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DIRECTIVA 53/28/CEE DE LA COMISION
de 4 de pnio de 1993

que modifica ¢l Anexo I de la tercera Directiva 72/199/CEE por la que se deter-
minan metodes de analisis comunitarioc para e control oficial de los alimentos
para animales

LA COMISION DE LAS COMUNIDADES EUROPEAS,

¥isto el Tratado constitutivo de la Comunidad Economica
Europea,

Vista Ia Directiva 70/373/CEE del Conseje, de 20 de i
de 1978, relativa 3 la introduccién de métodos para Ia
toma de muestras y metodos de analisis comunitarios para
el control oficial de la alimentacién anmimal () cuve
altima modificacion la constituye ¢l Acta de adhesion de
Espafia ¥ de Portugal {7} v. en particular, su articulo 2,

Considerando que la 1ercera Directiva 72/199/CEE de la
Comisién, de 27 de abril de 1972, por Ia que se deter-
minan metodos de analisis comunitanio para el control
oficial de los alimentos pera animales (%, cuya dltima
modificacion la constituye la Directiva 84/4/CEE {], esta-
blece e} método que ha de utilizarse para la dosificacion
de la proteina bruta;

Considerando que es preciso adaptar ese metodo a la
evolucién de los conocimientos cientificos y técnicos ;
gue conviene iemer ¢n cucnta, en particular, las disposi-
ciones de la Directiva 80/1107/CEE del Consejo, de 27
de noviembre de 1980, relativa a Iz proteccion de los
Mszmmhwm%auaam@
a2 agentes quimicos, fisicos y bs os durante el
Wﬁ. modificada por la Directiva 88/642/CEE (). v,

en particular, las medidas adoptadas para prevenir la
exposicién al mercurio y sus compuestos |

Considerando que, por o tanto, es necesanio supnmir el
mercurio ¥ ¢} éxido mercarico de ks hista de los cataliza-

msqm#ﬁenaﬁ&mmhm&imm
de determinacitn de Ia proteina bouta;

Considerando que las medidas previstas en Ia presente
Diirectiva se ajustan al dictamen del Comité permanente
de la alimentacion animal,

HA ADOPTADO LA PRESENTE DIRECTIVA

Articule !

E! Anexo | de la Directiva 72/199/CEE se modifica con
arreglo al Anexc de la presente Directiva

Articule 2

Los Estados miembros aphcaran las disposiciones legales,
reglamantanias y administrativas necesanias para ajustarse a
las disposiciones del articulo 1, a mas tardar el 1 de julio
de 1994, e informaran de ello inmediatamente a la

Cuando los Estados miembros adopten tales disposi-
ciones, éstas contendran una referencia a la presente
Directiva o iran acompafiadas de 1al referencia en el
momento de su publicacidén oficial. Las modalidades de
esa referencia las adoptardn los Estados miembros.

Articuio 3

Los destinatarios de la presente Directiva seran los
Estados miembros.

Hecho en Bruselas, el 4 de junio de 1993

Por la Comisién
Rene STEICHEN

Miembro de la Comisién
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ANEXNTD

La secorom I del Anexo L « Determinacion de la profeina bruta - se sustituira pore of siguiente texio:
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2 DETERMINACION DE LA PROTEINA BRUTA

Objetive ¥ campo de aplicacion

Esze metodo permate determunar e} contemide en protemas brutas de los prensos 3 parir del contemdo
sn nirogeno, determunado segun el metode de Kpeldahl

La muestra s¢ muneraliza con acido sulfince en presencia de un catabizador. La solucidn acida se alcahi-
mza mediante una solucon de hidromde de sodio. El amoniaco es desulado v recogido en una
mt:dmi medida de acsdo sulfence. cuyo exceso ¢s titulado por una solucion valorada de hidroxido de

Reactivos

Sulfate potastico

Catalizador - omdo cuprice CuO o sulfato cuprnco cnstahizado pentathidratade CuSO.SH.O
Zinc granulado

Acido sulfunco p. = 184 gimi

Acwdo sulbunco Ci2 HSO) = 8.5 mold

Acido sufurice (44 HSOJ) = 0.1 mold

Irnbicador de rojo de metlo - disolver 300 mg de o de metlo en 100 ml de etanol, 0 = 95-96 %
fvonl

Solucion de hidroxido de sodio fpuede utthzarse of grado tecnico} & = 40 g/ 100 mi {miv 1 40 %)
Solucion de hidroxdo de sodio ¢ = 825 mold

Saluciée de hudrowde de sodio ¢ = 01 moldd

Predaz pOmez en granulos, lavada con acide clorhidnce v calcinada

Aceranihda fpunto de fusdn = 4O N = ML %)

Sacarosa {ibre de compuestos nitrogenados)

Equipo
Aparstos adecuados pars muoenabizar, desular v ntular segun el procedimiente de Kgldahi

Mrseralizacidn

Pesar | g de muestra con una precision de 0001 g v transferir dicha cantidad al matraz del apartado
minenalizador. Afsdiv 15 g de sulfato de potasio {3.1}, una canndad apropiada de catalizador (3.2){03 a
8.4 g de dmdo ciprico o 0.9 3 1.2 g de sulfato ciprico pentabiidratadol. 25 mi de acido sulfinico 341 v
sigunos graculos de predra pomez {3.11; Homogeneizas, Calentar of matraz pnimerc con moderacion v
agitando de wer on cusndo. si es necesanio. hasta b carbenizacién de la masa v I desaparicion de
expams . despoes, mis intensamente hasta bz cbullicidn regular del ligmdo. El calentamiento es
adeciado ceando ¢ xido en chulhcitn sc condensa en las paredes def matrar. Evitar ¢l recalenta-
muento de b paredes v s adliesion sobre ellas de partioulas organicas. Cuando 1s solucion se vueivs
transparente de color vende claro, mantenser Ia cbullicion durante otras dos horax. Despucs dejar enfnar.

Destilacids
Adadic con precancidn sgus subiciente pana disobver completamente los sulfatos. Dejar enfriar v aftadir
s continuacion sigunos granulos de znc {333

Inodacis on of matrsz colector del apartado destilador 23 mi, medidos con exactitud, de scido sulfa-
ko {35 o 1.6} segen o cootenide supoesto de mitrdgeno ¥ algunas gots del indicador de rojc de
metido (37}

Conectar ¢} matrax 3¢ meinerslizacion af relnigerante ded aparato destilador ¥ sumergir Ja extremidad del
reftigerante en o Bgudo del matrar colector 2 ura profundidad minima de 1 om {véase a obsenacion
1.5 lmroduc lentancate oo o matrsz de Bgestion 100 mi de solucion de hidréxido de sodic (38) s

Calentar d matinr hastas & destilaciin completa del amoniaco.
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Fruniacidn

Tituslar el exceso de zcido sulfinco del frasce colector mediante 1a solucion de hidroxido de sodio (3.9
o 1I0L segun la concentracion del aaido sulfince unhizado, hasia akanzar ¢ punto fimal

Ty
s

54 Prusba em blanco
Para confirmar que los reactivos estan exentos de nitrogeno, efectuar una prueba en blance {minerahiza-

cvon, destilacyon vy titulacita) wnhizando | g de secarcsa {313} en lugar de la muestra
&  Calculo de los resultados
1 contenido en proteina bruta se caicula con arreglo 3 le suiguiente ormula:

V., — Vixcx 0014 x 100 x 625

m
Dende -
¥, = volumen (mi} de NaOH (3.9 ¢ 31 wougzado en Iz pruche en blanco
V. = volumen {mi} de NaOH (35 - crifizados en 12 titulacion de I3 mucstra

¢ = concentracidn {molfl} de by sdo de sodic 39 o 30}
m = masa (g} de ia muestz

~

Comprobacién del metodo

21 Reperibitidad

La diferencis entre los resultados de dos determinaciones paralelas efectuadas con una misma muestna

no debe sobrepasar :

-~ G2 % en valor absoluto, pars jos contenidos en proteina bruta infeniores al 20 %,

— 1,0 % en valor relativo sobre of valor mas alto, para los contenidos en proteina entre el 20 % v ol
0 %,

— G4 % en valor absoluto, para los comtenidos superiores al 40 %.

72 Exactitad
Efectuar ¢ analisis {mincralizacion, destiiacion v titulacion} en 1.5 3 20 g de acetanilida {3.12) en
presencia de 1 g de sacarosz {3.13); 1 g de aceranilida consume 1486 mi de acido sulfurico (3.5 La
recuperacion debe ser del 99 %, como minimo.

8. Observaciones

81 E aparsto puede ser manual, semisutomitico o automatico. Si ¢} aparato cxige un trasvase entre mine-
ralizacion ¥ destilacdn, dicho trasvase debe realizarse sin perdida. Si el matraz del aparato de destils-
cion no ot provisto de un embudo con Have, afladir ba solucién de hidrdxido de sodio inmediata-
mente antes de conectar ¢ matraz al refrigerante, dejando deslizar ol lquido lentzmente por kas
paredes.

82 5 of producto de b2 minenaizacion se solidifica, empezar de nuevo la determinacion unhizando uma
cantidad de icido sulfirico (3.4} mavor que s especificada mas amba.

33 Para Jos productos con un comtenido bajo de nitrdgeno, ¢f volumen de acido sulfinico (3.6} que ha de
mtroduciose e el frasco colector podra reducirse, si fuera necesario, a 18 o 15 ml y completarse con
agus hasts 25 ml -



