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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 13906:2008) enthalt unverandert die Internationalen Norm ISO 13906:2008, die
vom Unterkomitee SC 10 ,Food products® (Sekretariat: NEN, Niederlande) des Technischen Komitees
ISO/TC 34 ,Animal feeding stuffs® (Sekretariat: AFNOR, Frankreich) erarbeitet wurde. Auf Grund des
Beschlusses des CEN/TC 327 wurde die Bearbeitung im parallelen Abstimmungsverfahren unter
Federfihrung des ISO/SC 10 durchgefihrt.

Die Mitarbeit des DIN beim Europaischen Komitee fir Normung (CEN) wird fiir den Bereich des CEN/TC 327
.Futtermittel — Probenahme- und Untersuchungsverfahren® (Sekretariat: NEN, Niederlande) (ber das
nationale Spiegelgremium, den Arbeitsausschuss ,Futtermittel" des Normenausschusses Lebensmittel und
landwirtschaftliche Produkte (NAL) wahrgenommen.

Fir die in diesem Dokument zitierten Internationalen Normen wird im Folgenden auf die entsprechenden
Deutschen Normen hingewiesen:

ISO 5725-1 siehe DIN ISO 5725-1

ISO 5725-2 siehe DIN ISO 5725-2
ISO 6497  siehe DIN EN ISO 6497

Nationaler Anhang NA
(informativ)

Literaturhinweise

DIN EN ISO 6497, Futtermittel — Probenahme

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 1:
Allgemeine Grundlagen und Begriffe

DIN ISO 5725-1, Genauigkeit (Richtigkeit und Prézision) von Messverfahren und Messergebnissen — Teil 2:

Grundlegende Methode fiir Ermittlung der Wiederhol- und Vergleichprézision eines vereinheitlichten
Messverfahrens
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EUROPAISCHE NORM EN ISO 13906
EUROPEAN STANDARD
NORME EUROPEENNE Juli 2008

ICS 65.120

Deutsche Fassung

Futtermittel —
Bestimmung des Gehalts an Saure-Detergens-Faser (ADF) und
Saure-Detergens-Lignin (ADL)
(1ISO 13906:2008)

Animal feeding stuffs — Aliments des animaux —
Determination of acid detergent fibre (ADF) and acid Détermination des teneurs en fibres au détergent acide
detergent lignin (ADL) contents (ADF) et en lignine sulfurique (ADL)
(1SO 13906:2008) (ISO 13906:2008)

Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 11. Juli 2008 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschéftsordnung zu erfiillen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN oder bei jedem CEN-Mitglied auf
Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzdsisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Déanemark, Deutschland, Estland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, ltalien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
Rumanien, Schweden, der Schweiz, der Slowakei, Slowenien, Spanien, der Tschechischen Republik, Ungarn, dem Vereinigten Konigreich
und Zypern.

. — |

EUROPAISCHES KOMITEE FUR NORMUNG
EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION
COMITE EUROPEEN DE NORMALISATION

Management-Zentrum: rue de Stassart, 36 B-1050 Briissel

© 2008 CEN  Alle Rechte der Verwertung, gleich in welcher Form und in welchem Ref. Nr. EN ISO 13906:2008 D
Verfahren, sind weltweit den nationalen Mitgliedern von CEN vorbehalten.
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Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 13906:2008) wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 34 ,Food products” in
Zusammenarbeit mit dem Technischen Komitee CEN/TC 327 ,Futtermittel — Probenahme- und
Untersuchungsverfahren® erarbeitet, dessen Sekretariat vom NEN gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Veréffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Januar 2009, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen missen bis Januar 2009 zurtickgezogen werden.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte berihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbezlglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Ruméanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien,
Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von ISO 13906:2008 wurde vom CEN als EN ISO 13906:2008 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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WARNUNG — Die Anwendung dieser Internationalen Norm ist moglicherweise mit gefahrlichen
Stoffen, Verfahrensschritte und Ausriistungsgegenstinde verbunden. Diese Internationale Norm
erhebt nicht den Anspruch, dass alle mit ihrer Anwendung verbundenen Sicherheitsrisiken
angesprochen werden. Es liegt in der Verantwortung des Anwenders dieser Internationalen Norm,
geeignete Vorkehrungen fiir den Arbeits- und Gesundheitsschutz zu treffen und die Anwendbarkeit
einschrankender ortlicher Vorschriften vor der Anwendung zu bestimmen.

1 Anwendungsbereich

Diese Internationale Norm legt ein Verfahren zur Bestimmung des Gehalts an unldslichen Saure-Detergens-
Faserriickstanden (ADF) und Saure-Detergens-Lignin (ADL) in allen Futtermittelarten fest. Die Bestimmungs-
grenze fur ADF ist 1 % Massenanteil und 1,5 % Massenanteil fir ADL.

Ein gravimetrisches Routine- und Referenzverfahren wird angewendet.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden zitierten Dokumente sind fiir die Anwendung dieses Dokuments erforderlich. Bei datierten
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte
Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments (einschlieBlich aller Anderungen).

ISO 6498, Animal feeding stuffs — Preparation of test samples

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

31

Gehalt an Saure-Detergens-Faser

ADF-Gehalt

Massenanteil an Faserrliickstanden, erhalten nach der Behandlung mit kationischem Detergens in 0,5 mol/I
Schwefelsaure, vorzugsweise zusammengesetzt aus Cellulose, Lignin und unlésliche Proteinkomplexe

ANMERKUNG  Der Gehalt an ADF wird als Massenanteil in Prozent angegeben.

3.2

Gehalt an Saure-Detergens-Lignin

ADL-Gehalt

Massenanteil an Rickstand, der verbleibt, nachdem Cellulose und andere organische Substanzen mit 72 %
Massenanteil (12,00 mol/l) Schwefelsadure aufgeldst wurden

ANMERKUNG  Der Gehalt an ADL wird als Massenanteil in Prozent angegeben.

4 Kurzbeschreibung
ADF wird im ersten Arbeitsgang des Verfahrens bestimmt.

Zur Entfernung von saureunbestandigen Kohlehydraten, Protein, das nicht in Maillard-Produkten gebunden
(hitzegeschadigt) ist, und Fetten wird eine kationische Detergens-Losung verwendet. Die verbleibenden
Faserrickstéande sind hauptsachlich Cellulose und Lignin (pflanzliche Produkte) oder unlésliche Protein-
komplexe (tierische Produkte und hitzegeschadigte Futtermittel). Der Riickstand wird fir die Bestimmung von
ADF gewogen.
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Im zweiten Arbeitsgang wird der verbliebene Rickstand mit 72 % Massenanteil (12,00 mol/l) Schwefelsaure
geldst, wobei Lignin (ADL) zurlickbleibt, das gravimetrisch bestimmt wird.

5 Reagenzien

Wenn nicht anders festgelegt, sind nur Reagenzien von anerkannter Analysenreinheit und nur destilliertes
oder deionisiertes Wasser oder Wasser von mindestens gleichwertiger Reinheit zu verwenden.

5.1 Saure-Detergens-Losung, 20 g Cetyl(trimethyl)ammoniumbromid (technisch rein) sind zu 1| Schwe-
felsaure mit einer Konzentration von 0,5 mol/l, die zuvor standardisiert wurde, hinzuzufliigen. Zum Erleichtern
des Losens ist zu rihren.

5.2 Schwefelsédure, 72 % Massenanteil (12,00 mol/l)

Schwefelsaure (H,SO,) ist auf eine relative Dichte von 1,634 bei 20 °C oder 12,00 mol/l wie folgt zu
standardisieren:

Die fiir die Herstellung von 1 000 ml Losung benétigten Mengen an Saure m(H,SO,4) und Wasser m(H,0) in
Gramm sind nach folgenden Gleichungen (1) und (2) zu berechnen:

100x 98,08 x12

7(H2804)= = H,504)

(1)

Dabei ist w(H,SO,) der Massenanteilprifwert von Schwefelsiure, angegeben in Prozent.
m(H,0)=(1000x1,634) — m(H,SO4) (2)
Dabei ist 1,634 die relative Dichte von 72 % Massenanteil Schwefelsaure.
Das Wasser ist in einen 1 000-mlI-Messkolben einzuwagen und die berechnete Menge an Schwefelsaure ist
langsam unter gelegentlichem Schwenken hinzuzufigen. Der Kolben ist in einem Wasserbad zu kihlen,
wahrend die erforderliche Masse an Saure hinzuzufigt wird. Die Losung ist auf 20 °C zu kuhlen und das
Volumen ist zu Uberprifen. Der Meniskus sollte bei 20 °C innerhalb von 0,5 cm von der Kalibriermarke liegen.
Wenn das Volumen zu grof ist, sind 5 ml Wasser zu entnehmen und 4,55 ml Schwefelsdure hinzuzufligen.
Wenn das Volumen zu gering ist, sind 1,5 ml zu entnehmen und 2,5 ml Wasser hinzuzufiigen. Bei Bedarf ist
diese Verfahrensweise zu wiederholen.
5.3 Filtrationshilfe, Kieselgur?).

5.4 Aceton, technisch rein.

5.5 n-Octanol, Antischaummittel.

1) Séauregewaschenes Celite und Celite 545 AW sind Beispiele fir geeignete handelslbliche Produkte. Diese Angabe
dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieser Internationalen Norm und bedeutet keine Anerkennung dieser
genannten Produkte durch ISO. Es durfen alternative Produkte verwendet werden, wenn sie nachweisbar
vergleichbare Ergebnisse liefern.
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6 Gerate

Ubliche Laborausriistung und insbesondere Folgendes.
6.1 Analysenwaage
6.1.1 Analysenwaage, mit der auf 0,1 mg gewogen werden kann, mit einer Ablesbarkeit von 0,1 mg.

6.1.2 Analysenwaage, mit einem Messbereich von bis zu 2 500 g, mit einer Ablesbarkeit von 1 g, um
Schwefelsaure (5.2) abzuwiegen.

6.2 Miihle, Zyklonmihle oder Schneidmihle oder Rotationsmuhle oder eine gleichwertige Muhle, die eine
mittlere geometrische Grofle von 0,22 mm bis 0,26 mm ermdglicht.

6.3 Trockenschrank

6.3.1 Trockenschrank mit Luftumwalzung, der bei 103 °C + 2 °C oder 130 °C £ 2 °C betrieben werden
kann.

6.3.2 Trockenschrank mit Luftumwalzung, der auf 60 °C + 2 °C gehalten werden kann.

Um das Trocknen von feuchten Proben zu beschleunigen, ohne Faserveranderungen zu verursachen, darf
auch ein Vakuumofen verwendet werden, der auf 60 °C + 2 °C gehalten wird.

6.4 Riickflussvorrichtung, mit einzelnen Heizeinheiten und Wasserkihlern. Jede herkémmliche Vor-
richtung, die fur die Bestimmung von Rohfaser oder amylasebehandelte, neutrale Detergensfaser (aNDF)
geeignet ist, ist zulassig. Die Einstellwerte der Heizeinheiten sind so zu kalibrieren, dass 50 ml Wasser inner-
halb von 4 min bis 5min sieden, wenn ein Wasserkiihler verwendet wird. Ein Fibertec2)-System kann
verwendet werden und sollte 50 ml Wasser innerhalb von 10 min zum Sieden bringen.

ANMERKUNG Diese Einstellung Iasst erwarten, dass sie zu einer signifikanten Teilchenbewegung wahrend des Riick-
flusskochens flhrt.

6.5 Frittentiegel

Grol3porige (Porengréfie 40 um bis 60 ym) Tiegel mit einem Fassungsvermogen von 40 ml bis 50 ml oder
Fibertec P22) (PorengréRe 40 um bis 100 um, Fassungsvermogen 26 ml bis 28 ml). Neue Tiegel sind zu
reinigen und fir 1 h bei 525 °C + 15 °C zu veraschen. Nach jeder Anwendung sind die Tiegel durch Ver-
aschen fir 3 h bei 525°C 15 °C zu reinigen, wobei die Asche durch Umdrehen in einer Reinigungs-
mittelldsung und Behandlung mit Ultraschall flr 7 min bis 10 min entfernt wird. Die Tiegel sind mit heilem
Wasser zu spulen und bei Raumtemperatur fiir mindestens 30 min in Wasser einzuweichen.

Gelegentlich ist die Filtrationsgeschwindigkeit wie folgt zu prifen. Jeder Tiegel ist mit 50 ml destilliertem
Wasser (25 ml bei Fibertec P22)-Tiegeln) zu fiillen und die fiir das vollsténdige Leerlaufen ohne Vakuum
erforderliche Zeit ist aufzuzeichnen (sie sollte 180 s +60 s beim Gooch?)-Tiegel oder 75s+30s bei P2
betragen). Wenn die Auslaufdauer < 100 s (oder < 30 s bei P2) betragt, ist der Tiegel zu verwerfen. Wenn sie
<120 s (oder <45 s bei P2) betragt, ist der Tiegel auf Risse in der Filterplatte zu Uberprifen. Wenn die
Filtration > 240 s (oder > 105 s bei P2) in Anspruch nimmt, ist der Tiegel mit einer sauren oder alkalischen
Reinigungslosung (Verweis [4]) zu reinigen. Wenn die Reinigung nicht zu einer Verbesserung der Filtrations-
geschwindigkeit fuhrt, ist der Tiegel zu verwerfen.

2) Beispiel fiir ein geeignetes handelstibliche Produkt. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieser
Internationalen Norm und bedeutet keine Anerkennung dieser genannten Produkte durch 1SO.
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