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5.1.2

5.2

5.3

Obvykly postup

Do Kjeldahlovy banky se navdzi 1 g nebo véts{ mnozstvi vzorku s piesnosti na 1 mg. Pfidd se 20 ml kyseliny
sirové (3.5), banika se dikladné protiepe, aby se vzorek a kyselina dobfe spojily a aby se zabranilo usazovani
vzorku na sténdch banky; pak se roztok zahteje a 10 minut vaii. Po mirném ochlazeni se pfidaji 2 ml kyseliny
dusicné (3.4); slabé se zahfeje a opét mirné ochladi. Pak se opét pfidd trochu kyseliny dusicné (3.4) a uvede se
opét do varu. Postup se opakuje tolikrét, aZ se ziskd ¢iry roztok. Potom se ochladi, pfidd se trochu vody, kapalina
se pievede do 500 ml odmérné bariky a Kjeldahlova baka se vyplachne horkou vodou. Po ochlazeni se banika
doplni vodou po znacku, homogenizuje a prefiltruje.

Postup pro vzorky, které obsahuji organické ldatky, ale neobsahuji dihydrogenfos-
fore¢nan vdpenaty a hofecnaty

Do spalovactho kelimku se navdzi ptiblizné 2,5 g vzorku s presnosti na 1 mg a dokonale se promichd
s 1 g uhli¢itanu vdpenatého (3.1). V muflové peci se spaluje pii teploté¢ 550 °C tak dlouho, dokud se neziskd
popel bilé nebo Sedé barvy (malé mnozstvi uhlikatych Castic neni na zdvadu). Popel se prevede do 250 ml
kadinky, pridd se 20 ml vody a potom se ptidava kyselina chlorovodikovi (3.2), dokud neustane pénéni; nakonec
se pfidd dalsich 10 ml kyseliny chlorovodikové (3.2). Kddinka se postavi na piskovou ldzen a odpafi se do sucha,
aby se vyloucily kfemicitany. Zbytek se rozpusti v 10 ml kyseliny dusi¢né (3.3) a 5 minut vaif na piskové ldzni
nebo na topné desce tak, aby nedoslo k tGplnému vysuseni. Kapalina se prevede do 500 ml odmérné bariky
a kadinka se nékolikrdt vymyje horkou vodou. Po ochlazeni se doplni vodou po znacku, homogenizuje
a prefiltruje.

Vyvoj zbarveni a méfeni absorbance

Alikvotni mnozZstvi filtratu pfipraveného podle bodu 5.1.1 nebo 5.1.2 se zfedi tak, aby koncentrace fosforu byla
maximédlné 40 pg/ml. 10 ml tohoto roztoku se odpipetuje do zkumavky (4.6) a pfidd se 10 ml
molybdatovanadatového ¢inidla (3.6). Homogenizuje se a nechd se stdt minimdlné po dobu 10 minut pii

teploté 20 °C. Pak se méff absorbance ve spektrofotometru pii 430 nm proti roztoku pfipravenému z 10 ml
vody a 10 ml molybdétovanadatového cinidla (3.6).

Kalibracni kivka

Ze standardniho roztoku (3.7) se piipravi roztoky, které obsahuji 5, 10, 20, 30 a 40 pg fosforu na jeden ml. Ke
kazdym 10 ml téchto roztoki se pfidd 10 ml molybddtovanadatového ¢inidla (3.6). Homogenizuje se a nechd se
stdt minimélné po dobu 10 minut pii teploté 20 °C. Pak se méii absorbance, jak je uvedeno v bodé¢ 5.2.
Kalibra¢ni kiivka se vytvori vynesenim hodnot absorbanci proti odpovidajicim mnozstvim fosforu. Kiivka je
linedrni pfi koncentraci fosforu 0-40 pg/ml.

Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah fosforu ve zkouseném vzorku se stanovi pomoci kalibra¢ni kfivky.
Vysledek se vyjadif jako procento vzorku.

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou paralelnich stanoveni provedenych na stejném vzorku nesmi pfesdhnout:
— 3% relat. z hodnoty vyssiho vysledku u vzorkd s obsahem fosforu niz$im nez 5 %,

— 0,15 % v absolutni hodnoté u vzorkd s obsahem fosforu 5 % a vice.

Q. STANOVEN{ OBSAHU VE VODE ROZPUSTNYCH CHLORIDU
Ukel a rozsah

Tato metoda umoznuje stanoveni obsahu ve vodé rozpustnych chlorid obvykle vyjadfovanych jako chlorid
sodny. Tato metoda je vhodnd pro vSechna krmiva.

Princip

Chloridy se rozpusti ve vodé. Jestlize produkt obsahuje organickou hmotu, roztok se vycefi. Roztok se mirné
okyseli kyselinou dusi¢nou a chloridy se vysrézeji pomoci roztoku dusi¢nanu stifbrného jako chlorid stébrny.
Prebytek dusi¢nanu stitbrného se titruje roztokem thiokyanatanu amonného podle Volhardovy metody.
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Chemikalie

Roztok thiokyanatanu amonného 0,1 mol/l.

Roztok dusi¢nanu stifbrného 0,1 mol/l.

Nasyceny roztok siranu Zelezitoamonného (NH4)Fe(SO4),.
Kyselina dusi¢nd, hustota: 1,38 g/ml.

Diethylether.

Aceton.

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 Cinidlo II: ve vodé se rozpusti 10,6 g kyanoZeleznatanu draselného (ferrokyanidu draselného)
K,Fe(CN)s . 3H,0. Doplni se vodou na 100 ml.

Aktivn{ uhli, chloridt prosté a neabsorbujici chloridy.

Pfistroje a pomiicky

Michaci zafizent: piiblizné 35-40 otdcek/min.

Postup
Piiprava roztoku

Priprava vzorku zdvisi na druhu vzorku a roztok se pfipravi podle odstavce 5.1.1, 5.1.2 nebo 5.1.3.
Soucasné se provede slepd zkouska bez zkouseného vzorku.

Vzorky bez organické hmoty

Do 500 ml odmérné baiiky se navdzi maximalné 10 g vzorku s pfesnosti na 1 mg tak, aby navdzka obsahovala
nejvyse 3 g ve vodé rozpustnych chloridd, pfidd se asi 400 ml vody a tficet minut se michd na michacim zafizen{
pii teploté asi 20 °C. Potom se doplni po znacku, homogenizuje a prefiltruje.

Vzorky obsahujici organickou hmotu, kromé¢ produktd uvedenych v bodé 5.1.3

Do 500 ml odmérné bariky se navdzi asi 5 g vzorku s pfesnosti na 1 mg a 1 g aktivniho uhli. Pfidd se 400 ml
vody o teploté piiblizné 20 °C a 5 ml Carrezova ¢inidla I (3.7), asi 30 sekund se michd, pak se pfidd 5 ml
Carrezova cinidla II (3.8). Tficet minut se michd na michacim zafizeni, potom se doplni po znacku,
homogenizuje a prefiltruje.

Tepelné opracovand krmiva, Inéné pokrutiny, Inénd moucka, smési s jejich
pfevdznym obsahem a jiné produkty bohaté na rostlinny sliz nebo koloidni ldtky
(napf. dextrinovany 3$krob)

Roztok se piipravi podle bodu 5.1.2, ale nefiltruje se. Misto toho se dekantuje nebo v piipadé potieby odstredi.
Do 200 ml odmérné barky se odpipetuje 100 ml supernatantu, smichd se s acetonem (3.6) a doplni se timto
rozpoustédlem po znacku. Homogenizuje se a prefiltruje.

Titrace

Do Erlenmayerovy banky se odpipetuje 25-100 ml filtrdtu (podle pfedpoklddaného obsahu chléru) ziskaného
podle bodu 5.1.1, 5.1.2 nebo 5.1.3. Alikvotni ¢4st nesmi obsahovat vice nez 150 ml chléru (Cl). V piipadé
potieby se doplni vodou na minimdlné 50 ml, pfidd se 5 ml kyseliny dusi¢né (3.4), 20 ml nasyceného roztoku
siranu Zelezitoamonného (3.3) a dvé kapky roztoku thiokyanatanu amonného (3.1) z byrety naplnéné ke znacce
nula. Jinou byretou se pfidé roztok dusi¢nanu stiibrného (3.2) tak, aby se ziskal prebytek 5 ml. Déle se pfidd 5 ml
diethyletheru (3.5) a silné se protiepe, aby srazenina dobfe koagulovala. Prebytek dusi¢nanu stifbrného se titruje
s roztokem thiokyanatanu amonného (3.1), dokud neni dosazeno Cervenohnédého zabarveni, které vydrzi jednu
minutu.



L 54/58

Utedni véstnik Evropské unie 26.2.2009

7.1

7.2

7.3

Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah ve vodé rozpustnych chloridd (X) vyjadfenych jako procento chloridu sodného se vypocitd podle
nésledujictho vzorce:

X= 5,845 X (V] _Vz)
- m

kde:

V, = piidany roztok dusi¢nanu stiibrného 0,1 mol/l v ml
V, = roztok thiokyanatanu amonného 0,1 mol/l pouzity pro titraci v ml
m = hmotnost vzorku

Jestlize byl pii slepé zkousce roztok dusi¢nanu stiibrného 0,1 mol/l spotfebovdn, odecte se tato hodnota
z objemu (V; = V,).

Pozndmky

Titraci lze provddét také potenciometricky.

V piipadé produktt velmi bohatych na oleje a tuky se vzorek nejprve odtucni diethyletherem nebo
petroletherem.

V piipadé rybich moucek lIze titraci provést Mohrovou metodou.
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