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(Actos cuya publicacién no es una condicién para su aplicabilidad)

COMISION

DIRECTIVA 92/89/CEE DE LA COMISION
de 3 de noviembre de 1992

por la que se modifica el Anexo I de la cuarta Directiva 73/46/CEE por la que se
determinan métodos de analisis comunitarios para el control oficial de los
alimentos para animales

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

Visto el Tratado constitutivo de la Comunidad Econdémica
Europea,

Vista la Directiva 70/373/CEE del Consejo, de 20 de julio
de 1970, relativa a la introduccién de métodos para la
toma de muestras y de métodos de analisis comunitarios
para el control oficial de la alimentacidén animal ('), modi-
ficada en dltimo lugar por el Reglamento (CEE)
n° 3768/85 (%), y, en particular, su articulo 2,

Considerando que la cuarta Directiva 73/46/CEE de la
Comision (*), modificada por la Directiva 81/680/CEE (),
prescribe el método que debe utilizarse para la determina-
ciébn de la fibra bruta;

Considerando que conviene adaptar dicho método a la
evolucién de los conocimientos cientificos y técnicos ;
que es conveniente, en particular, tener en cuenta las
disposiciones de la Directiva 80/1107/CEE del Consejo,
de 27 de noviembre de 1980, sobre la proteccion de los
trabajadores contra los riesgos relacionados con la exposi-
cidbn a agentes quimicos, fisicos y biolégicos durante el
trabajo (), cuya Gltima modificacién la constituye la
Directiva 88/642/CEE (%), y, en particular, las medidas
adoptadas para prevenir la exposicién al amianto ;

Considerando que es, por tanto, necesario sustituir el
empleo de amianto por filtros de vidrio sinterizados al
proceder a las operaciones de filtrado;

Considerando que las medidas previstas en la presente
Directiva se ajustan al dictamen del Comité permanente
de la alimentacién animal,

() DO n° L 170 de 3. 8. 1970, p. 2.
() DO n° L 362 de 31. 12. 1985, p. 8.
n° L 83 de 30. 3. 1973, p. 21.
‘) DO n° L 246 de 29. 8. 1981, p. 32.
DO n° L 327 de 3. 12. 1980, p. 8.
() DO n° L 356 de 24. 12. 1988, p. 74.
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HA ADOPTADO LA PRESENTE DIRECTIVA :

Articulo 1

El Anexo I de la Directiva 73/46/CEE sera modificado de
conformidad con el Anexo de la presente Directiva.

Articulo 2

Los Estados miembros adoptaran las disposiciones legales,
reglamentarias y administrativas necesarias para cumplir
la presente Directiva, a mds tardar, el 1 de octubre de
1993. Informarén inmediatamente de ello a la Comisién.

Cuando los Estados miembros adopten dichas disposi-
ciones, éstas haran referencia a la presente Directiva o
irdn acompaiiadas de dicha referencia en su publicacién
oficial. Los Estados miembros establecerdn las modali-
dades de la mencionada referencia.

Articulo 3

Los destinatarios de la presente Directiva seran los
Estados miembros.

Hecho en Bruselas, el 3 de noviembre de 1992.

Por la Comisién
Ray MAC SHARRY

Miembro de la Comisién
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ANEXO

El texto del Anexo I, punto 3 « Determinacién de fibra bruta» se sustituye por el texto siguiente :

3.1.
3.2.
3.3.

34.
3.5.
3.6.
3.7.

4.2.

4.3.

. Estufa de secado con termostato.
4.5.
4.6.

4.7.

« DETERMINACION DE LA FIBRA BRUTA

Objeto y campo de aplicacién

Este método permite determinar en los piensos las substancias organicas libres de grasas e insolubles
en medio 4cido y alcalino, convencionalmente denominadas fibra bruta.

Principio

La muestra, en su caso desengrasada, se trata sucesivamente con soluciones en ebullicion de acido
sulfirico e hidréxido de potasio, de concentraciones determinadas. Se separa el residuo por filtracién
mediante filtro de vidrio sinterizado, se lava, se seca, se pesa y se calcina a una temperatura
comprendida entre 475 y 500 °C. La pérdida de peso debida a la calcinacién corresponde a la fibra
bruta de la muestra de ensayo.

Reactivos
Acido sulfdrico, ¢ = 0,13 mol/l.

Agente antiespumante (por ejemplo, n-octanol).

Coadyuvante de filtracion Celite 545 o equivalente, calentado a 500 °C durante cuatro horas (véase
8.6).

Acetona.
Eter de petrdleo ligero — intervalo de ebullicién 40-60 °C.
Acido clorhidrico, ¢ = 0,5 mol/l.

Solucién de hidréxido de potasio, ¢ = 0,23 mol/l.

Aparatos

. Aparatos de calentamiento para la digestién con 4cido sulfirico o solucién de hidréxido de potasio,

equipado con un soporte para el crisol filtrante (4.2) y con un tubo de salida provisto de un grifo
para hacer el vacio y evacuar el liquido y, en su caso, con aire comprimido para aplicar contrapre-
sién. Cada dia, antes de su utilizacidn, calentarlo previamente con agua hirviendo durante cinco
minutos.

Crisol filtrante de vidrio, de 50 ml, con una placa filtrante de vidrio sinterizado fundido, de poro-
sidad comprendida entre 40 y 90 um. Antes de utilizarlo por primera vez, calentar a 500 °C durante
algunos minutos y enfriar (8.6).

Columna resistente a la ebullicién, de 270 ml como minimo, con condensador de reflujo.

Horno de mufla, con termostato.

Aparato de extraccién en frio, compuesto por un soporte para el crisol filtrante (4.2) y un tubo de
descarga provisto de un grifo para hacer vacio y evacuar el liquido.

Juntas de conexién para unir el aparato de calentamiento (4.1), el crisol (4.2) y la columna (4.3) y
conectar el extractor de frio (4.6) y el crisol.

Procedimiento

Pesar 1 g de muestra con una aproximacién de 1 mg, en su caso previa preparacién (véase 8.1, 8.2 y
8.3), y ponerlo en un crisol (4.2) y afiadir un gramo de coadyuvante de filtracién (3.3).

Acoplar el aparato de calentamiento (4.1) y el crisol filtrante (4.2), y unir a continuacién la columna
(4.3) y el crisol. Poner en el vaso 150 ml de acido sulfirico (3.1) calentado previamente hasta el
punto de ebullicién y afiadir algunas gotas de antiespumante (3.2) en caso necesario. Llevar el
liquido a ebullicién en 5 * 2 minutos y dejar hervir enérgicamente durante 30 minutos exactos.

Abrir el grifo del tubo de descarga (4.1) y filtrar al vacio el acido sulfirico a través del crisol filtrante.
Lavar tres veces al vacio el residuo del crisol filtrante utilizando 30 ml de agua hirviendo cada vez.
Después de cada lavado, secar el residuo del filtro de aspiracién.

Cerrar el grifo de salida y afiadir a la columna 150 ml de solucién de hidréxido de potasio (3.7)
hirviendo. Afiadir unas gotas de antiespumante (3.2). Llevar el liquido a ebullicién en § + 2 minutos
y dejar hervir enérgicamente durante 30 minutos exactos. Filtrar el residuo y lavar tal como se ha
indicado para el tratamiento con 4cido sulftrico.
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Después del dltimo lavado, secar el residuo por aspiracion, desconectar el crisol y su contenido y
conectarlo al extractor de frio (4.6). Aplicar vacto y lavar tres veces el residuo, en el crisol utilizando
25 ml de acetona cada vez, secandolo por aspiracién después de cada lavado.

Secar el crisol filtrante a 130 °C en la estufa hasta alcanzar un peso constante. Después de cada
secado, enfriar en el desecador y pesar ripidamente. Colocar a continuacidn el crisol en el horno de
mufla y calcinar el contenido a una temperatura comprendida entre 475 y 500 °C durante 30
minutos como minimo.

Después de cada calcinacién, enfriar, primero en el horno y después en el desecador, antes de pesar.
Realizar una prueba en blanco sin la muestra. La pérdida de peso debida a la calcinacién no debe
exceder de 4 mg.

6. Calculo de los resultados

E! contenido de fibra bruta en porcentaje de la muestra se expresa por la férmula:

(b-c) x 100
a
a = masa de la muestra en g,
b = pérdida de masa por calcinacién del residuo de la muestra después de secar a 130 °C,
¢ = pérdida de masa por calcinacién del residuo de la prueba en blanco después de secar a 130 °C.

7. Repetibilidad

La diferencia entre dos determinaciones paralelas llevadas a cabo en la misma muestra no deben
exceder :

— 0,3 en valor absoluto para contenidos de fibra bruta inferiores al 10 %,
— el 3 % relativo al resultado mas alto, para contenidos de fibra bruta iguales o superiores al 10 %.

8. Observaciones

8.1. Los piensos con un contenido de grasa bruta superior al 10 % deben desengrasarse con éter de
petréleo (3.5) antes de efectuar su analisis. Conectar el crisol filtrante (4.2), con la muestra previa-
mente pesada, al extractor de frio (4.6) y lavar tres veces al vacio utilizando 30 ml de éter de petrdleo
(3.5) cada vez. Secar la muestra por aspiracion, conectar el crisol con su contenido al aparato de
calentamiento (4.1) y continuar con arreglo al punto §.

8.2. Los piensos que contengan grasas que no puedan extraerse directamente con éter de petrleo (3.5)
deben desengrasarse con arreglo al punto 8.1 y someterse a un nuevo desengrasado después de haber
sido tratados con acido en ebullicién.

Después del tratamiento con acido en ebullicién y del lavado, unir el crisol y su contenido al
extractor de frio (4.6), lavar tres veces utilizando 30 ml de acetona cada vez y lavar a continuacién
otras tres veces utilizando 30 ml de éter de petrdleo cada vez. Secar el filtro por aspiracién y conti-
nuar el analisis con arreglo al punto 5, comenzando con el tratamiento con hidréxido de potasio.

8.3. Si los piensos contienen mas de un 5 % de carbonatos, expresados en carbonato de calcio, conectar
el crisol (4.2), con la muestra pesada, al aparato de calentamiento (4.1). Lavar la muestra tres veces
con 30 ml de acido clorhidrico (3.6). Después de cada adicion, dejar reposar la muestra durante un
minuto aproximadamente antes de filtrar. Lavar una vez con 30 ml de agua y seguir a continuacién
con arreglo al punto 5.

8.4. Si se utiliza una bateria de aparatos (varios crisoles unidos al mismo aparato de calentamiento), no
deben realizarse dos determinaciones de la misma muestra en la misma serie.

8.5. Si, después de la ebullicion, resulta dificil filtrar las soluciones dcidas y alcalinas, introducir aire
comprimido por el tubo de descarga del aparato de calentamiento y seguir filtrando a continuacién.

8.6. Con objeto de alargar la duracién de los crisoles filtrantes de vidrio, conviene que la temperatura de
calcinacién no supere los 500 °C. Asimismo, deben evitarse los cambios térmicos bruscos en los
ciclos de calentamiento y enfriamiento. »



