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DECRETO 12 aprile 1994,

Approvazione dei «Metodi di analisi per il controllo ufficiale
degli alimenti per animali - Supplemento n. 10».

MINISTERO DELLE RISORSE
AGRICOLE. ALIMENTARI E FORESTALI
ISPETTORATO CENTRALE REPRESSIONE FRODI

DI CONCERTO CON

1. MINISTERO DELLE FINANZE. IL MINISTERO DELLA SANITA 11
MINISTERO DELLINDUSTRIA. DEL COMMERCIO E DELL ARTI-
GIANATO

Visto il decreto legislativo 3 febbraio 1993, n. 29,
concernente norme per la razionalizzazione dell’organiz-
zazione delle amministrazioni pubbliche ¢ revisione della
disciplina in matcria di pubblico impicgo, a norma
defl’art. 2 dclla legge 23 ottobre 1992, n. 421;

Visti I"art. 43 del regio decreto-legge 15 ottobre 1925,
n. 2033, convertito nella legge 18 marzo 1926, n. 562,
riguardante la repressione delle frodi nella preparazione ¢
nel commercio di sostanze di uso agrario ¢ di prodotti
agrari, ¢ I'art. 108 del regolamento per I'esccuzione dello
stesso regio decreto-legge, approvato con regio decreto 1°
luglio 1926, n. 1361, i quali prescrivono che e analisi
occorrenti in applicazione delle norme contenute nel regio
decreto-legge ¢ nel regolamento di esccuzione suddetti
dovranno esscre eseguite dai laboratori incaricati con i
mctodi di analisi prescritti da questo Ministero, di
concerto con il Ministero delle finanze, il Ministero della
sanitd ed il Ministero dell’industria. del commercio ¢
dell’artigianato:

Vista la direttiva 93,70, CEE della Commissione del 28
luglio 1993, pubblicata nclla «Gazzetta Ufficiale» delle
Comunita europee n. L 234 del 17 scttembre 1993, che
fissa il metodo di analisi per il dosaggio dell’alofuginone
negli alimenti per gli animali;

Vista la direttiva 93,28, CEE della Commisstone del 4
giugno 1993, pubblicata nella «Gazzetta Ufficiale» delle
Comunita curopec n. L 179 dcl 22 luglio 1993, che
modifica I'allegato 1 della terza direttiva 72/199/CEE
relativamente al metodo per la determinazione delle
proteine gregge negh alimenti per gl animali:

Visto 1l decreto ministeriale 9 novembre 1971,
pubblicato nclla Guaz:zetta Ulfficiale della Repubblica
italiana n. 308 dcl 6 dicembre 1971, con il quale sono stati
approvati i «Mctodi ufficiali di analisi degli alimenti per
uso zootecnico», modificato ed integrato da ultimo con
decreto ministeriale 22 tuglio 1985 - Supplemento n. §:

Ritenuto necessario adottare le opportune disposizioni
per conformare le norme nazionali a quelle delle predette
dircttive comunitaric:

Sentito il parere della commissione per Faggiornamen-
to periodico dei metodi ufticialt di analisi per i predotti
agrari ¢ le sostanze di uso agratio - - sottocommissions
per i mangimi — di cui al decreto ministeriale 11 febbraio
1981, ¢ successive modificazioni:

Visto T'art. 2 della legge 4 dicembre 1993, n. 491, che
istituisce 1l Ministero delle risorse agricole, alimentari ¢
forestali;

Decreta:

Art. 1.
1. Sono approvati i «Mctodi di analisi per il controllo
afficiale degli alimenti per animali»  descritti  nel
supplemento n. 10, allegato al presente decreto.

Art.

t9

1. 1l metodo «Determinazione delle proteine gregge»
descritto nei «Mctodi ufficiali di analisi degli alimenti per
uso zootecnico - Supplemento n. 2» di cui al decreto
ministcriale 18 luglio 1975, pubblicato nella Gazzetta
Ufficiale dclla Repubblica italiana n. 214 del 12 agosto
1975, ¢ sostituito dal corrispondente metodo «Determina-
zione delle proteine gregge» descritto nell’allegato al
presente decreto.

Art. 3.

1. Il presente decreto entra in vigore il giorno
successivo alla sua pubblicazione nella Gazzetra Ufficiale
della Repubblica italiana.

2. Il presente decreto sara pubblicato nclla Gazzettu
Ulfficiale della Repubblica italiana.

Roma. 12 aprile 1994
L'ispetiore generale capo per la repressione delle frodi

GRIMALDI

Il direttore centrale del dipartimento delle dogane
e delle imposte indirette
FAVALE

Il direttore generale dei servizi veterinari
MARABLLLI

Il direttore generale della produzione industriule
AMMASSARI

ALLEGATO
METODI DI ANALISI PER IL CONTROLLO UFFICIALE
DEGLI ALIMENTI PER ANIMALI - SUPPLEMENTO N. [0

Decterminazione dell’alofuginone.

Determinazione delle proteine gregge.
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DETERMINAZIONE DELL'ALOFUGINONE

DL-trans-7-bromo-6-cloro-3-[2-{3-idrossi-2-pipenidil) acetonil}-chinazoiin4-(3H}-one bro-
midrato

1. Scopo ¢ campo d’applicazione

Il metodo serve a detenminare ['alofuginone nei mangimi. Il limite minimo di determinazione ¢ di

1 mg/kg.

RE Principio
Dopo aver traitato il campione con acqua calda, I'alofuginone viene estratto come base libera in ace-
wto di etile e successivamente ripartito come cloridraio in soluzione acquosa acida. L'cstranto viene
purificato mediante cromatografia a scambio ionico. 1l tenore di alofuginone viene determinato me-
diante cromatografia liquida ad alta risoluzione (HPLC) su base inversa, usando un riveiatore UV.

3. Reatnvi

3.1.  Acewnidile per HPLC
32 Resins amberlite XAD-2
33. Acewto di ammonio
34, Aceuw di etile

35.  Acido aceuco glaciale

36. Alofuginone sostanza standard (DL-trans-7-bromo-6-cioro-3{3+3-idrossi-2-pipendiljacetonil}-china
zolin4-3H)-one bromidrato, E 764)

3.6.1. Alofuginone, soluzione madre standard, 100 pg/mi!

Pesare con I'approssimazione di 0,1 mg 50 mg di alofuginone (3.6) in un pallone graduato da 500 ml,
sciogliere in soluzione tampone di acetato ammonico (3.18), portare a volume con soluzione tampone
ed agitare, Quests soluzione ¢ stabile per te setumane a + §°C, se conservau al buio.

Soluzioni di taratuna

(ar
o~
o

In una sene di palloni graduau da 100 m! trasferire 1.0 ; 2,0; 3,0 ; 4.0 ¢ 6,0 mi della soiuzione madre
standard (3.6.1). Portare 2 volume con la fase mobiie (321) ed agitare- Queste soluzioni hanno concen-
trazioni risperivamente di 1,0: 20; 3,0; 40 e 6,0 pg/ml di alofuginone. Queste soluzioni devono
essere preparate al momento dell'uso.

3.7.  Acido clondrico (py ca. 1,16 g/mik

3.8. Meunolo

39 Nitrato di argemto

3.10. Ascorbato di sodio

3.11.  Carbonato di sodio

3.12. Clorure di sodiv

3.3. EDTA (aado eulendiammunotetracencc, sale bisodico)

314, Acqua per HPLC

315, Soivmone di carpouato di sodio. 10 g/100 mi

3.16.  Sotuzione di carbonato di sodio satwraia con cloruro di sodio 5 g/100 ml

Sciogliere 50 g di carbonato di sodio (3.11) in acqua, portare a | | ed aggiungers cloruro di sodio (3.12)
itno a saturazione.
1170 Aado dlondrico, arca {1 mol/l

Porare !0 m! di HC! {3.7) cen acqua 2 | 1.

"
on

Soluzione ampone di acetato di ammomo. circa 0.25 mol/l

Sciogiiere 193 g di acetato di ammonio (3.3) ¢ 30 mi di acido acetico {3.5) in acqua (3.i4) ¢ porare
a ] L
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3.19. Preparazione dells resins amberlite XAD-2
Sciscguare un quanutativo opporuno di amberlite (32) con acqus fino a eliminazione completa di
nutt gli ioni cloruro, eliminazione che viene vernificata eseguendo una prova al nitato di argento (320)
sulls fase acquosa che ¢ stata messa da parte. Sciacquare quindi la resina con 50 ml di metanolo (3.8),
eliminare il metanolo ¢ conservare la resina in metanolo fresco.

320. Soluzione di nitrato di argento, circs 0,1 mol/l
Sciogliere 0,17 g di nitrato di argento (39) in 10° ml di acqua.

321. Fase mobile per HPLC

Mescolare 500 mi di acetonutrile (3.1), 300 ml di soluzione mpone di acetato ammonico (3.18) ¢
1 200 m! di acqua (3.14). Regolare il pH a 43 con acido acetico (3.5). Far passare ia soluzione atma-
verso un filtro di 0.22 um (4.8) e degassarla (ad es, sottoponendola per 10 minuti a trattamento con
ultrasuoni). Qusta soluzione ¢ stabile per un mese se conservats al buio in un contenitore chiuso.

4. Apparecchiacure
4.1.  Bagno ad ultrasuoni
42 Evaporare rounte a film .

43.  Cenifuga

44.  Apparecchiatura per HPLC con rivelatore 2 ultravioleati a lunghezza d’onda variabile oppure con rive-
latore a serie di diodi

44.1. Colonna per cromatografia liquida, 300 mm x 4 mm, C 18, con nempimento da 10 um o colonna
equivaiente

45  Colonna di veuwo (300 mm x 10 mm) provwvista di filro in vetro ¢ di rubinetto di arresto

46 Filn in-fibra di vewro, diamerro 150 mm

47  Film s membrana, 045 um

48. Filtn a2 membrsna, 022 um

S. Procedimento

Noza : L'alofuginone come base libera ¢ inswabile in soluzionie alcalinz e in soiuzione di acctato di
etile. Non deve reswmre in acetato di etile per olue 30 minuu.

31 Genenlia

S.1.i. Analizzare on campicne & mangime in bianco, per accerare I'assenza defl'alofugincne o di alire
sostanze capac: di interferire.

Procedere a una prova di recupero, anaiizzando un campione de! mangime in bianco ninforzaio con
una quanuta di alofuginone simile a quella presente nel campione.

Per rinforzare al iivello di 3 mg/kg, aggiungere 300 u! deila soluzione di riserva standard (3.6.1)2 10 g
del mang:me in biance, mescolate ¢ attendere 10 minun prima di procedere all'estrazione (52).

Nota . Al fini del presente metodo, il mangime in bianco deve avere uma composizione simile a
cuella del campicne, «d all'anaiisi alofuginone ncn deve nsultare presente.

in
P

Estrazione

Pesare 10 g del campione preparato. con l'approssimazione di 0.0} g, in una provere da centifuga da
200 ml. aggrungere 0.5 g ai ascorbato sodico (3.10), 0.5 g di EDTA (3.13) ¢ 20 ml di acqua e agitare.
immergere la proveta in bagncmana (80 °C) per § minuu. Dopo aver fatio raffreddare a temperatura
ambiente, aggiungere 20 mi di soluzione di carbonato di sodio (3.15) ed agitare. Aggiungere immedia-
wumente 100 m! di acerato di etile (3.4) ed apitare vigorosamente 3 manc per 15 secondi Inwodurre
quindi ia proverta nel bagne ultrasonico {4.1) per 3 minuu ed alientare il uppo. Centrifugare per 2
minut ¢ decantare la fase di‘acetato enlico, atrraverso un filoo in fibra di vetro (4.6), tn un imbuto
separatore da 500 ml. Ripetere I'estrazione del campione con una seconda porzione di 100 ml di
acetato di etile. Lavare gii estratti combinau. per un minuto, con 50 mi di soluzone di carbonato di
sodio saturata con cloruro di sodio (3.!6) ed eiiminare lo surato acquoso.

Estrarre lo strato organico. pe: ur minuto. con 50 ml di acido clondico (3.17). Raccoglizre lo strato
acido infenore 1n un 1mbuto separatore da 250 ml. Riestrarre io strato orgamico per 1.5 minuu con
aitn 50 ml di acide cioridnco e aggiungere al pnmo estratto. Lavare gii estratt acidi combinau
agiango per 10 secondi con 10 mi di acetato di eule (3.4}
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Trasferire quantitativamente 10 strato acquoso in un palione da 250 ml ed climinare la fase organica
Far evaporare tutto 'scetato di etile rimanente dalla soluzione acida mediante un evaporstore roante
a film (4.2). La temperatura del begnomaria non deve superare i 40 °C. Con un vuow di cira 25
mbar tutto I'acetato di etile residuo viene rimoeso entro § minuu a 38°C.

$3.  Purificzzione
53.1. Preparazione della colonns di amberlite

Per ciascun estratto di campione viene preparata una colonns XAD-2. Mediante metanolo (3.8) trasfe-
rire in una colonna di vetro (4.5) 10 g di amberlite preparata (3.19). Aggiungere un piccolo tappo di
lans di vetro alla sommita del letto della resina. Drenare il metanoio dall colonna e lavare la resina
con 100 ml d'scqua, fermando il flusso quando il liquido raggiunge la sommitk del leto della resina.
Far equilibrare la colonna per 10 minuti prima dell'uso. Evitare comunque che iz colonna si essicchi.

532 Purificazione del campione

Transferire quantitativamente ['estratto (S2) sulla sommiti della colonna di amberlite prepanata (53.1)
ed eluire, scartando 'eluato. 11 tasso di eluizione non deve superare 20 ml/min. Riprendere il pallone
con 20 ml di acido cloridrico (3.17) ed usare quest’ultimo liquido per lavare la colonna di resina
Eliminare eventuali residui di soluzione acida insufflando aria. Eliminsre i liquidi di lavaggio.
Aggiungere 100 ml di metanolo (3.8) alla colonna e lasciar eluire per 5-10 minuu, raccogliendo
I'eluato in un pallone da 250 ml. Lasciar equilibrare per 10 minut il metanclo residuo con la resina e
continuare |'eluizione con un flusso non superiore 2 20 ml/min, reccogliendo I'clusto nello stesso
pallone. Evaporare il metanolo sull’evaporatore rotante & film (42); is temperatura del bagnomaris
non deve superare i 40 °C. Trasferire quantitativamente il residuo in un pallone graduatwo da 10 mi
usando la fase mobile (321). Portare a volume con s fase mobile ed agitare. Far passare un'aliquota
atrsverso un fAtro & nrembrans (4.7). Riservare questa soluzione per la detcrminszione mediante
HPLC (54}

54.  Determinazione mediante HPLC
54.1. Parameui
I parsmerri qui riportati sono di riferimento. Possono essere wuttavis utilizzate altre condizion croma-
tografiche in grado di dare risultan equivalend.
Colonna di crofnatografis liquids (4.4.1)
Fase mobile per HPLC (321)
Velocia flusso: 1,5 — 2 ml/min.
Lunghezza d'onda di rivelazione : 243 nm
Volume iniettato : 40 — 100 wi

Verificare la stabiliti del sistems cromatografico iniettando parecchie volte Is soluzione titolata (3.62)
contenente 3,0 ug/ml fino s ottenimento di altezze di picco e tempi di ritenzione costant.

542 Curve di unmn
Iniettare ciascuna soluzione di taraturs (3.6.2) parecchie volte ¢ misurare le sltezze (aree) dei picchi per

ciascuna concentrazione. Caicolare una curva di aratura riportando ['sltezza media dei picchi o ares
delle soluzioni di taratura sulle ordinate ¢ le corrispondenti concentrazioni in ug/ml sulle ascisse.

5.4.3. Soluzione di campione

Iniettare parecchie volte I'estratto di campione (5.3.2) usando lo stesso volume usato per le soluzioni
di taratura e determinare l'altezza media (area) dei picchi di alofuginone.

6. Calcolo dei risultad

Dail'altezza media (area) dei picchi di alofuginone della soluzione di campione dedurre ls concentra-
zione della soluzione di campione in pg/ml basandosi sulla curva di taratura (5.4.2).

Il contenuto di aiofuginone w (mg/kg) del campione ¢ dato dalla formula seguente: -

¢ x 10
- —_—
m
dove :
— ¢: concentrazione di alofuginone della soluzione di campione in ug/ml.

— m: massa della quanuwi di sostanza da anaiizzare. 10 grammi.
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7. Convalida dei risultad
7.1. Identm

L'identiza dell’analim puo essere confermata madiante co-cromatografia oppure usando un rivelatore a
serie di diodi in cui vengono confronut gli sperm dell'estrato di campione e della soluzione di tara-
wm (3.62) contenente 6,0 ug/ml.

7.1.1. Co-cromatografia

Un estratto di campione viene « rinforzato » mediante aggiunia di un quanutatvo adeguate di solu-
zione di taratura (3.6.2). Il quanttsavo di alofuginone aggiunto deve essere analogo a quello sumarwo di
alofuginone tovato neil'estratto di campione.

Solo 'altezza del picco di alofuginone dovrebbe eesere aumentai aggiungendo un quantivo oppor-
tuno dopo aver tenuto conto sia della quandti di alofuginone aggiunta che dells diluizione dell'e-
stratto. La ampiezzz de! picco, & metd della sua altezza massima, deve nentrare nel = 10 % dell'am-
piezza originaie.

7.12 Rivelazione a sene di diodi

I nsulan sono valutau con | seguenu crien :

a) le lunghezze d’onda massime di assorbimento degli sperri relauvi al campione ed allo standard,
registrate all'apice del picco, devoiio essere le stesse entro un margine determinato dal potere di
risoluzione del sistema di nvelazione. Per la nvelazicne 1 serie di diodi, esso si sirua tpicamente
entro = 2 am;

b) wa 225 ¢ 300 nm, gli spettn relauw al campione ed allo standard registrau ali'apice del picco
cromatografico, non devono essere differenti per le paru dello spettro comprese oa il 10 e il
100 % -deil'sssorbenza retzrive. Questo criterio viene nispentato quando sono present gii stess:
massimi ¢ quando in nessun punto che viene osservaro la deviamone s | due spettn superna il
15 % dcll'assorbanza deil'analita standard ;

tra 225 e 300 nm, gli spertn relativi 2l campione, registrati nel tratio ascendente, all'apice, nei trarwo
discendente del picco cromatdgrafico, non devono essere differenu per quelie paru dello speruo
comprese tra il 10 ed il 100 % dell'assorbanza relauva. Questo criterio viene soddisfarto quando
sono presenu gli stessi massimi e quando in nessun punto che viene osservato la deviazione ta gh
spexnt supers il 15 % dell'assorbanza di spearo dell'aprce.

c

Se uno di quest critenl non viene soddisfatte, la presenza dell'analita non ¢ confermata

72.  Ripeubiiin
La differenza t3 i risuitau di due determuinazion: paralicle efferruate sullo stesso campione non deve
supcrare 0.5 mg/kg per contenuu di alofuginone fino ad un massimo di 3 mg/kg.

3. Recupero

Per il campione in bianco rinforzato il recupero deve essere di almeno 80%.

s. Risulaad di uno srudio efferruaro in cooperszione

E stato orgenizzato uno studio in cooperazione () in cui tre campioni sOno stati analizzau da oo

laboraton.
Risuiman
i Camprone A ! Camprone B (siannato) ‘ Campione C (peiley
(biarco)
! acpens i appena ! asoo : appens ! dopo
. : ncevueo ! ncevuio I due mess ncevuto ' due mes:

H : H . N [

Media (') ) n.d. : 280 ! 242 ! 289 ' 245

Se ‘ — 0.45 : 0.43 | 0.40 j 0.42
| . | I :

CV, » : -— ' 16 ; 18 . 13 ' o
: : : f

rec. | ' 86 ; 74 i 88 : T3

: 1

" umia 10 mg/kg

nd.: non nvelato.

Se.  deviazione standard dells nprogucibiitta.

CV, - coefficrente dr vanianone (%)

rec recupero (%),

(") The Analvsr 983 106 12521250
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36.
3.7

38.

39.

3.10.
3.1,
312
3.13.

DETERMINAZIONE DELLE PROTEINE GREGGE

Scopo ¢ campo d'applicazione

Il metodo permente di determinare il coantenuio i proteine gregge der mangimu a parmire dal conte-
nuto in azoto, dosa:o secondo Kieldanl

Principio

Il campione viene digento in acido soiforico in presenza di un catalizzacore. La soluxione acida viene
alcalinizzata con una soluzione d'idrossido di sodio. L'ammoniaca liberawasi viene isoiata per distila-
zione ¢ viene raccoita in una quantita determinata di acido solfonico, il cui ecczsso ¢ urolato con una
soluzione sundard d'idrossido di sodio.

Reatavi

Solfato di potassio

Caualizzatore : ossido rameico CuO pa., o solfato di rame (II) pentardrato, CuSO. -5H.O
Zinco in granelli

Acido solforico p, = 1.84 g/ml

Acido solforico 0,5 mol/l

Acido solforico 0,1 mol/l
Indicatore al rosso di metile : sciogiiere mg 300 di rosso di metile in ml 100 di etanolo, al 95-96% (viv)

Soluzione d'idrossido di sodio (¢ possibile usare gueilo di purezza tecnica), 40 g/100 mi (m/v: 40%)

Soluzione d'idrossido di sodio ¢ = 0,25 mol/l

Soluzione d'idrossido di sodio ¢ = 0,1 mol/l

Pietra pomice in granelli, lavata con acido clondrico ¢ calanau
Aceunilide (P/F. = 114°C, N = 1036 %)

Saccarosic (esente da azoto)

Apparccchiatura

Apparecchi di mineralizzazione. disullazione ¢ utolanone secondo il metodo di Kjeidahi

Metodo di operare

Mineralizzazione

Pesare, con I'approssimazione di | mg, | g del campions ¢ introdurlo nel pallone deil'apparecchio di
mineralizzazione. Aggiungere g 135 di solfato di potassio (3.1), una quantita appropnata di catalizzatore
(32) {ds g 0,3 a g 0,4 di ossido rameico, oppure da g 0.9 2 g 1.2 di soifaco di rame (II) pentaidratoj, ml
25 di acido solforico (3.4) e quaiche granello di piera pomice (3.11). Mescolare. Riscaidare il pallone
pnma moderatamente, agitando di tanto in tanto, s necessanio, fino a carbonizzazione deila massa ed 2
scomparsa della schiuma ; quindi pid intensamente sino a ebollizione regolare del liquido. II niscalda-
mento e adeguato se I'acido bollendo si condensa sulle paren del pallone. Evitare che le paret si sumn-
scaldino e che partcelie ceganiche vi adenscano. Quando la soluzione divenu iimpida e di colore
verde pallido prolungare U'ebollizione ancora per due ore. Lasciar quindi caffreddare.

Distillazione

Aggiungere con precauzione un quanutauvo d'acqua suificiente a sciogiiere compietamente 1 soifau .
lasciar raffreddare. Aggiungere quindi quaiche granello di zinco (3.3).

[nrodurre nel matraccio collettore deil’apparecchio di disullazione mi 25 esactamente musurau di
acido solfcnco (3.5) oppure (3.6) a seconda det contenuro di azoto che si presume e quaiche gocca di
indicatore al rosso di meule (3.7).

Collocare il pallone al condensatore deil'apparecchio di disullazione ed ummergere Pestrermia di
quest ulumo per almeno cm | nel liquido del matraccio collettore (cfr. osservazione 8.3). Versare lenta-
mente nel pallone ml 100 di soluzione di idrossido di sodio (3.8) senza perdita di ammontaca (cir.
osservazione 8.1).

Scaidare 1l pallone fino a disullazione compieta dell'ammoniaca.

Rinl
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Titolazione

Titolare nel matcao coilerore U'eccesso di acido soifsrico por mezzo <1 una stiuzions di idrossido di
sodio {3.9) o (3.10), sccoudo la concentrazions dell'acido solforico urilizzato, sino 2 raggiungimento del
punte finale.

Prova n bianco

Per ‘connollare se 1 restrivi sono esent da azoto, effzituare una prova in biance (mineralizzazione, disdl-
lazsone e utclazione) usando g 1 di saccarosio (3.13) invece del campione.

Calicclo dei risultat

Calcolare il tenore di proteine gregge con la formula seguente :

Vo — V) x ¢ x 0014 x 100 x €25
m

=
1

volume di NaOH (39 o 3.10) usato nella prova in bianco

volume (ml) di NaOH (39 o 3.10) usato nella trtolazione del campione
= concentazione (mol/l) di idrossido di sodio (39 o 3.10)

massa {g) del campione

<
]

g o
]

Verifica de! metodo

Ripessbilica

La differenzs ta i risuleau di due determinazioni panl)dc cffetuate sullo stesso campione non deve
oitrepassare :

— 02 % in valore assoluto, per contenuti in prcteine gregge inferiore al 20 %

— 1,0 % sul nsultato pit clievaw, contenuti campresi wa 20 ¢ 40 %

— 0,4 % in valore assoluto, per contenuu superiori al 40 %.

Accurasezza

Eseguire l'analisi (minerlizzazione, distillazione e titolazione) su 1,5—~20 g di acctanilide (3.12) in
presenza di g 1 di ssccarosio (3.13): g 1 di aceunilide consums 14,80 mi di acdo solfonco (3.5) 1
recupero deve essere di almeno il 99 %.

Osservazioni

Gli apparecchi possono essere del tpo manuale, semiautomatco od automatico. Se un apparecchio
richiede un ravasamento tra mineralizzazione ¢ distillazions, in questo caso il travasamento deve essere
cftermuato senza perdite. Se il pallone dell'apparecchio di distllazione non ¢ prowvisto di un imburo
separatore, aggungere la soluzione d'idrossido di sodio immediatamente prima di collegare il pallone
al refrigerante, lasciando colare lentamente il liquido lungo le paren.

Se il prodotto mineralizzaio si solidifica, ricominciare la determinazions usando un quandutvo di
acido solforico (3.4) superiore 3 quelio specificato in precedenza.

Per | prodotn poveri di sostanze azotate, il volume di acido solforico (3.6) da introdurre ne! matraccio
DUO essere ngotto, se necessario, 3 ml 10 o 15 ¢ porrato 2 mi 25 con acqua.

L'ispettore generule capo per lu repressione delle frodi
GRIiMALDI
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