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. STANOVENI OBSAHU VLAKNINY
Ukel a rozsah

Tato metoda umoziuje stanovit v krmivu organické latky, které neobsahuji tuk, jsou nerozpustné v roztoku
kyseliny a louhu a jsou bézné nazyvany vldknina.

Princip

Vzorek se v piipadé potieby odtucni a piisobi se na néj postupné vroucim roztokem kyseliny sirové a hydroxidu
draselného o presné stanovené koncentraci. Zbytek se oddélf filtraci pfes sklenény filtraéni kelimek, promyje,
vysusi, zvdzi a spdli pii teploté 475-500 °C. Ubytek véhy po spéleni odpovidd obsahu vldkniny ve zkouseném
vzorku.

Chemikalie

Kyselina sirovd, ¢ = 0,13 mol/l.

Odpénovaci ¢inidlo (napf. n-oktanol).

Filtra¢ni pomticka (Celit 545 nebo obdobnd) Zihand pfi 500 °C po 4 hodiny (8.6).

Aceton.

Petrolether, bod varu 40-60 °C.

Kyselina chlorovodikovd, ¢ = 0,5 mol/l.

Roztok hydroxidu draselného, ¢ = 0,23 mol/l.

Pfistroje a pomicky

Zahfivaci jednotka pro hydrolyzu roztokem kyseliny sirové a hydroxidu draselného, s oporou pro filtra¢ni
kelimky (4.2) a vybavend vypoustécim potrubim s kouhoutem na vypousténé tekutiny a vakuum, popiipadé
stlaceny vzduch. Kazdy den se zafizeni pfed pouzitim pét minut pfedehiivd s vrouci vodou.

Sklenény filtracni kelimek s porézni vlozkou (fritou) o velikosti périt 40-90 pm. Pfed prvnim pouzitim se
kelimek nékolik minut zahfeje na 500 °C a potom vychladi (8.6).

Hydrolyza¢ni nddobka o obsahu nejméné 270 ml s refluxnim chladi¢em, vhodna pro vafeni.
Laboratorni susdrna s regulaci teploty.
Muflova pec s regulaci teploty.

Extrakéni jednotka s oporou pro filtracni kelimky (4.2) vybavend vypoustécim potrubim s kouhoutem na
vakuum a vypousténé tekutiny.

Spojovaci krouzky pro spojeni zahfivaci jednotky (4.1), filtra¢nich kelimkd (4.2) a hydrolyzaéni nadobky (4.3)
a pro piipojeni kelimki ke studené extrakéni jednotce (4.6).

Postup

Do filtra¢niho kelimku (4.2) se navdzi 1 g upraveného vzorku s pfesnosti na 1 mg (viz poznamky 8.1, 8.2 a 8.3)
a pfidd se 1 g filtra¢ni pomtcky (3.3).

Filtra¢ni kelimek (4.2) se pfipoji k zahiivaci jednotce (4.1) a poté k hydrolyzacni nddobce (4.3). Do spojené
hydrolyza¢ni nddobky a filtra¢niho kelimku se nalije 150 ml vrouciho roztoku kyseliny sirové (3.1) a v piipadé
potieby se pfidd nékolik kapek odpénovaciho ¢inidla (3.2).

Zahfteje se béhem 5 (+2) minut k varu a intenzivné se vaif presné 30 minut.
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Otevie se vypoustéci ventil (4.1) a kyselina sirovd se odsaje za pouziti vakua pfes filtra¢ni kelimek a zbytek se
promyje asi tiikrdt 30 ml horké vody, vzdy po dplném odsati kapaliny z kelimku.

Vypoustéci ventil se uzavie, pfidd se 150 ml vrouctho roztoku hydroxidu draselného (3.7) do spojené
hydrolyzacni nddobky a filtracniho kelimku a pfidd se nékolik kapek odpériovaciho cinidla (3.2). Kapalina se
piivede béhem 5 (+2) minut k varu a intenzivné se vaii presné 30 minut. Potom se zopakuje filtrace a promyvani
jako po varu s kyselinou sirovou.

Po skonéeni promyvéni a odsdvani se odpoji filtra¢ni kelimek se svym obsahem a pfipoji se ke studené extrakéni
jednotce (4.6). Za pouziti vakua se promyje zbytek ve filtra¢nim kelimku tiikrdt 25 ml acetonu (3.4), promyva se
vzdy do tplného odséti acetonu.

Filtra¢ni kelimek se vysusi do konstantni hmotnosti v susdrné pii teploté 130 °C. Po kazdém vysuSeni
a ochlazeni v exsikdtoru se vidy rychle zvazi. Filtraéni kelimek se vlozi do muflové pece a spaluje pii
475-500 °C nejméné 30 minut do konstantni hmotnosti (ibytek hmotnosti mezi dvéma vazenimi nesmi byt
VEtsi nez 2 mg).

Po kazdém spalovéni a ochlazeni nejprve v peci a potom v exsikdtoru se zvazi.

Provede se slepd zkouska bez zkouseného vzorku. Ubytek hmotnosti po spalovani nesmf byt vétsf nez 4 mg.

Vypocet a vyjidieni vysledki

Obsah vldkniny jako procento vzorku se vypocitd podle nasledujicho vzorce:

(mo _1’1'11) x 100
m

X=

kde:

hmotnost vzorku v g

3
1}

my = ubytek hmotnosti po spaleni pfi vlastnim stanoveni v g

= Ubytek hmotnosti po spdleni pii slepé zkousce v g.

i
|

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou paralelnich stanoveni provedenych na stejném vzorku nesmi prekrocit:

— 0,6 % v absolutni hodnoté¢ u obsahu vldkniny nizstho nez 10 %,

— 6 % relat. z hodnoty vyssiho vysledku u obsahu vldkniny 10 % a vice.

Pozndmky

Krmiva, kterd obsahuji vice nez 10 % tuku, musi byt pfed zkouskou odtu¢néna petroletherem (3.5). Filtra¢ni
kelimek (4.2) s obsahem se pfipoji ke studené extrakéni jednotce (4.6) a zbytek se promyje tiikrdt 30 ml
petroletheru za pouziti vakua az do tplného odsiti. Potom se kelimek pfipoji k zahiivaci jednotce (4.1)
a pokracuje se podle bodu 5.

Krmiva obsahujici tuk, ktery nelze pfimo extrahovat petroletherem (3.5), musi byt odtu¢néna podle bodu 8.1
a potom jesté jednou po varu s kyselinou. Po varu s kyselinou a nédsledném promyti se filtracni kelimek
s obsahem pripoji ke studené extrakéni jednotce (4.6) a promyje se tikrdt 30 ml acetonu a ndsledné tiikrdt 30 ml
petroletheru. Odsaje se do sucha za pouziti vakua a pokracuje se ve zkousce podle bodu 5 od pfidan{ hydroxidu
draselného.
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Pokud krmivo obsahuje vice nez 5 % uhlicitand vyjadfenych jako uhli¢itan vépenaty, pfipoji se filtracni kelimek
(4.2) s navaZenym vzorkem k zahffvaci jednotce (4.1). Vzorek se promyje t¥ikrat 30 ml kyseliny chlorovodikové
(3.6). Po kazdém ptidani kyseliny se filtruje po minutové prodlevé. Nakonec se promyje 30 ml vody a pokracuje
se podle bodu 5.

Pokud se pouzivd piistroj, u kterého je nékolik filtra¢nich kelimki pfipojeno k jedné zahfivaci jednotce,
neprovadi se obé paralelni stanoveni u téhoz vzorku ve stejné sérii.

Pokud je po varu s kyselinou nebo louhem obtizné roztok prefiltrovat, pouzije se stlaceny vzduch z vypoustéctho
ventilu zahfivaci jednotky a potom se pokracuje ve filtraci.

Teplota spalovani nesmi presahnout 500 °C, aby se prodlouzila zZivotnost sklenénych filtracnich kelimkd. Béhem
zahifvdni a ochlazovani nesmi byt kelimky vystaveny nadmérnému teplotnimu Soku.

J.  STANOVENI OBSAHU CUKRU
Ucel a rozsah

Tato metoda umoziiuje stanoveni obsahu redukujicich cukrii a veskerych cukrii po inverzi vyjadienych jako
glukéza nebo sacharéza s pouzitim faktoru 0,95. Je pouzitelnd pro krmné smési. Pro ostatni krmiva jsou
pouzivany zvldstni metody. Je-li to nutné, muze byt obsah laktdzy zjistén zvldst a potom zahrnut do celkového

vysledku.

Princip

Cukry se vyextrahuji zfedénym ethanolem. Extrakt se vycefi Carrezovymi Cinidly I a II. Ethanol se odstrani
a mnozstvi cukru pfed a po inverzi se stanovi metodou podle Luff-Schorla.

Chemikilie
Ethanol, 40% roztok (v/v), hustota: 0,948 g/ml pfi 20 °C, neutralizovany na fenolftalein.

Carrezovo ¢inidlo I: ve vodé se rozpusti 21,9 g octanu zine¢natého Zn (CH;COO), . 2H,0 a 3 g ledové kyseliny
octové. Doplni se vodou na 100 ml.

Carrezovo ¢inidlo I: ve vodé se rozpusti 10,6 g kyanozZeleznatanu draselného (ferrokyanidu draselného)
K,Fe(CN)4 . 3H,0. Doplni se vodou na 100 ml.

Methyloranz, 0,1% roztok (w[v).
Kyselina chlorovodikovd 4 mol/l.
Kyselina chlorovodikové 0,1 mol/l.
Roztok hydroxidu sodného, 0,1 mol/l.
Luff-Schoorlovo ¢inidlo:

Za opatrného michdn{ se nalije roztok kyseliny citrénové (3.8.2) do roztoku uhli¢itanu sodného (3.8.3). Piid4 se
roztok siranu médnatého (3.8.1) a doplni se vodou na 1 litr. Nechd se pfes noc usadit a pak se prefiltruje.

Zkontroluje se koncentrace takto ziskaného ¢inidla (Cu — 0,05 mol/l; Na,CO; — 1 mol/l), viz posledni odstavec
bodu 5.4. pH tohoto roztoku je pfiblizné 9,4.

Roztok siranu médnatého: ve 100 ml vody se rozpusti 25 g siranu médnatého (Cu SO, . 5H,0) prostého Zeleza.
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