

kde
m = hmotnost vzorku v g,
mo = ubytek hmotnosti po spaleni pti vlastnim stanoveni v g,

m; = Ubytek hmotnosti po spaleni pfi slepé zkousce v g.
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Poznamky

3 Pokud se pouziva pristroj, u kterého je néekolik filtracnich kelimkii pripojeno k jedné
zahrivaci jednotce, neprovadi se obé paralelni stanoveni u téhoz vzorku ve stejné sérii.

4 Pokud je po varu s kyselinou nebo louhem obtizné roztok prefiltrovat, pouZije se
stlaceny vzduch z vypoustéciho ventilu zahrivaci jednotky a potom se pokracuje
ve filtraci.

5 Teplota spalovani nesmi presahnout 500 °C, aby se prodlouzila Zivotnost sklenénych

filtracnich kelimkii. Béhem zahrivani a ochlazovani nesméji byt kelimky vystaveny
nadmérnému teplotnimu soku.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1. 1. 2020



	STANOVENÍ OBSAHU VLÁKNINY
	1 Účel a rozsah
	2 Princip
	3 Chemikálie
	4 Přístroje a pomůcky


