Side 1
ARBEIDSBESKRIVELSE
Institutt for husdyr- og akvakulturvitenskap, NMBU

Metodenavn: ADL (Acid Detergent Lignin)
BIOVIT-nr.: Arb1035

1. Innledning/hensikt

ADL (Acid Detergent Lignin) er definert som rest-materialet etter ekstraksjon med en
kokende, sur acetyltrimetyl ammonium bromid (CTAB) lgsning, etterfulgt av ekstraksjon med
72 % svovelsyre. | praksis gjgres dette ved a farst la pravene gjennomga en ADF prosedyre
(Acid Detergent Fiber- ARB 1036). Deretter ekstraheres prgvene i HSO4 i 3 timer med
jevnlig raring, fer pravene tilslutt skylles godt og foraskes for a kunne korrigere for uorganisk
materiale. Innholdet av ADL bestemmes gravimetrisk.

2. Reagenser og kontrollprave
e 24 M H2S04 (1634 g/L)
o Ha 350 mL destillert H,O i en 1 L malekolbe og kjgl ned
o Tilsett 1200 g konsentrert H.SO4 (under kjgling!!)
o XXXX
e Aceton
e Kontrollprgve: Ma etableres

3. Risikovurdering
e H>SO4— Bruk hansker og jobb i avtrekk. Tilsett alltid syren i vann (IKKE motsatt).
Ved syresgl pa hud; vask med store mengder vann.

e Aceton - Sveert brannfarlig. Jobb i avtrekk. Unnga inhalering og hudkontakt. Pass pa
at all aceton har fordampet far pravene settes i ovnen.

4, Utstyr
- Ankom?® Fiber Analyzer
- Varmeforselger
- Filterposer (F57 fra Ankom)
- Analysevekt (ngyaktighet: 0,1 mg)
- Tarkeskap (103 + 2 °C)
- Desiccator (moisture Stop pouch)
- Tusj (permanent marker)
- 2L og 3L malebeger
- Foraskningsovn (550 °C)
- Telleglass (som taler over 550 °C)
- Stalbrett (til & sette prgvene i)

5. Prgvemateriale
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Side 2
Metoden kan benyttes pa de fleste typer praver, men partikkelstarrelsen burde ikke vere
mindre enn 1 mm. Mindre partikler vil gke sannsynligheten for feil i analyseresultatene.

6. Arbeidsbeskrivelse

Innveiing av prever
1. Merk filterposene med prgvens nummer

. Vei filterposen og noter vekta (W)
Tarer vekta med posen oppa

. Varmeforsegl filterposen ca 0,5 cm fra dpningen

2

3

4. Veiinn 0,5 g preve direkte i filterposen og noter vekta (W1)
5

6. Rist posen slik at pravematerialet blir jevnt fordelt i posen
7

Gjenta disse punktene med alle prgvene og en tom filterpose

ADE-prosedyre
8. Gjor ADF bestemmelse pa pravene (se Arb 1036 ADF)

Ekstraksjon med H2SOq4
9. Etter ADF: plasser de tarkede posene med prave i en 3 L malekolbe
10. Dekk posene helt med 72 % H2SO4 (ca 250 mL)

NB: Posene MA vere helt tarre og romtempererte fgr punkt 10 gjennomfares!!

Ellers blir resultatet feil pga varmeutvikling.
11. Plasser en 2 L malekolbe inni 3 L malekolben for & holde posene nede.
12. Dytt den gverste malekolben forsiktig opp og ned ca 30 ganger (for a rare)
13. Gjenta punkt 12 med 30 minutters intervall (30/60/90/120/150/180 min)
14. Etter 3 timer: hell H2SO4 av (forsiktig!!)

Skylling
15. Skyll med kranvann for & fjerne all syre

NB: Huvis det er syrerester pa posene vil prgvene brenne og resultatene bli for haye.
16. Gjenta skylling til pH-papir viser ngytral farge nar de legges pa posene (pH ca 7).

17. Skyll med ca 250 mL aceton i 3 minutter for a fjerne vann. Var varsom med posene un

18.
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Side 3
19. der skyllingen! Ellers kan ligning partikler ga igjennom filteret.

Torking
20. Tark posene ved 105 ° C i 2-4 timer

NB: IKKE plasser posene i tarkeskap for all aceton har fordampet!!!

VIKTIG INFO: IKKE tgrk posene over natt! Det holder med 2-4 timer. Lenger tgrketid
eller hgyere temperatur kan gdelegge filtreringsmaterialet i posene.

21. Ta posene ut av ovnen og plasser direkte i desiccant-pose. Flat ut for & fjerne luft.
22. Kjgl ned til romtemperatur og vei av posene (W>)

Extra Material

Foraskning
23. Klargjar poser til foraskning: (Se bilde)

a. Brett posen fra bunn til topp
b. Brett posen fra hgyre mot venstre

c. Alt ekstramateriale pa posen er na i gvre venstre
hjgrnet

d. Forsegl posen over ekstramaterialet
24. Merk telleglasset med pregvens nummer

\

25. Vei telleglasset og noter vekta (W3)
26. Legg posen oppi telleglasset og sett praven(e) i

foraskningsovnen

NB! Nummereringen forsvinner under foraskningen.
Merk deg derfor hvordan du plasserer prgvene.

27. Sjekk at foraskningsovnen er stilt inn pa riktig temperatur (525 °C) og start
oppvarmingen. La prgvene sta til foraskning i 3 timer

28. La de avkjgles litt i romtemperatur.

29. Foraskede prover settes i eksikator (med aktivt tarkemiddel) til avkjaling.

30. Nar temperaturen pa prevene er blitt stabil (romtemperatur) veies prgvene (Wa).
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7. Beregning av analyseresultatet

(W, =Wy X F)— (W,—W3)

W,

Wo = vekt av pose
W1 = vekt av innveid prave
W2 = vekt av vasket prgve + pose

W3 = vekt av telleglass

W4 = vekt av telleglass + aske
F = posekorrigeringsfaktor

Side 4

%X 1000 = mengde ADL(om) i prgven (g/kg)
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