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»MI1  Tanics 885/2004/EK rendelete (2004. aprilis 26.) L 168 1 2004.5.1.
»>M2 A Bizottsag 2076/2004/EK rendelete (2004. december 3.) L 359 25 2004.12.4.
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AZ EUROPAI PARLAMENT ES A TANACS 2003/2003/EK
RENDELETE

(2003. oktober 13.)
a miitragyakrol

(EGT vonatkozasu széveg)

AZ EUROPAI PARLAMENT ES AZ EUROPAI UNIO TANACSA,

tekintettel az Eurdpai Kozosséget 1étrehozo szerzodésre ¢€s kiilondsen
annak 95. cikkére,

tekintettel a Bizottsag javaslatara (1),

tekintettel az Eurdpai Gazdasagi és Szocidlis Bizottsdg véleményére (?),
a Szerz6dés 251. cikkében megallapitott eljarassal 6sszhangban (3),
mivel:

() A mitragyakra vonatkozd tagallami jogszabalyok kozelitésérol
sz016, 1975. december 18-i 76/116/EGK tanacsi iranyelvet (4), a
magas nitrogéntartalmu, egyszeri ammonium-nitrat mitragyakra
vonatkoz6 tagallami jogszabalyok kozelitésérél szolo, 1980.
jalius 15-1 80/876/EGK tan4csi iranyelvet (°), a magas nitrogén-
tartalma, egyszerli ammonium-nitrat mitragyak jellemzdinek,
hatarértékeinek és robbanékonysaganak ellenérzését szabalyozo
eljarasokra vonatkozd tagallami jogszabalyok kozelitésérol
sz016, 1986. december 8-i 87/94/EGK bizottsagi iranyelvet (°),
valamint a miitrdgydk mintavételi és vizsgalati modszereire vonat-
kozo tagallami jogszabalyok kozelitésérdl szold, 1977. junius 22-i
77/535/EGK  bizottsagi iranyelvet (7) szamos alkalommal jelen-
tésen modositottak. A Bizottsag altal az Eurdpai Parlamenthez
és a Tanacshoz, a belsd piaci jogszabalyok egyszeriisitése
(SLIM) cimmel intézett kozleménnyel, valamint az egységes
piacra vonatkozé cselekvési tervvel sszhangban, hatalyon kiviil
kell helyezni, és az atlathatosag céljabol egységes jogszabalyba
kell foglalni ezeket az iranyelveket.

(2) A mitragyakra vonatkozod kozosségi joganyag tartalmat tekintve
felettébb technikai jellegii. Ennélfogva a legmegfelelébb jogi
eszkdz a rendelet, mivel az abban kozvetleniil a gyartokkal
szemben tamasztott pontos kovetelményeket a Kozdsség
egészében egyidejlileg és egységesen kell alkalmazni.

(3) Az egyes tagallamokban a mitragyadknak meg kell felelniik a
kotelez6 rendelkezésekben megallapitott bizonyos miszaki
jellemzdknek. Ezek, a kozelebbrél az egyes miitragyatipusok
Osszetételére €s meghatarozasara, tovabba e tipusok megjelolé-
sére, azonositasara és csomagolasara vonatkozo rendelkezések
tagallamonként eltéréek. Az ilyen jellegii eltérések gatoljak a
Kozosségen beliili kereskedelmet, ezért harmonizalni kell e
rendelkezéseket.

() HL C 51. E, 2002.2.26., 1. 0. és HL C 227. E, 2002.9.24., 503. o.

(®» HL C 80., 2002.4.3., 6. o.

(®) Az Eur6pai Parlament 2002. &prilis 10-i véleménye (HL C 127. E,
2002.5.29., 160. o.), a Tanacs 2003. aprilis 14-i kozos allaspontja (HL C
153. E, 2003.7.1., 56. o0.) és az Europai Parlament 2003. szeptember 2-i
hatarozata (a Hivatalos Lapban még nem tették kozzé).

() HL L 24., 1976.1.30., 21. o. A legutobb a 98/97/EK eurdpai parlamenti és
tanacsi iranyelvvel (HL L 18., 1999.1.23., 60. 0.) modositott iranyelv.

(®) HL L 250., 1980.9.23., 7. o. A 97/63/EK eurdpai parlamenti és tanécsi
iranyelvvel (HL L 335., 1997.12.6., 15. 0.) modositott iranyelv.

(®) HL L 38., 1987.2.7., 1. 0. A 88/126/EGK iranyelvvel (HL L 63., 1988.3.9.,
12. 0.) mddositott iranyelv.

() HL L 213., 1977.8.22., 1. 0. A legutobb a 95/8/EK iranyelvvel (HL L 86.,
1995.4.20., 41. 0.) modositott iranyelv.
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Mivel a javasolt intézkedések céljat — nevezetesen a mitragyak
belsé piacanak biztositdsat — a tagallamok nem tudjak megfe-
leléen megvalositani, ha nincsenek ko6z6s miiszaki el6irasok,
ezért — a program 1éptékénél fogva — a cselekvési program kdzos-
ségi szinten jobban megvalosithatd, a Kozosség a Szerzddés
5. cikkében megallapitott szubszidiaritas elvével Osszhangban
intézkedéseket fogadhat el. Az emlitett cikkben megallapitott
aranyossag elvével dsszhangban e rendelet nem megy tal e célki-
tlizés megvalositasahoz sziikséges mértéken.

Egyes mitragyak (EK-miitragyak) megjel6lését, meghatarozasat
és Osszetételét kozosségi szinten kell meghatarozni.

Meg kell allapitani az EK-mitragydk azonositdsara, nyomon
kovethetéségére €s cimkézésére, valamint az e mitragyakat tartal-
maz6 csomagolas lezarasara vonatkozd kozosségi szabalyokat is.

Ko6z0sségi szintii eljarast kell 1étrehozni arra az esetre, ha vala-
mely tagallam sziikségesnek itéli az EK-mitragyak forgalomba
hozatalanak korlatozasat.

A mitragyak el6allitasa a gyartastechnologiaktol és az alapanyag-
oktol fiiggden kiilonbdzé mértékii ingadozasoknak van kitéve. A
mintavételi és a vizsgalati eljarasokban szintén lehetnek eltérések.
Ezért tréshatarokat kell engedélyezni a garantalt tapanyagtarta-
lomban. A mezbégazdasagi felhasznalok érdekében e tiiréseket
ajanlatos szlik hatarok kozott tartani.

Az EK-miitragyak mindség és Osszetétel tekintetében e rendelet
kovetelményeinek valdo megfelelésére vonatkozd hatosagi ellendr-
zéseket a tagallamok altal jovahagyott, és a Bizottsagnak bejelen-
tett laboratoriumoknak kell végrehajtaniuk.

Az ammoénium-nitrat tobb kiilonb6z6 termék alapvetd Osszete-
véje, amelyeknek egy része rendeltetését tekintve miitragya,
mas része robbanodanyag. Tekintettel a magas nitrogéntartalma
ammonium-nitrat miitragyak sajatos jellegére, és az ebbdl fakado
kozbiztonsagi, egészségiigyi €s munkavédelmi kdvetelményekre,
kiegészitd kozosségi szabalyokat kell megallapitani az ilyen
tipusu EK-miitragyak tekintetében.

E termékek koziil néhany veszélyes lehet, és — bizonyos
esetekben — rendeltetésiiktdl eltérd célokra is felhasznalhatd. Ez
jelentésen veszélyeztetheti a személyi és vagyonbiztonsagot. A
gyartokat ezért megfeleld intézkedésekre kotelezni kell az ilyen
céli hasznalat megakadalyozasara és kiilondsen az ilyen miitra-
gyak nyomon kovethetdségének biztositasara.

A kozbiztonsag érdekében kiilondsen fontos kozosségi szinten
meghatdrozni a magas nitrogéntartalmi ammonium-nitrat EK-
mitragyakat a robbanodanyagként felhasznalt termékek gyarta-
sahoz felhasznalt ammonium-nitrat kiilonboz6 fajtaitdél megkiilon-
boztetd jellemzdket és tulajdonsagokat.

Veszélytelenségiik biztositdsa érdekében, a magas nitrogéntar-
talmii ammonium-nitrdt EK-mfitrdgydknak meg kell felelnilik
bizonyos jellemzoknek. A gyartoknak biztositaniuk kell, hogy
forgalomba hozatal el6tt valamennyi magas nitrogéntartalmi
ammonium-nitrat mitragyat robbanékonysagi vizsgalatnak vetnek
ala.

Szabalyokat kell megallapitani a zart hékezelési ciklusokat alkal-
mazd modszerekre vonatkozdan, még ha e modszerek sziikség-
képpen nem is szimuldlnak a szallitas és a tarolds soran felmeriild
valamennyi koriilményt.

A miitragyak az emberi és az allati egészségre, valamint a
kdrnyezetre potencidlis veszélyt jelentd anyagokkal szennyez6d-
hetnek. A toxicitasi, 6kotoxicitasi és kornyezetvédelmi tudoma-
nyos bizottsag (SCTEE) véleménye alapjan, a Bizottsag foglal-
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kozni szandékozik az &svanyi mitragyakban véletlenszeriien
el6forduldé kadmiumtartalommal, és — adott esetben — rendeletter-
vezetet allit ssze, amelyet az Eurdpai Parlament és a Tanacs elé
szandékozik terjeszteni. Hasonld felmérés késziil — adott esetben
— mas szennyez6 anyagok tekintetében is.

(16) Indokolt eljarast létrehozni azon gyartok, illetve képviselik
részére, amelyek 0 miitragyatipust kivannak felvetetni az I.
mellékletbe az ,,EK-mfiitragya” megjelolés hasznalata céljabol.

(17) Az e rendelet végrehajtasahoz sziikséges intézkedéseket a Bizott-
sagra ruhazott végrehajtasi hataskorok gyakorlasara vonatkozo
eljarasok megallapitasardl szolo, 1999. junius 28-i 1999/468/EK
tanacsi hatarozattal (') 6sszhangban kell elfogadni.

(18) A tagallamoknak az e rendelet rendelkezéseinek megsértése
esetére szankcidkat kell megallapitaniuk. El6irhatjak, hogy a
27. cikket megsértd gyart6 a nem megfeleld szallitmany piaci
értékének tizszeresét kitevo Osszegre birsagolhato.

(19) A 76/116/EGK, a 77/535/EGK, a 80/876/EGK és a 87/94/EGK
iranyelvet hatalyon kiviil kell helyezni,

ELFOGADTA EZT A RENDELETET:

L Ccim

ALTALANOS RENDELKEZESEK

1. FEJEZET

Alkalmazdsi kir és fogalommeghatdarozdsok

1. cikk
Alkalmazasi kor

Ezt a rendeletet az ,,EK-mitragya” megjeldlésii, mitragyaként forga-
lomba hozott termékekre kell alkalmazni.

2. cikk
Fogalommeghatirozasok

E rendelet alkalmazasaban az alabbi fogalommeghatarozasokat kell
alkalmazni:

a) ,Miitragya”: olyan anyag, amelynek els6dleges feladata novények
tapanyagokkal valo ellatasa.

b) ,,Makroelem”: kizarélag a nitrogén, a foszfor és a kalium.
¢) ,,Mezoelem™: a kalcium, a magnézium, a natrium és a kén.

d) ,,Mikroelem”: a bor, a kobalt, a réz, a vas, a mangan, a molibdén és
a cink, amely elemek nélkiilozhetetlenek a novényi fejlédéshez
olyan mennyiségekben, amely a makroelemek és mezoelemek
mennyiségéhez képest csekély.

e) ,,Szervetlen mitragya”: olyan mitragya, amiben a garantalt tapa-
nyagok kivonas vagy ipari jellegl fizikai és/vagy kémiai folyama-
tokkal nyert 4svanyi anyagok formajaban vannak jelen. A kalcium-
cianamid, a karbamid, valamint annak vizpara-lecsapodas és asszo-
ciacids termékei, tovabba a kelat vagy komplex forméjaban jelen

() HL L 184., 1999.7.17., 23. o.
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1évé mikroelemet tartalmazé mitragydk hagyoményosan a szer-
vetlen miitragyak kozé tartoznak.

f) ,Kelat formajaban jelen 1évé mikroelem™: az I. melléklet E.3.1.
szakaszaban felsorolt szerves molekulak egyike altal megkdtott
mikroelem.

g) ,, Komplex formajaban jelen 1évé mikroelem™: az I. melléklet E.3.2.
szakaszaban felsorolt molekulak egyike altal megkotott mikroelem.

h) , Mitragyatipus™: az I. mellékletben feltiintetettek szerinti, kozos
tipus-megjelolésti mitragyak.

i) ,,Egyszeri mitragya”: csak a makroelemek egyike tekintetében
garantalt tartalommal rendelkezd nitrogén-, foszfor- vagy kalium-
mitragya.

j) ,,Osszetett miitragya”: a makroelemek koziil legalabb ketté tekinte-
tében garantdlt tartalommal rendelkez6, kémiai reakcidé utjan vagy
keveréssel, vagy a ketté kombinacidjaval elballitott mitragya.

k) ,,Komplex miitragya”: kémiai reakcio, oldas vagy szilard allapo-
taban végzett granuldlds utjan nyert és legalabb két makroelem
tekintetében garantalt tapanyagtartalommal rendelkezd Osszetett
mitragya. Szilard allapotdban minden egyes granulatum tartalmazza
a garantalt Osszetételnek megfeleld Osszes tapanyagot.

1) ,,Mitragyakeverék™: tobb miitragya szaraz keverése utjan, kémiai
reakci6 nélkiil nyert miitragya.

m) ,,Levélmiitragya™: a levélzetre valo kijuttatasra alkalmas és a levélzet
altal felveheté formaban 1évo miitragya.

n) ,,Folyékony miitragya”: szuszpenzids vagy oldott allapoti miitragya.
0) ,,Mitragyaoldat”: szilard szemcsét6l mentes folyékony miitragya.

p) ,.Mitragya-szuszpenzid™: kétfazisi mitragya, amelynek folyadékfa-
zisaban szuszpendalt szilard szemcsék talalhatok.

q) ,,Tapanyagok garantaldsa” tapanyagok meghatarozott tiiréshata-
rokon belill garantdlt mennyiségének feltiintetése, beleértve azok
formajat és oldhatosagat.

r) ,,Garantalt tartalom”: a koz0sségi jogszabalyokkal &sszhangban az
EK-miitragya cimkéjén vagy a megfeleld kisérookmanyon feltiinte-
tett elem vagy ilyen elem oxidjanak tartalma.

s) ,,IGréshatar”: a tipanyagtartalom mért értékének a garantalt tarta-
lomtol valé megengedett eltérése.

t) ,,Eurdpai szabvany”: a CEN (Eurdpai Szabvanyligyi Bizottsag) altal
kiadott és a KozoOsség altal hivatalosan elismert szabvanyok,
amelyekre torténd hivatkozas az Europai Kozdsségek Hivatalos
Lapjaban megjelent.

u) ,,Csomagolas™ a mitragya tarolasara, védelmére, kezelésére és
forgalmazasara szolgalo lezarhato taroloedény, amelynek kapacitasa
nem haladja meg az 1 000 kg-ot.

v) ,,Omlesztett”: nem az e rendeletben eldirtak szerint kiszerelt
mitragya.

w) ,,Forgalomba hozatal”: miitragya értékesitése, visszterhesen vagy
ingyenesen, valamint az értékesités céljabol végzett raktarozas. A
miitragyanak az Eurépai Kozdsség vamteriiletére vald behozatala
szintén forgalomba hozatalnak mindsiil.

x) ,,Gyartd”: a mitragya forgalomba hozatalaért felelés természetes
vagy jogi személy; kiilondsen az el6allitd, az importdr, a sajat szam-
lajara mikodd csomagold, vagy a mitragya jellemzdit megvaltoz-
tatd barmely személy szintén gyartonak mindsiil. Ennek ellenére, a
miitragya jellemz6it meg nem véltoztatd forgalmazd nem mindsiil
gyartonak.
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II. FEJEZET

Forgalomba hozatal

3. cikk
EK-miitragya

Az 1. mellékletben felsorolt miitragyatipusok kozé tartozo és az e rende-
letben megallapitott feltételeknek megfeleld mitragya ,,EK-mitragya”-
ként jelolheté meg.

Az ,EK-mitragya” megjel6lés nem alkalmazhatdé olyan mitragyara,
amely nem felel meg az e rendelet kdvetelményeinek.

4. cikk
Kozosségen beliili letelepedés

A gyartonak a Kozosségen beliil letelepedettnek kell lennie, és a gyartd
felel az ,EK-mitragyanak” az e rendelet rendelkezéseinek torténd
megfeleléséért.

5. cikk
Szabad forgalomba bocsatas

(1) A 15. cikk és mas kozosségi jogszabalyok sérelme nélkil, a
tagallamok — az Osszetételre, azonositasra, cimkézésre vagy csomago-
lasra vonatkozo6 indokok és e rendelet mas rendelkezései alapjan — nem
tiltjak, korlatozzak, vagy akadalyozzak az , EK-mitragya” megjelolési,
és az e rendelet rendelkezéseinek megfelelé miitragyak forgalomba
hozatalat.

(2) Az e rendelettel 6sszhangban ,,EK-miitragya” megjellésii miitra-
gyak a Kozosségen beliil szabadon forgalomba bocsathatok.

6. cikk
Kotelezéen feltiintetendd elemek

(1) A 9. cikk kovetelményeinek valdo megfelelés céljabol, a tagal-
lamok eldirhatjdk a teriiletiikon forgalomba hozott mitragyak
nitrogén-, foszfor- és kaliumtartalmanak a kovetkezéképpen torténd
kifejezését:

a) nitrogén esetében kizardlag elemi formaban (N); és vagy
b) foszfor és kalium esetében kizarélag elemi formaban (P, K); vagy

c) foszfor és kalium esetében kizarolag oxidformaban (P,0s5, K,0);
vagy

d) foszfor és kalium esetében elemi és oxidformaban egyarant.

Amennyiben a tagallamok azt a lehet6séget valasztjak, hogy a foszfor-
és a kaliumtartalom elemi formaban keriiljon kifejezésre, akkor a
mellékletekben oxidformaban megadott valamennyi hivatkozast elemi
formaban kell érteni, és a megfeleld szamértékeket a kovetkezd
tényezOok alkalmazasaval kell atszamitani:

a) foszfor (P) = foszfor-pentoxid (P,05) % 0,436;

b) kalium (K) = kalium-oxid (K,0) x 0,830.
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(2) A tagallamok eldirhatjdk a teriiletikon forgalomba hozott,
mezoelem tartalmi mitragyak és — a 17. cikk feltételeinek teljesiilése
esetén — makroelem tartalmi miitragyak kalcium-, magnézium-,
natrium- és kéntartalmanak a kovetkezOképpen torténd kifejezését:

a) oxidformaban (CaO, MgO, Na,O, SO;); vagy
b) elemi formaban (Ca, Mg, Na, S); vagy
¢) mindkét formaban.

A kalcium-oxid, magnézium-oxid, natrium-oxid és kén-trioxid tartalmak
kalcium-, magnézium-, natrium- és kéntartalomma torténd atszamitasa a
kovetkez6 tényezok alkalmazasaval torténik:

a) kalcium (Ca) = kalcium-oxid (CaQ) x 0,715;

b) magnézium (Mg) = magnézium-oxid (MgO) x 0,603;
¢) natrium (Na) = natrium-oxid (Na,O) x 0,742;

d) kén (S) = kén-trioxid (SO3) x 0,400.

A kiszamitott oxid- vagy elemi tartalom esetében, a garantalt mennyi-
ségre vonatkozé szamot a legkdzelebbi tizedes értékre kell kerekiteni.

(3) A tagéllamok nem akadalyozzdk meg az (1) és (2) bekezdésben
emlitett mindkét formaban cimkézett ,,EK-miitragyak”™ forgalomba hoza-
talat.

(4) Az I melléklet A., B., C. és D. szakaszaban felsorolt miitragya-
tipusok kozé tartozo EK-miitragydk bor, kobalt, réz, vas, mangén,
molibdén vagy cink mikroelem tartalma koziil egyet vagy tobbet is
garantalni kell a kovetkezd feltételek teljesiilése esetén:

a) a mikroelemek hozzdadasara legalabb az 1. melléklet E.2.2 és E.2.3
szakaszaban meghatarozott minimalis mennyiségben kertiil sor;

b) az EK-miitragya tovabbra is megfelel az 1. melléklet A., B., C. és D.
szakaszaban meghatarozott kovetelményeknek.

(5) Amennyiben a mikroelemek szokasos Osszetevéi a miitragya
makroelemekkel (N, P, K) és mezoelemekkel (Ca, Mg, Na, S) valo
ellatasara szant alapanyagoknak, akkor mennyiségiik garantalhato,
feltéve, hogy legalabb az I. mell¢klet E.2.2 és E.2.3 szakaszaban megha-
tarozott minimalis mennyiségben jelen vannak.

(6) A mikroelem tartalmat a kovetkez6 modon kell garantalni:

a) az 1. melléklet E.1 szakaszaban felsorolt miitragyatipusok kozé
tartoz6 mitragya esetében, az emlitett szakasz 6. oszlopaban megal-
lapitott kovetelményekkel Gsszhangban;

b) az a) pontban emlitett miitragyak legalabb két kiilonboz6 mikro-
elemet tartalmaz6 és az I. melléklet E.2.1 szakasza kovetelményeinek
megfelel6 keverékei, és az 1. melléklet A., B., C. és D. szakaszaban
felsorolt miitragyatipusok kozé tartozd miitragya esetében, a kovet-
kez6k feltiintetésével:

i. a mitragya tomegszazalékaban kifejezett Osszes tartalom;
ii. a mitragya tomegszazalékaban kifejezett vizoldhato tartalom,
amennyiben a vizoldhat6 tartalom legalabb a teljes tartalom

felével egyenlo.

Amennyiben a mikroelem teljes mértékben vizoldhatd, csak a vizoldhato
tartalmat garantaljak.
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Amennyiben a mikroelem kémiai ton valamely szerves molekuldhoz
kotott, a mitragyaban jelen 1évé mikroelem tartalmat kozvetleniil a
vizoldhaté tartalom utan a termék tomegszazalékaban garantaljak,
amelyet — az 1. melléklet E.3 szakaszaban megallapitottak szerint — a
szerves molekula nevével egyiitt a ,,kelatképz6” vagy a , komplexképz6”
kifejezés kovet. A szerves molekula neve helyett nevének kezddbettii is
megadhatok.

7. cikk
Azonositas

(1) A gyartd az EK-mitragyakat a 9. cikkben felsorolt azonositd
jelolésekkel latja el.

(2) Ha a miitragya csomagolva van, az azonositdo jeloléseket a
csomagolason vagy az ahhoz rogzitett cimkén tiintetik fel. Omlesztett
miitragya esetén az azonositd jeldléseket a kiséréokmanyokon
tiintetik fel.

8. cikk
Nyomon kévethetoség

A 26. cikk (3) bekezdésének sérelme nélkiil, a gyartdé — az EK-miitra-
gyak nyomon kovethetdségének biztositasa érdekében — nyilvantartast
vezet a mitragyak eredetérdl. E nyilvantartasokat vizsgalat céljabdl a
tagallamok szamara hozzaférhetévé kell tenni mindaddig, amig a
mitragya forgalomban van, tovabba a forgalmazas befejezését kovetd
2 ¢ves idGtartamig.

9. cikk
Jelolések

(1) Az egyéb kozdsségi szabalyok sérelme nélkiil, a 7. cikkben emli-
tett csomagolason, cimkéken és kisérdokmanyokon az alabbi jelolés-
eknek szerepelnek:

a) Kotelezé azonositas
— az ,EK-MUTRAGYA” felirat nagybetiivel,

— a miitragya tipusanak megjelolése — ha van ilyen — az 1. mellék-
letben megallapitottak szerint,

— miitragyakeverék esetében a tipusmegjeldlést kovetden a
,.keverék” szo,

— a 19, a 21. vagy a 23. cikkben meghatarozott kiegészitd jelolések,

— az egyes tapanyagokat mind szoval, mind a megfeleld vegyjellel
fel kell tiintetni, pl.: nitrogén (N), foszfor (P), foszfor-pentoxid
(P,05), kalium (K), kalium-oxid (K,0), kalcium (Ca), kalcium-
oxid (CaO), magnézium (Mg), magnézium-oxid (MgO), natrium
(Na), natrium-oxid (Na,0), kén (S), kén-trioxid (SOs), bor (B),
réz (Cu), kobalt (Co), vas (Fe), mangan (Mn), molibdén (Mo) és
cink (Zn),

— amennyiben a mitragya olyan mikroelemeket tartalmaz, amelyek
valamelyike vagy mindegyike kémiai Uton valamely szerves
molekuldhoz kotott, a mikroelem nevét az alabbi mindségjelzék
egyikének kell kdvetnie:

1. ,.kelatképzd: ...” (a kelatképz6 reagens neve vagy annak az I.
melléklet E.3.1 szakaszaban meghatarozott roviditése);

ii. ,.komplexképzd: ...” (a komplexképz6 reagens neve az I.
melléklet E.3.2 szakaszdban meghatarozottak szerint),
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— a miitragydban megtalalhaté mikroelemek, vegyjeliik betiirendes
felsorolasaval: B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Zn,

— az 1. melléklet E.1 és E.2 szakaszaban felsorolt termékek
esetében a kiilonleges felhasznalasi utasitasok,

— a folyékony miitragyak tomegben kifejezett mennyisége. A folyé-
kony mitragyak mennyisége — valasztads szerint — térfogatban
vagy tomeg/térfogat aranyban (kilogramm/hektoliter vagy
grammy/liter) is kifejezhetd,

— nettd vagy bruttd tomeg, és folyékony miitragyak esetében —
valasztas szerint — térfogat. Ha a bruttd tdmeget adjak meg, a
tara tomegét is fel kell tiintetni,

— a gyartd neve vagy kereskedelmi neve, és cime.
b) Szabadon valaszthatd azonositasok
— az 1. mellékletben felsoroltak szerint,

— a tarolasra és a kezelésre vonatkozd utasitasok, valamint — az I.
melléklet E.1 és E.2 szakaszdban nem emlitett miitragyak esetében
— a mitragyak felhasznalasara vonatkozo kiilonleges utasitasok,

— azon talaj- és termesztési feltételeknek megfeleld dozisaranyokra
¢és felhasznalasi feltételekre vonatkozo jelolések, amelyek szerint
a miitragyat felhasznaljak,

— a gyartd védjegye és a termék kereskedelmi megjeldlése.

A b) pontban emlitett jel6lések nem allhatnak ellentétben az a) pontban
emlitettekkel, és egyértelmiien el kell kiiloniilniiik azoktol.

(2) Az (1) bekezdésben emlitett Gsszes jelolést egyértelmiien el kell
kiiloniteni a csomagoldson, a cimkén vagy a kisérokmanyon feltiinte-
tett valamennyi egyéb informaciotol.

(3) Folyékony mitragyak csak akkor hozhatok forgalomba, ha a
gyartd megfeleld, kiilondsen a tarolasi hémérsékletre és a tarolas
soran bekovetkezd balesetek megeldzésére kiterjedd kiegészit utasita-
sokkal szolgal.

(4) Az e cikk alkalmazdsara vonatkozd részletes szabalyokat
a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljaras szerint fogadjak el.

10. cikk

Cimkézés
(1) A 9. cikkben emlitett adatokat feltiinteté cimkéket, illetve a
csomagolasra nyomtatott jeldléseket feltinden kell elhelyezni. A cimkét
a csomagolashoz vagy a termék lezarasara hasznalt mas rendszerhez kell

erdsiteni. Ha e rendszer plombat is tartalmaz, fel kell tlintetni azon a
csomagolast végzé nevét vagy jelolését.

(2) Az (1) bekezdésben emlitett jeloléseknek mindvégig letorolhetet-
lennek és jol olvashatonak kell lenniiik.

(3) A 7. cikk (2) bekezdésének masodik mondataban emlitett dmlesz-
tett mitragyak esetében, az arukat az azonositd jeloléseket tartalmazo
okmanyok egy példanyanak kell kisérnie, és azt vizsgalat céljabol
rendelkezésre kell bocsatani.
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11. cikk
Nyelvek

A cimkét, a csomagolason feltiintetett jeloléseket és a kisérGokmanyokat
legalabb annak a tagallamnak a nemzeti nyelvén vagy nyelvein kell
kiallitani, ahol az EK-miitragya forgalomba keriil.

12. cikk
Csomagolas

Csomagolt EK-miitragyak esetében, a csomagolast olyan modon, illetve
olyan szerkezettel kell lezarni, hogy kinyitasakor a lezaras, a lezard
plomba vagy maga a csomagolas helyrehozhatatlanul megsériiljon.
Szelepes zsak hasznalata megengedett.

13. cikk
Tiréshatarok

(1) Az EK-miitragyak tapanyagtartalmanak meg kell felelnie a II.
mellékletben megallapitott tiiréshataroknak, amelyek célja a gyartasban,
a mintavételben €s az elemzésben el6forduld kiilonbségek megengedése.

(2) A gyartd6 nem hasznalhatja ki rendszeresen a II. mellékletben
megadott tliréshatarokat.

(3) Az I mellékletben meghatdrozott minimalis és maximalis
tartalom tekintetében nem engedélyezhetd tliréshatar.

14. cikk
A miitragyara vonatkozo kovetelmények

Egy adott miitragyatipus csak akkor vehetd fel az I. mellékletbe, ha:
a) hatékony modon szolgaltat tdpanyagokat;

b) megfeleld mintavételi, elemzési és — sziikség esetén — vizsgalati
modszerek allnak rendelkezésre;

¢) rendes felhasznalasi feltételek mellett nincs karos hatassal az emberi,
allati vagy novényi egészségre, vagy a kdrnyezetre.

15. cikk
Védzaradék

(1) Ha egy tagallam megalapozottan feltételezi, hogy valamely EK-
mitragya — annak ellenére, hogy az megfelel az e rendelet kovetelmé-
nyeinek — veszélyt jelent a biztonsagra, az emberi, allati vagy ndvényi
egészségre vagy a kornyezetre, a teriiletén atmenetileg betilthatja vagy
kiilonleges feltételekhez kotheti az adott miitragya forgalomba hozatalat.
Errdl — dontését indokolva — haladéktalanul értesiti a tobbi tagallamot és
a Bizottsagot.

(2) A Bizottsag a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljarassal Ossz-
hangban az informacié kézhezvételétol szamitott 90 napon beliil hatar-
ozatot fogad el.

(3) E rendelet rendelkezései nem zarjak ki, hogy a Bizottsag vagy az
érintett tagallam kozbiztonsagi okok alapjan az EK-mitragyadk forga-
lomba hozatalanak tilalmara, korldtozasara vagy megakadalyozasara
vonatkozo6 indokolt intézkedéseket hozzon.
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II. CiM

AZ EGYES MUTRAGYA-TIPUSOKRA VONATKOZO RENDELKE-
ZESEK

1. FEJEZET

Makroelem tartalmu szervetlen miitragyak

16. cikk
Alkalmazasi kor

Ezt a fejezetet az 1. melléklet A., B., C., E.2.2 vagy E.2.3 szakaszaban
meghatarozott minimalis tapanyagtartalommal rendelkez6 makroelem
tartalmu szervetlen, szilard vagy folyékony, egyszerli vagy Osszetett
mitragyakra — beleértve a mezoelemet €s/vagy mikroelemet is tartal-
maz6 mitragyakat — kell alkalmazni.

17. cikk
Makroelem tartalmi miitragyak mezoelem tartalminak garantalasa

Az . melléklet A., B. és C. szakaszaban felsorolt mitragyatipusok kozé
tartoz6 EK-mitragyak kalcium-, magnézium-, natrium- és kéntartalma
garantalhato, feltéve, hogy legalabb az alabbi minimalis mennyiségben
jelen vannak az érintett elemek:

a) 2 % kalcium-oxid (CaO), azaz 1,4 % Ca;

b) 2 % magnézium-oxid (MgO), azaz 1,2 % Mg;
¢) 3 % natrium-oxid (Na,0O), azaz 2,2 % Na;

d) 5 % kén-trioxid (SO3), azaz 2 % S.

Ebben az esetben a tipusmegjelolés mellett feltiintetik a 19. cikk (2)
bekezdésének ii. pontjaban meghatarozott kiegészitd jelolést.

18. cikk
Kalcium, magnézium, natrium és kén

(1) Az 1. melléklet A., B. és C. szakaszaban felsorolt mitragyak
magnézium-, natrium- ¢€s kéntartalmanak garantalasa a kovetkezo
modok egyikén fejezhetd ki:

a) a mitragya tomegszazalékaban kifejezett Gsszes tartalom;

b) a miitragya tOmegszazalékaban kifejezett Gsszes tartalom és vizold-
hat6 tartalom, amennyiben a vizoldhato tartalom legalabb az Osszes
tartalom egynegyed része;

¢) amennyiben az adott elem teljes mértékben vizoldhatd, csak a
tomegszazalékban kifejezett vizoldhato tartalmat garantaljak.

(2) Ha az L. melléklet masként nem rendelkezik, a kalciumtartalmat
csak abban az esetben garantaljak, ha az vizoldhatd, és azt a miitragya
tomegszazalékaban fejezik ki.

19. cikk
Azonositas

(1) A9. cikk (1) bekezdésének a) pontjaban emlitett kdtelezd azono-
sitd jelolések mellett az e cikk (2), (3), (4), (5) és (6) bekezdésében
megallapitott jeloléseket tlintetik fel.
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(2) Az Osszetett mitragyak tipusmegjelolését kovetden az alabbiakat
tiintetik fel:

i. A garantalt mezoelemek vegyjele zarojelben, a makroelemek vegy-
jele utan.

ii. A makroelem tartalmat jel6ld szamok. A garantalt mezoelem
tartalmat zardjelben, a makroelem tartalom utan tiintetik fel.

(3) A mitragya tipusmegjelolését csak a makro- és a mezoelem
tartalmat jel6l6 szamok kovetik.

(4) Mikroelem tartalom garantdlasa esetén feltiintetik a ,,mikroele-
mekkel dusitott” szavakat vagy — hasonlo kifejezés forméjaban — a
jelen 1évé mikroelem vagy mikroelemek nevét, valamint vegyjelét.

(5) A garantalt makro-, illetve mezoelem tartalmat tomegszazalékban,
egész szamként vagy — sziikség esetén, amennyiben létezik megfeleld
elemzési modszer — egy tizedes jegy pontossaggal adjak meg.

Egynél tobb garantalt tapanyagot tartalmazé miitragyak esetén, a
makroelemeket: N, P,Os és/vagy P, K,O és/vagy K, a mezoelemeket:
CaO és/vagy Ca, MgO és/vagy Mg, Na,O és/vagy Na, SO; és/vagy S
sorrendben adjdk meg.

A garantalt mikroelem tartalom tekintetében megadjak minden egyes
mikroelem nevét és vegyjelét, feltiintetve tomegszazalékukat is az 1.
melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszaban meghatarozottak és az oldhatdsag
szerint.

(6) A tapanyagok formajat és oldhatosagat szintén a miitragya tomeg-
szazalékaban kell kifejezni, kivéve, ha az 1. melléklet kifejezetten ugy
rendelkezik, hogy az adott tdpanyagtartalmat masképpen fejezzék ki.

A tizedes jegyek szama egy, kivéve a mikroelemeket, amelyek tekinte-
tében az 1. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszaban meghatarozottak szerint
kell eljarni.

1I. FEJEZET

Mezoelem tartalmu szervetlen miitragydak

20. cikk
Alkalmazasi kor

Ezt a fejezetet az 1. melléklet D., E.2.2 és E.2.3 szakaszdban meghata-
rozott minimalis tdpanyagtartalommal rendelkezé mezoelem tartalmi
szervetlen, szilard vagy folyékony mitragyakra — beleértve a mikro-
elemet is tartalmazo mitragyakat — kell alkalmazni.

21. cikk
Azonositas

(1) A9. cikk (1) bekezdésének a) pontjaban emlitett kdtelezd azono-
sito jelolések mellett az e cikk (2), (3), (4), és (5) bekezdésében megal-
lapitott jeloléseket tiintetik fel.

(2) Mikroelem tartalom garantdlasa esetén feltiintetik a ,,mikroele-
mekkel dusitott” szavakat vagy — hasonlo kifejezés forméjaban — a
jelen 1év6 mikroelem vagy mikroelemek nevét, valamint vegyjelét.

(3) A garantdlt mezoelem tartalmat tdmegszazalékban, egész szam-
ként vagy — sziikség esetén, amennyiben létezik megfeleld elemzési
modszer — egy tizedes jegy pontossaggal adjak meg.
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Egynél tobb mezoelem jelenléte esetén, azok sorrendje a kovetkezo:
CaO és/vagy Ca, MgO és/vagy Mg, Na,O és/vagy Na, SO; és/vagy S.

A garantdlt mikroelem tartalom tekintetében megadjadk minden
egyes mikroelem nevét és vegyjelét, feltiintetve tomegszazalékukat
is az 1. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszdban meghatarozottak és az
oldhat6sag szerint.

(4) A tapanyagok formajat és oldhatdsagat szintén a miitragya tomeg-
szazalékaban fejezik ki, kivéve, ha az I. melléklet kifejezetten ugy
rendelkezik, hogy az adott tapanyagtartalmat masképpen fejezzék ki.

A tizedes jegyek szama egy, kivéve a mikroelemeket, amelyek tekinte-
tében az I. melléklet E.2.2 és E.2.3 szakaszaban meghatarozottak szerint
kell eljarni.

(5) Ha az I. melléklet masként nem rendelkezik, a kalciumtartalmat
csak abban az esetben garantaljak, ha az vizoldhatd, és azt a mitragya
tomegszazalékaban fejezik ki.

1ll. FEJEZET

Mikroelem tartalmu szervetlen miitragydak

22. cikk
Alkalmazasi kor

Ezt a fejezetet az 1. melléklet E.1 és E.2.1 szakaszaban meghatarozott
minimalis tapanyagtartalommal rendelkezé mikroelem tartalmu szer-
vetlen, szilard vagy folyékony miitragyakra kell alkalmazni.

23. cikk
Azonositas

(1) A9. cikk (1) bekezdésének a) pontjaban emlitett kdtelez6 azono-
sit6 jelolések mellett az e cikk (2), (3), (4), és (5) bekezdésében megal-
lapitott jeloléseket tiintetik fel.

(2)  Egynél tobb mikroelemet tartalmazo miitragya esetén, a ,,mikro-
elem-keverék” tipusmegjeldlés utan megadjak a jelen 1évé mikroelemek
nevét és vegyjelét.

(3) Az egyetlen mikroelemet tartalmazd miitragyak esetében (az 1.
melléklet E.1 szakasza), a garantalt mikroelem tartalmat tomegszaza-
Iékban adjak meg, egész szammal vagy — sziikség esetén — egy tizedes
jegy pontossaggal.

(4) A mikroelemek formajat és oldhatosagat szintén a mitragya
tomegszazalékaban  fejezik ki, kivéve, ha az 1. melléklet
kifejezetten Ggy rendelkezik, hogy az adott tipanyagtartalmat mas
modon fejezzék ki.

Mikroelemek esetében a tizedes jegyek szama tekintetében az I.
melléklet E.2.1 szakaszaban meghatarozottak szerint kell eljarni.

(5) A kotelezé vagy a valaszthato jelolések alatt az 1. melléklet E.1
és E.2.1 szakaszaban szerepld termékek esetében az alabbi szdveget
tiintetik fel a cimkén és a kiséréokmanyokon:

,»Csak kifejezetten sziikséges esetben hasznaland6. A megfeleld dozis
tallépése tilos.”
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24. cikk
Csomagolas

Az e fejezet rendelkezéseinek hatalya alda tartozd6 EK-miitragyakat
csomagolva kell forgalomba hozni.

V. FEJEZET
Magas nitrogéntartalmu ammonium-nitrat miitragydak

25. cikk
Alkalmazasi kor

E fejezet alkalmazasdban az egyszeri vagy Osszetett, magas nitrogén-
tartalmi ammonium-nitrat miitrdgya a mitragyaként valé felhasznalas
céljabol eldallitott és az ammoOnium-nitratra vetitve tobb mint 28 tomeg-
szazalék nitrogént tartalmazd ammoénium-nitrat alap termék.

Ez a mitragyatipus tartalmazhat szervetlen vagy inert anyagokat.

Az e tipusba tartozé miitragyak eldallitasa soran felhasznalt anyagok
nem fokozhatjak a miitragya h6érzékenységét vagy robbanékonysagat.

26. cikk
Biztonsagi intézkedések és ellenorzések

(1) A gyartd biztositja, hogy a magas nitrogéntartalmu egyszerii
ammonium-nitrat mitragydk megfelelnek a III. melléklet 1. szakaszaban
foglalt rendelkezéseknek.

(2) A magas nitrogéntartalmi egyszerii ammonium-nitrat miitragyak
e fejezetben el6irt hatoésagi ellenérzés céljabol végzett ellendrzését,
elemzését ¢€s vizsgalatat a III. melléklet 3. szakaszaban leirt modsze-
rekkel Gsszhangban végzik el.

(3) A gyarto altal forgalomba hozott magas nitrogéntartalmi ammo-
nium-nitrat EK-mitragyak nyomon kovethetéségének biztositdsa érde-
kében, a gyartd nyilvantartast vezet a miitragyat és annak f6 Osszetevoit
eldallitod telephelyek nevérdl és cimérdl, valamint az ott dolgozo szemé-
lyekrdl. E nyilvantartasokat vizsgalat céljabol a tagallamok rendelkezé-
sére kell tartani mindaddig, amig a miitragya forgalomban van, tovabba
a forgalombdl vald kivonasat kovetd 2 éves idStartamig.

27. cikk
Robbanékonysagi vizsgalat

A 26. cikkben emlitett intézkedések sérelme nélkiil, a gyartd biztositja,
hogy az éltala forgalomba hozott, valamennyi tipusii magas nitrogéntar-
talmi ammoénium-nitrat EK-mitragyat alavetették az e rendelet III.
mellékletének 2., 3. (3. szakasz, 1. modszer) és 4. szakaszaban leirt
robbanékonysagi vizsgalatnak. E vizsgalatot a 30. cikk (1) bekezdésében
vagy a 33. cikk (1) bekezdésében emlitett jovahagyott laboratériumok
valamelyikében végzik el. A gyartok legalabb 5 nappal a mitragya
forgalomba hozatala el6tt, illetve — behozatal esetében — legalabb 5
nappal a mitrdgyanak az Eurdpai Kozosség hatirara vald érkezése
el6tt benytjtja a vizsgalat eredményét az érintett tagallam illetékes hato-
saganak. Ezt kovetben a gyartd tovabbra is garantalja, hogy valamennyi
forgalomba hozott miitragyaszallitmany megfelel a fenti vizsgalat kdve-
telményeinek.

28. cikk
Csomagolas

Magas nitrogéntartalmi ammonium-nitrat miitragya csak csomagolt
formaban bocsathatd a végso felhasznald rendelkezésére.



2003R2003 — HU — 20.04.2009 — 005.001 — 15

. CiM

MUTRAGYAK MEGFELELOSEGERTEKELESE

29. cikk
Ellenorzo intézkedések

(1) A tagallamok hatosagi ellendrzé intézkedéseknek vethetik ald az
,,EK-mitragya” megjelolésii mitragyakat az e rendeletnek valdo megfe-
leléségiik igazolasa céljabol.

A tagallamok az ilyen ellendrzé intézkedésekhez sziikséges vizsgalatok
koltségeit nem meghaladd mértékii dijat szamithatnak fel, azonban a
gyartok nem kotelezhetok arra, hogy megismételjék a vizsgalatokat
vagy fizessenek az ismételt vizsgalatokért, amennyiben az els6 vizsga-
latot a 30. cikk kovetelményeinek megfeleld laboratorium végezte, és a
vizsgalat az adott miitragya megfeleldségét mutatta.

(2) A tagéallamok biztositjak, hogy az 1. mellékletben felsorolt miitra-
gyatipusok kozé tartozd EK-mitragyak hatosagi ellenérzés céljabol
végzett mintavételét és elemzését a II1. és IV. mellékletben leirt modsze-
rekkel Gsszhangban végzik el.

(3) Az e rendeletnek a miitragyatipusoknak, és a garantalt tapa-
nyagtartalomnak és/vagy az ilyen tapanyagok formaja és oldhatosaga
szerint kifejezett garantalt tartalomnak valé megfeleloség tekintetében
torténd betartasa hatosagi vizsgalatokkal, kizardlag a III. és IV. mellék-
lettel 6sszhangban kialakitott mintavételi és elemzési modszerek alkal-
mazasaval, és a II. mellékletben meghatarozott tiiréshatarok figyelembe-
vételével igazolhato.

(4) A Bizottsag kiigazitja és korszerlisiti a mérési, mintavételi és
elemzési modszereket és — lehetség szerint — az eurdpai szabvanyokat
alkalmazza. Az e rendelet nem alapvetd fontossagli elemeinek modosi-
tasara iranyuld ezen intézkedéseket a 32. cikk (3) bekezdésében emlitett,
ellendrzéssel torténd szabalyozasi bizottsagi eljarassal dsszhangban kell
elfogadni. Ugyanezen eljarast kell alkalmazni az e cikkben, valamint az
e rendelet 8., 26. és 27. cikkében elbirt ellenérzd intézkedések megha-
tarozasahoz sziikséges végrehajtasi szabalyok elfogadasara. E szabalyok
kitérnek kiilondsen a vizsgalatok megismétlésének gyakorisdgara, vala-
mint a forgalomba hozott miitragya ¢és a vizsgalatnak alavetett miitragya
azonossagat biztositd intézkedésekre.

30. cikk
Laboratoriumok

(1) A tagallamok értesitik a Bizottsagot a teriiletiikon jovahagyott, az
EK-miitragyak e rendelet kdvetelményei szerinti megfeleldségének ellen-
Orzéséhez sziikséges szolgaltatasok nyujtasara illetékes laboratoriumok
jegyzékét. E laboratoriumoknak meg kell felelniiik az V. melléklet B.
szakaszaban emlitett eldirasoknak. Az értesitést 2004. junius 11-ig, illetve
az egyes tovabbi modositasok alkalmaval teszik meg.

(2) A Bizottsdg a jovahagyott laboratoriumok jegyzékét az Eurdpai
Unioé Hivatalos Lapjaban teszi kozz¢€.

(3) Amennyiben egy tagallam megalapozottan feltételezi, hogy vala-
mely jovahagyott laboratorium nem felel meg az (1) bekezdésben emli-
tett eloirasoknak, felveti a kérdést a 32. cikkben emlitett bizottsagban.
Ha a bizottsag egyetért abban, hogy az adott laboratéorium nem felel
meg az elbirasoknak, a Bizottsag torli a laboratorium nevét a (2) bekez-
désben emlitett jegyzékbol.
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(4) A Bizottsag — a 32. cikk (2) bekezdésében emlitett eljarassal
Osszhangban — az informacid kézhezvételétdl szamitott 90 napon beliil
a kérdésben hatarozatot fogad el.

(5) A Bizottsag a modositott jegyzéket az Europai Unio Hivatalos
Lapjaban teszi kozzé

Iv. cim
ZARO RENDELKEZESEK
I FEJEZET

A mellékletek kiigazitdsa

31. cikk
Uj EK-miitragyak

(1) A Bizottsag uj miitragyatipus felvétele érdekében kiigazitja az 1.
mellékletet.

(2) Az Uj mitragyatipusnak az I. mellékletbe vald felvételét javasolni
kivano gyartonak vagy képvisel6jének e célbol miiszaki dokumentaciot
kell Gsszeallitania az V. melléklet A. szakaszaban emlitett miiszaki
dokumentumok figyelembevételével.

(3) A Bizottsag a miszaki fejlédés figyelembevétele érdekében kiiga-
zitja a mellékleteket.

(4) Az e rendelet nem alapvetd fontossagi elemeinek moddositasara
iranyuld, az (1) és (3) bekezdésben emlitett intézkedéseket a 32. cikk (3)
bekezdésében emlitett, ellendrzéssel torténd szabalyozasi bizottsagi elja-
rassal 6sszhangban kell elfogadni.

32. cikk
A bizottsag eljarasa
(1) A Bizottsagot egy bizottsag segiti.

(2) Az e bekezdésre torténd hivatkozaskor az 1999/468/EK hatarozat
5. és 7. cikkét kell alkalmazni, 8. cikkének rendelkezéseire is figye-
lemmel.

Az 1999/468/EK hatarozat 5. cikkének (6) bekezdésében meghatarozott
hataridé harom hoénap.

(3) Az e bekezdésre torténd hivatkozaskor az 1999/468/EK hatarozat
Sa. cikkének (1)—(4) bekezdését és 7. cikkét kell alkalmazni, 8. cikkének
rendelkezéseire is figyelemmel.

1. FEJEZET

Atmeneti rendelkezések

33. cikk
Illetékes laboratériumok

(1) A 30. cikk (1) bekezdése rendelkezéseinek sérelme nélkiil, a
tagallamok egy 2007. december 11-ig tartd6 atmeneti id6szak soran
tovabbra is alkalmazhatjadk az EK-miitragydk e rendelet kovetelmé-
nyeinek valé megfeleldségének ellendrzéséhez sziikséges szolgaltatasok
nyUjtasara illetékes laboratériumok engedélyezésére vonatkozd nemzeti
rendelkezéseiket.



2003R2003 — HU — 20.04.2009 — 005.001 — 17

(2) A tagéllamok értesitik a Bizottsagot e laboratdriumok jegyzékét,
megadva egyuttal az engedélyezési rendszeriikre vonatkoz6 adatokat. Az
értesitést 2004. junius 11-ig, illetve az egyes tovabbi modositasok alkal-
maval teszik meg.

34. cikk
Csomagolas és cimkézés

A 35. cikk (1) bekezdése ellenére, a korabbi iranyelvekben az EK-
miitragyak tekintetében meghatarozott jelolések, csomagolasok, cimkék
és kiséréokmanyok 2005. junius 11-ig alkalmazhatok.

. FEJEZET

Zaro rendelkezések

35. cikk
Hatalyon Kkiviil helyezett iranyelvek

(1) A 76/116/EGK, a 77/535/EGK, a 80/876/EGK és a 87/94/EGK
iranyelv hatalyat veszti.

(2) A hatalyon kiviil helyezett irdnyelvekre tett hivatkozasokat az e
rendeletre tett hivatkozasként kell értelmezni. Kiilondsen, a 76/116/EGK
iranyelv 7. cikkét6l vald — a Szerzddés 95. cikkének (6) bekezdése
alapjan a Bizottsag altal engedélyezett — eltérések az e rendelet
5. cikkétdl vald eltérésként értelmezenddk, és az e rendelet hatalybalé-
pésére valo tekintet nélkiil tovabbra is kifejtik hatasukat. A 36. cikk
szerinti szankciok elfogadasaig a tagallamok tovabbra is alkalmazhatjak
az (1) bekezdésben emlitett irdnyelvek nemzeti végrehajtasi szabalyai
megsértésére vonatkozd szankciokat.

36. cikk
Szankciok

A tagallamok megallapitjak az e rendelkezés rendelkezéseinek megsér-
tése esetén alkalmazando szankcidkra vonatkozo szabalyokat, és minden
sziikséges intézkedést megtesznek azok végrehajtasanak biztositasa
érdekében. Az eldirt szankcidknak hatékonynak, aranyosnak és vissza-
tartd erejiinek kell lenniiik.

37. cikk
Nemzeti rendelkezések

A tagéllamok 2005. jinius 11-ig kozlik a Bizottsaggal az e rendelet
6. cikkének (1) bekezdése, 6. cikkének (2) bekezdése, 29. cikkének
(1) bekezdése és 36. cikke alapjan elfogadott nemzeti rendelkezéseiket,
¢és haladéktalanul tajékoztatjak a Bizottsagot valamennyi ezeket érintd
késébbi modositasrol.

38. cikk
Hatalybalépés

Ez a rendelet az Eurdpai Unio Hivatalos Lapjaban vald kihirdetését
kovetd huszadik napon 1ép hatalyba, a 8. cikk és a 26. cikk (3) bekez-
désének kivételével, amelyek 2005. junius 11-én 1épnek hatalyba.

Ez a rendelet teljes egészében kotelezd és kozvetleniil alkalmazandd
valamennyi tagallamban.
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TARTALOMJEGYZEK

I. MELLEKLET - EK-MUTRAGYATIPUSOK JEGYZEKE

A.

A.l.
A2.
A3.
B.

B.1.
B.2.
B.3.
B.4.
C.

C.1.
C.2.

E.l.

E.1.1.
E.1.2.
E.1.3.
E.1.4.
E.1.5.
E.1.6.
E.1.7.

E.2.

E3.

Makroelem tartalmi szervetlen, egyszer(i miitragyak
Nitrogénmiitragyak

Foszfatmiitragyak

Kaliummiitragyak

Makroelem tartalmt szervetlen, Osszetett muitragyak
NPK-miitragyak

NP-miitragyak

NK-miitragyak

PK-miitragyak

Szervetlen folyékony miitragyak

Egyszeri folyékony miitragyak

Osszetett folyékony miitragyak

Szervetlen, mezoelem tartalmi miitragyak
Szervetlen, mikroelem tartalmu mitragyak
Egyetlen mikroelemet tartalmazo mitragyak
Bor

Kobalt

Réz

Vas

Mangén

Molibdén

Cink

A mitragyak minimalis mikroelem tartalma, a mitragya tdmegszaza-
lékaban kifejezve

A mikroelemekhez engedélyezett kelat-, illetve komplexképz6 szerves
reagensek jegyzéke

II. MELLEKLET - TURESHATAROK

1.

Makroelem tartalmt szervetlen egyszeri mitragyak — tomegszazalék
abszolut értéke N, P,0s5, K,0, MgO ¢és Cl formajaban kifejezve

Makroelem tartalmil szervetlen Osszetett miitragyak
A mitragyak mezoelem tartalma

A mitragyak mikroelem tartalma

[II. MELLEKLET - A MAGAS NITROGENTARTALMU AMMONIUM-

NITRAT MUTRAGYé‘KRA VONATKOZO TECH-
NIKAI RENDELKEZESEK

A magas nitrogéntartalmii egyszerli ammonium-nitrat mitragyak jellemz6i
és hatarértékei

A magas nitrogéntartalmi ammonium-nitrat miitragyakra vonatkozoan el6irt
robbantasi vizsgalat leirasa

A TII-1. és a III-2. mellékletben meghatarozott hatarértékeknek valo megfe-
lelés ellenérzési modszerei

A robbandképesség meghatarozasa
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IV. MELLEKLET - MINTAVETELI ES ELEMZESI MODSZEREK
A. MINTAVETELI ELJARAS MUTRAGYAK ELLENORZESEHEZ

1. Cél és alkalmazasi teriilet

2. Hatdsagi mintavevok

3. Fogalommeghatarozasok

4.  Felszerelés

5. Mennyiségi kovetelmények

6. A mintak vételére, elkészitésére és csomagolasara vonatkozd utasitasok

7. A végsé minta csomagolasa

8.  Mintavételi jegyzokdnyv

9. A mintak rendeletetési helye

B. MUTRAGYAK VIZSGALATI MODSZEREI

Altaldnos észrevételek
A miitragyak elemzési modszereire vonatkozd altalanos rendelkezések

Metoda 1. modszer Minta elokészitése vizsgalathoz

Metoda 2. modszer Nitrogén

Metoda 2.1. modszer Az ammonianitrogén meghatarozasa

Metoda 2.2. modszerek Nitrat- és ammonianitrogén meghatarozasa

Metoda 2.2.1. modszer A nitrat- és ammonianitrogén meghatarozasa Ulsch-
modszerrel

Metoda 2.2.2. modszer A nitrat-nitrogén és az ammonianitrogén meghataro-
zasa Arnd-modszerrel

Metoda 2.2.3. modszer A nitrat-nitrogén €s az ammonianitrogén meghataro-
zasa Devarda-modszerrel

Metoda 2.3. modszer Az Osszes nitrogéntartalom meghatarozasa

Metoda 2.3.1. modszer Az Osszes nitrogéntartalom meghatarozasa nitrat-
mentes kalcium-cidnamidban

Metoda 2.3.2. modszer Az Osszes nitrogén meghatdrozasa nitrattartalma
kalcium-cianamidban

Metoda 2.3.3. modszer Az Osszes nitrogéntartalom meghatarozasa karba-
midban

Metoda 2.4. modszer Cianamid-nitrogén meghatarozasa

Metoda 2.5. modszer Karbamid biuret tartalmanak spektrofotometrias
meghatarozasa

Metoda 2.6. modszerek Kiilonboz6 nitrogénformak meghatarozasa azonos
mintaban

Metoda 2.6.1. modszer Kiilonb6zé nitrogénformék meghatarozasa a nitro-
gént nitrat-, ammonia-, karbamid- és cianamid-nitrogén forma-
jaban tartalmazé miitragyabol vett azonos mintaban

Metoda 2.6.2. modszer Kiilonbozé nitrogénformak meghatarozasa a nitro-
gént csak nitrat-, ammonia-¢s karbamid-nitrogén formajaban
tartalmaz6 miitragyakban

3. modszerek Foszfor

3.1. modszerek Extrakcios modszerek

3.1.1. moédszer Asvanyi savakban oldhaté foszfor kivonasa

3.1.2. modszer 2 %-os hangyasavban (20 g/liter) oldhaté foszfor
kivonasa

3.1.3. modszer 2 %-os citromsavban (20 g/liter) oldhato foszfor

kivonasa
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3.1.5.
3.1.5.1.

3.1.5.2.

3.1.5.3.

3.1.6.
3.2.

4.1.

6.1.

7.1.

7.2.

8.2.

8.3.

8.4.

8.5.
8.6.

8.7.

8.8.
8.9.
8.10.

9.1.
9.2.
9.3.

9.4.

9.5.

9.6.

modszer Semleges ammonium-citratban oldhato foszfor kivo-
nésa

modszerek Kivonas ligos ammonium-citrattal

modszer Oldhato foszfor kivonasa Petermann-modszerrel,
65 °C homérsekleten

modszer Oldhaté foszfor kivonasa Petermann-modszerrel,
szobahdmérsékleten

modszer Joulie-féle ligos ammonium-citratban oldhato foszfor
kivonasa

modszer Vizoldhato foszfor kivonasa

modszer A kivont foszfor meghatarozasa (Gravimetrias
modszer kinolin - foszfomolibdattal)

modszer Kélium

modszer A vizoldhaté kaliumtartalom meghatarozasa
modszer

modszer Klor

modszer Kloridok meghatarozasa szerves anyagok hianyaban
modszerek Az 6rlés finomsaga

modszer Az Orlés finomsaganak meghatarozasa (szaraz
Szaritas)

modszer Lagy természetes foszfatok Orlési finomsaganak
meghatarozasa

modszerek Mezoelemek

modszer Az Osszes kalcium, Osszes magnézium, Osszes
natrium ¢és a szulfat formajaban jelen lévé Gsszes kén kivo-
nasa

modszer A kiilonboz6é formékban jelen 1€vé 6sszes kén kivo-
nasa

modszer A vizoldhaté kalcium, magnézium, natrium és (a
szulfat formajaban jelen 1év6) kén kivonasa

modszer Kiilonbozé formakban jelen 1évo, vizoldhatdé kén
kivonasa

modszer Elemi kén kivonasa és meghatarozasa

modszer Kivont kalcium oxalat formajaban torténd kicsapast
koveté manganimetrias meghatarozasa

modszer Magnézium meghatarozasa atomabszorpcios spektro-
fotometriaval

modszer Magnézium meghatarozasa komplexometriaval
modszer Szulfatok meghatarozasa
modszer Kivont natrium meghatarozasa

modszerek Mikroelemek 10 % vagy annal kisebb koncentra-
cioban

modszer Az 6sszes mikroelem kivonasa
modszer Vizoldhaté mikroelemek kivonasa

modszer Szerves vegyiiletek eltavolitdsa mitragyakivona-
tokbol.

modszer Mikroelemek meghatarozasa mitragyakivonatokban
atomabszorpciods spektrometriaval (altalanos eljaras).

modszer Bor meghatarozasa miitragyakivonatokban azometin-
H spektrometrids modszerrel

modszer Kobalt meghatarozasa miitragyakivonatokban atom-
abszorpcids spektrometridval
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9.7.

9.8.

9.9.

9.10.

9.11.

10.

10.1.
10.2.
10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

10.8.

10.9.

10.10.

10.11.

modszer Réz meghatarozasa mitragyakivonatokban atomab-
szorpcios spektrometriaval

modszer Vas meghatarozasa miitragyakivonatokban atomab-
szorpcids spektrometriaval

modszer Mangan meghatarozasa miitragyakivonatokban atom-
abszorpcios spektrometriaval

modszer Molibdén meghatarozasa mitragyakivonatokban
ammonium-tiocianattal képzett komplexének spektrometrias
mérésével

modszer Cink meghatarozdsa miitragyakivonatokban atomab-
szorpcids spektrometriaval

modszerek Mikroelemek 10 %-nal nagyobb koncentracidban
modszer Az 6sszes mikroelem kivonasa
modszer Vizoldhaté mikroelemek kivonasa

modszer Szerves vegyiiletek eltavolitasa mitragyakivona-
tokbol

modszer Mikroelemek meghatarozasa mitragyakivonatokban
atomabszorpciods spektrometriaval (altalanos eljaras).

modszer Bor meghatdrozasa miitragyakivonatokban acidimet-
rias titralassal

modszer Kobalt meghatarozasa mitragyakivonatokban gravi-
metrias modszerrel, 1-nitrozo-2 -naftollal

modszer Réz meghatarozasa mitragyakivonatokban titrimet-
rids modszerrel

modszer Vas meghatirozdsa miitragyakivonatokban atomab-
szorpcios spektrometriaval

modszer Mangan meghatarozasa mitragyakivonatokban titra-
lassal

modszer Molibdén meghatarozasa miitragyakivonatokban
gravimetrias modszerrel 8-hidroxi-kinolinnal

modszer Cink meghatarozasa miitragyakivonatokban atomab-
szorpcids spektrometriaval

V. - MELLEKLET

A.

UJ TIPUSU MUTRAGYANAK AZ E RENDELET I. MELLEKLETEBE
TORTENO FELVETELEHEZ OSSZEALLITANDO MUSZAKI DOKU-
MENTACIO ELKESZITESEHEZ A GYARTOK ES KEPVISELOIK
ALTAL TANULMANYOZANDO DOKUMENTUMOK JEGYZEKE

AZ E RENDELET ES MELLEKLETEI KOVETELMENYEINEK VALO
MEGFELELOSEG ELLENORZESEHEZ SZUKSEGES SZOLGALTA-
TASOK NYUJTASARA ILLETEKES LABORATORIUMOKRA
VONATKOZO AKKREDITACIOS SZABVANYOK
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E2. A miitragyik minimalis mikroelem tartalma, a miitragya tomegszdzalé-

kaban kifejezve

E2.1. Szilard vagy folyékony mikroelem-keverékek

Amennyiben az adott mikroelem:
kizardlag asvanyi formaban | kelat vagy komplex forma-
van jelen jaban van jelen

Mikroelem:
Bor (B) 0,2 0,2
Kobalt (Co) 0,02 0,02
Réz (Cu) 0,5 0,1
Vas (Fe) 2,0 0,3
Mangan (Mn) 0,5 0,1
Molibdén (Mo) 0,02 -
Cink (Zn) 0,5 0,1

A mikroelemek minimalis Osszmennyisége szilard keverékben: a mitragya
tomegének 5 %-a.

A mikroelemek minimalis Gsszmennyisége folyékony keverékben: a miitragya
tomegének 2 %-a.

E.2.2. Mikroelemekkel dusitott, makro- és/vagy mezoelem tartalmu, EK-talajtra-

gyak
Novényi kultirdkhoz vagy Kertészeti felhasznalasra
gyephez

Bor (B) 0,01 0,01

Kobalt (Co) 0,002 -

Réz (Cu) 0,01 0,002

Vas (Fe) 0,5 0,02

Mangéan (Mn) 0,1 0,01
Molibdén (Mo) 0,001 0,001

Cink (Zn) 0,01 0,002

E.2.3. Mikroelemekkel dusitott, makro- és/vagy mezoelem tartalmu EK-levéltra-

gyak
Bor (B) 0,010
Kobalt (Co) 0,002
Réz (Cu) 0,002
Vas (Fe) 0,020
Mangan (Mn) 0,010
Molibdén (Mo) 0,001
Cink (Zn) 0,002
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E3. A mikroelemekhez engedélyezett szerves kelat-, illetve komplexképzo
reagensek jegyzéke

Az alabbi anyagokat engedélyezik, amennyiben azok megfelelé tapanyag kelatja
eleget tesz a 67/548/EGK tandcsi iranyelv (') kovetelményeinek
E.3.1. Kelatképzé reagensek (%)

Az alabbiak savai illetve natrium-, kalium- vagy ammonium, soi:

A sav CAS-
szama (%)

Etiléndiamintetraecetsav. = EDTA CoH 60gN, 60-00-4
2-hidroxietil-etilén- HEEDTA CoH1307N, 150-39-0
diamin-triecetsav
Dietiléntriaminpentae- DTPA Ci14H2300N3 67-43-6
cetsav
EtiléndiaminN,N’-di [0,0] EDDHA CigH7006N, 1170-02-1
[(orto-hidroxifenil)
ecetsav

etiléndiamin-N-[(orto- [o,p] EDDHA CigHp9O6N> 475475-49-1
hidroxifenil)ecetsavN’-

[(para-hidroxifenil)

ecetsav

etiléndiamin-N,N’-di [o,0] EDDHMA  C,oH,40¢N, 641632-90-8
[(orto-hidroximetilfenil)
ecetsav

etiléndiamin-N-[(orto- [o,p] EDDHMA  C,yH,,0¢N, 641633-41-2
hidroximetilfenil)ecet-
savN’-[(para-hidroxime-

tilfenil)ecetsav

etiléndiamin-N,N’-di[(5- EDDCHA CyoH,0010N> 85120-53-2
karboxi-2-hidroxifenil)

ecetsav

etiléndiamin-N,N’-di[(2- EDDHSA CigHy0O N, 57368-07-7  ¢és
hidroxi-5-szulfofenil) S, + n*  642045-40-7
ecetsav] és annak (C,H408N,S)

kondenzacios termékei

E.3.2. Komplexképzd reagensek:

A lista készitése folyamatban van.

F. Nitrifikacio- és ureazgatlok

Az alabbi F.1. és F.2. tablazatokban felsorolt ureaz- és nitrifikaciogatlok hozzaad-
hatok az I. melléklet A.1., B.1., B.2., B.3., C.1., és C.2. szakaszaiban felsorolt
nitrogénmiitragya-tipusokhoz, amelyekre az aldbbi rendelkezések vonatkoznak:

1. a mitragya teljes nitrogéntartalmanak legalabb 50 %-a 3. oszlopban megha-
tarozott nitrogénfajtakbol tevédik Ossze;

2. nem tarozik a 4. oszlopban emlitett miitragyatipusokba.

Az olyan mitragyak tipusmeghatarozasanal, amelyekhez az F.1. tablazatban
felsorolt nitrifikaciogatlot adtak, fel kell tiintetni a ,,([nitrifikaciogatld tipusmeg-
hatarozasa]) nitrifikaciogatloval” szavakat.

(") HL 196., 1967.8.16., 1. o.

(® A kelatképz6 reagenseket azon eurdpai szabvanyok szerint kell azonositani és mennyi-
ségiiket meghatarozni, amelyek az emlitett kelatképzd reagensekre vonatkoznak.

(®) Csak tajékoztatasul.
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Az olyan miitragyak tipusmeghatarozasanal, amelyekhez az F.2. tablazatban
felsorolt ureazgatlot adtak, fel kell tiintetni az ,,([ureazgatld tipusmeghatarozasal)
ureazgatloval” szavakat.

A forgalomba hozatalért felelos személynek minden csomagolason, illetve
omlesztett szallitmanyon fel kell tiintetnie a lehetd legrészletesebb miiszaki infor-
maciokat. Ezeknek az informacioknak lehetévé kell tenniiik a felhasznalod
szamara az alkalmazasi arany és az alkalmazasi idészak meghatarozasat az érin-
tett termény viszonylatdban.

Az F.1,, illetve az F.2. tablazat kiegészithetd nitrifikaciogatlokkal vagy ureazgat-
lokal az emlitett vegyiiletekre kidolgozott irdanymutatasokkal Osszhangban
benyujtott miiszaki dokumentacié értékelését kovetden.

F.1.  Nitrifikaciogatlok

Minimum és maximum gatlotar- Nitrifikéciogatld leirasa,
Nitrifikécioedtlé tipusmesielslese | 1OM az Osszes nitrogén ammo- | EK-mitrégyatipus, amely amellyel a keverés
Szam osatio tip & nium-nitrogénként és urea-nitro- | esetében a gatlo nem megengedett
és Osszetétele . P . A
génként jelen levé tomegszazalé- hasznalhato Engedélyezett keverési
kaban ariny
1 2 3 4 5
1 Dician-diamid Minimum 2,25
ELINCS No 207-312-8 Maximum 4,5

F.2. Uredzgatlok

o ) ) . Ureazgatl6 leirasa,
e e Minimum & maximum gaFlotar— EK-miitragyatipus, amely amellyel a keverés
. Ureazgatlo tipusmegjelolése és talom az Gsszes nitrogén . . megengedett
Szam . . L . | esetében a gitlo nem geng
Osszetétele karbamid-nitrogénként jelen levd hasznalhato ) .
tdmegszézalékaban Engedélyezett keverési
arany
1 2 3 4 5
1 n-butil-thiofoszfor-triamid Minimum 0,09
NBTPT .
( ) Maximum 0,20
ELINCS No 435-740-7
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II. MELLEKLET

TURESHATAROK

Az e mellékletben megadott tiiréshatarok tomegszazalékban kifejezett negativ
értekek.

Az EK-mitragyak egyes tipusainak garantalt tapanyagtartalma tekintetében
megengedett tiiréshatarok a kovetkezok:

1.

1.1.

1.2.

Makroelem tartalmi szervetlen egyszerii miitragyak — tomegszazalék
abszolit értéke N, P,05, K,0, MgO és Cl formajaban kifejezve

Nitrogénmiitragyadk
kalcium-nitrat 0,4
kalcium — magnézium-nitrat 0,4
natrium-nitrat 0,4
chilei salétrom 0,4
kalcium-cianamid 1,0
nitrogénnel dusitott kalcium-cianamid 1,0
ammonium-szulfat 0,3
ammonium-nitrat vagy kalcium-ammonium-nitrat:
— 32 %-ig, a 32 %-ot is beleértve 0,8
— 32 % felett 0,6
ammonium-szulfat és nitrat 0,8
magnézium-szulfonitrat 0,8
magnézium-ammonium-nitrat 0,8
karbamid 0,4
kalcium-nitrat szuszpenzid 0,4
nitrogénmiitragya oldat karbamid-formaldehiddel 0,4
nitrogénmiitragya-szuszpenzié karbamid-formaldehiddel 0,4
karbamid-ammo&nium-szulfat 0,5
nitrogénmiitragya oldat 0,6
ammonium-nitrat-karbamid oldat 0,6
Foszformiitragyadk
Thomas-salak:
— 2 tomegszazalék tartomanyban kifejezve 0,0
— egy szammal kifejezve 1,0
Egyéb foszformiitragyak
P,0s-oldhatoség az alabbiakban: (a miitrigya ;'Zé“r;e;;ék]et szerinti
—  asvanyi sav 3,6,7) 0,8
— hangyasav (@) 0,8
— semleges ammonium-citrat (2a, 2b, 2¢) 0,8
—  lgos ammonium-citrat 4, 5, 6) 0,8
- viz (2a, 2b, 3) 0,9
(2¢) 1,3
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1.3.

2.2.

Kaliummiitragyak

kainit 1,5
dusitott kainitso 1,0
kaliso:

— 55 %-ig, az 55 %-ot is beleértve 1,0
— 55 % felett 0,5
magnéziumsoé-tartalma kalium-klorid 1,5
kalium-szulfat 0,5
magnéziumso-tartalmi kalium-szulfat 1,5
Egyéb komponensek

klorid 0,2

Makroelem tartalmi szervetlen dsszetett miitragyak

Tapanyagelemek

N L1
P,05 1,1
K,0 1,1

Osszes negativ eltérés a garantdlt értékt6l

kétkomponensli miitragyak 1,5

haromkomponensili miitragyak 1,9

A miitragydk mezoelem tartalma

A garantalt kalcium-, magnézium-, natrium- és kéntartalom tekintetében
megallapitott tiiréshatar az adott tapanyag garantalt tartalmanak egynegyed
része, de legfeljebb 0,9 % abszolut értékben a CaO, a MgO, a Na,O és a
SO; tekintetében, azaz 0,64 a Ca, 0,55 a Mg, 0,67 a Na és 0,36 a S
tekintetében.

A miitragyak mikroelem tartalma

A garantdlt mikroelem tartalom tekintetében megallapitott tiiréshatar a
kovetkezo:

— 0,4 % abszolut értékben véve 2 %-ot meghaladd tartalom esetében,

— a garantalt érték egy6tod része 2 %-ot meg nem halado tartalom
esetében.

A kiilonbozé formakban kotott nitrogéntartalom garantalt értékeire, illetve
a foszfor-pentoxid garantalt oldhatosagara vonatkozdan engedélyezett
tliréshatar az adott tapanyag teljes mennyiségének egytized része, de legfel-
jebb 2 tomegszazalék, feltéve, hogy az adott tapanyag esetében az Gsszes
tapanyagtartalom az I. mellékletben meghatarozott hatarok és a fentiekben
meghatarozott tliréshatarok kozott marad.
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1. MELLEKLET

A MAGAS NITROGENTARTALMU AMMONIUM-NITRAT MUTRA-
GYAKRA VONATKOZO TECHNIKAI RENDELKEZESEK

1. A magas nitrogéntartalmu egyszerii ammoénium-nitrat miitragyak
jellemz6i és hatarértékei
1.1. Porozitas (olajvisszatartas)

Az eldzetesen két, 25 °C-tol 50 °C-ig terjedé hokezelési cikluson
atesett, és az e melléklet 3. szakasza 2. része rendelkezéseinek megfe-
lel6 mitragya olajvisszatartdsa nem haladhatja meg a 4 tomegszaza-
1ékot.

1.2. Eghetd alkotérészek

Az éghet6 anyagok szén formajaban mért, tomegszazalékban kifejezett
aranya nem haladhatja meg a 0,2 tomegszazalékot olyan mitragya
esetében, amelynek nitrogéntartalma legalabb 31,5 tomegszazalék,
illetve a 0,4 tomegszazalékot olyan miitragya esetében, amelynek
nitrogéntartalma legalabb 28 tomegszazalék, de legfeljebb 31,5 tomeg-
szazalék.

1.3. pH

A 10 g mitragya 100 ml vizzel higitott oldataban mért pH-értéknek
legalabb 4,5-nek kell lennie.

1.4. Szemcseméret elemzés

A miitragya legfeljebb 5 tomegszazaléka eshet at az 1 mm lyukméretii
szitan, és legfeljebb 3 tomegszazaléka eshet at a 0,5 mm lyukméretii
szitan.

1.5. Klér
A megengedett legnagyobb klortartalom 0,02 tomegszazalék.

1.6. Nehézfémek

Tilos nehézfémet szandékosan hozzaadni a miitragyahoz, és a gyartasi
eljaras soran véletleniil bekeriilt nehézfémnyomok nem haladhatjak
meg a bizottsag altal meghatarozott értéket.

A réztartalom nem haladhatja meg a 10 mg/kg értéket.
Mas nehézfémek tekintetében nincs megallapitott hatarérték.

2. A magas nitrogéntartalmi ammoénium-nitrat miitragyakra vonat-
kozéan el6irt robbantasi vizsgalat leirasa

A vizsgalatot a miitragyabol vett reprezentativ mintan kell elvégezni.
A robbantasi vizsgalat elvégzése el6tt a minta teljes tomegét az e
melléklet 3. szakaszanak 3. részének rendelkezései szerint 6t hokeze-
lési ciklusnak kell alavetni.

A mitragya robbantasi vizsgalatat vizszintes acélcsében kell elvé-
gezni, az alabbi feltételek mellett:

— varratmentes acélcsé,

— cs6hossz: legalabb 1 000 mm,

— névleges kiils6 atmérd: legalabb 114 mm,

— névleges falvastagsag: legalabb 5 mm,

— er6sitd: a valasztott erésitd tipusanak és formajanak olyannak kell
lennie, hogy a minta robbanas-atviteli készségének meghatarozasa
céljabol a mintara gyakorolt robbanasi nyomast a lehet legna-
gyobbra fokozza,

— vizsgalati hdmérséklet: 15-25 °C,

— robbanast detektald o6lom probahengerek: atméré 50 mm és
magassag 100 mm
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2.2.

2.3.

2.4.

3.1

— a 150 mm-enként elhelyezett Olomhengerek vizszintesen
tdmasztjak ald a csovet. A vizsgalatot kétszer kell elvégezni. A
vizsgalat akkor tekinthet6 kovetkeztetések levonasara alkalmasnak,
ha az alatamaszté olomhengerek koziil egy vagy tobb mindkét
vizsgalat soran 5 %-nal kisebb mértékben nyomoédik Ossze.

A III-1. és a III-2. mellékletben meghatirozott hatirértékeknek
valé megfelelés ellenérzési modszerei

1. modszer
A hokezelési ciklusok alkalmazasanak moédszerei

Cél és alkalmazasi kor

Ez a moédszer a magas nitrogéntartalmil egyszerli ammonium-nitrat
mitragyak olaj-visszatartasi vizsgalata, valamint a magas nitrogéntar-
talmi egyszerii vagy Osszetett ammonium-nitrat miitragyak robbantasi
vizsgalata el6tt alkalmazott hékezelési ciklusok alkalmazasara vonat-
kozé eljarasokat allapitja meg.

A zart hokezelési ciklusokra vonatkozoan e szakaszban leirtak szerinti
modszerek ugy tekintenddk, hogy kielégitdé modon szimulaljak a IV.
fejezet II. cimének alkalmazasi korében figyelembe veendd koriilmé-
nyeket, annak ellenére, hogy nem feltétleniil szimulaljak a szallitas és
a tarolas soran felmeriilé valamennyi koriilményt.

A III-1. mellékletben emlitett hokezelési ciklusok

Alkalmazasi kor

Ez az eljaras a miitragya olajvisszatartasinak meghatarozasa el6tt
végzett hokezelési ciklus eljarasra vonatkozik.

A modszer elve és fogalommeghatdrozas

Erlenmeyer-lombikban szobahdmérsékletr6l 50 °C-os hémérsékletre
melegitjiik és két Oran at ezen a hémérsékleten tartjuk a mintat
(50 °C-os fazis). Ezt kovetden 25 °C-os homérsékletre hiitjiik és két
oran at ezen a homérsékleten tartjuk a mintat (25 °C-os fazis). A két
egymast kovetd, 50 °C-os, illetve 25 °C-os fazis egyiittesen alkot egy
hokezelési ciklust. Két hokezelési ciklus elvégzését kovetden a vizs-
galati mintat 20 + 3 °C-os homérsékleten tartjuk az olaj-visszatartasi
érték meghatarozasa céljabol.

Késziilékek

Szokasos laboratoriumi felszerelés, kiilonGsen:

— 25 (£ 1), illetve 50 (£ 1) °C-on termosztalt vizflirdok,
— Erlenmeyer-lombikok, egyenként 150 ml-es térfogattal.
Eljaras

Az egyes 70 (£ 5) grammos vizsgalati mintakat helyezziik egy-egy
Erlenmeyer-lombikba és dugoval zarjunk le.

Kétoranként helyezziik at az egyes lombikokat az 50 °C-os fiird6bdl a
25 °C-os flirdébe és viszont.

Tartsuk allandé értéken az egyes flirdok vizhOmérsékletét, a vizet
pedig gyors keveréssel tartsuk mozgasban annak érdekében, hogy a
vizszint a minta szintje felett legyen. A dugdét habgumi kupakkal
védjiik meg a vizpara-lecsapodastol.

A 1III-2 melléklet vonatkozasaban alkalmazandé hdkezelési
ciklusok
Alkalmazasi kor

Ez az eljaras a robbantasi vizsgalat eldtti hékezelési ciklusos vizs-
galatra vonatkozik.
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3.2. A modszer elve és fogalommeghatdrozas

Vizallo tartalyban szobahdmérsékletr6l 50 °C-ra melegitjik és egy
oran at ezen a homérsékleten tartjuk a mintat (50 °C-os fazis). Ezt
kovetden 25 °C-ra hitjiik és egy oran at ezen a hémérsékleten tartjuk
a mintat (25 °C-os fazis). A két egymast kovetd, 50 °C-os, illetve
25 °C-os fazis egymas utdni kombindcidja alkot egy hdkezelési
ciklust. A megfeleld szamu hokezelési ciklus utan a mintat tartsuk
20 + 3 °C-os hémérsékleten a robbantasi vizsgalat végrehajtasaig.

3.3. Keésziilék

— 20 és 51 °C kozott termosztalt vizfiirdd, amelynek melegedési és
hiitési teljesitménye legalabb 10 °C/h, vagy két vizflirdd, amelyek
koziil az egyik 20 °C-on, a masik pedig 51 °C-on termosztalt. A
vizfiirdé(k)ben folyamatosan keverni kell a vizet; a vizflirdd
mennyiségének elég nagynak kell lennie ahhoz, hogy a viz megfe-
lel¢ aramlasat biztositsa.

— Rozsdamentes acéltartaly, amely mindeniitt vizzaro, és a kozepén
termoelemmel van ellatva. A tartaly kills6 szélessége 45 (+ 2) mm,
falvastagsaga 1,5 mm (lasd az 1. abrat). A tartdly magassaga és
hosszlisaga a vizfiirdd méreteinek megfeleléen valaszthatd meg,
pl. a hosszisag 600 mm, a magassag 400 mm.

3.4. Eljaras

Helyezziink egy robbantashoz sziikséges mennyiségli miitragyat a
tartalyba, és zarjuk le a zarofedelet. Helyezziik a tartalyt a vizfiirdobe.
Melegitsiik fel a vizet 51 °C-ra, és mérjik meg a homérsékletet a
mitragya kozepén. Egy oraval azutan, hogy a homérséklet a kozép-
pontban elérte az 50 °C-ot, a vizet hiitsiik le. Egy oraval azutan, hogy
a hémérséklet a kdzéppontban 25 °C-ra siillyedt, a vizet Gjra mele-
gitsiik fel a masodik ciklus megkezdéséhez.
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5.1
5.2.
5.3.

5.4.

5.5.
5.6.

6.2.

6.3.

6.4.

2. modszer

Az olajvisszatartas meghatarozasa

Targy és alkalmazasi teriilet

Ez a modszer a magas nitrogéntartalmii egyszerli ammonium-nitrat
mitragyak olajvisszatartasainak meghatarozasara vonatkoz6 eljarast
hatarozza meg.

A modszer alkalmazhaté mind szemcsézett, mind granulalt miitra-
gyaknal, amelyek nem tartalmaznak olajban oldodé anyagokat.

Fogalommeghatarozas

Egy miitrdgya olajvisszatartdsa: a mitragya altal visszatartott olaj
tomegszazalékban kifejezett mennyisége a meghatarozott vizsgalati
feltételek kozott.

A médszer elve

A vizsgalati mennyiség meghatarozott idore teljes bemeritésre keriil a
gazolajba, amit a f6los olaj meghatarozott feltételek mellett torténd
eltavolitasa kovet. Ezutan a vizsgalt anyagmennyiség tomegnovekedé-
sének mérése torténik.

Reagens
Gazolaj

Maximalis viszkozitds: 5 mPas 40 °C-on

Strtiség: 0,8m és 0,85 g/ml kozott 20 °C-on
Kéntartalom: < 1,0 % (m/m)

Hamu: < 0,1 % (m/m)

Késziilékek

Szokasos laboratoriumi felszerelés, és:
0,01 gramm mérési pontossagii mérleg.
500 ml drtartalmt f6z6poharak.

Miianyagbol késziilt tolcsér, lehetleg henger alaku fallal a felsd
végénél, megkozelitdleg 200 mm atmérdji.

A tolesérbe (5.3.) ill6 vizsgaloszita, 0,5 mm lyukméretii.

Megjegyzés: A tolcsér és a szita méretének olyannak kell lennie, hogy
csupan néhany szemcse legyen egymason, és az olaj konnyen elta-
vozhasson.

Sziirépapir, gyors sziirdképességii, krepp, puha, témege 150 g/m?.

Abszorbens kendd (laboratoriumi mindség).
Eljaras

Két kiilon parhuzamos meghatarozas torténik gyors egymasutanban
ugyanannak a vizsgalati mintanak a kiilonb6z6 részletein.

A vizsgaloszita (5.4.) segitségével tavolitsuk el a 0,5 mm-nél kisebb
részecskéket. 0,01 gramm pontossaggal mérjiink be 50 gramm mintat
a fozépoharba (5.2.). Adjunk elegendé mennyiségili gazolajat (4. rész),
ugy, hogy teljesen befedje a szemcséket, és Ovatosan keverjik,
hogy az olaj az 0Osszes szemcse teljes feliiletét benedvesitse.
Fedjik be a fézOpoharat oraiiveggel, és hagyjuk allni egy Oran
keresztiil 2542 °C-on.

Sziirjiikk le a f6zOpohar teljes tartalmat a vizsgaloszitaval (5.4.) ellatott
toleséren keresztiil (5.3.). Hagyjuk a szlirdn a fennmaradt mennyiséget
egy oran keresztiill, hogy az olajfolosleg legnagyobb része lefoly-
hasson.

Egy sima feliileten fektessiink két sziirdpapirt (5.5.) (koriilbeliil 500 x
500 mm) egymasra; hajtsuk mindkét szirOpapir négy szélét felfelé
koriilbelil 40 mm szélességig, hogy ez megakadalyozza a szemcsék
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6.5.

leszorodasat. Helyezziink két réteg abszorbens kend6t (5.6.) a sziir6-
papirok kozepére. Ontsiik ki a sziir6 (5.4.) teljes tartalmat az abszor-
bens kenddre, és puha, sima ecsettel teritsiik el egyenletesen a szem-
cséket. Két perc elteltével emeljiik fel az abszorbens kenddk egyik
oldalat, hogy a szemcsék atkeriiljenek az alul 1év6 szlir6papirokra, és
teritsiik el egyenletesen a szemcséket az ecsettel. Helyezziink egy
masik sziirGpapirt — hasonloan felfelé hajtott szélekkel — a mintara,
és korkorés mozdulatokkal, gyenge nyomast gyakorolva gorgessiik a
szemcséket a két szlir6papir kozott. Minden nyolcadik kor utan
tartsunk sziinetet, és emeljik fel a sziir6papirok szemben lévo
oldalait, hogy a szélre keriilt szemcsék visszakeriiljenek a kozepére.
Alkalmazzuk a kovetkezd eljarast: végezziink négy teljes korzést,
eloszor az Oramutatd jarasaval megegyezOen, majd az Oramutatd
jarasaval ellenkezéen. Ezutan gorgessiik vissza a szemcséket a fent
leirt modon. Ezt az eljarast haromszor ismételjik meg (24 korzés, a
szélek kétszer keriilnek felemelésre). Ovatosan helyezzink uj
szir6papirt az also és a felette 1évo lap kozé, és a felsd lap széleit
felemelve engedjiik a szemcséket legurulni az Gj lapra. Boritsuk be a
szemcséket 0j szlirdpapirral, és ismételjik meg a fent leirt eljarast.
Kozvetleniil a gorgetés utan ontsiik a szemcséket kitarazott edénybe,
és a visszatartott gazolaj tomegének meghatarozasahoz ujra mérjiik
meg 0,01 gramm pontossaggal.

A gorgetési eljardas megismétlése és a mérés megismétlése

Ha a visszatartott gazolaj mennyisége a vizsgalati anyagban megha-
ladja a 2 grammot, helyezziik a vizsgalati anyagot 0j sz{irpapirokra,
és ismételjik meg a gorgetési eljarast, a sarkokat a 6.4. résznek
megfelelden felemelve (kétszer nyolc korzés, egy felemelés). Ezutan
mérjik meg Ujra a vizsgalati mennyiséget.

Az eredmények kifejezése
A szamitas modja és képlete

Az olajvisszatartas mértékét az egyes meghatarozasok esetében (6.1.)
a megszitalt vizsgalatiminta-mennyiség tomegszazalékaban kifejezve a
kovetkezo egyenlet adja meg:

mp — 1y

Olajvisszatartas = x 100

my

ahol:

m,; a szlrt vizsgalatiminta-mennyiség (6.2.) tdmege grammban kife-
jezve,

m, a 6.4, illetve a 6.5. résznek megfeleld vizsgalatiminta-mennyiség
tomege grammban kifejezve, az utols6 mérés alapjan.

Eredményként a két kiilon parhuzamos meghatarozas szamtani
kozepét vegyiik.

3. médszer
Az égheté alkotérészek meghatarozasa

Targy és alkalmazasi teriilet

Ez a moddszer a magas nitrogéntartalmu egyszerii ammonium-nitrat
mitragyak éghetéanyag-tartalom meghatarozasara vonatkozo eljarast
allapitja meg.

A modszer elve

A szervetlen toltéanyagokbol keletkezd szén-dioxidot elézetesen
savval eltavolitjuk. A szerves alkotorészeket kromsav/kénsav keverék
segitségével oxidaljuk. A képz6dott szén-dioxidot barium-hidroxid-
oldatban elnyeljik. A csapadékot sosavoldatban oldjuk fel, és
natrium-hidroxid oldattal torténd visszatitralassal mérjiik.

Reagensek

Analitikai mindségii krom(VI)-trioxid Cr,03;
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3.2.

3.3.
3.4.

3.5.
3.6.
3.7.
3.8.

3.9.
3.10.

4.2.
4.3.

43.2.
433.
434.
4.3.5.

4.3.6.
4.3.7.

5.2.

Kénsav, 60 v/v %: toltsiink 360 ml vizet egy egyliteres f6z6poharba,
és ovatosan adjunk hozzad 640 ml kénsavat (stirliség 20 °C-on =
1,83 g/ml).

Eziist-nitrat: 0,1 mol/l-es oldat.
Barium-hidroxid

Mérjiink ki 15 gramm barium-hidroxidot [Ba(OH),. 8H,0], és teljesen
oldjuk fel forré vizben. Hagyjuk kihiilni és toltsiik at 1 literes mér6-
lombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjiik Ossze. Sziirjik at redds
szlirépapiron.

Sésav: 0,1 mol/l-es mérboldat.

Natrium-hidroxid: 0,1 mol/l-es méréoldat.

etanolos oldata.

Natrium-karbonat: szemcseméret koriilbeliil 1,0 és 1,5 mm kozott.

Toncserélt viz, frissen forralt a szén-dioxid eltavolitasahoz.

Késziilék

Szokasos laboratoriumi felszerelés, kiilonGsen:

— 15 ml térfogatl sziirétégely zsugoritott iiveggel; a korong atmé-
réje: 20 mm; teljes magassag: S0 mm; porozitas 4 (porusatmérd 5
és 15 pm kozott),

— 600 ml-es f6z6pohar.

Stritettnitrogén-adagolo.

A berendezés a kovetkezd alkatrészekbdl all, és lehetéség szerint
csiszolt gomb csGcsatlakozassal keriil Osszeszerelésre (lasd 2. abra).

Koriilbeliil 200 mm hossz és 30 mm atmérdjii, natrium-karbonattal
(3.9.) toltott abszorpcidos csé (A), amelyet iiveggyapot dugd tart a
helyén.

500 ml-es B reakcidedény, kétnyakt gomblombik.
Vigreux-frakcional6oszlop (C'), kériilbeliil 150 mm hosszi.
Dupla falu hiit6 (C), 200 mm hosszu.

Drechsel-palack (D), amely az esetlegesen atdesztillalodo felesleges
sav felfogasara szolgal.

Jégflird6 (E) a Drechsel-palack hiitésére.

Két darab gidzmoso (F; és F,), 32 és 35 mm kozotti atmérdji,
amelynek gazelosztdja 10 mme-es, alacsony porozitasu zsugoritott-
iiveg-lemez.

Vakuumszivattyt és vakuumszabalyozo késziilék (G), amely T tiveg-
csovet tartalmaz az aramlasi korbe helyezve, és a szabad vége egy
Hoffman-szoritoval ellatott rovid gumicsdvon keresztiil egy vékony
kapillarishoz csatlakozik.

Figyelem: A forrasban 1évé kromsavoldat hasznalata csokkentett
nyomas alatt levé késziilékben veszélyes miivelet és megfeleldé ovin-
tézkedések megtételét igényli.

Eljaras

Mintavétel elemzés céljara

Mérjiink ki koriilbeliil 10 gramm ammonium-nitratot 0,001 gramm
pontossaggal.

A karbonatok eltavolitisa

Helyezziik az elemzenddé mintat a (B) reakcidedénybe. Adjunk hozza
100 ml H,SOg4-et (3.2.). Szobah8mérsékleten a szemcsek koriilbeliil
10 perc alatt feloldodnak. Allitsuk Ossze a késziiléket az abran lathato
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modon: csatlakoztassuk az abszorpcids cs6 (A) egyik végét a nitro-
génforrashoz (4.2.) egy visszacsapd szelepen keresztiil, amely 5—6 mm
kozotti higanyt tartalmaz, reakcidedénybe vezetd gazbevezeté cséhoz
csatlakoztassuk. Helyezziik a Vigreux-frakcionaldoszlopot (C') és a
dupla fald hitét (C) megfeleld helyzetbe. Allitsuk be a nitrogént
ugy, hogy mérsékelten aramoljon az oldaton keresztiil, forraljuk fel
az oldatot és tartsuk forrasban két percig. Ezutdn mar nem szabad
pezsegnie. Amennyiben mégis buborékok figyelhet6k meg, folytassuk
a forralast tovabbi harminc percig. Hagyjuk az oldatot legalabb 20
percig hiilni, mikdzben a nitrogén tovabb aramlik rajta keresztiil.

Fejezziik be a késziilék rajz szerinti Osszeszerelését tigy, hogy a hiité
csoveét a Drechsel-palackhoz (D), a palackot pedig a gazmosokhoz (F,
és F,) csatlakoztatjuk. Az Osszeszerelési miivelet alatt a nitrogénnek
folyamatosan aramolnia kell az oldaton keresztiil. Gyorsan adjunk 50-
50 ml barium-hidroxid oldatot (3.4.) a gazmosok (F; és F,) mind-
egyikébe.

Buborékoltassunk keresztiil nitrogént koriilbeliil 10 percen at. Az
oldatnak tisztdnak kell maradnia a gdzmosokban. Amennyiben nem
igy lenne, meg kell ismételni a karbonat-eltavolito eljarast.

5.3. Oxidacio és abszorpcio

Miutan kihuztuk a nitrogéntapcsovet, gyorsan adagoljunk be 20
gramm krom-trioxidot (3.1.) és 6 ml eziist-nitrat oldatot (3.3.) reakci-
6edény (B) oldalsé nyakan keresztiil. Csatlakoztassuk a késziiléket a
vakuumszivattythoz, és allitsuk be ugy a nitrogénaramlast, hogy az
F1 és F2 zsugoritott liveg gazmosén a buborékok allandd arama
haladjon keresztiil.

Melegitsiik a reakcidedényt (B), amig a folyadék forrni kezd, és
tartsuk forrasban masfél oran keresztiil (). A nitrogénaramlas szaba-
lyozasa miatt sziikségesnek bizonyulhat a vakuumszabalyozo szelep
(G) utanallitasa, mivel lehetséges, hogy a vizsgalat alatt kicsapodott
barium-karbonat eltdmi a zsugoritottiiveg-lemezeket. A miivelet akkor
kielégitd, ha az F2 gazmosoban 1év6é barium-hidroxid oldat tiszta
marad. Ellenkezd esetben ismételjik meg a vizsgalatot. Hagyjuk
abba a melegitést, és szedjiik szét a késziiléket. A barium-hidroxid
eltavolitasahoz mossuk el mindegyik gazelosztot (3.10.) mind kiviil,
mind belill, és gyljtsiik 6ssze a mosasterméket a megfelelé gazmo-
soban. Helyezziik a gazelosztokat, egyiket a masik utan egy 600 ml-es
féz6poharba, amelyet késébb a meghatarozas soran fogunk hasznalni.

A zsugoritottiiveg-szir6tégelyt hasznalva gyorsan szirjik meg
vakuum alatt elészor az F,, majd az F; gazmoso tartalmat. Gyijtsiik
Ossze a csapadékot a gazmosok vizzel (3.10.) torténd atmosasaval, és
mossuk at a tégelyt az ugyanebbdl a vizbdl vett S0 ml-es mennyi-
séggel. Helyezziik a sziir6tégelyt a 600 ml-es f6zOpoharba, és adjunk
hozz4 kériilbeliil 100 ml forralt vizet. Ontsiink kériilbeliil 50 ml kifor-
ralt vizet mindegyik gdzmosodba, és 6t percen at vezessiink keresztiil
nitrogént a gazelosztokon keresztiil. Egyesitsiik a vizet a f6z6poharbol
szarmazoval. Ismételjiik meg a miiveletet még egyszer, hogy a gaze-
losztok atmosasa alapos legyen.

5.4. A szerves anyagbol szarmazo karbonatok mérése

Adjunk 6t csepp fenolftaleint (3.8.) a f6z6pohar tartalmahoz. Az oldat
szine pirosra valtozik. Cseppenként adjunk hozza sosavat (3.5.), amig
a rozsaszin szin éppen eltlinik. Alaposan keverjiik fel az oldatot a
tégelyben, hogy biztosak lehessiink benne, a rézsaszin szin nem tér
vissza. Adjunk hozza &6t csepp brom-fenol-kéket (3.7.) és titraljuk
sosavval (3.5.), amig az oldat szine sargdva nem valik. Adjunk
hozza tovabbi 10 ml sosavat.

Melegitsiik az oldatot forraspontig és folytassuk a forralast legfeljebb
egy percig. Gondosan ellendrizziik, hogy ne maradjon csapadék a
folyadékban.

Hagyjuk kihiilni és titraljuk vissza natrium-hidroxid oldattal (3.6.).

(') Eziist-nitrat Katalizator jelenlétében a szerves anyagok nagyobb részének esetében a
masfél oras reakcididd elégségesnek bizonyul.
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Vakpréba

Hajtsunk végre vakprobat ugyanezt az eljarast kdvetve, és az Osszes
reagensb6l ugyanilyen mennyiséget hasznalva.

Az eredmények kifejezése

A minta tdmegszazalékaban, szénként kifejezett éghetdanyag-tartalmat
(C) a kovetkezd képlet adja meg:

V-V
C%=0,06x "2
E
ahol:
E = a vizsgalatianyag-mennyiség tomege, grammban kifejezve,
V, = a fenolftalein szinében bekdvetkezett valtozds utdn hozzaa-
dott 0,1 mol/l-es sosav teljes mennyisége, ml-ben kifejezve,
V, = a visszatitralasra hasznalt 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid

mennyisége ml-ben kifejezve.

&)
-
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3.1

3.2.

3.3.

5.2.

4. modszer
A pH-érték meghatarozasa

Cél és alkalmazasi kor

Ez a modszer a magas nitrogéntartalmii egyszerli ammonium-nitrat
mitragya oldatok pH-értékének mérési eljarasat allapitja meg.

A modszer elve

Az ammonium-nitrat oldat pH-értékének mérése pH-mérd segitsé-
gével.

Reagensek

Szén-dioxidtol mentesitett desztillalt vagy ioncserélt viz.

20 °C-on 6,88 pH-értékii pufferoldat

Oldjunk fel 3,40 + 0,01 gramm kalium-dihidrogén-ortofoszfatot
(KH,PO,4) koriilbeliil 400 ml vizben. Azutdn oldjunk fel 3,55 =+
0,01 gramm dinatrium-hidrogén-ortofoszfatot (Na,HPO,) koriilbeliil
400 ml vizben. Veszteség nélkiil toltsiik at a két oldatot 1 000 ml-
es mérélombikba, toltsiik fel a jelig, és keverjiik Ossze. Tartsuk ezt az
oldatot 1égmentesen zarod6 edényben.

20 °C-on 4,00 pH-értékii pufferoldat

Oldjunk fel 10,21 =+ 0,01 gramm kalium-hidrogén-ftalatot
(KHCgO4Hy) vizben, toltsiik at veszteség nélkiil 1 000 ml-es mérs-
lombikba, toltsiik fel a jelig, és keverjiik Ossze.

Tartsuk ezt az oldatot 1égmentesen zar6do edényben.

A kereskedelmi forgalomban beszerezheté pH-szabvanyoldatok hasz-
nalhatok.

Késziilék

Uveg vagy kalomel vagy ezzel egyenértékii elektrodikkal felszerelt,
0,05 pH-egység érzékenységli pH-méro.

Eljaras
A pH-méré kalibralasa

Kalibraljuk a pH-mérét (4) 20 (£ 1) °C-on a pufferoldatok [(3.1.),
(3.2.) vagy (3.3.)] hasznalataval. Vezessiink az oldat feliiletére lassu
nitrogénaramot és ezt az aramot tartsuk fenn az egész vizsgalat soran.

Meghatarozas

Toltstiink 100,0 ml vizet 10 (+ 0,01) gramm mintara 250 ml-es f6z6-
poharba. Tavolitsuk el az oldhatatlan anyagokat sziiréssel, dekanta-
lassal vagy centrifugalassal. Mérjiik meg a tiszta oldat pH-értékét 20
(x1) °C fokon ugyanazzal az eljarassal, mint a mérd kalibralasakor.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az eredményeket pH-egységben, 0,1 egység pontossaggal,
¢s tiintessiik fel az alkalmazott hémérsékletet.

5. modszer
A szemcseméret meghatarozasa

Cél és alkalmazasi kor

Ez a modszer a magas nitrogéntartalmi egyszerli ammonium-nitrat
miitragyak szitaelemzésének eljarasat allapitja meg.

A modszer elve

A vizsgalati minta szitalasa harom szitabol allo szitasoron kézzel vagy
mechanikus modon torténik. Az egyes szitdkon fennmaradt anyag
tomege rogzitésre keriil, és kiszamitjak a sziikséges szitakon atjutott
anyag szazalékos aranyat.
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3.2.

3.3.

4.2.

4.3.

44.

4.5.

4.6.

5.2.

Késziilék

200 mm atmér6jii drotszovet vizsgaloszitak egyenként 2,0 mm-es,
1,0 mm-es és 0,5 mm-es lyukmérettel, a szabvanyméreteknek megfe-
leléen. Egy-egy fedél és egy-egy gylijtélombik minden egyes szita-
sorhoz.

0,1 gramm mérési pontossagu mérleg.

Mechanikus szitarazo késziilék (ha rendelkezésre all), amely képes a
vizsgalati minta mind fliggéleges, mind vizszintes iranyu mozgatasara.

Eljaras
A mintat korilbelil 100 grammos reprezentativ részekre osztjuk.
Mérjiik meg az egyik ilyen részt 0,1 gramm pontossaggal.

Rendezziik el a szitakbol allo szitasort emelkedd sorrendben: gyiijtd-
lombik, 0,5 mm-es, | mm-es, 2 mm-es, és helyezziik a lemért vizs-
galatianyag-mennyiséget a legfels szitara. Illessziik a fed6t a szitasor
tetejére.

Razzuk fel kézzel vagy géppel, mind fliggdlegesen, mind vizszintesen
mozgatva, és amennyiben a razas kézzel torténik, néha megiitogetve.
Folytassuk ezt az eljarast 10 percig vagy addig, amig az egyes
szitakon egy perc alatt athaladé mennyiség kevesebb mint 0,1 gramm.

Tavolitsuk el sorban a szitakat, és gytjtsiik dssze az altaluk felfogott
anyagot, sziikség esetén finom ecsettel seperjiik le az anyagot a szita
hatoldalarol.

Meérjik meg az egyes szitak altal felfogott és az edényben Gsszegytilt
anyagot 0,1 grammos pontossaggal.
Az eredmények értékelése

Szamitsuk at az egyes részek tomegértékét a résztomegértékek Ossze-
gének szazalékos aranyara (nem az eredeti mennyiséghez viszonyitott
szazalékos aranyra).

Szamoljuk ki a szazalékos aranyt a gyijtdlombikban (vagyis
<0,5 mm): A %

Szamoljuk ki a szazalékos ardnyt a 0,5 mm-es szitin fennmaradt
anyag vonatkozasaban: B %

Szamoljuk ki az 1,0 mm-es lyukméretii szitan athaladt anyag szaza-
lékos aranyat: (A+B) %

A résztomegek Osszegének az eredeti tomeg 2 %-an beliil kell
maradnia.

Legalabb két kiilon elemzést kell elvégezni, és az A esetében az egyes
eredmények abszolut értékben nem térhetnek 1,0 %-nal nagyobb
mértékben, a B esetében pedig 1,5 %-nal nagyobb mértékben.
Egyéb esetben ismételjilk meg a vizsgalatot.

Az eredmények kifejezése

Rogzitsiik a kétszeri méréssel kapott A és az A + B értékek kozép-
értékét.

6. mddszer

A klortartalom meghatarozasa (kloridionként)

Targy és alkalmazasi teriilet

Ez a moddszer a magas nitrogéntartalmi egyszeriic ammonium-nitrat
mitragyak klortartalmanak (kloridionként valé) meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.
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3.1

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.2.

4.3.

44.

A modszer elve

A vizben oldott kloridionokat eziist-nitrattal savas kozegben potenci-
ometrikus titralassal hatarozzuk meg.

Reagensek

Kloridionmentes desztillalt vagy ioncserélt viz.
Aceton a.r.
Koncentralt salétromsav (stirtiség 20 °C-on = 1,40 g/ml)

Eziist-nitrat 0,1 mol/l-es mérdoldat. Ezt az oldatot barna iivegben
taroljuk.

Eziist-nitrat 0,004 mol/l-es méréoldat — ezt az oldatot felhasznalaskor
készitsiik el.

Kalium-klorid, 0,1 mol/l-es szabvany referenciaoldat. Mérjiink ki 0,1
gramm pontossaggal 3,7276 gramm analitikai mindségli kalium-
kloridot, amelyet megel6z6en kemencében 130 °C-on egy oran at
szaritottunk, majd exszikkatorban hiitéttiink le szobahémérsékletre.
Oldjuk fel kevés vizben, toltsiik at az oldatot veszteség nélkiil
500 ml-es mér6lombikba, higitsuk fel a jelig, és keverjikk Ossze.

Kalium-klorid, 0,004 mol/l-es szabvany referenciaoldat — ezt az
oldatot felhasznalaskor készitsiik el.

Késziilék

Eziistindikator elektroddal és kalomel referenciaelektroddal felszerelt
potenciométer, amelynek érzékenysége 2 mV, és -500-t6] +500 mV-ig
hasznalatos.

Telitett kalium-nitrat oldatot tartalmazé mér6hid, amely a kalomele-
lektrodahoz (4.1.) csatlakozik és a végein pordézus dugaszokkal van
ellatva.

Magneses keverd, teflonbevonatil raddal.

Finom végii, 0,01 ml-es osztasokkal ellatott mikrobiiretta.

Eljaras
Az eziist-nitrat oldat titerjének beallitasa

Mérjiink 5,00 ml és 10,00 ml szabvany referencia kalium-klorid
méréoldatot (3.6.), és toltsiik két megfeleld méretii (példaul 250 ml-
es), alacsony fozGpoharba. Végezziik el mindkét fozOpohar tartal-
manak titralasat az aldbbiak szerint.

Adjunk hozza 5 ml salétromsavat (3.2.), 120 ml acetont (3.1.) és
annyi vizet, hogy a teljes mennyiség nagyjabol 150 ml legyen.
Helyezziik a méagneses keverd (4.3.) rudjat a fézOpoharba és inditsuk
be a keverdt. Meritsiik be az eziistelektrodat (4.1.) és a mérdhid (4.2.)
szabad végét az oldatba. Kossiik 6ssze az elektrodokat a potenciomé-
terrel (4.1.), és miutan meggy6zddtiink arrdl, hogy a késziilék nullan
all, jegyezziik fel a kiinduld potencial értékét.

Titraljunk a mikrobiiretta (4.4.) hasznalataval, el6szor 4, illetve 9 ml
ezlist-nitrat oldatot adagolva a hasznalt szabvany referencia kalium-
klorid oldatnak megfeleléen. Folytassuk az adagolast 0,1 ml-es
adagokban a 0,004 mol/l-es oldatok, illetve 0,05 ml-es adagokban a
0,1 mol/l-es oldatok esetében. Az egyes hozzdadasok utan varjuk meg
a potencial stabilizalodasat.

Egy tablazat elso két oszlopaba jegyezziik be a hozzaadott mennyisé-
geket és a megfeleld potencialértékeket.

A tablazat harmadik oszlopaban jegyezziik fel az E potencial egymas
utani novekményeit (AE). A negyedik oszlopban jegyezziik fel a
potencialndvekmények (A;E) kozotti negativ vagy pozitiv kiilonbsé-
geket (A,E). A titralasnak akkor ériink a végére, amikor az eziist-nitrat
oldathoz hozzaadott 0,1 vagy 0,05 ml-es adag (V) a A;E-nek maxi-
malis értéket biztosit.
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5.2.

5.3.

5.4.

A reakcio végének megfelel$ ezist-nitrat oldat pontos mennyiségének
(Veq) kiszémitasdra haszndljuk a kovetkezd képletet:

b
Veq :VO + (Vl X E)

ahol:

V, az eziist-nitrat oldat §sszes mennyisége ml-ben kifejezve, amely
kozvetleniil alacsonyabb annal a mennyiségnél, amely a A;E-nek
maximalis névekményt biztosit,

V, az eziist-nitrat oldat utolsd6 hozzdadott adagjanak (0,1 vagy
0,05 ml) mennyisége ml-ben kifejezve,

b a AyE utolsé pozitiv értéke,

B az utolso pozitiv és az elsé negativ A,E abszolut értékének Osszege
(lasd a példakat az 1. tablazatban).

Vakproba

Végezziink vakprobat és vegyiik figyelembe a végsé eredmény kisza-
molasanal.

A reagenseken végzett vakproba V, eredményét ml-ben a kovetkezo
képlet adja meg:

V4 =2V3 -V,

ahol:

V, a hasznalt kalium-klorid szabvany referenciaoldat 10 ml-es
mennyisége titralasara fogyott eziist-nitrat oldat pontos mennyiségének
(Veg) ertéke ml-ben kifejezve,

V3 a hasznalt kalium-klorid szabvany referenciaoldat 5 ml-es mennyi-
sége titraldsara fogyott eziist-nitrat oldat pontos mennyiségének (V)
értéke ml-ben kifejezve.

Ellendrzé proba

A vakproba egyuttal annak ellendrzésére is szolgdl, hogy a késziilék
megfeleléen mikodik, és a vizsgalati eljarast helyesen hajtottak végre.

Meghatarozas

Vegylink egy részt a mintabol 10 és 20 gramm kozotti mennyiségben,
¢és mérjiik meg 0,01 gramm pontossaggal. Vigyiik at veszteség nélkiil
250 ml-es foz6poharba. Adjunk hozza 20 ml vizet, 5 ml salétromsa-
voldatot (3.2.), 120 ml acetont (3.1.) és annyi vizet, hogy a teljes
mennyiség korilbelil 150 ml legyen.

Helyezziik a magneses keverd (4.3.) radjat a f6z6poharba, helyezziik a
fézépoharat a keverdre, és hozzuk mozgasba a kever6t. Meritsiik bele
az eziistelektrodat (4.1.) és a méréhid (4.2.) szabad végét az oldatba,
kossiik Ossze az elektrodékat a potenciométerrel (4.1.), majd miutan
meggy6zOdtiink arr6l, hogy a késziilék nullan all, jegyezziik fel a
kiindul6 potencial értékét.

Mikrobiirettabol (4.4.) 0,1 ml-es részletekben torténé adagolassal
titraljuk meg az eziist-nitrat oldattal (3.3.). Az egyes hozzaadasok
utan varjuk meg, amig a potencial stabilizalodik.

Folytassuk a titralast az 5.1.-ben meghatarozott médon, a negyedik
bekezdéstdl kezdve: ,,Egy tablazat els6 két oszlopaba jegyezziik be a
hozzaadott mennyiségeket és a megfelelé potencialértékeket...”.

Az eredmények kifejezése

Az elemzés eredményét az elemzéshez kapott mintaban talalhatd klor
szazalékos mennyiségeként fejezziik ki. A klor (Cl) szazalékos
mennyiségét a kovetkezd képlet alapjan szamoljuk ki:

0,3545 x T x (Vs — V4) x 100
m

Cl% =
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3.2.
3.3.
3.4.
3.5.
3.6.

3.6.1.

ahol:
T a hasznalt eziist-nitrat oldat molaritasa,
V, a vakproba (5.2.) eredménye, ml-ben kifejezve,

Vs a Vgq ml-ben kifejezett érteke a meghatdrozasnak (5.4.) megfe-
lelGen,

m a vizsgalati anyag adagjanak tomege, grammban kifejezve.

1. tablazat: Példa

Az eziist-nitrat oldat .,
mennyisége Potencial
v E AE AE
(ml) (mV)
4,80 176
4,90 211 35 + 37
5,00 283 72 - 49
5,10 306 23 - 10
5,20 319 13
37
Ve =4,940,1 X% = 4,943
A R T R

7. modszer
A réz meghatarozasa

Cél és alkalmazasi kor

Ez a modszer a magas nitrogéntartalmi egyszerli ammonium-nitrat
mitragyak réztartalmanak meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja
meg.

A médszer elve

A mintat higitott sésavban oldjuk fel, és a réztartalmat atomabszorp-
ci6s spektrofotometriaval hatarozzuk meg.

Reagensek

Sésav (stirtiség 20 °C-on = 1,18 g/ml).
Sosav, 6 mol/l-es oldat.

Soésav, 0,5 mol/l-es oldat.
Ammonium-nitrat.

Hidrogén-peroxid, 30 % (m/v)

Rézoldat (') (torzsoldat): mérjink ki 0,001 gramm pontossaggal 1
gramm tiszta rezet, oldjuk fel 25 ml 6 mol/l-es sosavoldatban (3.2.),
adjunk hozza fokozatosan 5 ml hidrogén-peroxidot (3.5.), és higitsuk
fel 1 literre vizzel. Ebb6l az oldatbol 1 ml 1000 pg rezet (Cu)
tartalmaz.

Rézoldat (higitott): higitsunk fel 10 ml torzsoldatot (3.6.) 100 ml-re
vizzel, majd az igy kapott oldatbol 10 ml-t higitsuk fel ujra 100 ml-re
vizzel, a legvégiil kapott oldat 1 ml-e 10 pg rezet (Cu) tartalmaz.

Ezt az oldatot kozvetleniil a felhasznalas el6tt készitsiik el.

(") A kereskedelemben kaphato szabvany rézoldat hasznalhato.
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5.2.

5.3.

5.3.1.

5.4.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer rézlampaval (324,8 nm).

Eljaras
Az oldat eldkészitése az elemzésre

Mérjiink ki 0,001 gramm pontossaggal 25 grammot a mintabol,
helyezziik egy 400 ml-es f6z6poharba, ovatosan adjunk hozza
20 ml sosavat (3.1.) (a szén-dioxidképz6dés kovetkeztében heves
reakcio johet létre). Sziikség esetén adjunk hozza még soOsavat.
Amikor a pezsgés abbamaradt, paroljuk szarazra, néha iivegpalcaval
kavargatva. Adjunk hozzd 15 ml 6 mol/l-es sésavoldatot (3.2.) és
120 ml vizet. Keverjik meg ilivegpalcaval, amit hagyjunk a f6z6po-
harban ¢és fedjiik be a féz6poharat o6rativeggel. Forraljuk évatosan az
oldatot, amig a feloldodas teljes nem lesz, majd hitsiik le.

Toltsiik at az oldatot veszteség nélkiil 250 ml-es mér6lombikba, a
fé6z6poharat 5 ml 6 mol/l-es sosavval (3.2.) és kétszer 5 ml forrasban
1év6 vizzel atmosva, toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es sosavval (3.3.) és
gondosan keverjiikk dssze.

Szlirjiik at rézmentes sziirGpapiron ('), az elsé 50 ml -t kiontve.

Vakoldat

Készitsiink vakoldatot, amelybdl csupan a mintat hagytuk ki, és ezt
vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasanal.

Meghatarozas
A minta- és a vakprobaoldatok el6készitése

Higitsuk fel a mintaoldatot (5.1.) és a vakprobaoldatot (5.2.)
0,5 mol/l-es sosavoldattal (3.3.), hogy a réz koncentracidja a spektro-
méter optimalis mérési tartomanyan belill legyen. Rendes koriilmé-
nyek kozott higitasra nincsen sziikség.

A kalibraldoldatok elGkészitése

dattal (3.3.) vald higitasaval készitsiink legalabb 6t, a spektrométer
optimalis mérési tartomanyanak (0-t6l 5,0 mg/1 Cu) megfelelé megha-
minden egyes oldathoz ammoénium-nitratot (3.4.), hogy a koncentracié
100 mg/ml legyen.

Meérés

Allitsuk be a spektrométert (4) 324,8 nm hullimhosszra. Hasznaljunk
oxidalo levegé-acetilén langot. Porlasszuk be egymas utan haromszor
a kalibralooldatot (5.3.2.), a mintaoldatot ¢s a vakoldatot (5.3.1.), és a
késziiléket a beporlasztasok kozott minden alkalommal mossuk 4t
desztillalt vizzel. Szerkessziik meg az analitikai mér6gorbét az dsszes
natan abrazolva, a hozza tartozé pg/ml-ben kifejezett rézkoncentraci-
okat pedig mint abszcisszan felvéve.

Az analitikai mérégorbe segitségével hatarozzuk meg a rézkoncentra-
ciot a végsd mintaban és a vakoldatban.
Az eredmények kifejezése

A vizsgalati minta tdmegének, az elemzés soran végrehajtott higita-
soknak és a vakproba értékének figyelembevételével szamoljuk ki a
minta réztartalmat. Az eredményt mg Cu/kg-ban fejezziik ki.

A robbanodképesség meghatarozasa
Cél és alkalmazasi kor

Ez a modszer a magas nitrogéntartalmi egyszerli ammonium-nitrat
miitragyak robbanasi ellenallo képességének meghatarozasara vonat-
kozo eljarast allapitja meg.

(') Whatman 541 vagy ezzel egyenértékii.
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4.2.

4.3.

43.1.

A médszer elve

A vizsgalati mintat acélcsébe zarjuk, és detonacios hatasnak vetjiik ala
robbanasinditd toltet segitségével. A robbanas terjedését a csovet a
vizsgalat alatt vizszintesen tartd olomhengerek Gsszenyomodasanak
mértékébdl hatarozzuk meg.

Anyagok

Plasztik robbandanyag, amely 83—-86 % pentritet tartalmaz
Stirtiség: 1 500-1 600 kg/m?

Detonacios sebesség: 7 300—7 700 m/s

Tomeg: 500 = 1 gramm.

Hét hajlékony robbandzsinor-darab nem fémhiivelyben
Toltésuly: 11-13 g/m

Az egyes zsinorok hossza: 400 £ 2 mm.

Masodlagos robbandanyagbol sajtolt pellet, mélyedéssel ellatva a
detonator befogadésara

Robbanodanyag: hexogén/viasz 95/5, tetril vagy mas hasonlé masod-
lagos robbanodanyag, hozzaadott grafittal vagy anélkiil.

Stiriiség: 1 500—1 600 kg/m>
Atméré: 19-21 mm
Magassag: 19-23 mm

Ko6zéps6 mélyedés a detonator befogadasara: atméré 7-7,3 mm,
mélység 12 mm.

ISO 65-1981-Heavy Series-ben meghatarozott varrat nélkiili acélesd,
névleges méretek DN 100 (4)

Kiilsé atméré: 113,1-115,0 mm

Falvastagsag: 5,0-6,5 mm

Hossz: 1 005 (£2) mm

Fenéklemez

Anyag: jo hegesztheté mindségii acél

Meéretek: 160 x 160 mm

Vastagsag: 5-6 mm

Hat 6lomhenger

Atmérs: 50 (£1) mm

Magassag: 100-101 mm

Anyaguk: legalabb 99,5 %-os tisztasagu finomitott 6lom.
Acéltomb

Hosszusag: legalabb 1 000 mm

Szélesség: legalabb 150 mm

Magassag: legalabb 150 mm

Tomeg: legalabb 300 kg, ha nincs stabil alap az acéltomb szamara.
Milanyag- vagy kartonpapirhenger az inditotoltet szamara
Falvastagsag: 1,5-2,5 mm

Atmérs: 92-96 mm

Magassag: 64—67 mm

Detonator (elektromos vagy nem elektromos) 8-t6l 10-ig terjedd inici-
acids erdvel
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4.3.10.

43.11.

4.3.12.

4.4.
44.1.

44.1.1.

44.1.1.1.

44.1.1.2.

44.1.1.3.

44.1.14.

44.12.

44.1.2.1.

Fakorong

Atméré: 92-96 mm. Az atmérének illeszkednie kell a miianyag- vagy
kartonpapirhenger (4.3.8.) bels6 atmérdjéhez

Vastagsag: 20 mm

A detonatorral (4.3.9.) egyez6 méretii farad

Gombostli (maximalis hosszisag: 20 mm).

Eljaras

Az inditotoltet elokészitése az acélcsdbe vald behelyezésre

A sziikséges felszerelés meglététdl figgden két modszer koziil valasz-
thatunk az inditotoltet robbandanyaganak beinditasahoz.

Hétpontos egyidejl inicialas
A hasznalatra el6készitett inditotoltetet az 1. abra mutatja.

Farjunk lyukakat a fakorongba (4.3.10.) a korong tengelyével parhu-
zamosan a kozépponton és hat lyukon keresztiil, amelyek egy 55 mm
atmérdjii koncentrikus kor mentén, szimmetrikusan helyezkednek el.
A lyukak atméréje a hasznalt gyujtéozsinor (4.3.2.) atmérdjétol
fiiggben 6 és 7 mm kozott legyen (Id. az 1. abra A-B részét).

Vagjunk le hét, egyenként 400 mm-es darabot a hajlékony gyujtozsi-
norbol (4.3.2.) tiszta vagasokkal és a végek azonnali leragasztasaval
elkeriilve a robbandanyag barminemii veszteségét a végeknél. Dugjuk
at a hét zsinordarabot a fakorong (4.3.10.) hét lyukan tgy, hogy a
korong masik oldalan néhany cm kialljon a végiikbdl. 5-6 mm-re az
egyes zsinordarabok végétdl szarjunk gombostiit (4.3.12.) atlosan a
zsinordarabok textilhiivelyébe, és kenjiikk be ragasztoval a zsinorokat
kiviil a gombostiikt6l 2 cm-es savban. Végiil huzzuk meg a zsinérok
hosszabbik végét, hogy a gombostiik érintkezzenek a fakoronggal.

Formaljuk a plasztik robbandanyagot (4.3.1.) henger alakira,
amelynek atmérdje a henger (4.3.8.) atmérdjétol fiiggéen 92 és
96 mm kozott van. Allitsuk fel ezt a hengert egy vizszintes feliileten,
és helyezziik bele a megformazott robbandanyagot. Ezutan helyezziik
a hét gyujtozsinort tartd fakorongot (') a henger tetejére, és nyomjuk
le a robbandanyagba. Allitsuk be ugy a henger magassagat (64 és
67 mm kozott), hogy a legfelsé pereme ne legyen feljebb a fa szint-
jénél. Végil — példaul kapcsok vagy apré szogek hasznalataval —
rogzitsiik a hengert a fakoronghoz, korben az egész keriiletén.

Csoportositsuk tgy a hét gyljtézsinor szabad végeit a fartd (4.3.11.)
koriil, hogy a végeik mind egy, a rudra merdleges sikba keriiljenek.
Ragasztdszalaggal rogzitsiik kotegbe azokat a farad koriil (3).

Kozponti inicialas sajtolt pellettel

A hasznalatra el6készitett inditotoltetet a 2. dbra mutatja.

A sajtolt pellet elokészitése

A sziikséges biztonsagi intézkedések megtétele utan helyezziink 10
grammot a masodlagos robbandanyagbol (4.3.3.) egy 19-21 mm
belsd atmérdjii formaba, és sajtoljuk Ossze a megfeleld alakra és stiri-
ségre.

(Az atméré/magassag arany durvan 1:1 legyen.)

A forma aljanak kdzepén egy rogzitépeceknek kell lennie, amely
12 mm magas, 7,0-7,3 mm atmérdjii (a hasznalt detonator atmérdjétol
fiiggben), és amely egy henger alakii mélyedést alakit ki a toltetben a
detonator késébbi behelyezéséhez.

(") A lemez atméréjének minden esetben egyeznie kell a henger belsd atmérdjével.
(%) Megjegyzés: amig a hat szE1s6, a keriileten elhelyezkedd zsinornak feszesnek kell lennie
az Osszeallitas utan, a kozépsd zsinornak némileg lazanak kell maradnia.
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4.4.1.2.2. Az inditotoltet el6készitése

44.2.

443.

443.1.

4432,

4.433.

4.4.4.

44.4.1.

4442,

Helyezzilk a robbandanyagot (4.3.1.) a hengerbe (4.3.8.), amely
figgblegesen all sik felszinen, majd nyomjuk le fa sajtoloszer-
szammal, hogy a robbandanyag henger alakt format kapjon a kozepén
mélyedéssel. Helyezziik be az dsszesajtolt pelletet ebbe a mélyedésbe.
Egy fakoronggal (4.3.10.), amelynek kdozépen 7,0-7,3 mm atmérdji
lyuk talalhatdo a detonator behelyezésére, fedjilk be a henger alakura
formalt és az Osszesajtolt pelletet tartalmazoé robbandanyagot. Kereszt
alakban ragasztoszalaggal rogzitsik egymashoz a fakorongot és a
hengert. Gy6zddjiink meg rdla, hogy a korongba furt lyuk és az 6ssze-
sajtolt pelletben 1évé mélyedés a fardd (4.3.11.) behelyezésével
egytengelyi lett.

Az acélesovek elkészitése robbantasi vizsgalathoz

Az acélcsb (4.3.4.) egyik végénél furjunk két atellenes helyen 4 mm
atmér6jii lyukat mer6legesen az oldalfalon keresztil, 4 mm-re a
vEégetol.

Rogzitsiik hegesztéssel a fenéklapot (4.3.5.) a cs6 masik végéhez,
teljesen kitoltve az also lap és a cs6 fala kozotti derékszoget olvasztott
fémmel a cso teljes keriilete koriil.

Az acélesd megtoltése és feltoltése

Lasd 1. és 2. abra.

A vizsgalati mintat, az acélcsovet és az inditotdltetet 20 (£ 5) °C-ra
kell kondicionalni. Két robbantasi vizsgalathoz 16-18 kg vizsgalati
anyag sziikséges.

Allitsuk a csovet fiiggbleges helyzetbe, hogy a négyzet alaki also
fenéklemez szilard, sima feliiletre, lehetdleg betonra tamaszkodjon.
Toltsiik meg a csovet koriilbeliil magassaganak egyharmadaig a vizs-
galati mintaval, és egymas utan otszor ejtsiik fliggblegesen 10 cm-rol
a foldre, hogy a szemcséket vagy granuldtumokat amennyire csak
lehetséges, tomoritsiikk a cs6ben. A tomorités gyorsitasa érdekében a
leejtések kozott Osszesen 10-szer iitdgessiik meg az oldalfalat 750—
1 000 grammos kalapaccsal.

Ismételjiik meg ezt a betoltési modszert a vizsgalati minta Gjabb
adagjaval. Végiil tovabbi mennyiséget ugy adagoljunk, hogy az a
cs6 10-szer végzett felemelése ¢és leejtése, valamint az ekdzben
Osszesen 20 kalapacsiités altal végzett tomorités utan a felsé végétol
szamitott 70 mm-es tavolsagig toltse meg a csovet.

Az acélcsben a vizsgalati minta toltési magassagat ugy kell bealli-
tani, hogy a késébb behelyezendd inditétoltet (4.4.1.1. vagy 4.4.1.2.)
szoros érintkezésben legyen a mintdval, annak teljes feliiletén.

Helyezziik be az inditotoltetet a csdbe ugy, hogy érintkezzen a
mintaval; a fakorong fels6 felillettnek 6 mm-rel a csé vége alatt
kell lennie. Gondoskodjunk arrél, hogy a robbandanyag ¢s a vizsgalati
minta valoban szorosan érintkezzen, ha sziikséges, a mintabol kis
mennyiségeket vegylink el, vagy tegyliink hozza. Az 1. és a 2.
abran lathaté modon a csé nyitott végénél helyezziink sasszegeket a
lyukakon keresztiil, hogy két végiik a csére tdmaszkodjon.

Az acélcs6 és az 6lomhengerek elhelyezése (lasd 3. abra)

Szamozzuk meg az 6lomhengerek aljat (4.3.6.) 1-tdl 6-ig. Végezziink
hat jelolést egymastol 150 mm-re a vizszintes alapon nyugvéd acél-
tomb (4.3.7.) kézépvonalan gy, hogy az elsd jelolés legalabb 75 mm-
re legyen a tomb szélét6l. Helyezziink fiiggélegesen minden egyes
jelolésre egy olomhengert gy, hogy az egyes hengerek aljanak
kozepét a jelolésre allitjuk.

A 4.43. szerint el6készitett acélesdvet fektessiik le vizszintesen az
6lomhengerekre oly modon, hogy a cs6 tengelye parhuzamos legyen
az acéltomb kozépvonalaval, és a csO hegesztett vége 50 mm-rel
nyuljon til a 6. szamu 6lomhengeren. Hogy megakadalyozzuk a cs6
legurulasat, helyezziink kisméreti faékeket az 6lomhengerek és cs6
fala kozé (egyet-egyet minden oldalra), vagy helyezziink kereszt
alakban fadarabokat a cs6 és az acéltomb kozé.
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445.

445.1.

4452,

4.453.

4.4.5.4.

4.4.6.

4.4.7.

44.8.
4.5.

Megjegyzés:

Gy6z6djiink meg arrdl, hogy a csd érintkezik mind a hat 6lomhen-
gerrel; a csO feliilletének enyhe gorbiiletét kiegyenlithetjik a cs6
hosszanti tengelye koriili forgatdsaval, ha barmely olomhenger til
hosszi lenne, Ovatosan iitogessiik a kérdéses hengert kalapaccsal,
ameddig el nem éri a sziikséges magassagot.

Elokésziilet a robbantasra

Allitsuk 6ssze a késziiléket a 4.4.4. szerint egy bunkerben vagy mas
megfeleléen elokészitett fold alatti helyen (pl. banyaban vagy alag-
atban). Ugyeljiink arra, hogy az acélcsé hémérséklete a robbantas
el6tt 20 (+ 5) °C-on maradjon.

Megjegyzés:

Amennyiben a fent emlitett robbantéasi helyek egyike sem all rendel-
kezésre, a milvelet fagerendakkal betakart, betonbélelésii godorben is
elvégezhetd. A robbanas hatasara acélszilankok csapodhatnak szét
nagy mozgasi energiaval, ezért a robbantast lakott teriilettdl vagy
kozforgalmu utaktol megfeleld tavolsagra kell végezni.

Ha hétpontos inicialassal ellatott inditotoltetet hasznalunk, tgyeljiink
arra, hogy a gyujtozsinorokat a 4.4.1.1.4. ponthoz tartozo labjegy-
zetben leirt modon feszitsiik ki, és amennyire csak lehetséges, vizszin-
tesen rendezziik el.

Végezetil tavolitsuk el a faradat, és tegyiik be helyette a detonatort. A
robbantast addig ne hajtsuk végre, ameddig a veszélyzonabol nem
evakualtunk mindenkit, és a vizsgalatot végzé személyzet nem vonult
védett helyre.

Robbantsuk fel a robbandanyagot.

Hagyjunk elég idot, hogy a fiist (gaznemi és esetleg mérgez6 bomlas-
termékek, példaul nitrézus gazok) eloszoljék, azutan gyijtsiik 6ssze az
6lomhengereket és mérjilk meg magassagukat noniuszos tolomeércével.

Jegyezzilk fel az Osszes jeloléssel ellatott henger esetében az Ossze-
nyomodas mértékét a 100 mm-es eredeti magassag szdzalékaban kife-
jezve. Amennyiben a hengerek ferdén nyomodtak Ossze, mérjilk meg
a legkisebb és a legmagasabb értéket és vegyiik ezek kozépértékét.

Sziikség esetén a robbanasi sebesség folyamatos mérésére érzékeldt
alkalmazhatunk; az érzékel6t a csé tengelyével egyezd hosszanti
irinyban vagy az oldalfal mentén kell behelyezni.

Mintanként két robbantasi vizsgalatot kell végrehajtani.
Vizsgadlati jelentés

Az egyes robbantasi vizsgalatok vizsgalati jelentéseiben a kovetkezd
paraméterek értékeit kell feltiintetni:

— az acélesd kiilsé atmérgjének és falvastagsaganak ténylegesen mért
értéke,

— az acélcsé Brinell-keménysége,
— a c¢s6 és a minta hdmérséklete kozvetleniil a robbantas el6tt,
— az acélcs6ben levd minta tényleges stirlisége (kg/m?),

— az egyes Olomhengerek magassaga a robbantas utan, megadva a
henger megfelel sorszamat,

— az inditotoltet inicialasanak modja.

A vizsgalati eredmények értékelése

Amennyiben minden egyes robbantas esetén legalabb egy 6lomhenger

Osszenyomodasa nem ¢éri el az 5 %-os értéket, a vizsgalatot bizonyitd

erejiinek kell tekinteni, és a minta megfelel a II1.2. mellékletben
foglalt kovetelményeknek.
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Inditotoltet hétpontos inicidldssal
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Indit6tsltet kdzponti inicidldssal
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V. MELLEKLET

MINTAVETELI ES ELEMZESI MODSZEREK
A. MINTAVETELI ELJARAS MUTRAGYAK ELLENORZESEHEZ

BEVEZETES

A helyes mintavétel bonyolult miivelet, amely a legnagyobb koriltekintést
igényli. Eppen ezért nem lehet eléggé hangstlyozni, hogy mennyire fontos
megfelelden reprezentativ mintat nyerni a miitragyak hatosagi vizsgalatahoz.

Az alabbiakban ismertetett mintavételi modszer pontos alkalmazast kovetel meg a
hagyomanyos mintavételi eljarassal kapcsolatos tapasztalatokkal rendelkez6
szakemberektol.

1. Cél és alkalmazasi teriilet

A mitragyak mindségének és Osszetételének hatdsagi ellendrzése
céljara szant mintakat az alabbi modszerek szerint kell venni. Az
igy nyert mintdkat a megmintazott tételekre nézve reprezentativnak
kell tekinteni.

2. Hatosagi mintavevék

A mintakat a tagallamok altal e célra felhatalmazott szakképzett hato-
sagi mintavevonek kell vennie.

3. Fogalommeghatarozasok

Megmintazott tétel: a termék egy egységet képezd, feltételezetten
egységes tulajdonsagokat mutato mennyisége.

Elemi minta: a megmintazott tétel egy pontjabol vett mennyiség.

Atlagminta: azonos tételb8l vett elemi mintak egyesitéséb6l szarmazo
minta.

Redukalt minta: az atlagminta reprezentativ része, amelyet az atlag-
mintabol csokkentési eljarassal nyertek.

Végs6 minta: a redukalt minta reprezentativ része.

4. Felszerelés

4.1. A mintavételi felszerelésnek olyan anyagbol kell késziilnie, amely a
mintazando termék tulajdonsagait nem valtoztatja meg. E felszerelés
kizarolag a tagallamok altal hivatalosan jovahagyott lehet.

4.2. Szilard miitragya mintavételéhez ajanlott eszkozok
4.2.1. Kézi mintavétel

4.2.1.1.  Lapos fenekli kézi lapat fiiggdleges oldalfalakkal.

4.2.1.2. Mintavevé szonda hosszi nyilassal vagy kamrakkal. A mintavevd
szonda mérete alkalmazkodjon a mintdzando tétel jellemzdihez (tartaly
mélysége, zsakméret stb.) és a miitragya szemcsenagysagahoz.

422. Mechanikus mintavétel

Mozgd mitragya mintavételére jovahagyott mechanikus késziilék
hasznalhato.

4.2.3. Mintaosztd

Olyan berendezés, amelyet a minta egyenld méretii részekre vald
osztasara készitettek, alkalmazhat6o elemi mintak vételezésére és csok-
kentett, illetve végsé mintak készitésére.

4.3. Folyékony miitragya mintavételéhez ajanlott eszkézok
4.3.1. Kézi mintavétel

Nyitott cs6, szonda, iiveg vagy mas megfelelé eszkoz, amely alkalmas
a mintavételezésre kivalasztott részbdl véletlenszerlien mintat venni.
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5.2.
5.2.1.

5.2.1.1.

5.2.1.2.

5.2.1.3.

5.2.2.

52.2.1.
52.2.1.1.

52.2.1.2.

52.2.13.

52214,

5.2.22.

5.3.

53.2.1.
5.3.2.2.

Mechanikus mintavétel

Mozg6 miitragya mintavételezésére jovahagyott mechanikus késziilék
hasznalhato.

Mennyiségi kovetelmények
Megmintazott tétel

A megmintazott tétel mérete olyan legyen, hogy minden alkotorészt
lehessen mintazni.

Elemi mintak

Omlesztett szilard miitragyak vagy folyékony miitragyak 100 kg-ot
meghaladd méretii tartalyokban

2,5 tonnat meg nem haladé tételek:
Az elemi mintdk minimalis szdma: hét
2,5 tonnat meghalado tételek 80 tonnaig:

Az elemi mintdk minimalis szama:

\/ A tételt alkoté tonndk szaménak 20— szorosa ()

80 tonnat meghaladd tételek:
Az elemi mintdk minimalis szama: 40

Csomagolt szilard mitragyak vagy folyékony miitragyak tartalyokban
(= egyenként 100 kg-ot nem meghaladé csomagok)

1 kg-ot meghaladd csomagolas
5 csomagnal kevesebb csomagboél allo tételek:

A megmintdzandé csomagok minimalis szama (?): minden egyes
csomagolas

5-16 csomagbdl allo tételek:
A megmintdzandd csomagok minimalis szama (?): négy.
17-400 csomagbol allo tételek:

A megmintazandé csomagok minimalis szama (?):

\/ A tételt alkotod csomagolas i egységek szama (V)

Tobb mint 400 csomagbdl allo tételek:

A megmintazandé csomagok minimalis szama (%): 20.

1 kg-ot meg nem haladé csomagok:

A megmintazandé csomagok minimalis szama (%): négy.
Atlagminta

Minden megmintazott tételbol egy atlagmintat kell képezni. Az elemi
mintdk teljes mennyisége alkotja az atlagmintat, ennek Osszes sulya
nem lehet kevesebb, mint az alabbi értékek:

Omlesztett szilard miitragyak vagy folyékony miitragyak 100 kg-ot
meghaladd méretli tartalyokban: 4 kg.

Csomagolt szilard miitragyak vagy folyékony miitragyak olyan tarta-
lyokban (= csomagok), amelyek egyike sem haladja meg a 100 kg-ot

1 kg-nal nagyobb csomagok: 4 kg

1 kg-ot meg nem haladé csomagok: négy eredeti csomag tartalmanak
a sulya.

Ammoénium-nitrat mitragyaminta a III. melléklet 2. szakaszaban
meghatarozott vizsgalatok céljara: 75 kg.

(') Ha a kapott érték tortszam, a kovetkez6é egész szamra kell kerekiteni.

(?) Olyan csomag esetében, amelynek tartalma kevesebb, mint 1 kg, az elemi minta mennyi-
sége egy eredeti csomag tartalmanak feleljen meg.
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5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.22.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.4.

VégsS mintdk

A végs6 mintat az atlagminta csokkentésével nyerjiik, ha sziikséges.
Legalabb egy végs6 minta vizsgalatat el kell végezni. A vizsgalatra
kiildott minta stilya 500 g-nal nem lehet kevesebb.

Szilard és folyékony miitragya
Ammonium-nitrat miitragyamintak vizsgalat céljara
Az atlagminta képezi a végsé mintakat, sziikség esetén csokkentéssel

A TII. melléklet 1. szakasza szerinti vizsgalatokhoz sziikséges legki-
sebb mintatomeg: 1 kg

A TII. melléklet 2. szakasza szerinti vizsgalatokhoz sziikséges legki-
sebb mintatomeg: 25 kg

A mintak vételére, elkészitésére és csomagolasara vonatkozo utasi-
tasok

Altalénos rész

A mintakat a lehetd leggyorsabban kell venni és elkésziteni, figye-
lembe véve azokat az ovintézkedéseket, amelyek sziikségesek annak
biztositasahoz, hogy a minta reprezentativ maradjon a megmintazott
mitragyara nézve. A mintavételhez hasznalt eszk6zoknek, valamint a
mintaval érintkez6 feliileteknek és a minta tarolasara szolgald edény-
eknek tisztanak és szaraznak kell lennitik.

Folyékony miitragya esetén a mintavételre kivalasztott részt a minta-
vétel elott lehetdség szerint meg kell keverni.

Elemi mintak

Az elemi mintakat a mintazando tétel egészébdl véletlenszertien kell
venni, és azoknak megkozelitdleg azonos nagysagunak kell lenniiik.

Omlesztett szilard miitragyak vagy folyékony miitragyak 100 kg-ot
meghaladd méretli tartalyokban

A megmintazandd tételt képzeletben tobb egyenlé részre kell felo-
sztani. Az 5.2. pont szerinti elemi mintak szamaval megegyezd
szamu részt véletlenszeriien ki kell valasztani és minden ilyen részbdl
legalabb egy mintat kell venni. Ha nincs lehetdség az 5.1. szerinti
kovetelményeknek vald megfelelésre Omlesztett miitragya vagy
100 kg-ot meghaladé méretii tartalyokban tarolt folyékony miitragya
mintavételezésének esetében, akkor a mintavételt a mintavételezésre
kivalasztott rész mozgatasa (betdltése vagy kitoltése) kozben kell
végezni. Ilyen esetben a mintakat a fenti véletlenszertien kivalasztott
képzeletbeli részekbdl akkor kell venni, amikor azok mozgéasban
vannak.

Csomagolt szilard vagy folyékony mitragyak olyan tartalyokban (=
csomagok), amelyek egyike sem haladja meg a 100 kg-ot

Az 5.2. pont szerint megkivant szamt minta kivalasztasat kovetden
minden egyes ilyen csomag tartalmanak egy részét ki kell venni. Ha
sziikséges, a mintat az utan kell venni, hogy a csomagokat egyenként
kitiritették.

Atlagminta készitése

Az elemi mintakat Ossze kell keverni, hogy egyetlen atlagmintat
képezzenek.

Végsé minta készitése
Az atlagminta anyagat alaposan 6ssze kell keverni (').

Ha sziikséges, az atlagmintat el6szor legalabb 2 kg-ra kell csokkenteni
(redukalt minta) mintaosztoval vagy negyedelési modszerrel.

Ezutan legalabb harom, koriilbelill egyforma, az 5.4. pont kovetelmé-
nyeinek megfeleldé mennyiségii végsé mintat kell képezni. Minden
mintat megfeleld légzard taroldoedénybe kell helyezni. Minden sziik-

(") A darabos részeket Ossze kell torni (sziikség esetén kiilonvalasztva, majd visszatéve

azokat a mintaba).
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séges ovintézkedést meg kell tenni a minta tulajdonsagaiban beallo
barminemii valtozas elkeriilése érdekében.

A 1II. melléklet 1. és 2. szakaszaban emlitett vizsgalatok sziikséges
végs6 mintat 0 °C és 25 °C kozotti homérsékleten kell tarolni.

7. A végsé minta csomagolasa

A taroloedényeket vagy csomagokat fémzarolni kell és cimkével kell
ellatni olyan moddon, hogy a zar megsértése nélkiil ne lehessen
kinyitni (a teljes cimkét be kell fogni a zarba).

8. Mintavételi jegyzokonyv

Minden mintavételr6l jegyzokonyvet kell felvenni, hogy minden egyes
mintat kétséget kizaréan azonositani lehessen.

9. A mintak rendeletetési helye

Minden tételbdl legalabb egy végsé mintat a lehetd leggyorsabban el
kell juttatni a jovahagyott analitikai laboratériumba vagy vizsgalati
intézetbe az elemzéshez, illetve a vizsgalathoz sziikséges informaci-
oval egyiitt.

B. MUTRAGYAK VIZSGALATI MODSZEREI

(Lasd a tartalomjegyzék 2. oldalat.)

Altalanos észrevételek

Laboratoriumi felszerelés

A modszerek leirasai az altalanos laboratoriumi felszerelések pontos felsorolasat
— a lombikok ¢és pipettak mérete kivételével — nem tartalmazzak. A laboratériumi
felszerelést minden esetben gondosan meg kell tisztitani, kiilondsen abban az
esetben, ha kis elemi mennyiségek meghatarozasa a cél.

Kontroll vizsgéalatok

A vizsgalat el6tt — amennyiben sziikséges — ismert Osszetételli vegyiiletek
(ammoénium-szulfat, kalium-dihidrogén-foszfat) segitségével meg kell gy6zédni
arrol, hogy valamennyi berendezés jol miikodik, és az analitikai eljarast pontosan
hajtjak végre. Ennek ellenére a megvizsgalt miitragyakra kapott adatok a kémiai
Osszetétel tekintetében félrevezetdk lehetnek, ha a vizsgalati eljarast nem kovetik
pontosan. Masrészt, a meghatarozasok egy része empirikus és komplex kémiai
Osszetételi termékekre vonatkozik. Ajanlatos, hogy — amennyiben ilyenek rendel-
kezésre allnak — a laboratoriumnak jol definialt Osszetételil standard referencia
miitragyakat hasznaljanak.

A miitragyak elemzési médszereire vonatkozo altalinos rendelkezések

1. Reagensek

Ha az elemzési modszer masként nem rendelkezik, minden reagensnek anali-
tikai tisztasagunak (a. t.) kell lennie. Mikroelemek vizsgalatakor a reagensek
tisztasagat vakprobaval kell ellendrizni. A kapott eredménytél fliggéen
tovabbi tisztitas elvégzése valhat sziikségessé.

2. Viz

Amennyiben az elemzési modszerekben emlitett oldasi, higitasi, oblitési és
mosasi miiveletek esetében az oldoszer, illetve a higitoszer jellege nem
pontosan meghatarozott, vizet kell hasznalni. Altaliban véve a vizet ioncse-
rélon kell atvezetni, vagy desztillalni kell. Ilyen esetben a vizet kiilonleges
tisztitasi eljarasoknak kell alavetni az adott elemzési modszerben eldirtak
szerint.

3. Laboratériumi felszerelés

Figyelembe véve az ellenérzd laboratoriumokban altalanosan hasznalt felsze-
relést, az egyes elemzési modszerekben a felszerelések leirasa a kiilonleges,
illetve a meghatarozott kovetelmények szerinti eszk6zok és berendezések
részletes ismertetésére korlatozodik. A felszereléseknek tokéletesen tisztanak
kell lenniiik, kiilondsen akkor, ha kis mennyiségek meghatarozasara alkal-
mazzak azokat. A laboratériumnak biztositania kell valamennyi mérdskalaval
ellatott tivegedény pontossagat a megfelelé metrologiai szabvanyok szerint.
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4.1.

4.2.

4.3.

1. modszer

Minta el6készitése vizsgalathoz

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer a végsé mintabol vett minta vizsgalathoz valo eldké-
szitésére vonatkozo eljarast allapitja meg.

A modszer elve

A laboratorium 4altal atvett, végs6 minta el6készitése miiveletek
sorozatabdl, rendszerint szitalasbol, daralasbol és keverésbol all,
melyeket oly modon visznek véghez, hogy

— egyrészt az elemzési modszerek altal elbirt, legkisebb bemért
mintamennyiség is reprezentalja a laboratériumi mintat,

— masrészt a miitragya szemcseméretét az elokészitéssel nem szabad
olyan mértékben megvaltoztatni, hogy annak a kiilonb6z6 kivono-
szerekben vald oldhatésaga észrevehetéen megvaltozzon.

Felszerelés

Mintamegoszté (nem kotelezd).
Szitak 0,2 és 0,5 mm lyukbdséggel.
250 ml-es lombikok dugodval.

Porcelanmozsar és -toré vagy daralo.

Vilaszthato eljarasok
Bevezetd megjegyzés

Ha a termék megfeleld, a végsé mintanak csak egy reprezentativ
részét kell megdrizni.

Végsé mintak, amelyeket nem szabad daralni

Kalcium-nitrat, kalcium-magnézium-nitrat, —natrium-nitrat, chilei
salétrom, kalcium-cianamid, nitrogéntartalmu  kalcium-cianamid,
ammonium-szulfat, ammonium-nitrat 30 % feletti N-tartalommal,
karbamid, bazikus salak, részlegesen oldhatova feltart természetes
foszfat, kicsapott dikalcium-foszfat-dihidrat, kalcinalt foszfat, alumi-
nium-kalcium-foszfat, lagy 6rolt asvanyi foszfat.

Végs6 mintak, amelyeket meg kell osztani, és amelynek egy részét meg
kell daralni

Ezek olyan termékek, amelyek esetében a vizsgalatok egy részét
elozetes daralas nélkil kell elvégezni (pl. az Orlési finomsag), a vizs-
galatok masik részét pedig Orlés utan. Valamennyi olyan Osszetett
mitragya ebbe a csoportba tartozik, amelyek a kovetkezd foszfatosz-
szetevoket tartalmazzak: bazikus salak, aluminium-kalcium-foszfat,
kalcinalt foszfat, lagy 6rolt asvanyi foszfat és részlegesen oldhatova
feltart természetes foszfatok. Ezért a végs6 (laboratoriumi) mintat két,
lehetdség szerint azonos részre kell osztani mintaosztoval vagy
negyedeléssel.

Végsé mintdk, amelyek esetében valamennyi vizsgalatot az 6rolt
termékbol kell elvégezni

A végsé mintanak csupan egy reprezentativ részét kell daralni. Ide
tartozik a jegyzékben felsorolt valamennyi mitragya, a 4.1. és a 4.2.
pontban foglaltak kivételével.

Modszer

A 42. és a 4.3. pontban emlitett végsé minta egy részét gyorsan
atszitaljuk egy 0,5 mm lyukméretli szitan. A szitamaradékot durvan
meg0broljiik, hogy olyan terméket nyerjiink, amelyben a lehetd legke-
vesebb finomszemcsés részecske talalhatd, majd atszitaljuk. A daralast
olyan feltételek mellett kell végezni, hogy az anyag észlelhetéen ne
melegedjék fel. A miiveletet annyiszor ismételjiik, ahanyszor sziik-
séges, mindaddig, amig az 0sszes maradék eltiinik. A miivelet elvég-
zése olyan gyors legyen, hogy anyagok felvételét vagy leadasat (viz,
ammonia) megel6zziikk. A megdaralt és atszitalt minta teljes mennyi-
ségét dugdval lezarhato tiszta iivegbe vissziik at.
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4.1.

4.2.

4.3.

Vizsgalatra torténd bemérés eldtt az liveg tartalmat alaposan 6ssze kell
keverni.

Kiilonleges esetek

a) Kiilonbozo kristalykategoriak keverékét tartalmazod miitragyak

Ilyen esetben gyakran eldfordul fajtazodas. Ezért elengedhetetlen a
mintat Osszeziizni és 0,2 mm-es lyukméreti szitdn atszitalni.
Példaul: ammonium-foszfat és kalium-nitrat keverékei. Ezeknél a
termékeknél a végsé minta teljes mennyiségét le kell daralni.

b) Olyan

szitamaradékok, amelyeket nehéz megdaralni és nem tartalmaznak
mitragya anyagokat. Mérjik le a szitamaradékot és vegylik
korrekcioba a tomegét a végeredmény kiszamitasanal.

c) Hoére bomld termékek

A daralast a felmelegedés elkeriilésével kell elvégezni. Ilyen
esetben elonyds dorzsmozsarat haszndlni apritdsra. Példaul:
kalcium-cidnamidot és karbamidot tartalmazo Osszetett miitragya.

d

=

Olyan termékek, amelyek a szokasosnal nedvesebbek és daralaskor
kenddnek

A homogenitas biztositasa érdekében olyan szitat kell valasztani,
amelynek a legkisebb lyukmérete Gsszemérhetd a darabos anyag
kézzel vagy mozsarral torténd szétzizasa utjan kapott anyaggal.
Ilyen eset akkor allhat el6, ha a keverék bizonyos Osszetevoi kris-
talyvizet tartalmaznak.

2. moédszer
Nitrogén
2.1. médszer
Az amménianitrogén meghatarozasa
Cél

Ez a modszer az ammonianitrogén meghatarozasara vonatkozo eljarast
allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

A modszer alkalmazhaté minden nitrogéntartalmi miitragyara — bele-
értve a keverék miitragyakat is —, amelyben a nitrogén kizardlag
ammoniumsok formajaban vagy ammoniumsok és nitratok formajaban
egyiittesen fordul el6.

Nem alkalmazhaté karbamidot, cianamidot és mas szerves nitrogénve-
gyliletet tartalmazo miitragyakra.

A moédszer elve

Az ammoniat f6l6s natrium-hidroxiddal felszabaditjuk; desztillaljuk, a

kalium-hidroxiddal titraljuk.
Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtol és nitrogéntar-
talmt vegyiiletekt6l mentes.

Higitott sosav: egy térfogatrész HCI (dyy = 1,18 g/ml) és egy térfo-
gatrész viz

Kénsav: 0,05 mol/l

Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, 2z a. viltozathoz.

karbonatmentes: 0,1 mol/l
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44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.
4.9.1.

49.2.

4.10.

4.11.

5.2.
5.3.
5.4.

Kénsav: 0,1 mol/l
a b. valtozathoz

(lasd 2. megjegy-

Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, .
z¢€st).

karbonatmentes: 0,2 mol/l

Kénsav: 0,25 mol/l
a c. valtozathoz

(lasd a

Natrium-  vagy  kélium-hidroxid-oldat, . ,
2. megjegyzést).

karbonatmentes: 0,5 mol/l

Natrium-hidroxid, koriilbeliil 30 % NaOH (dyg = 1,33 g/ml), ammo-
niamentes

Indikatoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvords indikatort 37 ml 0,1 mol/l-es
natrium-hidroxid oldatban és toltstik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
ltgos oldatban pedig zold szinli. Ebbdl az indikatoroldatbol 0,5 ml-t
(10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvords indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvordst S0 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel
100 ml-re vizzel és sziikség esetén sziirjik meg. Ez az indikatoroldat
(4-5 csepp) is hasznalhaté az el6z6 helyett.

Horzsaké forraskonnyité granulatum, sdsavban mosott, izzitott
Ammonium-szulfat analitikai célra
Késziilék

Megfeleld térfogati gdomblombikbol és desztillalofeltéten at hozza
kapcsolt hiit6bodl allo desztillalokésziilék.

1. megjegyzés

Az ehhez a meghatarozashoz jovahagyott és ajanlott késziilekek tipu-
sait valamennyi konstrukcios paraméter feltiintetésével az 1., 2., 3. és
4. szamu 4brak mutatjak.

10, 20, 25, 50, 100 és 200 ml-es pipettak
500 ml-es mérélombik

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.

Elemzési modszer
Az oldat elkészitése

Végezziik el a minta oldhatdsagi probajat vizben, szobahdmérsékleten,
2 (m/v) %-os koncentracioban. Mérjiink le az elokészitett mintabol 5
vagy 7 vagy 10 g-ot, az 1. tablazat szerint, 0,001 g pontossaggal és
vigyiik 500 ml-es mérélombikba. Az oldhatdsagi proba eredményétdl
fiiggben a kovetkezOképpen jarjunk el:

a) Vizben teljesen oldodé termékek

Adjunk a lombikban 1évé mintdhoz annyi vizet, amennyi a teljes
oldédasahoz sziikséges. Razogassuk, majd a teljes oldodas utan
toltsiik jelig, és gondosan keverjiik Ossze.

b) Vizben nem teljesen oldodo termékek
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Adjunk a lombikba 50 ml vizet, majd 20 ml s6savat (4.1.). Razzuk
Ossze. Hagyjuk allni, amig a szén-dioxid-fejlodés befejezddik.
Adjunk hozza 400 ml vizet, razzuk fél o6ra hosszat a korkords
razogépen (5.4.). Toltsik fel a jelig vizzel, keverjik Ossze, és
szlirjiik at szaraz sziir6n tiszta edénybe.

7.2. Az oldat elemzése

A valasztott valtozattol figgden, Ontsiink a gyijtélombikba kimért
mennyiségli kénsav mérdoldatot az 1. tablazatnak megfelelden.
Adjuk hozza a valasztott indikator (4.9.1. vagy 4.9.2.) megfelel6
mennyiségét, és — ha sziikséges — annyi vizet, hogy a térfogata lega-
labb 50 ml legyen. A hiit6 kivezetd csovének az oldat felszine alatt
kell lennie.

A tablazatban megadottak szerint a tiszta oldat egy alikvot részét (')
vigyiik hiteles pipettdval a berendezés desztillaldlombikjaba. Adjunk
hozza annyi vizet, hogy a teljes térfogat kb. 350 ml legyen, és néhany
szem horzsakdvet az egyenletes forras biztositasara.

Allitsuk 6ssze a desztillalokésziiléket, iigyelve arra, hogy ne legyen
ammoniaveszteség, adjunk a desztillalolombikba 10 ml koncentralt
natrium-hidroxid oldatot (4.8.) vagy pedig 20 ml reagenst azokban
az esetekben, ha 20 ml sosavat (4.1.) hasznaltunk a vizsgélati minta
feloldasahoz. Melegitsiik a lombikot fokozatosan, a heves forrast elke-
riilve. A forrds kezdetekor végezziink desztillalast 10-15 percenként
kb. 100 ml-es adagokban; a desztillatum teljes mennyisége kb. 250 ml
legyen (?). Amikor mar nem valdszinii, hogy az ammoniafejlédés
tovabb folytatodik, engedjiik lejjebb a gyijtélombikot ugy, hogy a
hiité kifolyocsove a folyadék felszine folé keriiljon.

Hogy megbizonyosodjunk arrdl, hogy az Osszes ammonia teljesen
leparlodott, megfelelé reagenssel vizsgaljuk meg a keletkezd desztil-
latumot. Mossuk ki a hiité kivezetd csovét egy kevés vizzel, és
titraljuk a savfelesleget a valasztott valtozathoz eldirt natrium- vagy
kalium-hidroxid mérdoldattal (lasd 2. megjegyzés).

2 . megjegyzés

visszatitralasra, feltéve, hogy a titralashoz hasznalt mennyiségek lehe-
téleg nem haladjak meg a 4045 ml-t.

7.3. Vakproba

Végezziink vakprobat a fentiekkel megegyezé koriilmények kozott és
vegylik azt figyelembe a végeredmény kiszamitasakor.

7.4. Kontrollvizsgalat

Az elemzések elvégzése elott nézziik meg a valasztott véltozatra eldirt
maximadlis nitrogénmennyiséget tartalmazo, frissen készitett ammo-
nium-szulfat (4.11.) oldat alikvot részét hasznalva, hogy a berendezés
megfelelden miikddik, és helyesen alkalmazzuk a moédszert.

8. Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki a vizsgalat eredményét az elemzésre kapott miitragya
ammonianitrogén tartalmanak szazalékos aranyaban

9. Mellékletek

Az 5.1. ,Késziilék” cimli pont 1. megjegyzésében meghatarozottak
szerint az 1., a 2., a 3. és a 4. abra mutatja be az e fejezetben hasznalt
kiilonféle késziilékfajtak konstrukcids paramétereit.

(") Az 1. tablazat szerint vett alikvot részben taldlhato ammonianitrogén mennyisége kb. a
kovetkezo:

— 0,05 g az a. valtozat
— 0,10 g a b. valtozat

— 0,20 g a c. valtozat esetén.
(® A hit6t Ggy kell szabalyozni, hogy a parlat folyamatos aramlasa biztositott legyen. A
desztillacionak 30—40 perc alatt be kell fejezédnie.
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vB
1. tablazat
Mitragyak ammonia-nitrogén, valamint ammonia- €s nitrat-nitrogén
tartalmanak meghatarozasa
A médszer a., b. és c. valtozata végrehajtasakor a bemérés, a
higitas és a szamitas elvégzéséhez sziikséges tablazatok
a. valtozat
Atdesztilldlandd maximélis nitrogénmennyiség hozzavetdlegesen:
50 mg
VM4
A gytijtélombikba bemért 0,05 mol/l-es kénsav térfogata: S0ml
VB
Visszatitralas 0,1 mol/l-es NaOH-dal vagy KOH-dal.
A desztil-
Garantalt | Mérendd Hiitas lalando Az eredmények
tartalom | mennyiség & I minta kifejezése (¥)
(% N) @ (em) oldata | (% N = (50 — A) F)
(ml)
0-5 10 500 50 (50 — A) x 0,14
5-10 10 500 25 (50 — A) x 0,28
10-15 7 500 25 (50 — A) x 0,40
15-20 5 500 25 (50 — A) x 0,56
20-40 7 500 10 (50 — A) x 1,00
(®) Az eredmény kifejezésére szolgald képlet alkalmazasaban:

— 50 vagy 35 = a gyljt6lombikba bemért kénsav méréoldat millili-
terben,

- A = a visszatitralashoz hasznalt natrium- vagy kalium-
hidroxid milliliterben,

-F = a lemért mennyiségbdl, a higitasbol, a desztillalando
minta oldatanak alikvot részébdl és a térfogati egyen-
értekbdl allo faktor.

b. valtozat
Atdesztilldlandd maximalis nitrogénmennyiség hozzavetlegesen:
100 mg
v M4
A gytjtélombikba bemért 0,1 mol/l-es kénsav térfogata: 50ml
vB
Visszatitralas 0,2 mol/l-es NaOH-dal vagy KOH-dal.
Az atdesz-
Garantalt | Mérend6 Hieitas tillalando Az eredmények
tartalom | mennyiség (gl) minta kifejezése (%)

(% N) (g) m oldata (% N = (50 — A) F)

(ml)
0-5 10 500 100 (50 — A) x 0,14
5-10 10 500 50 (50 — A) x 0,28
10-15 7 500 50 (50 — A) x 0,40
15-20 5 500 50 (50 — A) x 0,56
2040 7 500 20 (50 — A) x 1,00

(®) Az eredmény kifejezésére szolgalo képlet alkalmazasaban:

— 50 vagy 35 = a gyljt6lombikba bemért kénsav méréoldat millili-
terben,
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v M4

a visszatitralashoz hasznalt natrium- vagy kalium-
hidroxid milliliterben,
a lemért mennyiségb6l, a higitasbol, az atdesztilla-
land6é minta oldatanak alikvot részébdl és a térfogati

egyenértékbol allo faktor.

Atdesztillalandd maximalis

200 mg

c. vdltozat

nitrogénmennyiség hozzavetdlegesen:

A gylijtélombikba bemért 0,25 mol/l-es kénsav térfogata: 35ml

Visszatitralas 0,5 mol/l-es NaOH-dal vagy KOH-dal.

A desztil-

Garantalt | Mérendd Hieitas lalando Az eredmények
tartalom | mennyiség (rgn ) minta kifejezése (%)

(% N) (g) oldata (% N=@35-A)F)

(ml)

0-5 10 500 200 (35 -A) x 0,175
5-10 10 500 100 (35 - A) x 0,350
10-15 7 500 100 (35 - A) x 0,500
15-20 5 500 100 (35 - A) x 0,700
2040 5 500 50 (35 - A) x 1,400

(*) Az eredmény kifejezésére szolgald képlet alkalmazasaban:

— 50 vagy 35 =

-A

-F

a gyljt6lombikba bemért kénsav mérdoldat millili-

terben,

a visszatitrdlashoz hasznalt natrium- vagy kalium-
hidroxid milliliterben,
a lemért mennyiségbdl, a higitasbol, a desztillalando
minta oldatanak alikvot részébdl és a térfogati egyen-
értékbol allo faktor.
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3. dbra
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Az 1., a 2, a 3. és a 4. Abra magyarazata

1. dbra

a) Hossza nyakd, 1000 ml-es gdmblombik.

b) Cseppfogoval ellatott desztillalofeltét, amely gombcesiszolattal (18. szam) csat-
lakozik a hiit6hoz (a hiitéhoz torténd csatlakoztatasra szolgald gdombcesiszolat
megfeleld gumicsatlakozoval is helyettesithetd).

c) Tefloncsappal ellatott tolcsér a natrium-hidroxid adagolasahoz (a csap szori-
toval ellatott gumicsatlakozoval is helyettesithetd).

d) Hat golydbol allo golyos hiitd, a bemenetnél gémbcesiszolattal (18. szam), és a
kimenetnél egy kis gumicsatlakozoval rogzitett livegesétoldassal (ha a desz-
tillalofeltéthez a csatlakozast gumicsdvel oldjuk meg, a gdmbcsiszolat megfe-
lelé gumidugoval helyettesithetd).

e) 500 ml-es gylijtélombik.

A késziilék boroszilikat ivegb6l késziil.

2. dbra

a) Rovid nyaka 1000 ml-es gomblombik, 35-6s gombcsiszolattal (35. szam).

b) Desztillalofeltét cseppfogoval a bemenetnél (35. szam), és gdmbcesiszolattal a
kimenetnél (18. szam), amely oldalrél tefloncsappal csatlakozik a natrium-
hidroxid oldat hozzaadasara egy szolgald tolcsérhez.

c) Hat golyobol allo golyos hiits, a bemenetnél gdmbcesiszolattal (18. szam), a
kimenetnél kis gumicsatlakozoval rogzitett tivegesétoldassal.

d) 500 ml-es lombik, amelybe a desztillatumot gytijtik.

A késziilék boroszilikat tivegb6l késziil.

3. abra

a) Hossza nyakd gomblombik, 750 vagy 1 000 ml-es, kupos csatlakozassal.

b) Desztillalofeltét cseppfogoval ellatva a kimenetnél gombcesiszolattal (18.
szam).

c) Konyokesé a bemenetnél gombcesiszolattal (18. szam) és konikus kivezetéssel
(a desztillalofeltéthez vald csatlakozashoz a gombcsiszolat helyett gumicsé is
hasznalhato).

d) Hat golyobodl allo golyos hiitd, kimenetnél kis gumicsatlakozoval rogzitett
iivegcs6toldassal.

e) 500 ml-es lombik, amelybe a desztillaitumot gytjtik.

A késziilék boroszilikat iivegbdl késziil.

4. abra

a) Hossza nyakt gomblombik, 1 000 ml-es, kiipos bevezetonyilassal.

b) Desztillalofeltét cseppfogoval, a kivezetésnél goémbesiszolattal (18. szam)
ellatva, amelyhez oldalrél a natrium-hidroxid hozzaadasara szolgalo teflon-
csappal ellatott tolcsér csatlakozik be (a gdombcsiszolatot gumicsdves csatla-
kozassal, a tefloncsap szoritoval ellatott gumicsével helyettesithetd).

¢) Hatgdmbos kondenzator, a bemenetnél gombcesukloval, amely az iiveg cs6tol-
datba torkolld kimenetnél kisméretli gumicsatlakozéval van Osszekotve
(amennyiben a leparlocsd csatlakoztatiasa gumicsével torténik, a gémbcesuklo
megfeleld gumidugdval). Hat golyobdl allo golyds hiitd, a bemenetnél gomb-
csiszolattal (18. szam), és a kimenetnél kis gumicsatlakozoval rogzitett tiveg-
csotoldassal (ha a desztillalofeltéthez a csatlakozast gumicsével oldjuk meg, a
gombcsiszolat megfelelé gumidugoval helyettesithetd)

d) 500 ml-es lombik, amelybe a desztillatumot gyjtik.

A Kkésziilék boroszilikat iivegbdl késziil.
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4.1.

4.2.

4.3.
44.
4.5.

4.6.

4.7.
4.7.1.

4.7.2.

4.8.
4.9.

2.2. mbédszerek

Nitrat- és ammonianitrogén meghatarozasa

2.2.1. médszer

A nitrat- és ammonianitrogén meghatarozasa Ulsch-méodszerrel

Cél

Ez a médszer a nitrat- és az ammonianitrogén Ulsch-modszer szerinti,
redukcio utjan torténé meghatirozasara vonatkozo eljarast allapitja
meg.

Alkalmazasi teriilet

Az Osszes olyan nitrogénmiitragya — beleértve mitragyakat is —,
amelyben a nitrogén kizarolag nitrat-nitrogén vagy ammonianitrogén
¢és nitrat-nitrogén formajaban van jelen.

A modszer elve
A nitratokat és nitriteket fémvassal savas kozegben ammoniava redu-

kaljuk, az igy képz6dott ammoniat f616s natrium-hidroxiddal felsza-

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt, szén-dioxid- és nitrogéntartalmi vegyiile-
tekt6l mentes viz.

Higitott sésav: egy térfogatrész HCI (dyy = 1,18 g/ml) + egy térfo-
gatrész viz

Kénsav: 0,05 mol/l

Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat, karbonatmentes, 0,1 mol/l
Kénsavoldat, koriilbeliil 30 %-os (m/v) H,SO,, ammoéniamentes

Hidrogénben redukalt vaspor (az eldirt vas mennyiségnek legalabb
0,05 g nitratko6tésti nitrogén redukcidjara legyen képes).

Natrium-hidroxid oldat, koriilbeliill 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml),
ammoniamentes

Indikatoroldatok
Keverékindikator

oldat: Oldjunk fel 1 g metilvorost 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-hidroxid
oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
ltgos oldatban pedig zold szinii. 0,5 ml-t (10 csepp) hasznaljunk

Metilvoros indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel
vizzel 100 ml-re és sziikség esetén sziirjik le.

Ez az indikator (négy-6t csepp) az el6z6 helyett hasznalhato.
Horzsaké forraskonnyitd granulatum, sésavban mosott, izzitott
Natrium-nitrat analitikai célra

Késziilék

Lasd 2.1. modszer: ,,Az ammonianitrogén meghatarozasa”.
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7.2.

7.3.

7.4.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer: ,,A minta elokészitése”.

Elemzési médszer
A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 2.1. modszer: ,,Az ammonianitrogén meghatarozasa”.

Eljaras

pontos mennyiségét, a 2.1 moddszer 1. tablazata (a. valtozat) szerint,
és adjuk hozza a 4.7.1. vagy 4.7.2. pont szerinti indikatoroldatot. A
hiité kivezetéséhez toldott cs6 végének a gylijtélombikban a megha-

Hiteles pipettat hasznalva vigyiik a tiszta oldat 2.1. modszer 1. tabla-
zata (a. valtozat) szerint megvalasztott alikvot mennyiségét a beren-
dezés desztillalolombikjaba. Adjunk hozza 350 ml vizet, 20 ml 30 %-
os kénsavoldatot (4.4.) keverjiik 0ssze, majd adjunk hozzd 5 g redu-
kalt vasat (4.5.). Mossuk a lombik nyakat néhany ml vizzel és helyez-
ziink a lombik nyakaba egy kisméreti, hosszii szari tolcsért. Egy
oraig melegitsiik forr6 vizfiirddben, majd mossuk be a tolcsér végét
néhany ml vizzel.

Vigyazva, hogy elkeriiljik az ammoniaveszteséget, adjunk a desztilla-
16lombik tartalmahoz 50 ml koncentralt natrium-hidroxid oldatot (4.6.)
vagy —ha 20 ml 1 + 1 aranyu sosav-viz elegyet hasznaltunk a felta-
raskor — 60 ml koncentralt natrium-hidroxid oldatot (4.6.). Allitsuk
Ossze a desztillalokésziiléket. Desztillaljuk ki az ammoniat a 2.1.
modszer szerinti eljarasnak megfelelden.

Vakproba

Végezziink vakprobat (minta nélkiil) a vizsgalattal azonos koriilmé-
nyek kozott, és vegyiik figyelembe az eredmény kiszamitasanal.

Kontrollvizsgalat

Elemzés el6tt natrium-nitrat (4.9.) frissen készitett oldatanak
0,045-0,050 g nitrogént tartalmazd alikvot részével ellendrizziik,
hogy a berendezés jol mikodik, és a modszert helyesen alkalmazzuk.

Az eredmények kifejezése

Az elemzés eredményét az elemzésre kapott miitragya nitrat-nitrogén
vagy ammonia-nitrogén és nitrat-nitrogén tartalmanak szazalékaban
adjuk meg.

2.2.2. mébédszer

A nitrat-nitrogén és az amménianitrogén meghatirozasa Arnd-modszerrel

1.

Cél

Ez a modszer a nitrat- és az ammonianitrogén Arnd-modszer szerinti,
redukcié utjan torténd meghatarozasara vonatkozd eljarast allapitja
meg (az a., a b. é a c. valtozat figyelembevételével modositott
formaban).

Alkalmazasi teriilet

Lasd 2.2.1. modszer.

A médszer elve

A nitratokat és nitriteket semleges vizes oldatban 60 % Cu- és 40 %
Mg-tartalmi  fémotvozettel (Arnd-féle Gtvozet) magnézium-klorid
jelenlétében ammoniava redukaljuk.

vissza.



2003R2003 — HU — 20.04.2009 — 005.001 — 112

4.1.

4.2.

43.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.
4.9.

4.10.

4.11.
4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.
4.13.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt, szén-dioxid- és nitrogéntartalmi vegyiile-
tekt6l mentes viz.

Higitott sosav: egy térfogatrész HCl (d = 1,18 g/ml), valamint egy
térfogatrész viz

Kénsav: 0,05 mol/l

Natrium-  vagy  kélium-hidroxid-oldat, az a. viltozathoz.

karbonatmentes: 0,1 mol/l

Kénsav: 0,1 mol/l a b. valtozathoz
(lasd a 2.1.
Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, moédszerhez fizott
karbonatmentes: 0,2 mol/l 2. megjegyzést).
Kénsav: 0,25 mol/l a c¢. valtozathoz
(lasd a 2.1.
Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, mobdszerhez fuzott
karbonatmentes: 0,5 mol/l 2. megjegyzést).

Natrium-hidroxid oldat: koriilbeliil 2 mol/l

Amd-féle 6tvozet analitikai célra: az 1 mm?2-nél kisebb lyukméretii
szitn ates, por alakl készitmény.

20 % magnézium-klorid oldat

Oldjunk fel 200 g magnézium-kloridot (MgCl,. 6H20) kb. 600-
700 ml vizben egy literes allo lombikban. A habzas megeldzésére
adjunk hozza 15 g magnézium-szulfatot (MgSO,4. 7H,0).

Oldédas utan adjunk hozza 2 g magnézium-oxidot és néhany horzsa-
készemesét, majd forralassal paroljuk be az oldatot 200 ml-re, igy
eltavolitva a reagensbdl az esetleges ammonianyomokat. Hiitsiik le,
toltsiik fel 1 l-re és szhrjik le.

Indikatoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: Oldjunk fel 1 g metilvordst 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel vizzel 1 literre.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
lagos oldatban pedig zold. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvords indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvérost 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel
vizzel 100 ml-re és sziikség esetén sziirjik le. Ez az indikator (négy-ot
csepp) az el6z6 helyett is hasznalhato.

Kongovords indikatoroldat

Oldjunk fel 3 g kongdvordst 1 liter meleg vizben, és lehiilés utan
szlrjiik le, ha sziikséges. Ez az indikator a fenti kettd helyett savas
extraktumok desztillalas el6tti semlegesitéséhez hasznalhatd, a semle-
gesitenddé oldat minden 100 ml-jéhez 0,5 ml-t hasznalva.

Horzsaké forraskonnyité granulatum, sdsavban mosott, izzitott
Natrium-nitrat analitikai célra

Késziilék

Lasd 2.1. mddszer: ,,Az ammonianitrogén meghatarozasa”.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer
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7.2.

7.3.

7.4.

Elemzési modszer
A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 2.1. modszer: ,,Az ammonianitrogén meghatarozasa”.

Az oldat elemzése

A kondenzator hiitdcsévének a kivalasztott valtozatnak megfelelen,
pontos mennyiségét a 2.1. modszer 1. tablazata szerint. Adjuk hozza a
kivalasztott indikatoroldat (4.11.1. vagy 4.11.2.) megfelel6 mennyi-
ségét, ¢és végil annyi vizet, hogy a térfogat legalabb 50 ml legyen.
A hiité kivezetéséhez toldott csé végének az oldat felszine alatt kell
lennie.

Hiteles pipettaval vegyiik ki a tiszta oldatbol az 1. tablazat szerinti
megfeleld alikvot mennyiséget. Tegyiik a desztillalolombikba.

Toltsiik fel megfeleld mennyiségii vizzel kb. 350 ml teljes térfogatra
(lasd 1. megjegyzés), adjunk hozza 10 g Arnd-féle Gtvozetet (4.9.),
50 ml magnézium-klorid oldatot (4.10.) és néhany horzsak&szemcsét
(4.12.). Gyorsan csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez.
Ovatosan melegitsiik koriilbeliil 30 percig. Ezutan néveljik a hémér-
sékletet az ammonia kidesztillalasa céljabol. Folytassuk a desztillaciot
koriilbeliil egy oran at. Ezt kdvetden a desztillalolombikban maradt
folyadéknak szirupszerlinek kell lennie. Amikor a desztillacid befeje-
z6dott, titraljuk meg a gytijtélombikban 1év6 f6los sav mennyiségét a
2.1. moédszerben leirt eljaras szerint.

1. megjegyzés

Ha a mintaoldat savas [feloldaskor 20 ml higitott sosavat (4.1.) adtunk
hozza], akkor az elemzéshez kivett alikvot részt a kovetkezéképpen
kell semlegesiteni: a desztillalolombikba vitt alikvot részhez adjunk
kb. 250 ml vizet, valamelyik indikator (4.11.1., 4.11.2., 4.11.3.) sziik-
séges mennyiségét, és gondosan razzuk Ossze.

Semlegesitsiik 2 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal (4.8.), és sava-
sitsuk ismét egy csepp sosavval (4.1.). Ezutan folytassuk a 7.2.
(méasodik sor) szerint.

Vakproba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobat (a minta elhagya-
saval) és ezt vegyiik figyelembe az eredmény kiszamitasanal.

Ellenérzo vizsgalat

Az elemzés megkezdése eldtt ellendrizziik a valasztott valtozattol
fiiggben 0,050-0,150 g nitrat-nitrogént tartalmazo, frissen készitett
natrium-nitrat-oldat alikvot részével (4.13.), hogy a berendezés jol
miikodik-e, és hogy a megfelelé modszert alkalmazzuk-e.

Az eredmények kifejezése

Lasd 2.2.1. modszer.

2.2.3. mdédszer

A nitrat-nitrogén és az amménianitrogén meghatirozisa Devarda-

modszerrel
Cél

Ez a modszer a nitrat-nitrogén és az ammonianitrogén Devarda-
modszer szerinti, redukcidé utjan torténd meghatarozasara vonatkozo
eljarast allapitja meg (az a., a b. és a c. valtozat figyelembevételével
modositott formaban).

Alkalmazasi teriilet

Lasd 2.2.1. modszer.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.
4.10.1.

4.10.2.

4.11.

4.12.

A modszer elve

A nitratok és nitritek ammoniava redukalasa erésen ligos oldatban,
45 % Al-t, 5 % Zn-t és 50 % Cu-t tartalmazoé fémotvozettel (Devarda-
Otvozet). Az ammoniat kidesztillaljuk, és meghatarozott koncentra-
cioji kénsav ismert térfogata oldatdban nyeletjiik el. A f6los savat

titraljuk vissza.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt, szén-dioxid és nitrogéntartalmu vegyiile-
tektél mentes viz.

Higitott sosav: egy térfogatrész HCI (d = 1,18) + egy térfogatrész viz

Kénsav: 0,05 mol/l

Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, az a. valtozathoz.

karbonatmentes: 0,1 mol/l

Kénsav: 0,1 mol/l a b. valtozathoz
(lasd a 2.1.
Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, mobdszerhez flizott
karbonatmentes: 0,2 mol/l 2. megjegyzést).
Kénsav: 0,25 mol/l a c. valtozathoz
(lasd a 2.1.
Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, modszerhez flizott
karbonatmentes: 0,5 mol/l 2. megjegyzést).

Devarda-6tvizet analitikai célra

Poralakban tgy, hogy 90-100 %-a atessen a 0,25 mm?-nél kisebb
lyukméretii szitin, 50-75 %-a atessen a 0,075 mm?>-nél kisebb lyuk-
méretll szitan.

Legfeljebb 100 g-os elére csomagolt {ivegek hasznalata javasolt.

Natrium-hidroxid oldat, koériilbeliil 30 %-os NaOH (d,, = 1,33 g/ml),
ammoniamentes

Indikatoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: Oldjunk fel 1 g metilvordst 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink Ossze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
lagos oldatban pedig zold. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvoros indikator

Oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel
100 ml-re vizzel és sziikség esetén szirjiik le.

Ez az indikator (négy-ot csepp) az el6z6 helyett is hasznalhato.
Etanol, 95-96 %-os

Natrium-nitrat analitikai célra

Késziilék

Lasd 2.1. modszer.
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5.1

5.2.
5.3.
5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Desztillalokésziilék megfeleld térfogati gdmblombikkal, cseppfogoval
ellatott desztillalofeltéten keresztiil csatlakozik a hiitéhoz, és a gyijt6-
lombikot buborékcsapdaval szerelték fel az ammoniaveszteség elkerii-
lésére.

Az e meghatarozashoz jovahagyott késziilékfajtat, az Osszes szerkezeti
jellemzo feltiintetésével az 5. abra tartalmazza.

10, 20, 25, 50, 100 és 200 ml-es pipettak
500 ml-es mérélombik

Korkoros razogép (percenként 35-40 fordulattal)

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras

A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 2.1. moédszer: ,,Az ammonianitrogén meghatarozasa”.
Az oldat elemzése

Az oldat alikvot részében jelen 1évé nitrat-nitrogén mennyisége nem
haladhatja meg az 1. tablazatban megadott maximalis értéket megjelolt
legnagyobb mennyiséget.

A kivalasztott valtozatnak megfeleléen vigyiik a gyijtdlombikba a
kimért mennyiségét. Adjuk hozzd a kivalasztott indikator (4.10.1.,
4.10.2.) megfelelé mennyiségét, végiil annyi vizet, hogy a térfogat
50 ml legyen. A hiité végéhez toldott iivegcsonek a folyadékfelszin
alatt kell lennie. A buborékcsapdat toltsiik fel desztillalt vizzel.

A 2.1. mddszer 1. tablazata szerint hiteles pipettaval vegytink ki 1
alikvot részt. Helyezziik a desztillalolombikba.

Ontsiink megfelelé mennyiségii vizet a desztillalolombikba tigy, hogy
a térfogat 250-300 ml legyen, és adjunk hozza 5 ml etanolt (4.11.) és
4 g Devarda-6tvozetet (4.8.). (Lasd 2. megjegyzés.)

Ugyelve az amméniaveszteség elkeriilésére, ontsiink a lombikba
koriilbeliil 30 ml 30 %-os natrium-hidroxid oldatot (4.9.) és végiil —
savban oldhaté6 minta esetében — olyan tovabbi mennyiséget, amely
elegendd az elemzéshez kivett alikvot részben jelen 1€vo sosav (4.1.)
semlegesitéséhez. Csatlakoztassuk a desztillalolombikot a készii-
lékhez, tigyelve a csatlakozasok tomitettségére. Ovatosan razzuk
meg a lombikot, hogy a tartalmat &sszekeverjiik.

Ovatosan melegitsiik, hogy a hidrogénfejlédés kb. fél ora alatt észre-
vehetden csokkenjen, és a folyadék forrasba j6jjon. Folytassuk a desz-
tillaciot, a hét ugy novelve, hogy kb. 30 perc alatt legalabb 200 ml
desztillaljon at (ne noveljitk a desztillacios id6t 45 percen tal).

Amikor a desztillacio befejez6dott, vegyik le a gytijt6lombikot,
6vatosan Oblitsiik le az iivegesé toldast és a buborékcsapdat, és a
gyljtélombik tartalmat ontsiik at titralé lombikba. Titraljuk a savfe-
lesleget a 2.1. modszer szerinti eljarassal.

2. megjegyzés

Kalcium sok, mint kalcium-nitrat és kalcium-ammonium-nitrat jelen-
létében a desztillacio el6tt az alikvot részben levé minta minden
grammjara, 0,700 g dinatrium-hidrogén-foszfatot (Na,HPO,4.2H,0)
kell adni a Ca(OH), képz6dés megakadalyozasara.

Vakproba

Végezziink vakprobat (a minta elhagyasaval) hasonlo feltételek mellett
és azt vegyik figyelembe a végeredmény kiszamitasanal.

Kontrollvizsgalat

Az elemzés elvégzése el6tt natrium-nitrat frissen késziilt, a kivalasztott
valtozattol fiiggéen 0,050-0,150 g nitratkotésii nitrogént tartalmazo
oldataval ellenérizziik, hogy a berendezés jol miikodik, és a modszert
helyesen alkalmazzuk.



2003R2003 — HU — 20.04.2009 — 005.001 — 116

8. Az eredmények kifejezése

Lasd 2.2.1. modszer.

1000 mi |

750 mt

5. dbra
Magyarazat az 5. abrahoz

a) 750 ml-s (1 000 ml-s) hosszinyaku gomblombik, konikus nyakkal.
b) Desztillacios feltét cseppfogoval, és kivezetésénél 18-as gombcsiszolattal.

c) Konyokesd a bevezetésnél 18-as gombesiszolattal, konikus csepegtetd véggel
(a gdmbcsuklo helyett megfeleld gumicsatlakozo is hasznalhato).

d) Hatgolyos golyoshiits, tivegesd toldassal, amely atvezet egy gézcsapdaval
felszerelt gumidugon.

e) 750 ml-es gytlijtélombik a desztillatum gytijtésére.
f) Buborékcsapda az ammoniaveszteség megeldzésére

A berendezés boroszilikat iivegbdl késziil.
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2.3. moédszer
Az Osszes nitrogéntartalom meghatarozasa
2.3.1. moédszer
Az Osszes nitrogéntartalom meghatarozasa nitratmentes kalcium-
cidnamidban
1. Cél
Ez a modszer a nitratmentes kalcium-cianamid 0sszes nitrogéntartal-
manak meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.
2. Alkalmazasi teriilet
Kizarélag (nitratmentes) kalcium-cianamidhoz.
3. A modszer elve
A Kjeldahl-roncsolast kovetéen az ammoniakotésben levd nitrogént
natrium-hidroxiddal felszabaditjuk, és ismert térfogatll, meghatarozott
koncentracioju kénsavoldatban nyeletjiik el.
4. Reagensek
Desztillalt vagy ioncserélt viz, szén-dioxidtél és nitrogén vegyiile-
tektSl mentes.
4.1. Higitott kénsav (d,y = 1,54 g/ml): egy térfogatrész kénsav (d,, = 1,84
g/ml) plusz egy térfogatrész viz.
4.2. Kalium-szulfat analitikai célra
4.3. Réz-oxid (CuO): 0,3-0,4 g minden becsléshez vagy réz-szulfat penta-
hidrat (CuSOy. SH,0 egyenértékli mennyisége, 0,95-1,25 g minden
becsléshez
44. Natrium-hidroxid oldat, kériilbeliil 30 % NaOH (dy, = 1,33 g/ml),
ammoniamentes
VM4
4.5. Kénsav: 0,05 mol/l i
az a. valtozathoz
4.6. Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, (lasd 2.L
karbonatmentes: 0,1 mol/l modszert).
4.7. Kénsav: 0,1 mol/l a b. valtozathoz
(lasd a 2.1.
4.8. Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, modszerhez flizott
karbonatmentes: 0,2 mol/l 2. megjegyzést).
4.9. Kénsav: 0,25 mol/l a c. valtozathoz
(lasd a 2.1.
4.10. Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, modszerhez flizott
karbonatmentes: 0,5 mol/l 2. megjegyzést).
VB

4.11. Indikatoroldatok
4.11.1. Keverékindikator

A. oldat: Oldjunk fel 1 g metilvorost 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: Oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinti, semleges oldatban sziirke,
ligos oldatban pedig zold szinti. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.
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4.11.2.

4.12.

4.13.

5.2.
5.3.
5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Metilvoros indikator

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban és toltsiik
fel 100 ml-re vizzel. Sziikség esetén szlrjik le. Ez az indikator
(4-5 csepp) az elézé helyett is hasznalhato.

Horzsaké forraskonnyit granulatum, sdsavban mosott, izzitott
Kalium-tiocianat analitikai célra
Késziilék

Desztillalokésziilék, lasd 2.1. modszer: ,,Az ammonianitrogén megha-
tarozasa”.

Megfeleld {irtartalmu, hosszi nyaka Kjeldahl-lombik
50, 100 és 200 ml-es pipettak

250 ml-es mér6lombik

A minta el6készitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras

A vizsgalati oldat elkészitése

Meérjink be 0,001 g pontossaggal 1 g mintat Kjeldahl-lombikba.
Adjunk hozza 50 ml higitott kénsavat (4.1.), 10 és 15 g kozotti
mennyiségli kalium-szulfatot (4.2.) és az eldirt katalizatort (4.3.).
Melegitsiik lassan a viz elparologtatasa céljabol, majd 2 oran at
forraljuk 6vatosan, hagyjuk lehiilni, és higitsuk 100-150 ml vizzel.
Hitsiik le 0jra, vigyiik a szuszpenziot veszteség nélkiil 250 ml-es
lombikba, toltsiik fel a jelig vizzel, razzuk Ossze, €s szaraz sziirdn
szlrjiik szaraz lombikba.

Az oldat elemzése

Pipettaval vigylink at az igy kapott oldatbol 50, 100 vagy 200 ml
mennyiséget a valasztott varidcionak megfelelen (lasd 2.1. modszer),
¢és desztillaljuk ki az ammoniat a 2.1. moédszer szerint, megfeleld
mennyiségli NaOH oldatot (4.4.) hozzaadva a jelent6s felesleg bizto-
sitasa érdekében.

Vakproba

Végezziink vakprobat (a minta elhagyasaval) ugyanilyen feltételek
mellett és ezt vegyiik alapul a végeredmény kiszamitasakor.

Kontrollvizsgalat

Az elemzés elvégzése elbtt ellendrizziik, hogy a berendezés megfe-
leléen mikodik-e és helyesen alkalmazzuk a modszert, kalium-tioci-
anat mérdoldat (4.13.) alikvot részének a felhasznalasaval, megkoze-

Az eredmények kifejezése

Fejezzikk ki az elemzés eredményét az elemzésre kapott mitragya
nitrogén (N) tartalmanak szazalékaban.

a. valtozat: N % = (50-A) x 0,7
b. valtozat: N % = (50-A) x 0,7

c. valtozat: N % = (35-A) x 0,875

2.3.2 modszer

Az Osszes nitrogén meghatirozasa nitrattartalma kalcium-cidanamidban

Cél

Ez a mddszer a kalcium-cianamid 6sszes nitrogéntartalmanak megha-
tarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.
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2. Alkalmazasi teriilet
Ez a modszer nitrattartalmu kalcium-cidnamidra vonatkozik.
3. A moédszer elve
A Kjeldahl-modszer kozvetleniil nem alkalmazhatd nitrattartalma
kalcium-cidanamidokra. Ezért a nitrat-nitrogént fémvassal és on(Il)-
kloriddal ammoniava redukaljuk a Kjeldahl-roncsolés elétt.
4. Reagensek
Desztillalt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtol és nitrogéntar-
talma vegyiilettd] mentes.
4.1. Kénsav (dyg = 1,84 g/ml)
4.2. Hidrogénben redukalt vaspor
4.3. Kalium-szulféat, finoman poritott, analitikai célra
v M4
4.4, Kénsav: 0,05 mol/l i
az a. valtozathoz
45. Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, (lasd = a 2.1
karbonatmentes: 0,1 mol/l modszert).
4.6. Kénsav: 0,1 mol/l a b. valtozathoz
(lasd a 2.1.
4.7. Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, moédszerhez flizott
karbonatmentes: 0,2 mol/l 2. megjegyzést).
4.8. Kénsav: 0,25 mol/l a c¢. valtozathoz
(lasd a 2.1.
4.9. Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, modszerhez flizott
karbonatmentes: 0,5 mol/l 2. megjegyzést).
vB
4.10. Indikatoroldatok
4.10.1. Keverékindikator
A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvordst 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.
B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.
Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.
Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
lagos oldatban pedig z6ld szini. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.
4.10.2. Metilvords indikatoroldat
Oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-os etanolban, toltsiik fel
100 ml-re vizzel és szikség esetén sziirjik le. Ez az indikator (4-5
csepp) az el6z6 helyett is hasznalhato.
4.11. On(I)-klorid oldat
Oldjunk fel 120 g SnCl, 2H,0-t 400 ml tdmény sosavban (dy, = 1,18
g/ml) és toltsiik fel 1 literre vizzel. Az oldatnak tokéletesen tisztanak
kell lennie és kozvetleniil felhasznalas eldtt kell elkésziteni. Elenged-
hetetlen ellendrizni az on(II)-klorid redukalé kapacitasat.
Megjegyzés
Oldjunk fel 0,5 g SnCl, 2H,0O-t 2 ml témény sésavban (d,, = 1,18
g/ml) és toltsiik fel az 50 ml-es jelig vizzel. Utana adjunk hozza 5 g
Rochelle-sot (kalium-natrium-tartarat) és annyi analitikai tisztasagu
natrium-bikarbonatb6l késziilt oldatot ahhoz, hogy az oldat lakmusz
papirral ligos kémhatdst mutasson.
VM5

Titraljuk 0,05 mol/l jodoldattal (I,) keményitboldat mint indikator
jelenlétében.

1 ml 0,05 mol/l joédoldat (I,) 0,01128 g SnCl,2H,0-nak felel meg.
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4.12.

4.13.

4.14.

7.2.

7.3.

7.4.

Az igy elkészitett oldatban jelen 1évé Osszes on legalabb 80 %-a
kétertékii kell, hogy legyen. A titrdlashoz legalabb 35 ml 0,05 mol/l
jodoldatot (I,) kell hasznalni.

Koériilbeliil 30 % NaOH-t (dyy = 1,33 g/ml) tartalmazd natrium-
hidroxid oldat, ammodniamentes

Nitrat-ammonia méréoldat

Mérjiink ki 2,5 g analitikai tisztasagt kalium-nitratot és 10,16 g anali-
tikai tisztasagli ammonium-szulfatot, majd helyezziik azokat 250 ml-es
mérélombikba. Oldjuk fel vizzel és toltsiik fel 250 ml-re. Ezen oldat
1 ml-e 0,01 g nitrogént tartalmaz.

Horzsaké forraskonnyit granulatum, sdésavban mosott és izzitott
Késziilék
Lasd 2.3.1. modszer.

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.
Eljaras
A vizsgalati oldat elkészitése

Meérjiink le 0,001 g pontossaggal 1 g mintat és tegyiik a Kjeldahl-
lombikba. Adjunk hozza 0,5 g vasport (4.2.) és 50 ml on(II)-klorid
oldatot (4.11.), keverjiik meg és hagyjuk allni fél éran at. Allas
kozben keverjik meg 10, illetve 20 perc mulva. Azutdn adjunk
hozza 10 g kalium-szulfatot (4.3.) és 30 ml kénsavat (4.1.). Forraljuk
fel és folytassuk a forralast a fehér filist megjelenését kdvetéen 1 oran
at. Hagyjuk hiilni és higitsuk 100 és 150 ml kozotti térfogata vizzel.
Vigyiik 4t a szuszpenzidt veszteség nélkiil 250 ml-es mérélombikba,
hitsiik le és toltsiik fel a jelig vizzel, keverjiik meg és szdraz szlirdn
szlrjiik le szaraz gyljtéedénybe. Ahelyett, hogy leszivatnank a szusz-
penzidt a 2.1. modszer soran hasznalt a., b. vagy c. valtozat alkalma-
zésa céljabol, az ebben az oldatban 1évé ammonianitrogén kozvetleniil
is desztillalhatd, miutdn megfeleld mennyiségii natrium-hidroxidot
adtunk hozza a jelentds felesleg biztositasa érdekében (4.12.)

Az oldat elemzése

A 2.1. mddszerben hasznalt a., b. vagy c. valtozat szerint pipettaval
vigytink at az igy kapott oldatbdl 50, 100 vagy 200 ml-t. Desztillaljuk
az ammoniat a 2.1. mddszerben leirt folyamat szerint, ligyelve arra,
hogy a nagy felesleg biztositasahoz elegendd natrium-hidroxid oldatot
(4.12.) adjunk a desztillalolombikba.

Vakproba

Végezziink vakprobat (a minta elhagyasaval) ugyanilyen feltételek
mellett és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasakor.

Kontrollvizsgalat

Az elemzés elvégzése el6tt a nitratos kalcium-cidnamidban talédlhato
cianamid-, illetve nitrat-nitrogén mennyiséggel 6sszemérhetd mennyi-
ségll ammonia- és nitrat-nitrogén mennyiséget tartalmazé mérdoldattal
ellendrizziik, hogy a berendezés megfeleléen miikodik, és helyesen
alkalmazzuk a modszert.

Kjeldahl-lombikba.

Végezziik el az elemzést a 7.1. és a 7.2. pontban leirt mdodszer szerint.

Az eredmények kifejezése

Az elemzés eredményét az elemzésre kapott miitragya Gsszes nitrogén
(N) tartalmanak szazalékaban kell kifejezni.

a. valtozat: N % = (50-A) x 0,7
b. valtozat: N % = (50-A) x 0,7
c. valtozat: N % = (35-A) x 0,875
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4.1.
4.2.

4.3.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.
49.1.

49.2.

4.10.
4.11.

2.3.3. mobédszer

Az bsszes nitrogéntartalom meghatirozasa karbamidban

Cél

Ez a modszer a karbamid Osszes nitrogéntartalmanak meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer kizarélag nitratmentes karbamid-miitragyakra alkalmaz-
hato.

A médszer elve

A karbamidot kénsav jelenlétében torténd forraldssal veszteség nélkiil
ammoniava alakitjuk. Az igy kapott ammodniat a megligositott

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtol és nitrogéntar-
talmt vegyiiletekt6l mentes.

Tomény kénsav (dyg = 1,84 g/ml)

Natrium-hidroxid oldat, koériilbeliill 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml),
ammoniamentes

Kénsav: 0,05 mol/l i
az a. valtozathoz

Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, (lé,Sd 2.1
karbonatmentes: 0,1 mol/l modszert).
Kénsav: 0,1 mol/l a b. valtozathoz
(lasd a 2.1.
Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, mobdszerhez fuzott
karbonatmentes: 0,2 mol/l 2. megjegyzést).
Kénsav: 0,25 mol/l a c¢. valtozathoz
(lasd a 2.1.
Natrium-  vagy  kalium-hidroxid-oldat, modszerhez flizott
karbonatmentes: 0,5 mol/l 2. megjegyzést).

Indikatoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
lagos oldatban pedig z6ld szini. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvords indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorost 50 ml 95 %-os etanolban és tdltsiik fel
100 ml-re vizzel. Sziikség esetén sziirjiik le. Ez az indikator (4-5
csepp) is hasznalhatd az el6z6 helyett.

Horzsaké forraskonnyitd granulatum, sésavban mosott, izzitott
Karbamid, analitikai célra
Késziilék

Desztillacios berendezés, lasd 2.1. modszer: ,,Az ammonianitrogén
meghatarozasa”.
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5.2.
5.3.

7.2.

7.3.

7.4.

4.1.

500 ml-es mér6lombik.

25, 50 és 100 ml-es pipettak.
A minta el6készitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras

Oldatkészités

Mérjiink le 0,001 g pontossaggal 2,5 g-ot az el6készitett mintabol,
helyezziik 300 ml-es Kjeldahl-lombikba és nedvesitsik meg 20 ml
vizzel. Keverjiink bele 20 ml tomény kénsavat (4.1.) és adjunk
hozza néhany szem iiveggyongyot a hirtelen forras megelézésére. A
kifrocsogés megelézése érdekében helyezziink hossza szara iivegtol-
csért a lombik nyakaba. Kezdetben lassan melegitsiik, majd fokozzuk
a hot mindaddig, mig fehér fiist nem figyelheté meg (3040 perc).

Hutsiik le és higitsuk 100-150 ml vizzel. Vigyiik at veszteség nélkiil
500 ml-es mérélombikba, az iiledékeket is atontve. Hagyjuk lehiilni
szobahomérsékletre. Toltsiik fel a jelig vizzel, keverjik Ossze és
sziikség esetén szaraz szlirdn szirjik le szaraz gyiijtélombikba.

Az oldat elemzése

Az igy kapott oldatbol hiteles pipettaval vigylink at 25, 50 vagy
100 ml mennyiséget a desztillaldlombikba, a valasztott valtozat szerint
(lasd 2.1. modszer). Desztillaljuk ki az ammoéniat a 2.1. modszer
szerint, megfeleld6 mennyiségli NaOH-t (d,, = 1,33 g/ml) (4.2.) adva
a desztillalolombikba, a megfeleld felesleg biztositasa érdekében.

Vakproba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobat (a mintat
elhagyva) ¢és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasanal.

Kontrollvizsgalat

Az elemzés elvégzése el6tt frissen készitett karbamidoldat (4.11.)
alikvot részével ellendrizziik, hogy a berendezés megfelelden
mikodik, és helyesen alkalmazzuk a modszert.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az eredményt az elemzésre kapott miitragya nitrogén (N)
tartalméanak szazalékaban.

a. valtozat: N % = (50-A) x 1,12
b. valtozat: N % = (50-A) x 1,12
c. valtozat: N % = (35-A) x 1,40

2.4. mbédszer

Cianamid-nitrogén meghatirozasa
Cél

Ez a mddszer a cianamid-nitrogén meghatarozasara vonatkozo eljarast
allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Kalcium-cianamid és kalcium-cianamid/nitrat keverékek.

A modszer elve

A cianamid-nitrogént ezilistkomplexként lecsapjuk és a csapadékbol a
Kjeldahl-modszerrel becsiiljiik.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtol és nitrogéntar-
talmt vegyiiletekt6l mentes.

Vizmentes ecetsav (jégecet)
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4.2.

43.

44.
4.5.
4.6.

4.7.

4.8.

4.9.
4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.
4.12.

5.2.
5.3.
5.4.
5.5.

7.2.

10 tomegszazalék ammoniagazt tartalmazé ammoniaoldat (d 5 = 0,96
g/ml)

Tollens-féle ammonia-eziist oldat

Elegyitsiink 500 ml 10 %-os eziist-nitratot (AgNO3) vizben 500 ml
10 %-os ammoniaval (4.2.).

Fény, h6 és levegd hatasanak feleslegesen ne tegyiik ki! Az oldat
rendszerint évekig elall. Amig az oldat atlatsz6 marad, a reagens jo
mindségi.

Tomény kénsav (dyy = 1,84 g/ml)
Kalium-szulfat analitikai célra

Réz-oxid (CuO), 0,3-0,4 g minden becsléshez, vagy réz-szulfat-penta-
hidrat (CuSOy4. 5H,0) egyenértékli mennyisége 0,95-1,25 g minden
becsléshez

Natrium-hidroxid oldat, koériilbeliill 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml),
ammoniamentes

Kénsav: 0,05 mol/l

Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat: 0,1 mol/l
Indikatoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorost 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
lagos oldatban pedig z6ld szini. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvords indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-os etanolban, toltsiik fel
100 ml-re vizzel. Sziikség esetén szirjiik le. Ez az indikator (4-5
csepp) az el6z6 helyett is hasznalhato.

Horzsaké forraskonnyitd granulatum, sésavban mosott, izzitott
Kalium-tiocianat analitikai célra
Késziilék

Desztillacios berendezés, lasd 2.1. moédszer: ,,Az ammonianitrogén
meghatérozésa”.

500 ml-es mérélombik (pl. Stohmann-lombik)
Megfeleld trtartalmu (300-500 ml), hosszi nyakt Kjeldahl-lombik
50 ml-es pipetta

Korkoros razogép (3540 fordulat percenként)

A minta el6készitése
Lasd 1. modszer.
Eljaras

Biztonsagi intézkedések

Ammonia-eziist oldat hasznalatakor véddszemiiveg viselése kotelezd.
Ha a folyadék felszinén vékony hartya képzodik, razkodas hatasara
robbanas kovetkezhet be, a legnagyobb ovatossag indokolt.

A vizsgalati oldat elkészitése

Meérjiink ki 0,001 g pontossaggal 2,5 g-ot a mintabdl, és helyezziik kis
porcelan mozsarba. Dorzsoljitk el a mintat haromszor vizzel, a vizet
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7.3.

7.4.

7.5.

minden dorzsolés utan az 500 ml-re kalibralt Stohmann-lombikba
(5.2.) toltve. Vigyiik at veszteség nélkiil a mintat az 500 ml-es Stoh-
mann-mérélombikba, belemosva a dorzsmozsarat, a dorzsolét és a
tolesért is. Toltsik fel kb. a 400 ml-es jelig vizzel. Adjunk hozza
15 ml ecetsavat (4.1.). Razassuk a korkoros razogéppel (5.5.) két
oran at.

Toltsiik fel az 500 ml-es jelig vizzel, keverjikk dssze és sziirjiik le.
Az elemzést a lehetd leggyorsabban kell elvégezni.

Az oldat elemzése

A sziirletbd] vigylink at 50 ml-t egy 250 ml-es f6z6poharba.

Adjunk hozzd ammoniaoldatot (4.2.), amig kissé lugossd nem valik,
és adjunk hozza 30 ml meleg ammonids eziist-nitratot (4.3.) a
cianamid sarga szinli eziistkomplexének levalasztasa céljabol.

Hagyjuk allni masnapig, sziirjiikk le és 6blitsiik ki a csapadékot hideg
vizzel, mig teljesen ammoniamentes nem lesz.

A szlirét és a csapadékot még nedvesen helyezziik Kjeldahl-lombikba,
adjunk hozza 10-16 g kalium-szulfatot (4.5.), az eldirt mennyiségii
katalizatort (4.6.), majd 50 ml vizet és 25 ml tomény kénsavat
(4.4.). Melegitsiik lassan a lombikot Ovatos razogatas mellett, amig
az elegy forrni kezd. Noveljik a hét és addig forraljuk, amig a
lombiktartalom szintelen vagy vilagoszdld nem lesz.

Folytassuk a forralast 1 éran at, majd hagyjuk lehiilni.

Vigyiik at a folyadékot veszteség nélkiil a Kjeldahl-lombikbol a desz-
tillalolombikba, adjunk hozza egy kevés forraskonnyité horzsakd
granulatumot (4.11) és toltsik fel vizzel korilbelil 350 ml-re.
Keverjiik 0ssze és hiitsiik le.

Desztillaljuk ki az ammoniat a 2.1. modszer a. valtozata szerint ugy,
hogy elegendé mennyiségii NaOH oldatot (4.7.) adunk hozza, jelentds
felesleg biztositasa érdekében.

Vakproba

Végezziink vakprobat (a minta elhagyasaval) ugyanilyen feltételek
mellett és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasanal.

Kontrollvizsgalat

Az elemzés elvégzése el6tt 0,05 g nitrogénnek megfelelé kalium-tioci-
anat mérdoldat (4.12.) vett alikvot részével ellendrizziik, hogy a
berendezés megfeleléen mikodik, ¢és helyesen alkalmazzuk a
modszert.

Az eredmények kifejezése

Fejezziik ki az eredményt az elemzésre kapott miitragya nitrogén (N)
tartalmanak a szazalékaban.

% N = (50-A) x 0,56

2.5. mbédszer

Karbamid biuret tartalminak spektrofotometrias meghatarozasa

Cél

Ez a mddszer a karbamid biurettartalmanak meghatarozasara vonat-
kozd eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a moédszer kizardlag karbamidra alkalmazhato.

A modszer elve

Lagos kozegben, kalium-natrium-tartarat jelenlétében a biuret és a
kétértékli réz ibolyaszinii réz(Il)-komplexet képez. Az oldat optikai
strtiségét mérjiik, kb. 546 nm (nanométer) hullamhosszon.
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4.1.

4.2.

4.3.
4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

5.2.
5.3.

5.4.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz, amely szén-dioxidtol és ammoniatol
mentes. E viz mindsége kiilondsen fontos ebben a meghatarozasban.

Metanol
Kénsavoldat, koriilbeliil 0,05 mol/l

Natrium-hidroxid oldat, kortlbeliil 0,1 mol/l

Kalium-natrium-tartarat ligos oldata

1 literes mérélombikban oldjunk fel 40 g natrium-hidroxidot 500 ml
vizben és hagyjuk lehiilni. Adjunk hozza 50 g kalium-natrium-tarta-
ratot (NaKC4H404.4H,0). Toltsiik fel a jelig. Felhaszndlas el6tt
hagyjuk allni 24 6ran at.

Réz-szulfat oldat

1 literes mér6lombikban oldjunk fel 15 g réz-szulfat-pentahidratot
(CuS04.5H,0) 500 ml vizzel. Toltsiik fel a jelig.

Frissen készitett biuret mérdoldat

250 ml-es mér6lombikban oldjunk fel 0,250 g tiszta biuretet (') vizzel.
Toltstik fel 250 ml-re. Ezen oldat 1 ml-e 0,001 g biuretet tartalmaz.

Indikatoroldat

100 ml-es mérélombikban oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-
os etanollal és toltsiik fel 100 ml-re vizzel. Az esetlegesen visszama-
rad6 oldhatatlan anyagokat szirjik le.

Késziilék

Spektrométer vagy fotométer olyan érzékenységli €s pontossagu
sziir6kkel, amelyek lehetévé teszik 0,5 % T-nél kisebb mennyiség
reprodukalasat (?).

100, 250 és 1 000 ml-es mér6lombik

2, 5, 10, 20, 25 és 50 ml-es osztott pipettak vagy egy 25 ml-es,
0,05 ml beosztasu biiretta.

250 ml-es fé6z6pohar

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.
Eljaras
A kalibracios gorbe elkészitése

Vigyiik a biuret méréoldat (4.6.) 0, 2, 5, 10, 20, 25 és 50 ml-es
részleteit egy 7 db 100 ml mérélombikbdl all6 mérélombik-sorozatba.
» M4 Toltsiik fel ezeket koriilbeliil 50 ml-re vizzel, adjunk hozza egy
csepp indikatort (4.7.) és sziikség esetén semlegesitsik 0,05 mol/l
kénsavval (4.2.). € Keverjiink az oldatokba 20 ml lugos tartaratol-
datot (4.4.), majd 20 ml réz-szulfat oldatot (4.5.).

Megjegyzés

Ezeket az oldatokat (4.4. és 4.5.) két pontos biirettaval vagy még
inkabb pipettaval kell bemérni.

Toltsiik fel a jelig desztillalt vizzel, keverjiikk 6ssze és hagyjuk allni 15
percig 30 (£ 2) °C hémérsékleten.

Referenciaként a ,,0” biuret mérdoldatot hasznalva mérjiik meg az
egyes oldatok abszorbancigjat kb. 546 nm hullamhosszon, megfeleld
vastagsagu kiivettaban.

(") A biuret el6szor ammonias oldattal (10 %), majd acetonnal torténé mosassal tisztithatd,

vakuumban szaritva.

(®) Lasd a fluggelék 9. pontjat.
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7.2.

7.3.

Vegyiik fel a kalibracios-gorbét, ahol az abszorbanciaértékek legyenek
az ordinatan, a megfelelé biuretmennyiségek pedig, milligrammban
megadva, az abszcisszan.

A vizsgalati oldat elkészitése

Meérjiink le 0,001 g pontossaggal 10 g-ot az el6készitett mintabol;
oldjuk fel kb. 150 ml vizzel egy 250 ml-es mérélombikban és toltsiik
fel a jelig. Sziikség esetén sziirjiik le.

1 . megjegyzés

Amennyiben a vizsgalati minta 0,015 g-nal tdbb ammonia-nitrogént
tartalmaz, oldjuk fel 250 ml-es f6z6poharban 50 ml metanolban (4.1.).
Parologtatassal csokkentsiik kb. 25 ml térfogatra. Vigyiik at veszteség
nélkiil 250 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel. Sziikség
esetén szaraz redOs sziirGpapiron szaraz edénybe sziirjik le.

2 . megjegyzés

Az opaleszcencia kikiiszobolése: ha kolloid részecskék vannak jelen,
szliréskor nehézségek tamadhatnak. Ilyen esetben a vizsgalati oldatot a
kovetkezoképpen kell elkésziteni: oldjuk fel a mintat 150 ml vizben,
adjunk hozza 2 ml 1 mol/l-es sosavat, és szirjilk at az oldatot sima,
dupla, nagyon finom szlirépapiron 250 ml-es mérélombikba. Mossuk
a szliréket vizzel, majd toltsiik fel a lombikot. Folytassuk az eljarast a
7.3. ,Meghatarozas” pontban eldirt eljaras szerint.

Meghatarozas

A feltételezett biuretkoncentracionak megfeleléen pipettazzunk ki a
7.2. pontban emlitett oldatbol 25 vagy 50 ml-t, és helyezziik ezt a
mennyiséget 100 ml-es mérélombikba, és ha sziikséges, semlegesitsiik
0,05 mol/l vagy 0,1 mol/l reagenssel (4.2. vagy 4.3.), metilvoros
indikatort alkalmazva, és ugyanolyan pontossaggal, mint ahogy a
kalibracios gorbe felvételénél eljartunk, adjunk hozza 20 ml-t a
kaliumnatrium-tartarat (4.4.) lagos oldatabol és ugyancsak 20 ml-t a
rézoldatbdl (4.5.). Toltsiik a jelig, alaposan keverjiik 0ssze, és hagyjuk
allni 15 percig 30 (£2) °C homérsékleten.

Ezutan végezziik el a fotometridas méréseket, és szamitsuk ki a
karbamid biurettartalmat.

Az eredmények kifejezése

Cx2,5

% biuret = v

ahol
,C” a biuret kalibracios grafikonrél milligrammban leolvasott tomege,

,»V” az alikvot rész térfogata:

Fiiggelék

Ha ,,Jo” a monokromatikus fénysugarak intenzitasa (a mérési hullam-
hosszon) a fényatereszté kozegbe belépéskor, ,,J” pedig a kilépéskor,
akkor:

., J
— a transzmisszi6é faktora: T = To
o

J
— opacitas: O = ©
J
— optikai stiriség: E = logO

— optikai siirliség az optikai Githosszra vonatkoztatva k = S

E

— a specifikus optikai stirtiségi koefficiens: K = cxs

ahol

s = rétegvastagsag, centiméterben



2003R2003 — HU — 20.04.2009 — 005.001 — 127

¢ = koncentracio, mg/l-ben

~
Il

az anyagra jellemz6 tényez6 a Lambert-Beer torvény szerint.

2.6. modszerek

Kiilonb6z6 nitrogénformak meghatirozasa azonos mintiban

2.6.1. modszer

Kiilonbozo nitrogénformak meghatarozasa a nitrogént nitrat-, ammonia-,
karbamid- és cianamid-nitrogén formajaban tartalmazé miitragyabol vett
azonos mintaban

1. Cél

Ez a modszer a nitrogén barmely formajanak barmely egyéb forma
jelenlétében torténé meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

2. Alkalmazasi teriilet

Az 1. mellékletben eldirt valamennyi, a nitrogént kiilonbozo
forméakban tartalmazo miitragya.

3. A modszer elve
3.1. Osszes oldhaté és oldhatatlan nitrogén

A standard miitragyak jegyzéke (I. melléklet) szerint ezt a meghata-
rozast kalcium-cianamidot tartalmazo termékekre kell alkalmazni.

3.1.1. Nitratok hidnyaban a vizsgalati mintat kozvetlen Kjeldahl-modszerrel
kell elroncsolni.

3.1.2. Nitratok jelenlétében a vizsgalati mintat fémvassal és on(II)-kloriddal
végzett redukciot kovetden Kjeldahl-modszerrel kell elroncsolni.

Az ammoniat mindkét esetben a 2.1. modszer szerint hatarozzuk meg.
Megjegyzés

Amennyiben az elemzés 0,5 %-nal magasabb oldhatatlan nitrogéntar-
talmat mutat, arra kovetkeztethetiink, hogy a miitragya tartalmazza az
oldhatatlan nitrogénnek egyéb olyan formait is, amelyek nem szere-
pelnek az 1. mellékletben talalhatd jegyzékben.

3.2. Oldhato nitrogénformak

A kovetkezOket ugyanabbol a vizsgalati oldatbol vett, kiilonbozo
alikvot részekbdl hatdrozzuk meg:

3.2.1. Osszes oldhatd nitrogén:
3.2.1.1.  nitrat hidnyaban, kozvetlen Kjeldahl-roncsolassal,

3.2.1.2.  nitrat jelenlétében, az oldat Ulsch szerinti redukciojat kovetden kivett
alikvot részének Kjeldahl szerinti roncsolasaval; az ammonia megha-
tarozasa mindkét esetben a 2.1. modszer szerint torténik;

3.2.2. Osszes oldhat6 nitrogén, a nitrat-nitrogén kivételével, Kjeldahl-roncso-
lassal a nitrat-nitrogén savas kozegben vas-szulfattal tortént kivonasa
utan, ahol az ammonia meghatarozasa a 2.1. modszer szerint torténik;

3.2.3. nitrat-nitrogén, kiilonbség szerint:

3.2.3.1.  kalcium-cianamid hianyaban a 3.2.1.2. és a 3.2.2. kozotti kiilonbség
vagy az Osszes oldhato nitrogén (3.2.1.2.), valamint az ammonianit-
rogén ¢és a karbamidkotésli szerves nitrogén Osszege (3.2.4.+3.2.5.)
kozotti kiilonbség alapjan,

3.2.3.2. kalcium-cianamid jelenlétében, a 3.2.1.2. és a 3.2.2. kozotti kiillonbség
vagy a 3.2.1.2. és a 3.2.4.+3.2.5.43.2.6. Osszege kozotti kiilonbség
alapjan;

3.24. ammonia-nitrogén:

3.24.1. kizar6lag ammonia-nitrogén, illetve ammonia- + nitrat-nitrogén jelen-
létében az 1. modszer alkalmazasaval,
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vB
3.2.4.2.  karbamid-nitrogén, és/vagy cianamid-nitrogén jelenlétében hideg desz-
tillalassal, enyhe ligositast kovetden, az ammoniat ismert koncentra-
cioju kénsavban elnyeletve és a 2.1. modszer szerint meghatarozva;
3.255. karbamid-nitrogén:
3.2.5.1.  ureaz segitségével ammoniava alakitva, amelyet ismert koncentracioju
sosavval titralunk meg,
vagy
3.2.5.2. gravimetrids modszerrel xanthidrollal: az egyiitt levald biuretet
nagyobb hiba nélkiil karbamidként szamolhatjuk, mivel a biurettar-
talom ezekben az 9sszetett miitragyakban abszolut értékben alacsony,
vagy
3.2.5.3.  kiilonbség szerint, a kdvetkez6 tablazatnak megfeleléen:
- Ammo- - .
Eset Nltrat,- nianit- C".mam,ld- Kiilonbség szamitasa
nitrogén . nitrogén
rogén
1 nincs van van (3.2.1.1.) - (3.24.2. +3.2.6.)
2 van van van (3.2.2) - (3.24.2. +3.2.6.)
3 nincs van nincs | (3.2.1.1.) — (3.24.2)
4 van van nincs (3.22)-(3.24.2)
3.2.6. cianamid-nitrogén, eziistvegyiiletként torténd lecsapasat kovetden a
csapadékbol Kjeldahl-modszerrel torténd becsiilése.
4. Reagensek
Desztillalt vagy ioncserélt viz.
4.1. Kalium-szulfat, analitikai célra
4.2. Hidrogénnel redukalt vaspor (a vas eldirt mennyiségének képesnek
kell lennie legalabb 50 mg nitrat-nitrogén redukalaséra)
4.3. Kalium- tiocianat, analitikai célra
4.4, Kalium- nitrat, analitikai célra
4.5. Ammonium-szulfat, analitikai célra
4.6. Karbamid, analitikai célra
4.7. 1:1 térfogataranyban higitott kénsav: egy térfogatrész kénsav (dyq =
1,84 g/ml) egy térfogatrész vizben
Y4
4.8. Standard koncentracidji kénsavoldat: 0,1 mol/l.
vB
4.9. Tomény natrium-hidroxid oldat. Vizes oldat, koriilbeliil 30 %-os (m/v)

NaOH, ammoniamentes.

4.10. Meghatarozott koncentracioju natrium- vagy kalium-hidroxid oldat:
0,2 mol/l, karbonatmentes.

4.11. On(Il)-klorid oldat

Oldjunk fel 120 g SnCl, 2H,0-t 400 ml tdmény sosavban (dyy = 1,18
g/ml) és toltsiik fel 1 literre vizzel. Az oldatnak tokéletesen tisztanak
kell lennie, és kozvetleniil a felhasznalas el6tt kell elkésziteni.

Megjegyzés

Elengedhetetlen az on(Il)-klorid redukaloképességét ellendrizni:
oldjunk fel 0,5 g SnCl, 2H,O-t 2 ml tdmény sosavban (dyy = 1,18
g/ml) és toltsiik fel 50 ml-re vizzel. Utana adjunk hozza 5 g Rochelle-
sot (kalium-natrium-tartarat), majd annyi szodabikarbonat, hogy az
oldat lakmuszpapirral lagos kémhatast mutasson.
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4.12.
4.13.

4.14.
4.15.
4.16.

4.17.

4.18.
4.19.
4.20.

4.21.
4.22.
4.23.
4.24.
4.25.

4.26.

4.27.

4.28.
4.29.
4.29.1.

4.29.2.

4.30.

4.31.

Titraljuk 0,05 mol/l jodoldattal (I,) keményit6oldat mint indikator
jelenlétében.

1 ml 0,05 mol/l joédoldat (I,) 0,01128 g SnCl,2H,0-nak felel meg.

Az igy elkészitett oldatban jelen 1évd Osszes on legalabb 80 %-a
kétértekli kell, hogy legyen. A titralashoz legalabb 35 ml 0,05 mol/l
jodoldatot kell hasznalni.

Kénsav (dyg = 1,84 g/ml)

Higitott sosav: egy térfogatrész sosav (d,y = 1,18 g/ml) és egy térfo-
gatrész viz

Ecetsav: 96-100 %-os
Koriilbeliil 30 % (m/v) H,SO4-t tartalmazé kénsavoldat
Vas-szulfét: kristalyos, FeSO4.7H,0

Oktil-alkohol

Kalium-karbonat telitett oldata

0,1 mol/l (karbonatmentes)
Barium-hidroxid telitett oldata
Natrium-karbonat oldat: 10 % (m/v).
Sésav: 2 mol/l

Uredzoldat

Szuszpendaljunk 0,5 g aktiv ureazt 100 ml desztillalt vizzel. 0,1 mol/l-
es sosavval (4.24.), pH-mérével allitsuk be a pH-értéket 5,4-re.

Xanthidrol

5 %-os etanolos vagy metanolos (4.31.) oldat (ne hasznaljunk olyan
terméket, amelyben sok az oldhatatlan rész). Az oldatot jol zarhato
edényben fénytél védve 3 honapig el lehet tartani.

Réz-oxid (CuO): 0,3-0,4 g becslésenként, vagy 0,95-1,25 g réz-
szulfat-pentahidrat ekvivalens mennyisége (CuSOy4. SH,0) becslésen-
ként.

Horzsaké forraskonnyité granulatum, sdsavban mosott, izzitott
Indikatoroldatok

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinii, semleges oldatban sziirke,
ltigos oldatban pedig zold szinti. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvoros indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-os etanolban, toltsiik fel
100 ml-re vizzel és sziikség esetén szlirjiik meg. Ez az indikator (4-5
csepp) az el6z6 helyett is hasznalhato.

Indikatorpapirok

Lakmusz, bromtimolkék (vagy pH 6 és 8 kozotti valtozasra érzékeny
papirok)

Etanol vagy metanol: 95 %-os oldat
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5.2.

5.3.

5.4.
5.5.
5.6.
5.7.

7.1.
7.1.1.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

Késziilék
Desztillalokésziilék
Lasd 2.1. modszer.

Az ammonianitrogén 7.2.5.3. analitikai modszerrel torténd becslésére
szolgalo kesziilék (lasd 6. abra)

A késziilék specialisan kiképzett, gombolyli liveg fejrésszel ellatott
szedobol all, amelynek egy oldalkivezetd nyaka is van, a fejen
keresztiil egy cseppfogoval ellatott csé nyulik ki, valamint egy merd-
legesen hajlitott csd a levegd bevezetésére. A csoveket egyszerli gumi
csatlakozassal lehet a szed6hoz kapcsolni. Fontos, hogy a levegot
bevezetd csé végének kiképzése megfeleld formaju legyen, mivel a
gazbuborékoknak tokéletesen kell eloszolniuk a szedében és a gazmo-
soban 1évo oldatokban. A legjobb erre a kis, gombaalakl gazbevezetd
fej, amelynek atméréje 20 mm, és kozben a keriiletén 6 db 1 mm-es
nyilasa van.

A karbamid-nitrogén-uredz technikdaval térténé becslésére szolgalo
késziilék (7.2.6.1.)

Ez a késziilék egy 300 ml-es Erlenmeyer-lombikbol, egy csepegtetd-
tolcsérbdl és egy kis gazmosobol all (lasd 7. abra).

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)
pH-mérd

Allithato héfoka szaritoszekrény

Uvegedények:

2, 5, 10, 20, 25, 50 és 100 ml-es pipettak,

300 és 500 ml-es hossz nyakt Kjeldahl-lombikok,
100, 250, 500 és 1 000 ml-es mér6lombikok,
zsugoritott livegsziiré tégelyek, 5-15 p porusatmérd

mozsarak.

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.

Elemzési modszer

Osszes oldhaté és oldhatatlan nitrogén
Nitrat hianyaban

Roncsolas

Mérjiink be 0,001 g pontossaggal olyan mennyiségli mintat, amely
maximum 100 mg nitrogént tartalmaz. Vigylik a desztillalokésziilék
lombikjaba (5.1.). Adjunk hozza 10 és 15 g kozotti mennyiségii
kalium-szulfatot (4.1.), a katalizatort (4.27.) és par szem forraskony-
nyitd granulatumot (4.28.). Ezutan adjunk hozza 50 ml higitott
kénsavat (4.7.), és keverjik gondosan Gssze. El6szor ovatosan mele-
gitsiik, idénként razogatva, amig a habzas megsziinik. Utdna ugy
allitsuk be a melegitést, hogy az oldat egyenletesen forrjon, az oldat
kitisztulasa utdn még egy orat forraljuk, ligyelve arra, hogy a lombik
nyakara vagy falara ne tapadjon fel szerves anyag. Hagyjuk lehilni.
Ovatosan higitsuk meg 350 ml vizzel razogatas kozben. Biztositsuk,
hogy az oldodas a lehetd legteljesebb legyen. Hagyjuk lehiilni, és
csatlakoztassuk a lombikot a desztillalo késziilékhez (5.1.).

Az ammonia desztillacidja

» M4 Precizids pipettaval vigyiink a késziilék gytijtéedényébe 50 ml
0,1 mol/l-es kénsav mérdoldatot (4.8.). « Adjuk hozza az indikatort
(4.29.1. vagy 4.29.2)). Ugyeljiink arra, hogy a hiité vége legalabb 1
centiméterrel az oldat felszine alatt legyen.

Megtéve a sziikséges ovintézkedéseket az ammoniaveszteség megeld-
zésére, Ovatosan adjunk a desztillalolombikba annyi tomény natrium-
hidroxid oldatot (4.9.), hogy a folyadék er6sen lugos
legyen. (Altalaban 120 ml elegendd; ellenérizziik néhany csepp
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7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

fenolftaleinoldat adagolasaval. A lombik tartalmanak a desztillacio
befejezésekor is hatarozottan lugosnak kell lennie.) Szabalyozzuk a
lombik melegitését ugy, hogy 150 ml-t desztillaljon ki fél ora alatt.
Vizsgaljuk meg indikatorpapirral (4.30.), hogy a desztillacié befejezo-
dott-e. Ha még nem, akkor desztillaljunk at tovabbi 50 ml-t, és addig
ismételjik a vizsgalatot, amig a desztillitum ujabb részlete mar
semleges kémhatast mutat az indikatorpapirral (4.30.). Utana engedjiik
le a szed6t, desztillaljunk még néhany ml-t, majd oblitsiik le a hiitd
végét. A savfelesleget addig titraljuk kalium- vagy natrium-hidroxid

kator szinének megvaltozasaig.
Vakproba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobat (a minta kihagya-
saval) és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasanal.

Az eredmények kifejezése

—A)x0,28
oN = (B7A) 20,28 114 7
ahol
a = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid mér6oldata, ml-ben,
amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szedo-
jébe 50 ml 0,1 mol/l kénsav mérdoldatot (4.8.) pipettaztunk,
A = az elemzéshez hasznalt 0,2 mol/l-es natrium- vagy kalium-
hidroxid meghatarozott koncentracidji oldatabol fogyott
mennyiség, ml-ben,
M = a vizsgélati minta tomege, grammban.

Nitrat jelenlétében
Vizsgalati minta

Mérjiink be 0,001 g pontossaggal annyi mintat, amely 40 mg nitrat-
nitrogénnél nem tartalmaz tobbet.

A nitrat redukcidja

Elegyitsiik a bemért mintat 50 ml vizzel egy kis mozsarban. Mini-
malis mennyiségii desztillalt vizzel mossuk at egy 500 ml-es Kjeldahl-
lombikba. Adjunk hozza 5 g redukalt vasat (4.2.) és 50 ml on-klorid
oldatot (4.11.). Razzuk Gssze, és hagyjuk allni fél 6ra hosszat. Allas
kozben 10, illetve 20 perc elteltével ujra keverjiik Gssze.

Kjeldahl-roncsolas

Adjunk hozza 30 ml kénsavat (4.12.), 5 g kalium-szulfatot (4.1.), az
el6irt mennyiségii katalizatort (4.27.) és egy kevés horzsakészemcsét
(4.28.). Az enyhén ferdén befogott lombikot kiméletesen melegitsiik.
Lassan noveljiik a hot és gyakran razzuk Ossze az oldatot, hogy a
keverék szuszpenzidban maradjon: a folyadék elsotétiil, majd kitisztul,
sargaszold vizmentes vas-szulfat szuszpenzié képzddése kozben.
Ezutan folytassuk a melegitést a tiszta oldat nyerése utan egy oran
at, az oldatot éppen a forraspontjan tartva. Hagyjuk lehiilni. Ovatosan
vegylik fel a lombik tartalmat egy kevés vizbe és apranként adjunk
hozza 100 ml vizet. Keverjilk 0ssze és Ontsiik at a lombik tartalmat
egy 500 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel. Elegyitsiik.
Sziirjiik szaraz edénybe szaraz sziir6n keresztiil.

Az oldat elemzése

Pipettaval vigyiik a desztillalokésziilék (5.1.) szeddjébe az oldat
alikvot részét, amely legfeljebb 100 mg nitrogént tartalmaz. Higitsuk
350 ml-re desztillalt vizzel, adjunk hozza par horzsakészemcsét
(4.28.), csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez és foly-
tassuk a becslést a 7.1.1.2. leiras szerint.

Vakproba
Lasd 7.1.1.3.
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7.1.2.6.

7.2.
7.2.1.

7.2.1.1.

7.2.1.2.

7.2.2.

7.2.2.1.

7222

Az eredmények kifejezése

—A)x0,28
% N = ("”‘)T

ahol

a = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid mér6oldata ml-ben,
amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szed6-
jébe 50 ml 0,1 mol/l kénsav méréoldatot (4.8.) adtunk,

A = az clemzéshez hasznalt 0,2 mol/l-es natrium- vagy kalium-
hidroxid meghatarozott koncentracidji oldatabol fogyott
mennyiség, ml-ben,

M = a7.1.2.4 szerint vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,

grammban.
Oldhato nitrogénvegyiiletek
A vizsgalati oldat elkészitése

1 mg pontossaggal mérjiink be 10 g mintat és tegyiik 500 ml-es
mérélombikba.

Cianamid-nitrogént nem tartalmazo miitragya esetében

Adjunk a lombikba 50 ml vizet, majd 20 ml higitott sosavat (4.13.).
Razzuk Ossze és hagyjuk allni addig, amig meg nem sziinik a szén-
dioxid fejlddés. Utdna adjunk hozza 400 ml vizet és razassuk
korkoros razogépen fél oran at (5.4.). Toltsiik jelig vizzel, keverjik
Ossze, és sziirjiik szraz sziirén at a szedéedénybe.

Cianamid-nitrogént tartalmaz6 mitragya esetében

Adjunk a lombikba 400 ml vizet és néhany csepp metilvorost
(4.29.2.). Sziikség esetén savanyitsuk az oldatot ecetsavval (4.14.).
Adjunk hozza 15 ml ecetsavat (4.14.). Razassuk a korkoros razogépen
(5.4.) 2 oran at. Sziikség esetén savanyitsuk vissza az oldatot a
miivelet k6zben ecetsavval (4.14.). Toltsiik fel a jelig vizzel, keverjiik
Ossze, szaraz sziirén azonnal sziirjik le szaraz szedéedénybe ¢és
azonnal végezziik el a cianamid-nitrogén becslését.

Mindkét esetben ugyanaznap végezziik az oldhatd nitrogénvegyiiletek
becslését, amikor az oldat késziilt, a cianamid-nitrogénnel ¢és a
karbamid-nitrogénnel kezdve, ha jelen van ilyen.

Osszes oldhatd nitrogén
Nitrat hidnyaban

Pipettazzuk 300 ml-es Kjeldahl-lombikba a sziirlet (7.2.1.1. vagy
7.2.1.2.) legfeljebb 100 mg nitrogént tartalmazo alikvot részét. Adjunk
hozza 15 ml tdmény kénsavat (4.12.), 0,4 g réz-oxidot vagy 1,25 g
réz-szulfatot (4.27.) és néhany horzsakdszemcsét (4.28.). Eldszor
gyengén melegitsiik a roncsolas megkezdésére, majd vigyiik maga-
sabb hémérsékletre, és tartsuk ott, amig az oldat szintelen vagy
enyhén zoldes lesz és a fehér fustképzddés jol lathatova valik. Lehtilés
utan veszteség nélkiil vigyiik az oldatot a desztillalolombikba, higitsuk
kb. 500 ml-re vizzel, és adjunk hozza néhany horzsakészemcsét
(4.28.). Csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez (5.1.),
¢és folytassuk a meghatarozast a 7.1.1.2. pont leirdsa szerint.

Nitrat jelenlétében

Hiteles pipettaval vigyliik 500 ml-es Erlemeyer-lombikba a 7.2.1.1.
vagy 7.2.1.2. pont szerinti szirlet legfeljebb 40 mg nitratkotésii nitro-
gént tartalmazo alikvot mennyiségét. Az elemzésnek ebben a szaka-
szaban a nitrogén Osszmennyisége nem fontos. Adjunk hozza 10 ml
30 %-os kénsavat (4.15.), 5 g redukalt vasport (4.2.) és azonnal fedjiik
le az Erlenmeyer-lombikot oraiiveggel. Melegitsiik kiméletesen, amig
a reakcid allandova, de nem tal hevessé valik. Ekkor allitsuk le a
melegitést, és hagyjuk a lombikot legalabb harom 6ran at szobahd-
mérsékleten allni. Veszteség nélkiill mossuk at vizzel a lombik
tartalmat egy 250 ml-es mérélombikba, dekantalva (az oldhatatlan
vasat visszahagyva a reakciolombikban), toltsiik fel a jelig vizzel.
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VM4

7.2.2.3.

72.24.

7.2.3.

7.2.3.1.

72.3.2.

Gondosan keverjiik 0ssze vizzel, hiteles pipettaval vigyiink at egy
300 ml-es Kjeldahl-lombikba az oldat legfeljebb 100 mg nitrogént
tartalmazo alikvot részét. Adjunk hozza 15 ml tomény kénsavat
(4.12.), 0,4 g réz-oxidot vagy 1,25 g réz-szulfatot (4.27.) és néhany
horzsakdgranulatumot (4.28.). El6szor gyengén melegitsiik a roncsolas
megkezdésére, majd vigylilk magasabb homérsékletre, és tartsuk ott,
amig az oldat szintelen vagy enyhén zoldes lesz és a fehér fiistkép-
z6dés jol lathatova valik. Lehtilés utan veszteség nélkiil vigyik az
oldatot a desztillalolombikba, higitsuk kb. 500 ml-re vizzel, és adjunk
hozza néhany horzsakdszemcsét (4.28.). Csatlakoztassuk a lombikot a
desztillalokésziilékhez (5.1.), és folytassuk a meghatarozast a 7.1.1.2.
pont leirasa szerint.

Vakproba
Lasd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

—A)x0,28
o — (A 20,28 Ii/[ ’

ahol

a = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid mér6oldata ml-ben,
amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szed6-
jébe 50 ml 0,1 mol/l kénsav mérboldatot (4.8.) adtunk,

A = 0,2 moll natrium- vagy kalium-hidroxid meghatirozott
koncentraciojii oldata, ml-ben, amely a minta elemzésé¢hez
fogyott,

M = a7.22.1. vagy 7.2.2.2. szerint vett alikvot részben jelen 1év6

minta tdmege, grammban.
Osszes oldhaté nitrogén, a nitrét-nitrogén kivételével

Hiteles pipettaval vigyiik a 7.2.1.1. vagy 7.2.1.2. pont szerinti szlirlet
legfeljebb 50 mg meghatarozando nitrogént tartalmazo alikvot részét
egy 300 ml-es Kjeldahl-lombikba. Higitsuk 100 ml-re vizzel, adjunk
hozza 5 g vas-szulfatot (4.16.), 20 ml tomény kénsavat (4.1.) és
néhany horzsakészemcsét (4.28.) Eloszor gyengén melegitsiik, majd
fokozzuk a hét a fehér fiist megjelenéséig. 15 percig folytassuk a
roncsolast. Allitsuk le a melegitést, adjunk hozza réz-oxid- (4.27.)
katalizatort és tartsuk tovabbi 10-15 percen at azon a homérsékleten,
ahol a fehér fiistok fejlédése megkezdddott. Lehiilés utan a Kjeldahl-
lombik teljes tartalmat ontsiik at a desztillalokésziilék (5.1.) lombik-
jéba. Higitsuk vizzel kb. 500 ml-re, és adjunk hozza néhany horzsa-
kOszemcsét. Csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez, és
folytassuk le a meghatarozast a 7.1.1.2. leirdsa szerint.

Vakproba
Lasd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

—A)x0,28
sN = (AZA) ©0.28 K/I ’

ahol

a = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid mér6oldata ml-ben,
amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (5.1.) szed6-
jébe 50 ml 0,1 mol/l kénsav méréoldatot (4.8.) adtunk,

A = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid meghatarozott
koncentracioju oldata, ml-ben, amely a minta elemzéséhez
fogyott,

M = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,

grammban.
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7.2.4.

7.2.4.1.

7.2.4.2.

7.2.5.

7.2.5.1.

7.2.5.2.

7.2.5.3.

Nitrat-nitrogén
Kalcium-cianamid hianyaban

A 7.22.4. és a 7.2.3.2. pontban kapott eredmények kiilonbségébdl,
és/vagy a 7.2.2.4. pontban kapott eredmény és a (7.2.5.2. vagy
7.2.5.5.) valamint a (7.2.6.3. vagy 7.2.6.5. vagy 7.2.6.6.) pontban
kapott eredmények Osszege kozotti kiilonbségbol nyerjiik.

Kalcium-cidnamid jelenlétében

A 7.2.24. és a 7.2.3.2. pontban kapott eredmények kiilonbségébdl,
illetve a 7.2.2.2.4. pontban kapott eredmény és a (7.2.5.5.), a (7.2.6.3.
vagy 7.2.6.5. vagy 7.2.6.6.) és a (7.2.7.) pontban kapott eredmények
Osszegének kiilonbségbdl nyerjiik.

Ammonia-nitrogén

Csak ammonia-nitrogén, illetve ammonia- és nitrat-nitrogén jelenlé-
tében

Vigyiik at a szirletb6l (7.2.1.1.) a desztillalokésziilék (5.1.) lombik-
jaba egy hiteles pipettaval egy legfeljebb 100 mg ammonianitrogént
tartalmazo alikvot részt. Adjunk hozza annyi vizet, hogy térfogata kb.
350 ml legyen, és néhany horzsakdszemcsét (4.28.) a forras eldsegi-
tésére. Csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez, adjunk
hozza 20 ml natrium-hidroxid oldatot (4.9.) és desztillaljuk a
7.1.1.2. pont szerint.

Az eredmények kifejezése

(a—A)x 0,28

% N(ammunia) = M

ahol

a = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid méréoldata ml-ben,
amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilek (5.1.) szedd-
jébe 50 ml 0,1 mol/l kénsav méréoldatot (4.8.) adtunk,

A = 0,2 mol/ll natrium- vagy kalium-hidroxid meghatarozott

fogyott,

M = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,
grammban.

Karbamid- és/vagy cianamid-nitrogén jelenlétében

» M4 Precizios pipettaval vigylik at a késziilék szaraz lombikjiba
(5.2.) a sziirlet (7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb 20 mg ammoniako-
tésii nitrogént tartalmazé alikvot részét. Allitsuk ossze a késziiléket.
Pipettazzuk a 0,05 mol/l kénsav mérdoldat (4.17.) 50 ml-ét egy
300 ml-es Erlenmeyer-lombikba, és adjunk hozza annyi desztillalt
vizet, hogy a folyadékszint kb. 5 cm-rel a bevezetd csé nyilasa folott
legyen. € A reakcidedény oldalsé nyakan keresztiil adjunk annyi
desztillalt vizet, hogy a térfogat 50 ml koériil legyen. Keverjikk
Ossze. A levegOztetés alatti habzast elkeriilése érdekében, adjunk
hozza par csepp oktil-alkoholt (4.18.). Lugositsuk meg az oldatot
50 ml telitett kalium-karbonat-oldattal (4.19.), és azonnal kezdjiik
meg a felszabaditott ammonia kilizését a hideg szuszpenziobol. Az
ehhez sziikséges erds levegbaramot (koriilbeliil 3 liter/perc aramlasi
sebesség) eldzetesen hig kénsavval, illetve hig natrium-hidroxiddal
toltott gazmosd palackokon vezetjiikk at. Stiritett levegd alkalmazasa
helyett vakuumban (vizsugar szivattytival) is dolgozhatunk, feltéve,
hogy a bevezetd cs6 kielégitéen légzar6 moddon kapcsolodik az
ammoniat felfogd gylijtéedényhez. Az ammonia kilizése altalaban
harom o6ra alatt fejez6dik be. Err6l azonban célszerli meggy6z6dni a
gyljtéedény kicserélésével. Amikor a miiveletnek vége, valasszuk le a
gyljtéedényt a késziilékrol, oblitsiik le a cs6 végét és a lombik oldalat
kevés desztillalt vizzel. Titraljuk a savfelesleget 0,1 mol/l-es natrium-

(4.29.1.) szine sziirkére valtozik.
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7.2.54.

7.2.5.5.

7.2.6.
7.2.6.1.

7.2.6.2.

7.2.6.3.

Vakproba
Lasd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

—A)x0,14
% N(ammonia) = (a=A)x0,14
M

ahol

a = 0,1 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid mér6oldata ml-ben,
amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (5.2.) szed6-
jébe 50 ml 0,05 mol/l kénsav méréoldatot (4.17.) adtunk,

A = 0,1 moll natrium- vagy kalium-hidroxid meghatarozott
koncentracioji oldata, ml-ben, amely a minta vizsgalatara
fogyott,

M = az elemzéshez vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,
grammban.

Karbamid-nitrogén
Uredz modszer

Hiteles pipettaval vigyik egy 500 ml-es mérélombikba a sziirlet
(7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb 250 mg karbamidnitrogént tartal-
maz6 alikvot részét. A foszfatok lecsapasara adjunk az oldathoz teli-
tett barium-hidroxid-oldatot (4.21.), amig mar nem figyelhet6 meg
csapadéklevalas. Ezutan tavolitsuk el a bariumionokat (és az esetleg
feloldodott kalciumionokat) 10 %-os natrium-karbonat-oldat (4.22.)
segitségével.

Hagyjuk leiilepedni és ellendrizziik, hogy a csapadéklevalas teljesen
végbement-e. Toltsiik fel a jelig, keverjiik ssze és szlirjiik meg redds
sziirGpapiron. A sziirlet 50 ml-ét pipettazzuk a késziilék (5.3.) 300 ml-
es Erlenmeyer-lombikjaba. Savanyitsuk meg a sziirletet 2 mol/l-es
sosavval (4.23.), addig, amig a pH-mérével pH 3,0 értéket nem
mériink (5.5.). Utana 0,1 mol/l-es natrium-hidroxiddal (4.20.) noveljik
a pH-értékét 5,4-re.

Az ureaz reakci6 alatti ammoniaveszteség megelézése érdekében
zarjuk le az Erlenmeyer-lombikot dugdval, amelybe egy csepegtetd
tartalmazo6 buborékcsapda (4.24.) csatlakozik. Adagoljunk be a valasz-
totolcséren 20 ml ureazoldatot (4.25.) és hagyjuk allni 1 6ran at 20—
25 °C hoémérsékleten. Majd pipettazzunk 25 ml 0,1 mol/l-es sosav
mérdoldatot (4.24.) a valasztotolesérbe, hagyjuk belefolyni az oldatba,
azutan Oblitsiik ki egy kis vizzel. Ugyanigy, veszteség nélkiil toltsiik
at a védo gyljtéedény tartalmat az Erlenmeyer-lombikban 1évo
oldatba. A savfelesleget titraljuk 0,1 mol/l-es néatrium-hidroxid
mérboldattal (4.20.) pH mérével mért 5,4 pH-érték eléréséig.

Vakproba
Lasd 7.1.1.3.

Az eredmények kifejezése

. —A)x0,14
% N (karbamid) = (a-A)x0,14
M

ahol

a = 0,1 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid méréoldata, ml-ben,
amely a vizsgalattal pontosan azonos koriilmények kozott
elvégzett vakproba soran fogyott,

A = 0,1 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid mérdoldata, ml-ben,
amely a minta vizsgalatara fogyott,

M = az elemzéshez vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,

grammban.
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Megjegyzés

(1) A barium-hidroxiddal és natrium-karbonattal végzett kicsapas utan
a lehet6 leggyorsabban végezziik a lombik jelig toltését, sziirését
és semlegesitést.

(2) A titralast indikatorral (4.29.2.) is el lehet végezni, de akkor
nehezebb a végpont észlelése.

7.2.6.4.  Xanthidrolos gravimetrids modszer

Hiteles pipettaval vigyiik at sziirlet (7.2.1.1. vagy 7.2.1.2.) legfeljebb
20 mg karbamidot tartalmazoé alikvot részét egy 250 ml-es f6z&po-
harba. Adjunk hozza 40 ml ecetsavat (4.14.). Keverjiik 1 percig iiveg-
bottal és hagyjuk allni 5 percig, hogy az 9sszes csapadék leiilepedjék.
Lapos feliileten sziirjiik bele 100 ml-es f6z6poharba, mossuk néhany
ml ecetsavval (4.14.), utana cseppenként adjunk a szlrlethez 10 ml
xanthidrolt (4.26.), kozben folyamatosan keverjiik az iivegbottal.
Hagyjuk allni, amig a csapadék megjelenik, majd ebben a pillanatban
keverjiik megint egy vagy két percig. Hagyjuk allni masfél 6ran at.
Enyhén tomoritve sziirjiik at elézoleg kiszaritott és lemért iiveg szlir6-
tégelyen, oOblitsiik at haromszor 5 ml etanollal (4.31.) anélkiil, hogy
megprobalnank eltavolitani az Osszes ecetsavat. Tegyiik a szaritoszek-
rénybe és tartsuk egy oran at 130 °C hémérsékleten (ne emeljiik a
homeérsékletet 145 °C 101¢). Exszikkatorban hagyjuk lehiilni, majd
mérjik le

7.2.6.5. Az eredmények kifejezése

. . 6,67 x
% karbamid N + biuret = 2,07 % Mt
M,
ahol
m; = a kapott csapadék tomege, grammban,
M, = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,

grammban.

Az eredményt korrigéljuk a vakértékkel. Altaldban a biuretet nagyobb
hiba elkovetése nélkiil belemérhetjiik a karbamidértékbe, mivel az
Osszetett miitragyakban a biurettartalom abszolit értékben jelenték-
telen.

7.2.6.6.  Kiilonbségen alapuldo modszer

A karbamid-nitrogén a kovetkezd tablazat szerint is szamithato:

Eset | Nitrat-N | Ammonia-N | Cianamid-N Karbamid-N
1 Nincs Van Van (7.22.4)-(7255.+17.2.7)
2 Van Van Van (7.23.2)—-(7.255.+17.2.7)
3 Nincs Van Nincs (7.2.2.4) — (7.2.5.5)
4 Van Van Nincs (7.2.3.2.) = (7.2.5.5)

7.2.7. Cianamid-nitrogén

A szilirletbdl (7.2.1.2.) vegylink egy 10-30 mg cianamid-nitrogént
tartalmazo alikvot részt és tegylik 250 ml-es f6zOpoharba. Folytassuk
az elemzést a 2.4. modszer szerint.

8. Az eredmények igazolasa

8.1. Bizonyos esetekben a bemért mintabol kozvetleniil meghatarozott
Osszes nitrogéntartalom (7.1.) és az Osszes oldhato nitrogéntartalom
(7.2.2.) kiilonbdzhet egymastol. A kiilonbség azonban 0,5 %-nal nem
lehet nagyobb. Ellenkez6 esetben a miitragya olyan oldhatatlan nitro-
géntartalmu formakat tartalmazhat, amelyek nem szerepelnek az I.
mellékletben foglalt jegyzékben.
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8.2.

Minden elemzés elvégzése el6tt ellendrizzik a nitrogén kiilonbozo
formait a vizsgalati minta tartalmahoz hasonlé ardnyokban tartalmazo
mérdoldattal, hogy a berendezés jol miikddik-e és helyesen alkal-
mazzuk a moédszert. Az ilyen méréoldatot kalium-tiocianat (4.3.),
kalium-nitrat (4.4.), ammonium-szulfat (4.5.) és karbamid (4.6.)
mérdoldatokbol készitjiik.
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230

130

z8

300 ml

Hat db 1 mm atméréjii nyilas

6. dbra

Az ammonianitrogén becslésére szolgald késziilek (7.2.5.3.)
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7. abra

A karbamid-nitrogén becslésére szolgalo késziilék (7.2.6.1.)
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2.6.2. mobédszer

Kiilonb6z6é nitrogénformak meghatirozdsa a nitrogént csak nitrat-,
ammonia-és karbamid-nitrogén formajaban tartalmazé miitragyikban

3.1

3.1.1.
3.1.2.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.5.1.

4.1.
4.2.

43.
44.
45.

4.6.

Cél

Ez a modszer a nitrogén kiilonb6z6 formainak a nitrogént csak nitrat-,
ammonia- és karbamid-nitrogén formajaban tartalmazé mitragyakban
torténd meghatarozasara szolgalo, egyszerisitett modszert allapitja
meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer az 1. mellékletben emlitett Osszes olyan mitragyahoz
alkalmazhato, amely kizarolag nitrat-nitrogént, ammonia-nitrogént
vagy karbamid-nitrogént tartalmaz.

A modszer elve

A kovetkez6 meghatarozasokat egyetlen vizsgalati oldat kiilonboz6
részein végezziik:

Osszes oldhaté nitrogén:
nitrat hianyaban, az oldat kozvetlen Kjeldahl-roncsolasaval,

nitrat jelenlétében az oldat egy részének Ulsch-modszer szerinti reduk-
ciot kovetéen végzett Kjeldahl-roncsolasaval, az ammonia meghataro-
zasa mindkét esetben a 2.1. mddszer szerint torténik;

Osszes oldhatd nitrogén, kivéve a nitrat-nitrogént, Kjeldahl-roncso-
lassal a nitrat-nitrogén savas kdzegben vas-szulfattal torténd eltavoli-
tasa utan; az ammonia meghatarozasa a 2.1. modszer szerint torténik;

nitrat-nitrogén a 3.1.2. és a 3.2. kozotti kiilonbség vagy az Osszes
oldhaté nitrogén (3.1.2.) és az ammonianitrogén ¢és a karbamid-
nitrogén Osszege kozotti (3.4. + 3.5.) kiilonbség alapjan;

ammonia-nitrogén, enyhe lagositast kdvetd hideg desztillacioval; az
ammoniat kénsavoldatban elnyeletjiik és a 2.1. modszer szerint hatar-
ozzuk meg.

karbamid-nitrogén, vagy:

ureazzal ammoniava torténé Aatalakitassal, ismert koncentracioju
sosavval megtitralva hatarozunk meg,

xanthidrollal végzett gravimetrias modszerrel: az egyiittesen kicsapott
biuret nagyobb hiba nélkiill a karbamid-nitrogénbe vegyithetd; szintje
rendszerint kis abszolit értékii az Gsszetett miitragyakban,

kiilénbség alapjan, az alabbi tablazat szerint:

Eset Nitrét,— Arpmél}ia— Kiilonbség
nitrogen nitrogen

1 Nincs Van (3.1.1.) - (3.4)

2 Van Van (3.2)-034)

Reagensek
Desztillalt vagy ioncserélt viz.
Kélium-szulfat analitikai célra

Vas, hidrogénnel redukalva, analitikai célra (a vas megadott mennyi-
ségének legalabb 50 mg nitrat-N-t kell tudnia redukalni).

Kalium-nitrat analitikai célra
Ammonium-szulfat analitikai célra

Karbamid analitikai célra

0,1 mol/l kénsavoldat
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4.7.

4.8.
4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.
4.16.
4.17.
4.18.
4.19.
4.20.
4.21.
4.22.

4.23.

4.24.

4.25.
4.26.
4.26.1.

4.26.2.

4.27.

4.28.

Tomény natrium-hidroxid oldat: koriilbeliil 30 % (m/v) NaOH vizes
oldata, ammoniamentes.

Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat: 0,2 mol/l, karbonatmentes.
Kénsavsirtség (d,y = 1,84 g/ml)

Higitott sosav: egy térfogatrész sosav (dyy = 1,84 g/ml) és egy térfo-
gatrész viz

Ecetsav: 96-100 %-os

Koériilbeliil 30 % (m/v) H,SOy4-t tartalmazd kénsavoldat, ammonia-
mentes

Vas-szulfat: kristalyos FeSO, 7H,0.

Titralt kénsavoldat: 0,05 mol/l

Oktil-alkohol

Telitett kalium-karbonat oldat

Natrium- vagy kalium-hidroxid oldat: 0,1 mol/l
Telitett barium-hidroxid oldat
Natrium-karbonat oldat: 10 %-os (m/v)

Sésav: 2 mol/l

Sosavoldat: 0,1 mol/l

Uredzoldat

Készitslink szuszpenzidt 0,5 g aktiv ureazbol 100 ml desztillalt vizzel,
0,1 mol/l-es sosavat (4.21.) hasznalva, pH-mérdvel allitsuk be a pH-
értéket 5,4-re.

Xanthidrol

5 % oldat etanolban vagy metanolban (4.28.) (ne hasznaljunk olyan
anyagot, amelyben magas az oldhatatlan részek aranya); az oldat
sotétben 3 honapig eltarthatd gondosan lezart palackban.

Katalizator

Réz-oxid (CuO): 0,3-0,4 g meghatarozasonként, vagy ekvivalens
mennyiségli, 0,95-1,25 g réz-szulfat-pentahidrat (CuSO4. 5H,0)
meghatarozasonként.

Horzsaké forraskonnyitd granulatum, sdsavban mosott, izzitott
Indikatoroldatok
Keverékindikator

A. oldat: oldjunk fel 1 g metilvorést 37 ml 0,1 mol/l-es natrium-
hidroxid oldatban és toltsiik fel 1 literre vizzel.

B. oldat: oldjunk fel 1 g metilénkéket vizben és toltsiik fel 1 literre.

Keverjiink 0ssze egy térfogatrész A. oldatot két térfogatrész B.
oldattal.

Ez az indikator savas oldatban ibolyaszinti, semleges oldatban sziirke,
ltgos oldatban pedig z6ld. 0,5 ml-t (10 cseppet) hasznaljunk.

Metilvoros indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvordst 50 ml 95 %-os etanolban. Toltsiik fel
100 ml-re vizzel és sziikség esetén sziirjiik le. Ebbdl az indikatorbol
az el6z06 helyett 4-5 csepp hasznalhato.

Indikatorpapirok
Lakmusz, bromtimolkék (vagy mas, 6-8 pH érzékenységii papirok).

Etanol vagy metanol: 95 %-os (m/v)
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5.2.

5.3.

5.4.
5.5.
5.6.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

Késziilék

Destztillalokésziilék

Lasd 2.1. moédszer.

Az ammonianitrogén meghatarozasara szolgalo késziiléek (7.5.1.)
Lasd 2.6.1. modszer és 6. abra.

A karbamid-nitrogén uredz modszerrel térténé meghatarozasara szol-
galo késziilék (7.6.1.)

Lasd 2.6.1. modszer és 7. abra.

Korkoros razogép (3540 fordulat percenként).
pH-méré

Uvegedények:

2,5, 10, 25, 50 és 100 ml-es hiteles pipettak,

300 és 500 ml-es hosszii nyaka Kjeldahl-lombikok,
100, 250, 500 és 1 000 ml-es mér6lombikok,
zsugoritott liveg sziir6tégelyek, porusatmérd 5-15 um,

mozsar.

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.

Moédszerek
A vizsgalati oldat elkészitése

1 mg pontossaggal mérjiink ki a mintabol 10 g-ot, vigyiik at 500 ml-
es mér6lombikba. Adjunk hozza 50 ml vizet, majd 20 ml higitott
sosavat (4.10.). Razzuk ossze. Hagyjuk allni, amig a CO, felszaba-
dulas befejezédik. Adjunk hozza 400 ml vizet, razzuk fél oran at;
toltsiik fel a jelig vizzel, homogenizaljuk, szaraz sziirGpapiron
keresztiil egy szaraz szedbbe.

Osszes nitrogén
Nitrat hianyaban

Pipettazzuk a szirlet (7.1.) legfeljebb 100 mg N-t tartalmazo részletét
egy 300 ml-es Kjeldahl-lombikba. Adjunk hozzd 15 ml tomény
kénsavat (4.9.), 0,4 g réz-oxidot, vagy 1,25 g réz-szulfatot (4.24.),
valamint néhany szem iiveggyongyoét a forras szabalyozasa érdekében.
Eldszor ovatosan melegitsiik a reakcio beinditasa érdekében, utana
erdteljesebben mindaddig, amig a folyadék -elszintelenedik, vagy
enyhén zoldes lesz, és jol lathatd fehér fiist jelenik meg. Lehiilés
utan Ontsiik 4t az oldatot a desztillalolombikba, higitsuk koriilbeliil
500 ml-re vizzel és adjunk hozzd néhany horzsakdszemcsét (4.25.).
Csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez (5.1.), és
végezzilk el a meghatarozast a 2.6.1. modszer 7.1.1.2. pontjaban
eléirtak szerint.

Nitrat jelenlétében

A 7.1. pont szerinti szlirlet legfeljebb 40 mg nitratkétésben 1évo nitro-
gént tartalmazo részletét pipettazzuk egy 500 ml-es Erlenmeyer-
lombikba. Az elemzésnek ebben a szakaszdban az N teljes mennyi-
sége nem lényeges. Adjunk hozza 10 ml 30 %-os kénsavat (4.12.),
5 g redukalt vasat (4.2.), és azonnal fedjik le oraliveggel az Erlen-
meyer-lombikot. Ovatosan melegitsiik addig, amig a reakcié felers-
sodik, de még nem heves. Hagyjuk abba a melegitést és hagyjuk allni
legalabb harom Oran at szobahdmérsékleten. Veszteség nélkiil vigyiik
at a folyadékot 250 ml-es mérélombikba, az oldatlan vasat vissza-
hagyva. Toltsik fel a jelig vizzel. Ovatosan homogenizaljuk. Pipet-
tazzunk egy, legfeljebb 100 mg N-t tartalmazo részt 300 ml-es Kjel-
dahl-lombikba. Adjunk hozza 15 ml tomény kénsavat (4.9.), 0,4 g réz-
oxidot, vagy 1,25 g réz-szulfatot (4.24.), valamint egy kevés iivegy-
gyongyot a forrds szabalyozasa érdekében. El6szor Ovatosan mele-
gitsilk a reakcid beinditasa érdekében, utana erételjesebben mind-
addig, amig a folyadék elszintelenedik, vagy enyhén zoldes lesz, és
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v M4

7.2.3.

7.2.4.

7.3.

7.3.1.

jol lathato fehér fust jelenik meg. Hiités utan veszteség nélkiil ontsiik
at az oldatot a desztillalolombikba, higitsuk koriilbeliil 500 ml-re
vizzel és adjunk hozza néhany horzsakészemcesét (4.25.). Csatlakoz-
tassuk a lombikot a desztillalokésziilékhez (5.1.), és végezzik el a
meghatarozast a 2.6.1. méodszer 7.1.1.2. pontjaban eldirtak szerint.

Vakproba

Ugyanilyen feltételek mellett végezziink vakprobat (a minta kihagya-
saval), és az eredményt vegyiik figyelembe a végeredmény kiszami-
tasanal.

Az eredmények kifejezése

—A) x0,28
% N(6sszes) = %

ahol:

a = a 02 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid méréoldata ml-
ben, amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (4.6.)
szeddjébe 50 ml 0,1 mol/l kénsav mérdoldatot (4.8.) adtunk,

A = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid meghatirozott

sé¢hez fogyott,

M = az alikvot részben (7.2.1. vagy 7.2.2.) jelen 1évé vizsgalati
minta tdmege, grammban.

Osszes nitrogén, nitrat-N kivételével
Elemzés

Pipettazzuk 300 ml-es Kjeldahl-lombikba a sziirlet egy legfeljebb
50 mg meghatdrozandé N-t tartalmazé alikvot részét (7.1. Higitsuk
100 ml-re vizzel, adjunk hozza 5 g vas-szulfatot (4.13.), 20 ml tomény
kénsavat (4.9.) és egy kevés liveggyongyot a forrds szabalyozasara.
Melegitsiik elészor Ovatosan, azutan erésebben, amig fehér fiist nem
jelenik meg. Folytassuk a reakciot 15 percig. Sziintessiik meg a mele-
gitést és adjunk hozza 0,4 g réz-oxidot vagy 1,25 g réz-szulfatot
(4.24.) katalizatorként. Folytassuk a melegitést, és tartsuk fenn a
fehér fistképzodést 10-15 percig. Lehiités utan veszteség nélkiil
vigylik at a Kjeldahl-lombik tartalmat a desztillalolombikba (5.1.).
Higitsuk koriilbeliil 500 ml-re vizzel, adjunk hozza egy kevés horzsa-
kbszemcsét (4.25.). Csatlakoztassuk a lombikot a desztillalokészii-
lékhez és folytassuk a meghatarozast a 2.6.1. modszer 7.1.1.2. pontja
szerint.

Vakproba
Lasd 7.2.3.

Az eredmények kifejezése

—A)x0,28
% N (Osszes) = %

ahol:

a = a 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid méréoldata ml-
ben, amely a vakprobanal fogyott, amikor a késziilék (4.6.)
szeddjébe 50 ml 0,1 mol/kénsav méréoldatot (4.8.) adtunk,

A = 0,2 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid meghatarozott
koncentracioju oldata, ml-ben, amely a minta elemzéséhez
fogyott,

M = a meghatarozashoz hasznalt alikvot részben jelen 1évé minta

tomege, grammban kifejezve.
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7.4.

7.5.

7.5.1.

7.6.

7.6.1.

Nitrat-nitrogén
Az alabbiak kozotti kiilonbség alapjan kapjuk meg:
72.4. - (7.53. +7.6.3))

vagy
724, - (153. + 7.6.5.)

vagy
724. — (1.53. + 7.6.6)

Ammonia-nitrogén
Elemzés

Pipettazzuk a késziilék szaraz lombikjaba (5.2.) a sziirlet legfeljebb
20 mg ammonia-N-t tartalmazo részét (7.1.). Csatlakoztassuk a készii-
lékhez. »M4 Pipettazzunk a 300 ml-es Erlenmeyer-lombikba
pontosan 50 ml titralt 0,05 mol/l-es kénsavoldatot (4.14.) és annyi
desztillalt vizet, hogy a folyadék szintje kb. 5 cm-rel a bemeneti
cs6 nyilasa felett legyen. € A reakcidlombik oldalcsdvén keresztiil
ontsiink be annyi vizet, hogy a térfogat kb. 50 ml legyen. Razzuk
Ossze. A gazaram meginditasakor fellépd habzas megel6zése érde-
kében adjunk hozza néhany csepp oktil-alkoholt (4.15.). Adjunk
hozza 50 ml telitett kalium-karbonat oldatot (4.16.), és azonnal
kezdjiik kitizni az igy felszabaditott ammoniat a hideg szuszpenzidbol.
Az ehhez sziikséges intenziv levegéaramot (koriilbeliil harom liter/-
perc aramlasi sebesség) elozoleg a higitott kénsavat és higitott
natrium-hidroxidot tartalmazé gézmosé palackokon vald atvezette-
téssel tisztitjuk. Nyomas alatti levegd hasznalata helyett vakuumot
(vizsugarszivatty(l) hasznalhatunk, ha a késziilék tomitettsége megfe-
leld.

Az ammonia eltavolitasa altalaban harom o6ra mulva befejezodik.

Errél azonban kivanatos meggy6z6dni az Erlenmeyer-lombik kicseré-
lésével. Amikor a folyamat befejezddik, valasszuk le az Erlenmeyer-
lombikot a késziilékrél, oblitsiik le a bevezetd csé végét és az Erlen-
meyer-lombik belsé falat egy kevés desztillalt vizzel, és titraljuk
meg a savfelesleget az ismert faktord 0,1 mol/l natrium-hidroxid-
oldattal (4.17.).

Vakproba
Lasd 7.2.3.

Az eredmények kifejezése

% N (karbamid) = @_A)%
ahol:

a = a0,]1 moll-es natrium- vagy kalium-hidroxid méréoldata ml-
ben (4.17.), amely a vakprobahoz fogyott, amikor 50 ml
titralt 0,05 mol/l-es kénsav mérdoldatot (4.14.) a késziilék
(5.2.) 300 ml-es Erlenmeyer-lombikjaba pipettaztunk,

A = 0,1 mol/l natrium- vagy kalium-hidroxid meghatarozott

zéséhez fogyott,

M = az elemzéshez hasznalt alikvot részben jelen 1évé minta
tomege, grammban kifejezve.

Karbamid-nitrogén
Ureaz moédszer

Pipettazzuk 500 ml-es mér6lombikba a sziirlet (7.1.) legfeljebb
250 mg karbamid-nitrogént tartalmazo részét. Adjunk hozza megfeleld
mennyiségli telitett barium-hidroxid-oldatot (4.18.) addig, amig az
oldat tovabbi adagolasara tobb csapadék mar nem valik le. A f616s
bariumionokat (és az esetlegesen feloldodott kalciumionokat) 10 %-os
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7.6.2.

7.6.3.

7.6.4.

7.6.5.

natrium-karbonat-oldattal (4.19.) tavolitsuk el. Hagyjuk leiilepedni és
ellendrizziik, hogy a kicsapodas befejezddott-e. Toltsiik fel a jelig,
homogenizaljuk és sziijik at redés sziirépapiron. Pipettazzunk
50 ml szirletet a késziilék 300 ml-es Erlenmeyer-lombikjaba (5.3.).
Savanyitsuk 2 mol/l-es sosavval (4.20.) ph-mérével mért 3-as pH-
értékre. 0,1 mol/l-es natrium-hidroxiddal (4.17.) noveljikk a pH-értéket
5,4-re. Az ureazos hidrolizis kozbeni ammoniaveszteség elkeriilése
érdekében zarjuk le az Erlenmeyer-lombikot dugéval, amelybe egy
csepegtetd tolesér és egy kisméretli, pontosan 2 ml 0,1 mol/l-es
sOsavat tartalmazo gazcsapda tartaly (4.21.) csatlakozik. A csepegtetd
tolesérrel vigylink be 20 ml ureazoldatot (4.22.). Hagyjuk allni 1 6ran
at 20-25 °C hoémérsékleten. Pipettazzunk 25 ml meghatarozott
engedjiik bele a lombikba, majd o&blitsiik be egy kis vizzel. A
gazcsapda tartalyban 1év6 folyadékot szintén vigyiik veszteség nélkiil
az Erlenmeyer-lombikba. Titraljuk a savfelesleget meghatarozott

5,4-es értéket nem mériink a pH-mérdn.
Megjegyzések
1. A barium-hidroxid és a natrium-karbonat oldatok hozzaadasa utan

a jelig toltést, sziirést és semlegesitést a lehetd leggyorsabban
végezziik el.

2. A titralas elvégezheté indikatorral is (4.26.), de a szinatcsapas
nehezebben észlelhetd.

Vakproba
Lasd 7.2.3.

Az eredmények kifejezése

. —A)x0,14
% N (karbamid) = (a=A)x0,14
M

ahol:

a = a vakprobdhoz hasznalt 0,1 mol/l-es natrium- vagy kalium-
hidroxid méréoldatbol (4.17.) fogyott mennyiség, ml-ben, az
elemzéssel pontosan azonos feltételek mellett végezve,

A = 0,1 mol/l-es natrium- vagy kalium-hidroxid meghatarozott
koncentracioji oldata (4.17.), ml-ben, amely a minta elem-
zéséhez fogyott,

M = az elemzéshez hasznalt alikvot részben jelen 1évé minta

tomege, grammban kifejezve.

Xanthidrollal végzett gravimetrias meghatarozas

Pipettazzuk a sziirlet (7.1.) legfeljebb 20 mg karbamidot tartalmazo
mennyiségét 100 ml-es foz6poharba. Adjunk hozzd 40 ml ecetsavat
(4.11.). Keverjiik tivegbottal egy percig. A kivald csapadékot hagyjuk
0t percig tlepedni. Szlirjikk, mossuk par ml ecetsavval (4.11.). Csep-
penként adjunk az oldathoz 10 ml xanthidrolt (4.23.), az oldatot
kozben allandéan kevergetve iivegbottal. Hagyjuk allni, amig csapa-
déklevalast észleliink, majd egy-két percig keverjik ujra az iiveg-
bottal. Hagyjuk allni masfél ora hosszat. Enyhe vakuum mellett
szlrjiikk eldre kiszaritott és lemért iivegsziird tégelyen; mossuk at
haromszor 5 ml etanollal (4.28.), anélkiil, hogy az ecetsav teljes elta-
volitasara torekednénk. Helyezzilk a szlrét szaritoszekrénybe és
szaritsuk egy oran keresztiil 130 °C-on (a homérséklet ne haladja
meg a 145 °C-ot). Hagyjuk lehiilni exszikkatorban és mérjiik le.

Az eredmények kifejezése

6,67 X m

% N (karbamid) = Y

ahol:

m = a kapott csapadék tomege, grammban,
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7.6.6.

4.1.
4.2.

5.1

5.2.

M = a becsléshez vett alikvot részben jelen 1évé minta tomege,
grammban.

Az eredményt korrigaljuk a vakértékkel. Altalaban a biuretet nagyobb
hiba elkovetése nélkiil belemérhetjik a karbamidértékbe, mivel az
Osszetett mitragyakban a biurettartalom abszolut értékben jelenték-
telen.

Kiilonbségen alapulé modszer

A karbamid-N szamithaté a kovetkezd tablazat szerint is:

Eset Nitrat-N Ammonia-N Karbamid-N
1 Nincs Van (7.24.) — (7.5.3)
2 Van Van (7.3.3.) — (7.5.3)

Az eredmény igazolasa

Minden elemzés elvégzése el6tt ellendrizziik a nitrogén kiilonboz6
formait a minta tartalmahoz hasonl6 aranyban tartalmazé méréoldattal,
hogy a berendezés megfeleléen miikodik, és helyesen alkalmazzuk a
modszert. Az ilyen mérdoldatot kalium-nitrat (4.3.), ammonium-
szulfat (4.4.) és karbamid (4.5.) titralt oldataibdl készitjiik.

3. modszerek

Foszfor

3.1. mdédszerek

Extrakciéos médszerek

3.1.1. mdédszer

Asvanyi savakban oldhato foszfor kivonasa
Cél

Ez a modszer az 4svanyi savakban oldhato foszfor meghatdrozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Kizarolag az 1. mellékletben felsorolt foszfatmiitragyakra vonatkozik.

A modszer elve

A mitragyaban 1évé foszfor kivonasa salétromsav és kénsav
elegyével.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz.
Kénsav (dyy = 1,84 g/ml).
Salétromsav (dyg = 1,40 g/ml).
Késziilék

Szokasos laboratoriumi felszerelés.

Egy legalabb 500 ml firtartalmi Kjeldahl-lombik vagy egy 250 ml-es
gombolyli fenekli lombik, visszafoly6 hiitéként miikodé tivegesdvel.

500 ml-es mérélombik

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.
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7.2.

7.3.

5.1.

5.2.

[

Eljaras
Minta

Az eldkészitett mintabol mérjiink ki 0,001 g pontossaggal 2,5 g-ot, és
tegyiik szaraz Kjeldahl-lombikba.

Extrakcio

Adjunk hozza 15 ml vizet és 0Osszekeveréssel szuszpendaljuk az
anyagot. Adjunk hozza 20 ml salétromsavat (4.2.) és dvatosan adjunk
hozza 30 ml kénsavat (4.1.).

Amikor a kezdeti heves reakcié megsziinik, a lombik tartalmat lassan
melegitsiik forrasig és forraljuk 30 percig. Hagyjuk lehilni,
majd ovatosan adjunk hozza koriilbeliil 150 ml vizet keverés kozben.
Folytassuk a forralast 15 percig.

Hutsiik le teljesen és vigyiik at a folyadékot veszteség nélkiil egy
500 ml-es mérélombikba. Toltsiik jelig, homogenizaljuk és szaraz,
foszfatmentes redds sziirGpapiron szirjilk, a szlrlet elsé részletét
ontsiik ki.

Meghatarozas

A foszfor meghatarozasat a 3.2. modszerrel végezzik, az igy kapott
oldat egy alikvot részén.

3.1.2. modszer

%-os hangyasavban (20 g/liter) oldhat6 foszfor kivonasa

Cél

Ez a modszer a 2 %-os hangyasavban (20 g/liter) oldhaté foszfor
meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Kizarolag lagy asvanyi foszfatok.

A modszer elve

A kemény és a lagy asvanyi foszfatok megkiilonboztetése céljabol a
hangyasavban oldhato foszfort meghatarozott koriilmények kozott
vonjuk ki.

Reagensek

Hangyasav, 2 % (20 g/liter)

Megjegyzés

Toltstink fel desztillalt vizzel 82 ml hangyasavat (koncentracié 98—
100 %, dyy = 1,22 g/ml) 6t liter térfogatra.

Keésziilék

Szokasos laboratoriumi felszerelések.

500 ml-es mérélombik (pl. Stohmann-lombik)

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elokészitése
Lasd 1. modszer.
Eljaras

Minta

Az el6készitett mintabol mérjiink ki 0,001 g pontossaggal 5 g-ot és
tegyik szaraz, 500 ml-es b6 nyaka kalibralt Stohmann-lombikba

.1.).
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7.2.

7.3.

4.1.

7.2.

Extrakcio

Mikozben a lombikot kézzel folyamatosan razogatjuk, adjunk hozza
20 (£ 1) °C hémérsékletii 2 %-os hangyasavat (4.1.), amig a kalibra-
cios jelnél kb. 1 cm-rel alacsonyabb folyadékszintet nem ériink el.
Zarjuk le a lombikot gumidugodval és razassuk korkords razogépen
(5.2.) 30 percig 20 (£ 2) °C hémérsékleten.

Az oldatot szaraz, redds, foszfatmentes szlrOpapiron at szaraz
edénybe sziirjiik. A sziirlet els6 részletét ontsiik ki.

Meghatarozas

Hatarozzuk meg a foszfort a 3.2. modszer szerint a teljesen tiszta
szlirlet egy alikvot részében.

3.1.3. modszer

2 %-os citromsavban (20 g/liter) oldhaté foszfor kivonasa
Cél
Ez a modszer a 2 %-os citromsavban (20 g/liter) oldhatoé foszfor
meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet
A moddszer kizarolag bazikus salak tipusokra (lasd az I. melléklet A.
részét) alkalmazhato. (lasd).
A modszer elve
A foszfor kivondsa a mitragyabol 2 %-os citromsavoldattal (20
g/liter), meghatarozott feltételek mellett.
Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz.

Kristalyos citromsavbol (CsHgO, H,0) készitett 2 %-os citromsa-
voldat (20 g/liter).

Megjegyzés

ismert faktora 0,1 mol/l natrium-hidroxid oldattal megtitraljuk, fenolf-
talein indikator mellett.

Ha a citromsav-oldat megfeleldé, a natrium-hidroxid oldat fogyasa
28,55 ml lesz.

Késziilék
Korkorés razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elokészitése

A vizsgalatot a beérkezési allapoti mintan végezziik el. A mintat
gondosan Ossze kell keverni, hogy homogenitasat biztositsuk. Lasd
az 1. modszert.

Eljaras
Minta

Az eldkészitett mintabol mérjink ki 0,001 g pontossaggal 5 g-ot,
tegyiik megfeleléen széles nyaku 600 ml térfogati szaraz lombikba,
amelyben a minta alapos razatasara lehet6ség van.

Extrakcio

Adjunk a mintdhoz 500 (+ 1) ml mennyiségii 20 (£ 1) °C homérsék-
letii citromsavoldatot. Amikor az elsé millilitereket adagoljuk, erésen
razzuk a lombikot, igy megel6zve, hogy csomodk képzdédjenek, vagy
az anyag a lombik falara tapadjon. Gumidugodval zarjuk le a lombikot,
és pontosan 30 percig, 20 (£ 2) °C hémérsékleten razassuk korforgd
razogépen (5.1.).
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7.3.

4.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

Azonnal sziirjiik at szaraz, redds, foszfatmentes sziirépapiron szaraz
iivegedénybe, és Ontsiik ki a sziirlet els6 kb. 20 ml-ét. Folytassuk a
sziirést, amig a foszfor meghatarozashoz elegendé mennyiségii sziir-
letet nem nyeriink.

Meghatarozas

A foszforkivonat meghatarozasat a 3.2. modszerrel az igy kapott oldat
alikvot részén végezziik.

3.1.4. modszer

Semleges ammonium-citratban oldhaté foszfor kivonasa

Cél

Ez a modszer a semleges ammonium-citratban oldhatd foszfor megha-
tarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazaisi teriilet

A modszer minden olyan mitragyara alkalmazhato, amelynek
semleges ammoniumcitrat-oldatban valo oldhatosagat megallapitottak
(lasd 1. melléklet).

A modszer elve

Foszfor kivondsa 65 °C homérsékleten semleges ammonium-citrat
oldattal (pH 7,0) meghatarozott feltételek mellett.

Reagens

Desztillalt vagy ioncserélt viz.

Semleges ammonium-citrat oldat (pH 7,0).

Ezen oldatnak literenként 185 g kristalyos citromsavat kell
tartalmaznia, fajsilya 20 °C homérsékleten 1,09 legyen, pH-értéke
pedig 7,0.

A reagenst a kovetkezoképpen készitjiik el:

Oldjunk fel 370 g kristalyos citromsavat (CqHgO; H,0O) koriilbeliil
1,5 liter vizben és 345 ml ammonium-hidroxid oldat (28-29 %
NHj;) hozzaadasaval készitsiink megkozelitben semleges kémhatasu
oldatot. Ha az NH;-koncentracioé 28 %-nal alacsonyabb, ennek megfe-
leléen nagyobb mennyiségli ammonium-hidroxid oldatot adjunk hozza
és a citromsavat ennek megfeleléen kevesebb vizzel higitsuk.

Hitsiik le az oldatot, és pH méter elektrodjainak az oldatba valod
meritésével allitsuk a pH-t pontosan semlegesre gy, hogy mecha-
nikus kever6ével valo folyamatos kevertetés kozben cseppenként
adagoljuk 28-29 % NH; ammoniatartalmu oldatot mindaddig, amig
20 °C hémérsékleten pontosan 7,0 pH értéket kapunk. Ekkor egész-
itsiik ki a térfogatot 2 l-re, és ujra ellendrizziik a pH-t. Tartsuk a
reagenst zart edényben, és pH-jat rendszeresen ellendrizziik.
Késziilék

Kétliteres fé6zOpohar

pH-mérd

200 vagy 250 ml-es Erlenmeyer-lombik

500 ml-es mérélombikok és egy 2 000 ml-es mérélombik

Vizfiirdd, 65 °C-ra termosztalhatd, megfeleld keverdvel ellatva (lasd a
8. abrat).

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.
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7. Eljaras
7.1. Minta

A vizsgalandé miitragya 1 és 3 g kozé esé mennyiségét (lasd a
rendelet 1. mellékletének A. és B. részét) 100 ml, el6zdleg 65 °C
homérsékletre melegitett ammonium-citrat oldatot tartalmazo, 200
vagy 250 ml-es Erlenmeyer-lombikba.

7.2. Az oldat elemzése

Dugjuk be az Erlenmeyer-lombikot, és razzuk annak érdekében, hogy
csomomentes szuszpenziot nyerjink. Idénként egy pillanatra vegyiik
ki a dugét a nyomas kiegyenlitésére, majd zarjuk vissza az Erlen-
meyer-lombikot. Helyezziik a lombikot vizfiirdébe, hogy tartalmanak
hémérsékletét pontosan 65 °C-on tarthassuk, és csatlakoztassuk a
keveréhoz (8. abra). Keverés kozben a szuszpenzio szintjének allan-
dodan a vizfiirdében 1év6 viz szintje alatt kell lennie ('). A mechanikai
keverést ugy allitsuk be, hogy az anyag teljes szuszpendalasat bizto-
sitsuk.

Pontosan egy oOran at végzett keverés utan vegyiik ki az Erlenmeyer-
lombikot a vizflird6bol.

Hutsiik le azonnal folyoviz alatt szobahémérsékletre, és az Erlen-
meyer-lombik tartalmat veszteség nélkiil vigyiik at egy 500 ml-es
mérélombikba vizsugarral (mosopalack). Toltsiik jelig vizzel.
Keverjiik alaposan 0ssze. Szirjiik at (kozepes sebességgel, foszfat-
mentes) szaraz, redds, sziirdpapiron szaraz edénybe. Ontsiik ki a
szlrlet elsd, részét (kb. 50 ml).

Ezutan gytjtsiink 6ssze kb. 100 ml tiszta sziirletet.

7.3. Meghatarozas

Hatarozzuk meg az igy nyert kivonat foszfortartalmat a 3.2.
modszerrel.

Tart6 a forgokar felerdsitéséhez

Tart6 a szoritok felerSsitéséhez

Kontakth6mér6

Motor lassit6 attétellel

Szijhajtds

125

Rézfiirdé

8. dbra

(") Ha gépi keverd nem all rendelkezésre, a lombik otpercenként kézzel megrazhato.
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3.1.5. modszer

ekKivonas ligos amménium-citrattal

3.1.5.1. médszer

Oldhaté foszfor kivonasa Petermann-mdédszerrel, 65 °C homérsékleten

1. Cél

Ez a moddszer az oldhato foszfor ligos ammonium-citratban torténd
meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

2. Alkalmazasi teriilet

A modszer kizaroélag lecsapott dikalcium-foszfat-dihidrathoz (CaHPO,
2H,0) alkalmazhato.

3. A médszer elve

Foszfor kivonasa 65 °C hémérsékleten ammonium-citrat (Petermann-
féle) lugos oldataval, meghatarozott feltételek mellett.

4. Reagensek

Desztillalt viz vagy a desztillalt vizzel azonos tulajdonsagu
ionmentes viz.

4.1. Petermann-féle oldat

4.2. Jellemzdk

VM4
Citromsav (CqHgO7.H,0): 173 g/liter.

Ammonia: 42 g/liter ammonia-nitrogén
Kénsav: 0,25 mol/l

pH-érték 9,4 és 9,7 kozott

Készités diammonium-citratbol

Keverjiik 0ssze. Oldjunk fel 931 g diammoénium-citratot (molsaly:
226,19) kb. 2 500 ml vizben, 5 l-es mér6lombikban. Allitsuk folyo-
vizes flirdébe, keverjik Ossze, hiitsiikk, majd kis részletekben adjuk
hozza az ammoniat. Pl. dy;=0,906 g/ml siirtiségli, 20,81 suly %-os
ammoniatartalmi oldatnal 502 ml ammoniaoldatot kell hasznalni.
Allitsuk a hémérsékletet 20 °C-ra, toltsiik a lombikot jelig desztillalt
vizzel. Keverjiik Ossze.

Készitése citromsavbol és ammoniabol

Oldjunk fel 865 g citromsav monohidratot kb. 2 500 ml desztillalt
vizben egy kb. 5 l-es edényben. Helyezziik az edényt jeges fiirdbe,
¢és folyamatos razogatds kozben adjunk hozzd ammonia oldatot egy
olyan tolcséren keresztiil, amelynek szara a citromsav-oldatba meriil.
Pl. dy;=0,906 g/ml stiriiségli, 20,81 suly %-os ammoniatartalma
oldatnal .1 114 ml amméniaoldatot kell adagolni Allitsuk a hémérsék-
letet 20 °C-ra, toltsiik at az oldatot egy 5 l-es mér6lombikba, toltsiik
jelig desztillalt vizzel és keverjiik Ossze.

Az ammonianitrogén tartalmat a kévetkez6 modon ellendrizziik.

Vigyiink 4t 25 ml oldatot 250 ml-es mér6lombikba és toltsiik fel a
jelig desztillalt vizzel. Keverjiik 6ssze. Hatarozzuk meg az ammonia-
nitrogén tartalmat ezen oldat 250 ml-én a 2.1. mddszer szerint. Megfe-
leld, ha a 0,5 mol/l H,SO4 fogyasa 15 ml lesz.

Ha az ammonianitrogén tdménysége nagyobb, mint 42 g/liter, az NH;
kitizhetd semlegesgaz-arammal vagy enyhe melegitéssel visszaallitva a
pH-értéket 9,7-re. Végezziink el még egy meghatarozast.
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7.2.

7.3.

Ha az ammonianitrogén toménysége kisebb, mint 42 g/liter, akkor
hozza kell adni M témegii ammoniaoldatot:

500
M= (42 — nx2,8)x 20,81 g
vagy
y_ M
~ 0,906

térfogatot 20 °C homérsékleten.

Ha V értéke kisebb, mint 25 ml, ontsiink be kdzvetleniil az Gtliteres
lombikba V = 0,173 g poritott citromsavval egyiitt.

Ha a V értéke nagyobb, mint 25 ml, célszerii egy liter j reagenst
késziteni az alabbi mddon.

Mérjiink le 173 g citromsavat. Oldjuk fel 500 ml vizben. Ezutan,
a jelzett Ovintézkedéseket betartva, adjunk hozza legfeljebb
225 + V x 1206 ml ammoniaoldatot, amelyet az 5 liter reagens
készitésére hasznaltunk. Toltsiik fel a jelig vizzel. Keverjiik Ossze.

Ezt a litert keverjik Ossze a korabban készitett 4 975 ml mennyi-
séggel.

Késziilék

Vizfirdd, amely 65 (+ 1) °C homérséklet beallitasara alkalmas.

500 ml-es mérélombik (pl. Stohmann-lombik).

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.
Eljaras
Minta

Az elokészitett mintabol mérjiink ki 1 g-ot 0,001 g pontossaggal és
tegyiik az 500 ml-es mérélombikba (5.2.).

Extrakcio

Adjunk hozza 200 ml lugos ammonium-citrat oldatot (4.1.). Duga-
szoljuk be a lombikot és razzuk kézzel erételjesen egyrészt a darabo-
sodas elkeriilése érdekében, masrészt pedig azért, hogy az anyag ne
tapadjon hozza a lombik falahoz.

Tegyiik a lombikot 65 °C homérsékletre beallitott vizfiirddbe és az
elsé fél oraban razzuk meg 6t percenként. Minden razas utan lazitsuk
meg a dugot a nyomas kiegyenlitése érdekében. A vizflirddben a viz
szintjének a lombikban 1évé oldat szintje felett kell lennie. Hagyjuk a
lombikot még egy oOran at a vizfiirdében 65 °C homérsékleten és
razogassuk 10 percenként. Vegyiik ki a lombikot, hiitsiik le koriilbeliil
20 °C hémérsékletre, toltsiik fel 500 ml-re vizzel. Keverjikk dssze, és
szlirjiik szaraz redds, foszfatmentes sziirGpapiron, a sziirlet els6 részét
ontsiik ki.

Meghatarozas

A kivont foszfat meghatarozasat a 3.2. moédszerrel végezzik az igy
kapott oldat egy alikvot részén.

3.1.5.2. médszer

Oldhaté foszfor kivonasa Petermann-moddszerrel, szobahomérsékleten

Cél

Ez a modszer a hideg ligos ammoénium-citratban oldhato foszfor
meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.
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7.2.

7.3.

4.1.

Alkalmazasi teriilet

A moddszer kizarolag termofoszfatokra alkalmazhato.

A modszer elve

A foszfor kivonasa kb. 20 °C hémérsékleten ammonium-citrat lugos
oldataval (Petermann-féle oldat), meghatarozott feltételek mellett.
Reagens

Lasd 3.1.5.1. modszer.

Késziilék

Szokasos laboratoriumi felszerelés, valamint egy 250 ml-es méro-
lombik (pl. Stohmann-lombik).

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elokészitése
Lasd 1. modszer.
Eljaras

Minta

Az el6készitett mintabol mérjiink ki 2,5 g-ot, 0,001 g pontossaggal és
tegyiik 250 ml-es mérélombikba (5.1.).

Extrakcio

Adjunk hozza egy kevés 20 °C homérsékletii Petermann-féle oldatot,
razzuk nagyon erdsen, egyrészt a darabosodas megakadalyozasa érde-
kében, masrészt azért, hogy ne tapadjon az anyag a lombik falara.
Toltsiik fel a jelig Petermann-féle oldattal, majd zarjuk le a lombikot
gumidugoval.

Rézassuk két oran at a korkords razogépen (5.2.). szaraz, redds, fosz-
fatmentes szlirGpapiron szaraz edénybe, a sziirlet elsé részét ontsiik ki.

Meghatarozas

A foszfor meghatarozasat a 3.2. modszer szerint végezzilk az igy nyert
oldat egy alikvot részén.

3.1.5.3. médszer

Joulie-féle ligos ammonium-citratban oldhaté foszfor kivonasa

Cél

Ez a modszer a Joulie-féle ligos ammonium-citratban oldhato foszfor
meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Az 0sszes olyan egyszerli és Osszetett foszfat-miitragya, amelyben a
foszfat aluminium-kalcium formajaban fordul eld.

A modszer elve

Kivonas el6iras szerinti ammonium-citrat lagos oldataval torténd
erdteljes razassal (ahol sziikséges, oxin jelenlétében), kb. 20 °C-os
hémérsékleten.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz

Joulie-féle higos ammonium-citrat oldat

Ez az oldat 400 g citromsavat és 153 g NH;-at tartalmaz literenként.
Szabadammonia-tartalma koriilbeliil 55 g literenként. Az alabbiakban
leirt modszerek egyikével készithetd.
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4.2.

5.2.
5.3.
5.4.

7.2.

1 literes mér6lombikban oldjunk fel 400 g citromsavat (C4gHgO; H,0)
koriilbelil 600 ml ammoénidban (dyy = 0,925 g/ml, azaz
200 g NHgy/liter). A citromsavat egymdas utan, 50-80 g tomegi
mennyiségekben adjuk hozza, a homérsékletet kozben 50 °C alatt
tartva. Toltsiik fel az 1 literes jelig ammoniaval.

1 literes mér6lombikban oldjunk fel 432 g diammoénium-hidrogén-
citratot (CqH4N,07) 300 ml vizben. Adjunk hozza 440 ml ammoniat
(dyg = 0,925 g/ml). Toltsiik fel 1 literre vizzel.

Megjegyzés
A teljes ammoniatartalom vizsgalata.

Vegyiink 10 ml-es mintat a citratoldatbol és tegyiik 250 ml-es
lombikba. Toltsiik fel a jelig desztillalt vizzel. Hatarozzuk meg az
ammonianitrogén tartalmat ennek az oldatnak a 25 milliliternyi
mennyiségén, a 2.1. modszer szerint.

1 ml H,SO,, 0,25 mol/l =0,008516 g NHj,

Ilyen koriilmények kozott a reagenst akkor lehet megfelelonek tekin-
teni, ha a titralasnal fogyott ml-ek szdma 17,7 és 18 ml kozott van.

Ellenkez6 esetben adjunk hozza 0,1 milliliterenként 4,25 ml ammoniat
(dyg = 0,925 g/l) a fent emlitett 18 ml alatt.

Poritott 8-hidroxikinolin (oxin).

Késziilék

Szokasos laboratoriumi felszerelés ¢és egy kisméretii iiveg vagy
porcelan dorzsmozsar torvel

500 ml-es mérélombikok

Egy 1000 ml-es mérélombik

Korkoros razogép (3540 fordulat percenként)

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.
Eljaras
Minta

Az el6készitett mintabol mérjiink ki 0,0005 g pontossaggal 1 g-ot és
tegylik kisméreti mozsarba. Nedvesitsiik meg koriilbeliill 10 csepp
citrattal (4.1.) és nagyon Ovatosan dorzsoljiik el a torével.

Extrakcio

Adjunk hozza 20 ml ammonium-citratot (4.1.), keverjiik pépesre és
hagyjuk {iilepedni koriilbeliil 1 percig.

Ontsiik le a folyadékot 500 ml-es mérélombikba, kisziirve az olyan
szemeséket, amelyek esetleg kimaradtak a korabbi nedves dorzsé-
lésbdl. Adjunk 20 ml citratoldatot (4.1.) a maradékhoz, dorzsoljitk
el a fentiek szerint és Ontsiik le a folyadékot a mérélombikba. Ismé-
teljik meg négyszer ezt a folyamatot Uigy, hogy az 6todik végén az
Osszes anyagot bele lehessen Onteni a lombikba. Az e miiveletekhez
felhasznalt citrat osszes térfogatanak megkozelitleg 100 ml-nek kell
lennie.

Oblitsiik a tor6t és a mozsarat a mérSlombikba 40 ml desztillalt
vizzel.

A bedugaszolt lombikot rdzassuk hdrom oran at a korkords razogépen
(5.4.).

Hagyjuk a lombikot allni 15-16 6ran at, majd ugyanilyen feltételek
mellett razassuk ismét harom oOran at. A hOmérsékletet az egész
miivelet alatt 20 + 2 °C értéken tartjuk.

Toltstik fel a jelig desztillalt vizzel. Szlrjiik at szaraz sziir6n, ontsiik
ki a sziirlet els6 részét és gylijtsiik a tiszta sziirletet szaraz lombikba.
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7.3.

7.2.

7.3.

Meghatarozas

A kivont foszfor becslését a 3.2. modszer szerint végezzik az igy
nyert oldat egy alikvot részén.

Fiiggelék

Az oxin alkalmazasa lehetdvé teszi, hogy ezt az eljarast magnéziumot
tartalmazo miitragyakra alkalmazzuk. Ez olyankor ajnlott, amikor a
magnézium ¢és a foszfor-anhidrid tartalom aranya nagyobb, mint 0,03
(Mg/P,05 > 0,03). Ebben az esetben adjunk 3 g oxint a megnedve-
sitett vizsgalati mintdhoz. Az oxin magnézium tavollétében feltételez-
hetden a tovabbiakban nem zavarja a meghatarozast. Azonban ha
ismert, hogy a vizsgaland6é anyag nem tartalmaz magnéziumot, az
oxin hasznalatatol el lehet tekinteni.

3.1.6. modszer

Vizoldhat6 foszfor kivonasa
Cél
Ez a médszer a vizoldhato foszfor meghatarozasara vonatkozo eljarast
allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Az Osszes olyan mitragya — beleértve az Osszetett miitragyakat is —,
amely esetében meg kell hatarozni a vizoldhato foszfort.

A modszer elve

Kivonas vizzel, razas Gtjan, meghatarozott feltételek mellett.

Reagens

Desztillalt vagy ioncserélt viz

Késziilék

500 ml-es mérélombik (pl. Stohmann-lombik).

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként)

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras

Minta

Az el6készitett mintabol mérjiink ki 5 g mennyiséget 0,001 g pontos-
saggal és tegyiik 500 ml-es mérélombikba (5.1.).

Extrakcio

Ontsiink a lombikba 450 ml vizet, amelynek hémérséklete 20 és
25 °C kozott legyen.

Réazzuk a korkords razogépen (5.2.) 30 percig.

Ezutan a lombikot toltsiik jelig vizzel, razassal alaposan keverjiik
Ossze, majd sziirjiik széraz, foszfatmentes redds szlirdn egy széraz
edénybe.

Meghatarozas

A foszfor meghatarozasat a 3.2. mddszer szerint végezzik, az igy
nyert oldat egy alikvot részén.
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4.1.

4.2.
4.2.1.

42.2.

3.2. moédszer

A kivont foszfor meghatarozasa

(Gravimetrias modszer kinolin-foszfomolibdattal)
Cél
Ez a modszer a miitragyakivonatok foszfortartalmanak meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet
Ez a modszer alkalmazhatd az Gsszes miitragyakivonat (1) esetében a
foszfor kiilonféle formainak a meghatarozasara.
A modszer elve

A foszfor kiilonbozé formainak, kivéve az ortofoszfatokat, esetleges
hidrolizisét kovetden az ortofoszfat-ionokat savas kdzegben kinolin-
foszfomolibdat formajaban kicsapatjuk.

Sziirés és mosas utan a csapadékot 250 °C-on szaritjuk, majd
lemérjiik.

A fent emlitett feltételek mellett az oldatban talalhatd vegyiiletek
(asvanyi és szerves savak, ammoniumionok, oldhato szilikatok stb.)
valosziniileg nem fejtenek ki zavard hatast, ha a lecsapaskor natrium-
molibdat vagy ammonium-molibdat alapt reagenst hasznalunk.

Reagensek

Desztillalt vagy ioncserélt viz

Tomény salétromsav (dy, = 1,40 g/ml)
Reagenskészités

Natrium-molibdat alapt reagens készitése

A. oldat: Oldjunk fel 70 g natrium-molibdat-dihidratot 100 ml desz-
tillalt vizben.

B. oldat: Oldjunk fel 60 g citromsav-monohidratot 100 ml desztillalt
vizben ¢és adjunk hozza 85 ml tomény salétromsavat (4.1.).

C. oldat: A C oldatot az A ¢és B oldatok elegyitésével nyerjiik.

D. oldat: 50 ml desztillalt vizhez adjunk 35 ml tdmény salétromsavat
(4.1.), majd 5 ml frissen desztillalt kinolint. Adjuk hozza ezt az
oldatot a C. oldathoz, jol keverjiik 0ssze és hagyjuk allni reggelig
sotét helyen. Ezutan toltsiik fel 500 ml-re desztillalt vizzel, ismét
keverjiik 0ssze, majd sziirjiik at zsugoritott tivegsziirén (5.6.).

Ammonium-molibdat alapu reagens készitése

A. oldat: 300 ml desztillalt vizben oldjunk fel 100 g ammoénium-
molibdatot gyenge melegités kozben és idonként megkeverve.

B. oldat: oldjunk fel 120 g citromsav-monohidratot 200 ml desztillalt
vizben és adjunk hozza 170 ml tomény salétromsavat (4.1.).

C. oldat: 10 ml frissen desztillalt kinolint adjunk hozza 70 ml tomény
salétromsavhoz (4.1.).

D. oldat: Lassan oOntsiik allando keverés kozben az A oldatot a B
oldathoz. Azutan alapos keverés kozben adjuk a C oldatot ehhez az
elegyhez, és egészitsiik ki 1 literre. Hagyjuk allni két napig sotét
helyen, és azutan sziirjikk at egy zsugoritott iivegszlirén (5.6.).

A 4.2.1. és a 4.2.2. reagens azonos modon hasznalhato; mindkett6t
sotét helyen, bedugaszolt polietilén iivegben kell tarolni.

(") Asvanyi savakban oldhato foszfor, vizoldhato foszfor, ammonium-citrat oldatokban
oldhat6 foszfor, 2 %-os citromsavban oldhato foszfor és 2 %-os hangyasavban oldhato

foszfor.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.2.

6.3.

Késziilék

Szokasos laboratoriumi felszerelés és egy 500 ml-es, széles nyaku
Erlenmeyer-lombik

10, 25 és 50 ml-es osztott pipettak

5-20 p porozitasu livegsziirtégely

Buchner-lombik

250 £ 10 °C-ra allithato szaritoszekrény

5-20 p porozitasu zsugoritott liveg szlir6tolcsér,

Eljaras

Mintavétel az oldatbol

A miitragyakivonatbol vegyiink ki pipettaval egy kb. 0,01 g P,Os-6t
tartalmazo alikvot részt (lasd 2. tablazat) és tegyiik 500 ml-es Erlen-
meyer-lombikba. Adjunk hozza 15 ml témény salétromsavat (') (4.1.)
és higitsuk vizzel kb. 100 ml-re.)

2. tablazat

A foszfatoldatok alikvot részeinek meghatarozasa

A miitra- A miitra Vigseh Lecsa- Kinolin-foszfo- Kinolin-foszfo-
gyaban b u o | t.‘z g .| Higitas | Minta | Higitss | pandd | molibddt disza- | molibdat dtszé-
1évé gya Par; y evo | fatt r:lm a (ml-re) (ml) (ml-re) minta mitasi faktor mitasi faktor
P,05 % o &) (ml) | (F), P,Os %-ban | (F"), P %-ban
5-10 1 500 - — 50 32,074 13,984
2,244
5 500 - - 10 32,074 13,984
10-25 1 500 - - 25 64,148 27,968
4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
+ 25 1 500 - - 10 160,370 69,921
+ 11
5 500 50 500 25 128,296 55,937
Hidrolizis

Ha feltételezhetd, hogy metafoszfatok, pirofoszfatok vagy polifosz-
fatok vannak jelen az oldatban, a hidrolizist a kovetkezdképpen
végezzik.

Hozzuk lassu forrasba az Erlenmeyer-lombik tartalmat és tartsuk ezen
a hémérsékleten, amig a hidrolizis befejezddik (ez altalaban egy ora
alatt kdvetkezik be). Ugyelni kell az egyenetlen és tilzott beparlodas
okozta veszteségek — amelyek akar tobb mint a felével is csokkent-
hetik az eredeti térfogatot — elkeriilésére, példaul visszafolyé hiitd
beszerelésével. A hidrolizis végeztével a térfogatot desztillalt vizzel
az eredeti térfogatra kell kiegésziteni.

A sziirétégely lemérése

Szaritsuk a szlrétégelyt (5.3.) legalabb 15 percig 250 (£ 10) °C
hémérsékletre beallitott szaritdszekrényben. Exszikkatorban tortént
lehtitése utan mérjiik le a tégelyt.

(") 21 ml, ha a kicsapand6 oldat 15 ml-nél tobb citratoldatot (semleges citrat, Petermann-

vagy Joulie-féle lugos citrat) tartalmaz.
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6.4. Lecsapas

Az Erlenmeyer-lombikban 1évd savas oldatot addig melegitjiik, amig
forrni nem kezd, utana megkezdjiikk a kinolin-foszfomolibdat lecsa-
pasat 40 ml lecsapd reagens (4.2.1. vagy 4.2.2. reagens (') cseppen-
kénti adagolasaval, folyamatos keverés mellett. Tegyiik az Erlen-
meyer-lombikot forrasban 1évé vizfiirdobe, hagyjuk ott 15 percig és
idonként razogassuk. Az oldat lesziithetd azonnal vagy lehiilés utan.

6.5. Sziirés és mosds

Az oldatot vakuum segitségével dekantalva sziirjiik. Az Erlenmeyer-
lombikban maradt csapadékot 30 ml vizzel mossuk. Dekantaljuk és
sziirjiik le az oldatot. Ezt az eljarast 6tszor megismételjilk. Végiil a
csapadéknak a lombikban maradt részét is veszteség nélkiil a sziirore
mossuk vizzel. Négyszer atmossuk 20-20 ml vizzel, minden alka-
lommal teljesen leszivatva a folyadékot a sziir6rol. Alaposan szaritsuk
meg a csapadékot.

6.6. Szaritas és mérés

Toroljik le a sziirtégely kiilsejét szlirdpapirral. Tegylik be a sziird-
tégelyt szaritoszekrénybe és hagyjuk ott a sulyallandésagig, 250 °C
(5.5.) homérsékleten (altalaban 15 percig); exszikkatorban hagyjuk
lehtilni szobahémérsékletre és gyorsan mérjiik le.

6.7. Vakproba

Minden egyes meghatarozas-sorozatnal végezziink vakprobat, csak a
reagenseket és az oldoszereket hasznalva, az extrakcionak megfeleld
aranyban (citratoldat stb.) és ezeket vegyiik figyelembe a végered-
mény kiszamitasanal.

6.8. Igazolas
Végezziik el a meghatarozast kalium-dihidrogén-foszfat oldat 0,01 g
P,05-6t tartalmazo alikvot részén.

7. Az eredmények kifejezése
Amennyiben a 2. tablazatban foglalt vizsgalati mintdkat és higitasi

mennyiségeket hasznaljuk, a kdvetkezd képletet hasznaljuk:

A miitragyaban 1év8 P% = (A—a) x F’

vagy
a mitragyaban 1év6 P,Os% = (A—a) x F

ahol:

A = a kinolin-foszfomolibdat tomege, grammban

a = a vakproba soran kapott kinolin-foszfomolibdat tomege,

grammban
F és FA 2. tablazat utolso két oszlopaban megadott faktorok.

A 2. tablazatban szereplé adatoktol eltéré vizsgalati mintak és higi-
tasok esetében a kovetkezd képletet hasznaljuk:

(A —a) x ' xD x 100
M

A mitragyaban 1év6 P% =

vagy

(A —a) x fx D x 100
M

Amiitragyaban 1év6 P ;05 % =

(") 15 ml-nél tobb citratoldatot (semleges, Petermann- vagy Joulie-oldat) tartalmazé foszfa-
toldat lecsapasahoz, amelyet 21 ml tdmény salétromsavval (lasd a 6.1. pont labjegyzetét)
savanyitottunk meg, hasznaljunk 80 ml lecsaposzert.
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4.1.

4.2.

4.3.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

ahol
fés f© = a kinolin-foszfomolibdat P,O5 = 0,032074 vegyiiletté (f)

vagy P = 0,013984 (f) torténd atszamitasanak faktorai,
D = higitasi faktor
M = az elemzett minta tdmege, grammban.

4. modszer
Kalium
4.1. médszer
A vizoldhat6é kaliumtartalom meghatarozasa

Cél

Ez a modszer a vizoldhato kaliumtartalom meghatarozasara vonatkozo
eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Az 1. mellékletben felsorolt Gsszes kaliummiitragya.

A modszer elve

A vizsgalandé mintdban 1évé kaliumot vizben feloldjuk. Eltavolitjuk
vagy megkotjiik azokat az anyagokat, amelyek a kalium mennyiségi
meghatarozasat zavarhatnak, majd a kaliumot enyhén lugos kozegben
kalium-tetrafenil-borat formajaban lecsapjuk.

Reagensek
Desztillalt vagy ioncserélt viz.

Formaldehid

Tiszta formaldehid oldat, 25 és 35 % kozotti formaldehid tartalommal.
Kalium-klorid analitikai célra

Natrium-hidroxid oldat: 10 mol/l

Ugyelni kell arra, hogy csak kaliummentes natrium-hidroxidot hasz-
naljunk.

Indikatoroldat

Oldjunk fel 0,5 g fenolftaleint etanolban 90 %-on és toltsiik fel
100 ml-re.

EDTA-oldat

Oldjunk fel 4 g-ot etilén-diamintetra-ecetsav dinatrium séjanak dihid-
ratjabol vizben, 100 ml-s mérélombikban. Toltsiik jelig és keverjiik
0Ossze.

Ezt a reagenst milanyag edényben taroljuk.

NaTPB-oldat

Oldjunk fel 32,5 g natrium-tetrafenil-boratot 480 ml vizben, adjunk
hozza 2 ml natrium-hidroxid oldatot (4.3.) és 20 ml magnézium-klorid
oldatot (100 g MgCl, 6H,O/liter).

Keverjiik 15 percig és szirjiik at finom, hamumentes sziirdpapiron.
Ezt a reagenst milanyag edényben taroljuk.

Mosdfolyadék

Higitsunk fel vizzel 20 ml NaTPB-oldatot (4.6.) 1 000 ml-re.
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4.8.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.2.

7.3.

7.4.

Bromos viz

Telitett vizes bromoldat.

Késziilék

1 000 ml-es mérélombikok

250 ml-es f6z6pohar

5-20 p porozitasu sziirétégelyek

120 + 10 °C hémérsékletre beallitott szaritoszekrény

Exszikkator

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Kaliumsok esetében a mintat annyira finomra kell daralni, hogy az
elemzéshez reprezentativ mintat nyerjiink. Az ilyen termékekhez az 1.
modszer (6) a) pontjaban foglalt elbirasokat kell kdvetni.

Eljaras
Minta

Mérjiink ki 10 g-ot az el6készitett mintabol 0,001 g pontossaggal (5
g-ot 50 %-nal tobb kalium-oxidot tartalmazd kaliumsok esetében).
Tegyiik ezt a vizsgalati mintat 600 ml-es fézOpoharba és Ontsiink
hozz4 kértilbeliil 400 ml vizet.

Forraljuk fel és tartsuk forrasban 30 percig. Hitsiik le, veszteség
nélkiil vigyiik at egy 1000 ml-es mérélombikba, toltsiik fel a jelig,
keverjiik 0ssze és szlrjiik le szaraz edénybe. A sziirlet elsd 50 ml-jét
ontsiik ki (lasd 7.6., az eljarassal kapcsolatos megjegyzés).

Az alikvot rész elkészitése a lecsapdshoz

Vigyiik at pipettaval 250 ml-es f6zOpoharba a sziirlet (lasd 3. tablazat)
egy 25-50 mg kaliumot tartalmazo alikvot részét. Sziikség esetén
toltsiik fel az 50 ml-es jelig vizzel.

A zavard anyagok eltavolitasa végett adjunk 10 ml EDTA-oldatot
(4.5.) és néhany csepp fenolftaleinoldatot (4.4.) a féz6poharba,
keverjilk el és adjunk hozza cseppenként natrium-hidroxid oldatot
(4.3.), amig az oldat meg nem pirosodik, végiil adjunk hozza még
par csepp natirum-hidroxidot a lugfelesleg biztositasara (altalaban
1 ml natrium-hidroxid elegend6 a minta semlegesités¢hez és a lugfe-
lesleg biztositasahoz).

Az ammonia legnagyobb részének kilizése érdekében (lasd 7.6.b), az
eljarassal kapcsolatos megjegyzés) forraljuk kiméletesen 15 percig.

Sziikség esetén adjunk hozza vizet, hogy a térfogat 60 ml-re nove-
kedjék.

Forraljuk fel az oldatot, sziintessiik meg a f6zOpohar melegitését és
adjunk hozza 10 ml formaldehidet (4.1.). Adjunk hozza néhany csepp
fenolftaleint és sziikség esetén tovabbi natrium-hidroxidot, amig hatar-
ozott piros szin jelenik meg. Fedjiik le a fé6z6poharat oraiiveggel és
helyezziik forré vizflirdére 15 percre.

A sziirétégely lemérése

Szaritsuk ki a sziir6tégelyt (lasd 5. ,,Késziilék”) az allandd tomeg
eléréséig (kb. 15 percig) 120 °C homérsékletre beallitott szaritdoszek-
rényben (5.4.)

Hagyjuk lehiilni a sziir6tégelyt exszikkatorban, utana mérjiik le.

Lecsapas

Vegyiik le a fézépoharat a forrd vizfiirdérdl, cseppenként keverjiink
hozza 10 ml NaTPB-oldatot (4.6.). Ez az adagolas kb. 2 percet vesz
igénybe. Sziirés eldtt legalabb 10 percig hagyjuk allni.
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7.5.

7.6.

7.7.

Sziirés és mosas

Sziirjiik vakuumban a lemért sziir6tégelybe, oblitsiik be a féz6poharat
a mosofolyadékkal (4.7.), mossuk a csapadékot haromszor a mosofo-
lyadékkal (0sszesen 60 ml mosofolyadékkal) és kétszer 5-10 ml
vizzel.

Gondosan szaritsuk meg a csapadékot.
Szaritas és mérés

Toroljiik le a sziirtégely kiilsd oldalat sziirdpapirral. Helyezziik a
sziir6tégelyt tartalmaval egyiitt a szaritoszekrénybe masfél orara,
120 °C hémérsékleten. Hagyjuk a sziirétégelyt exszikkatorban lehiilni,
és gyorsan mérjik le.

Az eljarassal kapcsolatos megjegyzés

a) Amennyiben a szirlet sotét szinii, pipettazzunk at egy legfeljebb
100 mg K,O-t tartalmazé alikvot résztd, és tegyiik 100 ml-es
mér6lombikba, adjunk hozza bromos vizet, és forralassal tavolitsuk
el a bromfelesleget. Lehiilés utan toltsiik fel a jelig, sziirjik le és
hatarozzuk meg mennyiségileg a sziirlet alikvot részében lévo
kaliumot.

b) Ha kevés ammonianitrogén van jelen vagy egyaltalan nincs jelen, a
15 perces forralas sziikségtelen.

Mintaként veendd alikvot részek és atszamitasi faktorok

3. tablazat

A 4. mddszerhez

A Jecsa. Atszamitisi | Atszamitasi
. . .| Akivonat péshoz faktor fakEor
A miitra- A miitra- Vizsgalati | oldatabol vett s . . F)
; « ; . b . g Higitas mintaként F),
gyaban 1évé | gyaban 1évo minta minta a higi- 1 a6 % K
k0% | K% © hor | (M) e | K0
(ml) (ml) gTPBK g
5-10 4,2-8,3 10 - - 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
20-50 16,641,5 vagy — 10 131,400 109,060
10
vagy 50 250 50 131,400 109,060
tobb mint | tobb mint vagy — - 10 262,800 218,120
50 41,5 5
vagy 50 250 50 262,800 218,120

Vakproba

Minden egyes meghatarozas-sorozat esetében végezziink vakprobat
ugy, hogy csak a reagenseket hasznaljuk az elemzés soran hasznalt
aranyokban és ezt vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasakor.

Kontrollvizsgalat

A vizsgalati modszer ellenérzése céljabol végezziink meghatarozast a
kalium-klorid vizes oldatanak egy legfeljebb 40 mg K,O-t tartalmazo
alikvot részén.

Az eredmények kifejezése

Ha a 3. tablazatban foglalt vizsgalati mintakat és higitasi értékeket
hasznaljuk, a kovetkezé képletet kell alkalmazni:

A miitragydban talalhato K,0% —a = (A —a) F
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vagy
A miitragyaban talalhaté K% — a = (A-a)F’.
ahol
A = a mintabol nyert csapadék tomege, grammban
a = a vakprobanal nyert csapadék tomege, grammban
F és F° = faktorok (lasd 3. tablazat).

Ha a mintak ¢és higitasok értékei eltérnek a 3. tablazatban megadot-
taktol, a kovetkezd képletet hasznaljuk:

(A —a) xfxDx 100

AmitragyabantalalhatoK20 =

M
vagy
A —a)xtxDx100

AmiitragyabantalalhatoK = ( 2) M
ahol:
f = atszamitasi faktor, KTFB K,0-ba = 0,1314,
f = atszamitasi faktor, KTFB K-ba = 0,109,
D = higitasi faktor
M = a vizsgalati minta tdmege, grammban

5. modszer

Nincs erre vonatkozo tétel.

4.1.

4.2.

6. modszer

Kloér

6.1. moédszer

Kloridok meghatirozasa szerves anyagok hiinyaban
Cél
Ez a modszer a klorid szerves anyag hianyaban torténé meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet
Az 0sszes olyan miitragya, amely szerves anyagot nem tartalmaz

A modszer elve

ezlist-nitrat oldat feleslegével lecsapjuk. A felesleget ammonium-tioci-
anat oldattal vas(lll)ammonium-szulfat jelenlétében visszatitraljuk
(Volhard-moédszer).

Reagensek
Kloridmentes desztillalt vagy ioncserélt viz
Nitrobenzol vagy dietil-éter

Salétromsav: 10 mol/l
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4.3.

44.

5.2.

5.3.

5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Indikatoroldat

Oldjunk fel 40 g vas(Ill)-ammonium-szulfatot, Fe,(SO4); (NH4),SOy4
24H,0, vizben és toltsiik fel 1 literre.

Eziist-nitrat mérdoldat: 0,1 mol/l

Készités

Mivel ez a s6 higroszkopos, és nem szarithato a bomlas kockazata
nélkiil, tanacsos kimérni kb. 9 g mennyiséget, feloldani vizzel és
feltdlteni 1 literre. Titralassal allitsuk be 0,1 mol/l-re a 0,1 mol/l-es
AgNO; titerét.

Késziilék

Korkoros razogép (35-40 fordulat percenként).

Biirettak

500 ml-es mérélombik

250 ml-es Erlenmeyer-lombik

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras
Minta és oldatkészités

Tegyiink 0,001 g pontossaggal kimért 5 g tomegli mintat 500 ml-es
mérélombikba és adjunk hozza 450 ml vizet. Keverjiik fél oran 4t a
korkords razogéppel (5.1.), toltsiik fel az 500 ml-es jelig desztillalt
vizzel; keverjiik 6ssze és szlrjiik bele egy f6zopoharba.

Meghatarozas

A szirletb6l vegyiink egy legfeljebb 0,150 g kloridot tartalmazo
alikvot részt. Példaul 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g) vagy 100 ml (1
g). Ha a vett minta kisebb, mint 50 ml, akkor fel kell tdlteni a
térfogatot 50 ml-re desztillalt vizzel.

Adjunk hozza 5 ml 10 mol/l-es salétromsavat (4.2.), 20 ml indikato-
roldatot (4.3.) és két csepp ammonium-tiocianat mérboldatot (az
utobbi reagenshez e célbol nullara beallitott biirettat hasznalunk).

Ezutan birettaval addig adjunk hozza eziist-nitrat mérdoldatot (4.4),
amig 2-5 ml felesleg nem keletkezik. Adjunk hozza 5 ml nitrobenzolt
vagy 5 ml dietil-étert (4.1.), és jol razzuk Ossze, hogy tomdritsiik a
csapadékot. Az eziist-nitrat felesleget addig titraljuk 0,1 mol/l-es
ammonium-tiocianattal (4.5.), amig vordsesbarna szin nem jelenik
meg, amely a lombik enyhe razasat kdveten is megmarad.

Megjegyzés

A nitrobenzol vagy a dietil-éter (de foképpen a nitrobenzol) megaka-
dalyozza, hogy az eziist-klorid reakciora 1épjen a tiocianat ionokkal.
Ily moédon tiszta szinatcsapas figyelheté meg.

Vakproba

Végezziink vakprobat (a minta kihagyasaval) azonos feltételek mellett
¢és vegyiik figyelembe a végeredmény kiszamitasanal.

Kontrollvizsgalat

A becslést megelézéen ellendrizziik a modszer pontossagat frissen
készitett kalium-klorid oldat olyan alikvot részével, amely 100 mg
nagysagrendii, ismert mennyiségli kloridot tartalmaz.

Az eredmények kifejezése

Az eredményt a beérkezési allapotd minta kloridtartalmanak szaza-
Iékos értékében fejezziik ki.
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Szamitsuk ki a klorid (Cl) szazalékaranyat a kovetkezo képlettel:

(Vz = Vi) — (Va — Vo) x 100

% Klorid % = 0,003546 x

M
ahol:
V, = 0,1 mol/l-es eziist-nitrat milliliterszama
V., = a vakproba soran hasznalt 0,1 mol/l-es eziist-nitrat millili-
terszama,
V, = a 0,1 mol/l-es ammoénium-tiocianat milliliterszama,
ca = a vakproba soran hasznalt 0,1 mol/l-es ammonium-tiocianat
milliliterszama
M = a vett minta (7.2.) témege, grammban.
7. moédszerek
Az orlés finomsaga
7.1. modszer
Az 6rlés finomsaganak meghatiarozasa
(szaraz szaritas)
Cél

Ez a modszer az Orlés finomsaganak meghatarozasara vonatkozo
szaraz eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

A modszer alkalmazhatd az 6sszes olyan EK-mitragyara, amelyeknél
0,630 és 0,160 mm-es szitdkra vonatkozd Orlési finomsagi kovetel-
ményt irtak eld.

A modszer elve

Gépi szitalassal meghatarozzuk a terméknek azt a mennyiségét,
amelynek szemcsemérete 0,630 folott van, és azt a mennyiséget,
amelynek szemcsemérete 0,160 és 0,630 mm kozott van, és kisza-
mitjuk az 6rlés finomsaganak szazalékos értékét.

Késziilék
Rézogép gépi szitalashoz

Szabvanyos méretii (20 cm atmérdjii, 5 cm magassagh) szitak 0,160-
os és 0,630 lyukmérettel.

Eljaras

Mérjiink ki az anyagbol 0,05 g pontossaggal 50 g-ot. Allitsuk Gssze a
két szitat és a hozzajuk tartozod gyiijtd edényrészt és helyezziik a
razogépre (4.1.), gy, hogy a nagyobb lyukméretii szita feliil helyez-
kedjék el. Tegyiik a szitdlanddé mintat a felsé szitra. Szitaljunk 10
percig, majd vegyiik ki a gylijtéedényben dsszegyiilt anyagot. Inditsuk
ujra a késziiléket, és egy perc mulva gy6zddjiink meg arr6l, hogy a
gylijtéedénybe ez id6 alatt nem hullott a4t 250 mg-ot meghaladd
anyagmennyiség. Ismételjiikk az utobbi eljarast (egyszerre 1-1 percig),
amig az Osszegylilt anyag mennyisége kevesebb nem lesz 250 mg-nal.
Meérjiik le kiilon-kiilon a szitdkon fennmaradt anyagot.

Az eredmények kifejezése

A minta % — os finomsaga a0, 630mm lyukméreti szitan = (50-M;) x 2
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5.2.
5.3.
5.4.

6.2.

A minta % — osfinomsagaa0, 160mmlyukméretii szitain = [50—(M; + My)] x 2.

ahol:

M, = a 0,630 mm lyukméretli szitdn fennmaradt szitamaradék
tomege, grammban.

M, = a 0,160 mm lyukméretli szitdn fennmaradt szitamaradék

tomege, grammban.

A 0,630 mm lyukméretii szitdbol kihulld anyag mar kiilén van
valasztva.

E szamitasok eredményét felkerekitjiik a legkdzelebbi egész szamra.

7.2. mbédszer

Lagy természetes foszfatok orlési finomsiagianak meghatarozasa

Cél

Ez a modszer a lagy természetes foszfatok Orlési finomsaganak
meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Lagy természetes foszfatok.

A médszer elve

Finom részecske eloszlasti mintaknal az Osszetapadas miatt a szaraz
szitalas nehézkes. Ezért altalaban nedves szitalast alkalmaznak.

Reagensek

1 %-os natrium-hexametafoszfat oldat

Késziilék

Szabvanyos méretii (20 mm atmérdji, 5 cm magassagu) szitak 0,063
és 0,125 mm lyukmérettel, gylijtéedények

Allvanyra szerelt 20 cm atméréjii iivegtolesér

250 ml-es féz8poharak

Szaritoszekrény

Elemzési méodszer
Mintavétel

Meérjiink ki az anyagbol 50 g-ot, 0,05 g pontossaggal. Mossuk le a
szita mindkét oldalat vizzel és tegyiik a 0,125 mm lyukméreth szitat a
0,063 mm lyukméretti szita folé.

Eljaras

Helyezziik a vizsgalati mintat a fels§ szitara. A szitilast vékony
hidegviz sugarral végezzikk (csapviz hasznalhaté) addig, amig az
atfolyo viz gyakorlatilag tiszta nem lesz. Ugyelni kell a folyadékaram
beallitasara, hogy az alsé szita sohase teljék meg vizzel.

Amikor a felsd szitan 1évé maradék lathatdlag tobbé-kevésbé allando
marad, tavolitsuk el ezt a szitat és kozben helyezziik egy gyiijtée-
dényre.

Folytassuk a nedves szitalast az alsd szitan néhany percig, amig az
atfolyd viz csaknem tiszta lesz.

Tegyiik vissza a 0,125 mm lyukméretii szitat a 0,063 mm lyukméreti
szitara. Vigyiik at az esetleges lerakodast a gyijtdedénybdl a felsd
szitara és kezdjik ismét a szitdlast gyenge vizsugarral, amig ez a
viz jbol csaknem tisztava valik.

Vigyiik at valamennyi maradékot veszteség nélkiil kiilon-kiilon f6z6-
poharba a tolcsér segitségével. A fézOpoharakat vizzel megtoltve
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szuszpendaljuk az egyes maradékokat. Hagyjuk allni kb. 1 percig,
dekantaljunk annyi vizet, amennyit lehetséges.

Tegyiik a f6zépoharakat 150 °C homérsékletii szaritdoszekrénybe
2 orara.

Hagyjuk kihiilni, a szitamaradékokat ecsettel nyerjiik vissza, majd
mérjik le.
Az eredmények kifejezése

A szamitasi eredményeket felkerekitjiik a legkozelebbi egész szamra.

A minta % — os finomsga a 0,125 mm lyukméreti szitin
= (SO*MI) X2
A minta % — os finomsaga a 0,630 mm lyukm éretli szitin

= [50— (M + My)] x 2

ahol:

M; = a 0,125 mm lyukméretii szitin fennmaradt szitamaradék
tomege, grammban.

M, = a 0,630 mm lyukméretli szitdn fennmaradt szitamaradék
tomege, grammban.

Megjegyzések

Ha a szitalast kovetden csomok jelenléte figyelheté meg, az elemzést
még egyszer el kell végezni a kovetkezé modon.

Lassan, folyamatos keverés mellett ontsiik a minta 50 grammjat egy
literes lombikba, amelybe elézetesen 500 ml natrium-hexametafoszfat-
oldatot Ontottiink. Dugaszoljuk be a lombikot, és kézzel erdteljesen
razzuk, hogy a csomok szétessenek. Az egész szuszpenziot vigyik a
fels6 szitara, és gondosan mossuk at a lombikot is. Ezutdn folytassuk
a vizsgalatot a 6.2. pont eldirdsai szerint.

8. modszerek

Mezoelemek

8.1. mddszer

Az osszes kalcium, Osszes magnézium, oOsszes natrium és a szulfat

formajaban jelen 1évé osszes kén kivonasa
Cél

Ez a modszer az Gsszes kalcium, Gsszes magnézium, dsszes natrium és
a szulfat forméjaban jelen 1évé Osszes kén kivonasara vonatkozo elja-
rast allapitja meg ugy, hogy ugyanaz a kivonat alkalmazhat6 vala-
mennyi el6irt tapanyag meghatarozasahoz.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer azokra az EK-miitragyakra vonatkozik, amelyek tekin-
tetében e rendelet elbirja az Gsszes kalcium, 6sszes magnézium, Gsszes
natrium és a szulfat formajaban jelen 1évo Osszes kén megadasat.

A modszer elve

Oldas hig sosavban forralva.

Reagensek

Higitott sésav

Egy térfogatrész sosav (dyy = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.
Késziilék

Allithatd hémérsékletii elektromos féz8lap.
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7.2.

4.2.

43.

4.4.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras
Vizsgdlati minta

A kalciumot, a magnéziumot, a natriumot és a szulfat formdjaban
jelen 1évé ként egy milligramm pontossaggal kimért, 5 g vizsgalati
mintabol vonjuk ki.

Ha azonban a miitragya 15 %-nal tobb ként (S), azaz 37,5 %-nal tobb
SO;-ot és 18,8 %-nél tobb kalciumot (Ca), azaz 26,3 %-nal tébb CaO-
t tartalmaz, akkor a kalcium és a kén kivonasat egy milligramm
pontossaggal kimért 1 g vizsgalati mintabol végezziik. Tegyiik a vizs-
galati mintat 600 ml-es fé6z6poharba.

Az oldat elkészitése

Adjunk hozza kb. 400 ml vizet és — a minta magas karbonattartalma
esetén Ovatosan — adjunk hozza kis adagokban 50 ml higitott sdsavat
(4.1.). Forraljuk fel és tartsuk forrasban 30 percig. Idénként megke-
verve hagyjuk lehiilni. Veszteség nélkiil, dekantalassal vigyiik at egy
500 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és keverjiik Gssze.
Szaraz sziirén sziifjiik le szaraz gytjtdedénybe, az elsé részletet
kiontve. A sziirletnek teljesen atlatszonak kell lennie. Ha a sziirletet
nem hasznaljuk fel azonnal, akkor dugoval zarjuk le.

8.2. mdédszer

A kiilonb6z6 formakban jelen 1évé osszes kén kivonasa

Cél

Ez a modszer a miitragyakban elemi formaban és/vagy egyéb kémiai
Osszetételben jelen 1évo Osszes kén kivondsara vonatkozo eljarast alla-
pitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer azokra az EK-miitragyakra vonatkozik, amelyek tekin-
tetében e rendelet eldirja a kiilonboz6é formakban (elemi, tioszulfat,
szulfit, szulfat) jelen 1év6 Osszes kén tartalmanak garantalasat.

A modszer elve

Az elemi ként ligos kozegben atalakitjuk poliszulfidokka és tioszul-
fatta; ezeket, tovabba az esetlegesen jelen 1évé szulfitokat hidrogén-
peroxiddal oxidaljuk. Ezaltal a kén kiilonboz6 formait szulfatta alaki-
tottuk, amelyet barium-szulfatos lecsapassal hatarozunk meg (8.9.
modszer).

Reagensek

Higitott sésav:

Egy térfogatrész sosav (d = 1,18) és egy térfogatrész viz.
Natrium-hidroxid oldat, NaOH, legalabb 30 % (d = 1,33).
Hidrogén-peroxid oldat, 30 % m/m

Barium-klorid vizes oldata, BaCl, 2H,0, 122 g literenként.

Késziilék

Allithatd hémérsékletii elektromos féz8lap.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.
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7. Eljaras
7.1. Vizsgalati minta

Egy milligramm pontossaggal mérjiink ki olyan mennyiségli miitra-
gyat, amely 80-350 mg mennyiségli ként (S) vagy 200-875 mg
mennyiségli SOs-ot tartalmaz.

Rendszerint (ha S < 15 %) 2,5 g-ot mérjiink ki. Tegyiik a vizsgalati
mintat egy 400 ml-es f6zOpoharba.

7.2. Oxidalas

Adjunk hozza 20 ml natrium-hidroxid oldatot (4.2.) és 20 ml vizet.
Fedjiik le oraiiveggel. Forraljuk 5 percig a f6z6lapon (5.1.). Vegyiik le
a fozolaprol. Forrd vizsugar segitségével gytjtsikk dssze a fozopohar
falara ragadt ként és forraljuk 20 percig. Hagyjuk lehilni.

Adjunk hozza 2 ml-es adagokban hidrogén-peroxidot (4.3.) mind-
addig, amig mar nem észlelink tovabbi reakciot. 6-8 adag
hidrogén-peroxidra lesz sziikség. Hagyjuk tovabb oxidalodni egy
orat, majd forraljuk fél oran at. Hagyjuk lehiilni.

7.3. Az oldat elkészitése az elemzéshez

Adagoljunk kb. 50 ml vizet és 50 ml sosavoldatot (4.1.).
— ha a kén (S) mennyisége kevesebb, mint 5 %:

szlirjik le 600 ml-es fézépoharba. A szlirdn maradt csapadékot
mossuk at tobbszor hideg vizzel. Mosas utan a sziirlet utolso
cseppjeibdl ellendrizziik a szulfat jelenlétének hianyat barium-
klorid oldattal (4.4.). A szlirletnek tokéletesen tisztanak kell lennie.
A szulfatot a teljes sziirletmennyiségben hatarozzuk meg a 8.9.
modszer szerint.

— ha a kén (S) mennyisége tobb, mint 5 %:

vigyiik at veszteség nélkiil 250 ml-es mér6lombikba, toltsiik fel a
jelig vizzel és keverjiik Ossze. Szaraz szlirdn szirjik le szaraz
edénybe; a sziirletnek teljesen tisztanak kell lennie. Ha a sziirletet
nem hasznaljuk fel azonnal, akkor dugdval zarjuk le. Hatarozzuk
meg a szulfatokat ezen oldat egy alikvot részén barium-szulfatos
lecsapassal (8.9. modszer).

8.3. moddszer
A vizoldhaté kalcium, magnézium, natrium és (a szulfit formajaban jelen
1év6) kén
kivonasa
1. Cél

Ez a mddszer a vizoldhatd kalcium, magnézium, natrium ¢és (a szulfat
formdjaban jelen 1évé) kén kivondsara vonatkozo eljarast allapitja
meg, Ugy, hogy ugyanaz a kivonat alkalmazhaté legyen az Osszes
el6irt tapanyag meghatarozasahoz.

2. Alkalmazasi teriilet

Ez a mddszer azokra a miitragyakra vonatkozik, amelyek tekintetében
az I. melléklet elbirja a vizoldhato kalcium, magnézium, natrium és (a
szulfat formajaban jelen 1év4) kén tartalmanak garantalasat.

3. A modszer elve

A tapanyagokat forrd vizben oldjuk.

4. Reagensek

Desztillalt, vagy azonos mindségili ioncserélt viz.

5. Késziilék

Allithatd hémérsékletii elektromos féz8lap.
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7.2.

4.2.

43.

5.2.

5.3.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras
Vizsgdlati minta

a) Ha a miitragya nem tartalmaz ként, vagy amennyiben tartalmaz,
akkor 3 % kénnél (S) nem tobbet, azaz 7,5 % SOs-ot és ugyan-
akkor nem tobb mint 4 % kalciumot (Ca), azaz 5,6 % CaO-t, akkor
mérjiink ki 5 g mitragyat egy milligramm pontossaggal.

b) Ha a miitragya tobb mint 3 % ként (S) és tobb mint 4 % kalciumot

(Ca) tartalmaz, akkor mérjiink ki 1 g mitragyat egy milligramm
pontossaggal.

Tegyiik a vizsgélati mintat 600 ml-es fézOpoharba.

Az oldat elkészitése

Adjunk hozza kb. 400 ml vizet és tartsuk forrasban 30 percig. 1d6n-
ként megkeverve hagyjuk lehiilni és veszteség nélkiil, dekantalassal
vigyiik at egy 500 ml-es mér6lombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és
keverjiik Ossze.

Szaraz szlirdn szlrjiik le szaraz lombikba. A sziirlet elsé részleteit
ontsiik ki. A sziirletnek teljesen atlatszonak kell lennie.

Ha a sziirletet nem hasznaljuk fel azonnal, akkor dugoval zarjuk le.

8.4. mdédszer

Kiilonb6z6 formakban jelen 1évo, vizoldhaté kén kivonasa
Cél

Ez a médszer a miitragyaban kiilonbozd vizoldhaté formékban jelen
1év6 kén kivonasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer azokra a miitragyakra vonatkozik, amelyek tekintetében
az 1. melléklet elbirja a vizoldhatd kén-trioxid tartalom garantalasat.

A médszer elve

A ként hideg vizben feloldjuk, majd ligos kdzegben hidrogén-pero-
xidos oxidacioval szulfatta alakitjuk.

Reagensek
Higitott sésav

Egy térfogatrész sosav (dyg = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz
Natrium-hidroxid oldat, NaOH, legalabb 30 % (dyy = 1,33 g/ml)
Hidrogén-peroxid oldat, 30 % (m/m)

Késziilék

500 ml-es kalibralt Stohmann-lombik

Korkoros razogép, 30-40 fordulat percenként

Allithatd hémérsékletii elektromos féz8lap

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.
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7. Eljaras
7.1. Vizsgalati minta

a) Amennyiben a miitragya legfeljebb 3 % ként (S), azaz 7.5 %
SOsz-ot és ugyanakkor legfeljebb 4 % kalciumot (Ca), azaz
5,6 % CaO-t tartalmaz, akkor mérjiink ki 5 g miitragyat egy milli-
gramm pontossaggal.

b) Amennyiben a miitrigya tobb mint 3 % ként (S) és ugyanakkor
tobb mint 4 % kalciumot (Ca) tartalmaz, akkor mérjiink ki 1 g
miitragyat egy milligramm pontossaggal.

Tegylik a vizsgalati mintat egy 500 ml-es lombikba (5.1.).
7.2. Az oldat elkészitése

Adjunk hozza kb. 400 ml vizet. Zarjuk le dugdval. Razassuk (5.2.)
30 percig. Toltsiik fel a jelig vizzel és keverjiik Ossze. Szaraz sziiron
sziirjiik le szaraz lombikba. Ha a szlirletet nem hasznaljuk fel azonnal,
akkor dugéval zarjuk le.

7.3. A vizsgalathoz hasznalt alikvot rész oxidalasa

A kivont oldatbol mérjiink ki egy legfeljebb 50 ml-es alikvot részt,
amely lehetdség szerint 20-100 mg mennyiségi ként (S) tartalmaz.

Sziikség esetén toltsiik fel 50 ml-re vizzel. Adjunk hozza 3 ml
natrium-hidroxid oldatot (4.2.) és 2 ml hidrogén-peroxid oldatot
(4.3.). Takarjuk le oraiiveggel és a f6z6lapon (5.3.) dvatosan forraljuk
egy oOran at. Milliliteres adagokban folytassuk a hidrogén-peroxid
oldat hozzaadasat mindaddig, amig a reakcio tart (legnagyobb
mennyiség 5 ml).

Ezutan hagyjuk lehtilni. Vegyiik le az oraliveget és mossuk le az also
oldalat a fozopoharba. Adjunk hozza kb. 20 ml higitott sosavat (4.1.).
Toltsiik fel vizzel kb. 300 ml-re.

Hatarozzuk meg a szulfatok mennyiségét az oxidalt oldat egészére
vonatkoztatva a 8.9. modszer szerint.

8.5. mdédszer

Elemi kén kivonasa és meghatarozasa

Figyelmeztetés

Ez a elemzési modszer szén-diszulfid (CS,) hasznalatat irja el6. Ezért kiilonleges
biztonsagi intézkedéseket kell alkalmazni, kiilondsen a kdvetkezdk tekintetében:

— a CS, tarolasa,

— a személyzet védofelszerelése,

— munkahelyi higiénia,

— a tiizesetek és a robbanasok megelézése,
— a hasznalt reagens elhelyezése.

Ez a moédszer jol képzett személyzetet és megfelelden felszerelt laboratoriumot
kivan meg.

1. Cél

Ez a modszer a miitragyaban jelen 1év6 elemi kén kivonasara és
mennyiségének meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

2. Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer azokra az EK-miitragyakra vonatkozik, amelyek tekin-
tetében az 1. melléklet elbirja az elemi formaban jelen lévo Osszes kén
tartalmanak garantalasat.

3. A modszer elve

A vizoldhato vegyiiletek eltavolitasat kovetden az elemi ként szén-
diszulfid segitségével kivonjuk, majd a kivont ként gravimetridsan
meghatarozzuk.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.2.

7.3.

Reagensek

Szén-diszulfid.

Késziilék

100 ml-es extrakcios lombik, csiszolatos tivegdugoval ellatva.
Soxhlet-késziilék, megfeleld sziirdelemekkel.

Vakuumos, forgd parologtatd berendezés.

Ventilatorral ellatott elektromos kemence, 90 (+ 2) °C-ra beallitva.

5-7 cm atméréjli, legfeljebb 5 cm-nél nem magas porcelan Petri-
cseészek.

Allithatd hémérsékletii elektromos fézSlap.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras
Vizsgalati minta

Egy milligramm pontossaggal mérjiink ki 5-10 g mennyiségli mintat
és tegyiik a Soxhlet-késziilék (5.2.) extrakcios hiivelyébe.

A kén kivonasa

Alaposan mossuk at a hiively tartalmat forr6 vizzel, hogy minden
vizoldhatd Osszetevot eltavolitsunk. Szaritsuk a kemencében (5.4.)
90 °C-on legalabb egy oran at. Helyezziik a sziir6t a Soxhlet-készii-
1ékbe (5.2.).

Tegylink néhany szem iiveggyongyot a késziilék extrakcios lombik-
jaba (5.1.), mérjik le a tomegét (Py) és adjunk hozza 50 ml szén-
diszulfidot (4.1.).

Csatlakoztassuk a késziiléket és hagyjuk, hogy folytatodjon az elemi
kén kivonasa hat oran at. Kapcsoljuk ki a flitést és lehtilés utan
vegylik le a lombikot. Kossiik a lombikot a forgd parologtatd beren-
dezésre (5.3.) és parologtassuk, amig a lombik tartalma szivacsos
masszava szilardul.

Szaritsuk a lombikot a kemencében 90 °C-on (5.4.) (altalaban egy ora
sziikséges), amig a tomege (P;) allandosul.

Az elemi kén tisztasaganak meghatarozasa

Egyes anyagok az elemi kénnel egyiitt kivonodhattak a szén-diszul-
fidos eljaras soran. Az elemi kén tisztasaganak ellenérzése a kovetke-
z6képpen torténik:

Homogenizaljuk a lombik tartalmat olyan alaposan, amennyire csak
lehet, és vegyiink ki 2-3 g-ot egy milligrammos pontossaggal (n).
Tegyiik Petri-csészébe (5.5.). Mérjik meg a csésze és tartalmanak
egyiittes tomegét (P,). Helyezziik a fézdlapra (5.6.) és allitsunk be
220 °C-ot nem meghaladé hémérsékletet, hogy a kén ne gyulladjon
meg. Hagyjuk szublimalni 3—4 6ran at, amig a tomege allandosul (P3).

Megjegyzés

Egyes miitragyak esetében nem feltétleniil sziikséges a kén tisztasagat
ellendrizni. Ebben az esetben hagyjuk ki a 7.2. 1épést.
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8. Az eredmények kifejezése

A mitragya elemi kén (S) tartalmanak szazalékos aranya a kovetkezo:

A miitragya tisztitatlan

P, —P
S — tartalma (%) = ———— x 100
m

v M4

A kivont kén tisztasaga (%) =

P2 P55 100,
. ;

(P1 —Po)(P2 — Ps3)

mXn

A miitragya tiszta S — tartalma(%) = x 100

ahol:
m = a mitragya vizsgalati mintajanak tdmege, grammban,
Py = a Soxhlet-lombik tdmege, grammban,

P; = a Soxhlet-lombik és a tisztitatlan kén szaritas utani egyiittes
tomege,

n = a tisztitasra szant tisztitatlan kén tomege, grammban,
P, = a Petri-csésze tomege,

P; = a Petri-csésze tomege a kén szublimacidja utan.

8.6. mdodszer

Kivont kalcium oxalat formajaban torténé kicsapast koveté manganimetrias
meghatiarozasa

1. Cél
Ez a moédszer a miitragyakivonatok kalciumtartalmanak meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.

2. Alkalmazasi teriilet

Ez a médszer azokra az EK-miitragyakra vonatkozik, amelyek tekin-
tetében az I. melléklet eldirja az Osszes és/vagy a vizoldhato kalcium-
tartalom garantalasat.

3. Elv

A kivono oldat alikvotjaban jelen 1év6 kalciumot oxalat formajaban és
azt ennek elvalasztasa és feloldasa utan oxalsavas titralassal és
kalium-permanganat felhasznalaval kicsapatjuk.

4. Reagensek
4.1. Higitott sésav

Egy térfogatrész sésav (dyy = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.
4.2. 1:10 aranyban higitott kénsav

Egy térfogatrész kénsav (dyg = 1,84 g/ml) tiz térfogatrész vizben.
4.3. 1:1 aranyban higitott ammoniaoldat

Egy térfogatrész ammonia (dyg = 0,88 g/ml) és egy térfogatrész viz.

44. Ammonium-oxalat telitett oldata [(NH4),C,04H,0], szobahdmérsék-
leten (hozzavetblegesen 40 g/l).
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4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

Citromsavoldat, 30 % (m/v)

Ammonium-klorid oldat, 5 % (m/v)
Bromtimolkék-oldat, 95 %-os etanolban, 0,1 % (m/v)
Bromkrezolzold-oldat, 95 %-os etanolban, 0,04 % (m/v)
Kalium-permanganat mérdoldat, 0,02 mol/l.

Késziilék

5-20 p porozitasu sziirétégely zsugoritott iveggel

Forr6 vizfiird6

A vizsgalandé alikvot rész elkészitése

A kivonat 8.1. vagy 8.3. modszer szerinti oldatabol pipettaval
vegylink ki 15-50 mg mennyiségii Ca-ot (= 21-70 mg mennyiségli
CaO) tartalmazoé alikvot részt. Legyen ezen alikvot rész térfogata v,.
Toltsiik bele egy 400 ml-es f6zGpoharba. Sziikség esetén semlege-
sitsiik par csepp ammoniaoldattal (4.3.) (amig az indikator (4.7.)
z61dr6l kékre nem valt).

Adjunk hozza 1 ml citromsavoldatot (4.5.) és 5 ml ammoénium-klorid
oldatot (4.6.).

A kalcium-oxalat lecsapasa

Adjunk hozza kb. 100 ml vizet. Hozzuk forrasba, adjunk hozza 8-10
csepp indikatoroldatot (4.8.) majd cseppenként 50 ml forr6 ammo-
nium-oxalat oldatot (4.4.). Ha csapadék keletkezik, oldjuk fel néhany
csepp sosav hozzaadasaval (4.1.). Semlegesitsiik folyamatos keverés
kozben, nagyon lassan, ammoniaoldattal (4.3.), hogy 4,44,6 pH-
értéket kapjunk (amig az indikator (4.8.) zoldrol kékre nem valt).
Helyezzik a f6zGpoharat forrasban 1évé vizfiirdobe (5.2.) kb. 30
perces idGtartamra.

Vegyiik ki a f6zépoharat a fiirdobdl, hagyjuk allni egy oOran at és
szlirjiik le a tégelybe (5.1.).

Az oxalatos csapadék titralasa

Mossuk a f6z6poharat és az iivegszirét addig, amig az ammonium-
oxalat felesleg teljes mértékben el nem tavozik (ez a mosdvizben a
klorid jelenlétének hianyaval ellendrizhetd). Helyezziik a tégelyt
400 ml-es fozOpoharba és oldjuk fel a csapadékot 50 ml forrd
kénsavval (4.2.). Tegylink annyi vizet a féz6poharba, hogy kb.
100 ml legyen az oldat térfogata. Melegitsiik fel 70-80 °C-os homér-
sékletre és cseppenként titraljuk permanganatoldattal (4.9.) mindaddig,
amig a rozsaszin elszinezddés 1 percig megmarad. Legyen ez a
térfogat n.

Az eredmények kifejezése

A mitragya kalcium (Ca) tartalma a kovetkezo:

Ca (%) =nx0,2004 x =05 V2VX1 —
ahol:
n = a felhasznalt permanganat mennyisége, milliliterben,
m = a vizsgalati minta tdmege, grammban,
v, = az alikvot rész térfogata, milliliterben,
vy = a kivont oldat térfogata, milliliterben,
t = a permanganatoldat molaritasa, mol/literben.

CaO (%) = Ca (%) x 1,400.
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8.7. mbédszer

Magnézium meghatirozasa atomabszorpciés spektrofotometriaval

1. Cél
Ez a mddszer a miitragyakivonatok magnéziumtartalmanak meghata-
rozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

2. Alkalmazasi teriilet

Ez a moddszer azokra a 8.1. és a 8.3. modszer szerint nyert
EK-miitragya kivonatokra vonatkozik, amelyek tekintetében kotelezd
az Osszes és/vagy a vizoldhatd magnéziumtartalom garantalasa, az 1.
mellékletnek a mezoelemekre vonatkozo D. részében felsorolt, alabbi
mitragyak kivételével:

— 4. tipus (kieserit),

— 5. tipus (magnézium-szulfat) és 5.1 tipus (magnézium-szulfat
oldat),

— valamint a kaliummiitragyakra vonatkozé 1.A.3. mellékletben
felsorolt, alabbi miitragya kivételével:

— 7. tipus (kieserit kalium-szulfattal),
— amelyek tekintetében a 8.8. modszer alkalmazandé.
Az alabb megadott modszer minden olyan miitragya-kivonatra vonat-

kozik, amely olyan mennyiségben tartalmaz bizonyos elemeket, amely
zavarhatja a magnézium komplexometrids meghatarozasat.

3. A médszer elve

A magnézium meghatarozasa atomabszorpcids spektrofotometriaval,
az oldat megfelelé higitdsa utan.

4. Reagensek

4.1. Soésavoldat, 1 mol/l

4.2. Sésavoldat, 0,5 mol/l

4.3, Magnézium mérdoldat, 1,00 mg/ml

43.1. Oldjunk fel 1,013 g magnézium-szulfatot (MgSO,4.7H,0) a 0,5 mol/I-
es sosavoldatban (4.2.).

43.2. Mérjiink ki 1,658 g magnézium-oxidot (MgO), amelyet a karbonato-
sodas nyomainak eltiintetésére elézetesen izzitottunk. Tegyiik f6z6po-
harba és adjunk hozza 100 ml vizet és 120 ml 1mol/l-es sésavat (4.1.).
Amikor feloldodott, veszteség nélkiil dekantaljuk 1 000 ml-es mérd-
lombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjiik Gssze,

vagy
4.3.3. Kereskedelmi mérdoldat.
Az ilyen oldatok ellenérzése a laboratorium feladata.

4.4, Stroncium-klorid oldat

Oldjunk fel 75 g stroncium-kloridot (SrCl,.6H,0) soésavoldatban (4.2.)
és egészitsik ki a térfogatat 500 ml-re ugyanazzal a sosavoldattal.

5. Késziilék

Atomabszorpcios mérésre alkalmas  spektrométer, magnézium
lampaval, 285,2 nm-re beallitva.

Levegé-acetilén lang.

6. A minta elokészitése

Lasd 8.1. és 8.3. modszer.
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7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Eljaras

Ha a miitragya garantalt magnéziumtartalma (Mg) tobb mint 6 %
(azaz 10 % MgO formajaban), akkor vegyiink 25 ml-t (V) a kivonat
oldatabol (6.). Vigyiik at 100 ml-es mérélombikba, toltsiik fel a jelig
vizzel és keverjiik Ossze. A higitasi tényez6é D; = 100/V,.

Pipettaval vegyiink ki 10 ml-t a kivont oldatbol (6.) vagy az oldatbol
(7.1.). Vigyiik at 200 ml-es mér6lombikba. Toéltsiik jelig a 0,5 mol/l-es
sosavval (4.2.) és keverjiik 6ssze. A higitasi tényezé 200/10.

Higitsuk ezt az oldatot (7.2.) a 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) ugy,
hogy a koncentraci6 a spektrométer (5.1.) mérési tartomanyanak opti-
malis részébe essen. V, a minta térfogata 100 ml-ben. A higitasi
tény626 D2 = 100/V2

Az utolso oldatnak 10 térfogatszazalék stroncium-klorid oldatot (4.4.)
kell tartalmaznia.

Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot a teljes eljaras megismétlésével a kivonastol
kezdve (8.1. vagy 8.3. modszer), egyediill a miitragya vizsgalati
mintajat kihagyva.

Kalibrdcios oldatok készitése

A mérdoldat (4.3.) 0,5 mol/l-es sdsavval torténd higitasaval készitslink

(5.1.) optimalis mérési tartomanyan beliil.

Ezen oldatoknak 10 térfogatszazalék stroncium-klorid oldatot (4.4.)
kell tartalmazniuk.

Meérés
Allitsuk be a spektrométert (5.1.) 285,2 nm hullamhosszra.

Porlasszuk be haromszor egymas utan a kalibracios oldatokat (7.5.), a
vizsgalati oldatot (7.3.) és a vakoldatot (7.4.), és mindig a kovetkezo
mérni kivant oldattal mossuk at a késziiléket. Ismételjiik meg ezt a
miiveletet haromszor. Abrazoljuk a kalibraciés gorbét az egyes kalib-
racios oldatok (7.5.) atlagos abszorbanciajanak feltiintetésével az ordi-
natan és a megfeleld6 magnéziumkoncentracidé (pg/ml-ben) feltiinteté-
mintaban (7.3.), X és a vakoldatban (7.4.), Xy, a kalibracios gorbe
alapjan.

Az eredmények kifejezése

A magnézium (Mg) vagy a magnézium-oxid (MgO) mennyiségét a
mintaban a kalibracios oldatokhoz torténd viszonyitassal hatarozhatjuk
meg, figyelembe véve a vakproba eredményét.

A magnézium (Mg) szazalékos mennyisége a miitragyaban a kovet-
kez6:

(X — Xp) D;(200/10) D, 500, 100

Mg (%) =

1000.1000 M
ahol
X, = a vizsgalandd oldat koncentracioja, amint a kalibracios gorbe
mutatja, pg/ml-ben kifejezve,
Xp = a vakoldat koncentracioja, amint a kalibracios gorbe mutatja,
pg/ml-ben kifejezve,
D, = higitasi tényez6, ha az oldatot higitottuk (7.1.),

— Egyenl6 néggyel, ha 25 ml-t vettiink,
— Egyenl6 eggyel, ha az oldatot nem higitottuk,

— D, = a 7.3. szerinti higitasi tényez0,
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4.1.

4.1.1.

4.2.

— M = a vizsgalati minta tomege a kivonas soran,
— MgO

MgO (%) = Mg (%)/0,6.

8.8. mddszer

Magnézium meghatarozasa komplexometriival
Cél

Ez a mddszer a miitragyakivonatok magnéziumtartalmanak meghata-
rozasra vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer azokra az EK-miitragya kivonatokra vonatkozik,
amelyek tekintetében kotelezé az Osszes és/vagy a vizoldhatd magné-
ziumtartalom garantalasa:

— az . mellékletben felsorolt miitragyak: egyszerii nitrogéntartalmu
mitragyak, 1b. + lc. tipus (kalcium-magnézium-nitrat), 7. tipus
(magnézium-szulfonitrat), 8. tipus (nitrogéntartalmi miitragyak
magnéziummal) és egyszeri kaliummitragyak, 2. tipus (ddsitott
kainit), 4. tipus (magnéziumtartalmi kalium-klorid), 6. tipus
(magnéziumsoét tartalmazo kalium-szulfat),

— a mezoelemekre vonatkozd I.D. mellékletben felsorolt miitragyak.

A médszer elve

A magnéziumot a 8.1. és/vagy a 8.3. modszer szerint oldatba visszik.
Els6 titralas: a Ca + Mg titralasa EDTA hozzaadasaval, eriokromfe-
kete-T jelenlétében. Masodik titrdlas: a Ca titrdlasa EDTA hozziada-
saval, kalcein vagy kalkon-karbonsav jelenlétében. A magnéziumot a
kiilonbségen alapulé modszerrel hatdrozzuk meg.

Reagensek
Magnézium mérdoldat, 0,05 mol/l

Oldjunk fel 1,232 g magnézium-szulfatot (MgS0O,4.7H,0) a 0,5 mol/l-
es sosavoldatban (4.11.) és higitsuk fel ugyanazzal a savval 100 ml-re.

vagy:

Meérjink ki 2,016 g magnézium-oxidot, amelyet a karbonatosodas
nyomainak eltiintetésére elézetesen izzitottunk. Tegyiik f6z&poharba
és adjunk hozzd 100 ml vizet.

Keverjiink hozza kb. 120 ml kb. 1 mol/l-es sosavat (4.12.).

Amikor feloldodott, veszteség nélkiil vigyiik at egy 1 000 ml-es mérd-
lombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjiik Ossze.

Ezen oldatok 1 ml-e 1,216 mg Mg-ot tartalmaz (= 2,016 mg MgO).

feladata.

EDTA 0,05 mol/l-es oldata

Mérjiink ki 18,61 g-ot a dinatrium-etilén-diamin-tetraacetat-dihidratbol
(C1oH4N;,Na,04.2H50), helyezzikk egy 1000 ml-es f6z6poharba és
oldjuk fel 600-800 ml vizben. Veszteség nélkiil vigyiik at 1 000 ml-es
mérélombikba. Toltsiik fel a jelig és keverjiik ossze. Ellendrizziik ezt
az oldatot a mérdoldattal (4.1.) ugy, hogy az utobbibdl kivesziink egy
20 ml-es mintat és titraljuk a (7.2.) modszer szerinti vizsgalati elja-
rassal.

Egy ml EDTA-oldat 1,216 mg Mg-nak (= 2,016 mg MgO) és
2,004 mg Ca-nak (= 2,804 mg CaO) (lasd 10.1. és 10.6. megjegyzés)
felel meg.
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4.3.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.11.
4.12.
4.13.

5.1
5.2.

0,05 mol/l-es kalcium mérdoldat

Meérjiink ki 5,004 g szaraz kalcium-karbonatot. Tegyiik f6z6poharba
és adjunk hozza 100 ml vizet. Fokozatosan keverjiink bele 120 ml kb.
1 mol/l-es sosavat (4.12.).

Forraljuk fel a szén-dioxid kilizése céljabol, hiitsiik le és veszteség
nélkil vigyiik at egy 1000 ml-es mér6lombikba, majd toltsiik fel a
jelig vizzel és keverjiik 0ssze. Ellendrizziik ezt az oldatot az EDTA-
oldattal (4.2.) a megfelel6 vizsgalati eljarassal (7.3.). Ezen oldat 1 ml-
e 2,004 mg Ca-t tartalmaz (= 2,804 mg CaO) és 1 ml 0,05 mol/l-es
EDTA-oldatnak (4.2.) felel meg.

Kalcein indikator

Ovatosan keverjiink 6ssze mozsarban 1 g kalceint 100 g natrium-
kloriddal. Ebbdl a keverékbdl 10 mg-ot hasznaljunk. Az indikéator
z0ldrdl narancsszinilire valtozik. A titrdlast addig kell folytatni, amig
a szin zo6ldes arnyalattol mentes narancsra valtozik.

Kalkon-karbonsav indikdtor

Oldjunk fel 400 mg kalkon-karbonsavat 100 ml metanolban. Ez az
oldat legfeljebb csak kb. 4 hétig tarolhatd. Ebbdl az oldatbol harom
cseppet kell hasznalni. Az indikator pirosrdl kék szintire valtozik. A
titralast addig kell folytatni, amig a szin pirosas arnyalattol mentes
kékre valtozik.

Eriokromfekete-T indikator

Oldjunk fel 300 mg eriokromfekete-T-t 25 ml propanol-1 és 15 ml
trietanolamin keverékében. Ez az oldat legfeljebb csak kb. 4 hétig
tarolhato. Ebbdl az oldatbdl harom cseppet hasznaljunk. Az indikator
pirosrol kék szintire valtozik és a titralast addig kell folytatni, amig a
szin pirosas arnyalattol mentes kékre valtozik. A szin csak akkor
valtozik meg, ha magnézium is jelen van. Sziikség esetén adjunk
hozza 1 ml-t a meréoldatbdl (4.1.).

Ha kalcium és magnézium egyarant jelen van, akkor az EDTA eldszor
a kalciummal, majd a magnéziummal képez komplexet. Ebben az
esetben a két elem meghatarozasa parhuzamosan torténik.

Kalium-cianid oldat
KCN 2 %-os vizes oldata. (Ne pipettazzunk szajjal és lasd 10.7.).
Kalium-hidroxid és kalium-cianid oldat

Oldjunk fel 280 g KOH-t és 66 g KCN-t vizben, egészitsiik ki a
térfogatat egy literre és keverjiik dssze.

10,5 pH-eértékii pufferoldat

Tegyiink 500 ml-es mérélombikba 33 g ammonium-kloridot és oldjuk
fel 200 ml vizben, majd adjunk hozza 250 ml ammoniat (dyy = 0,91
g/ml), végiil toltsiik fel a jelig és keverjikk dssze. Rendszeresen ellen-
Orizziik az oldat pH-értékét.

Higitott sosav: egy térfogatrész sosav (dy, = 1,18 g/ml) és egy térfo-
gatrész viz.

Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l.
Sosavoldat, kb. 1 mol/l.
Natrium-hidroxid oldat, 5 mol/l.
Késziilék

Magneses vagy mechanikus kever6.

pH-méro.

Kontrollvizsgalat

Végezziink meghatarozasokat az oldatok (4.1. és 4.3.) alikvot részein
olyan modon, hogy a Ca/Mg arany nagyjabol azonos legyen a vizsgalt
oldatéval. E célbdl vegyiink ,,a” milliliter mennyiséget a Mg mér6ol-
datbol (4.3.) és ,,b-a” milliliter mennyiséget a mérdoldatbol (4.1.). Az
,a~ €s a ,,b” az EDTA-oldatbol a vizsgalando oldat két titralasa soran
felhasznalt mennyiség milliliterben kifejezett értékének felel meg. Ez
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8.2.

8.3.

10.
10.1.

az eljaras csak akkor megfeleld, ha az EDTA-, a kalcium- és a magné-
ziumoldat pontosan ekvivalens. Ellenkezé esetben korrekcidt kell
végezni.

A vizsgalando oldat elkészitése

Lasd 8.1. és 8.3. modszer.

Meghatarozas
Mintaként veendé alikvot részek

Az alikvot rész lehetleg 9 és 18 mg kozotti mennyiségli magné-
ziumot tartalmazzon (= 15-30 mg MgO).

Titralas eriokromfekete-T jelenlétében

Pipettazzunk egy alikvot részt (8.1.) a vizsgalando oldatbol 400 ml-es
fézépoharba. Semlegesitsiikk a felesleges savat 5 mol/l-es natrium-
hidroxid oldattal (4.12.), pH-mér6t hasznalva. Higitsuk fel vizzel kb.
100 ml-re. Adjunk hozza 5 ml pufferoldatot (4.9.). A pH-mér¢ altal
mért pH-értek 10,5+0,1 legyen. Adjunk hozza 2 ml kalium-cianid
oldatot (4.7.) és harom csepp eriokromfekete-T indikatort (4.6.).
Titraljuk EDTA-oldattal (4.2.). Koézben a kever6vel (5.1.) lassan
keverjik (lasd 10.2., 10.3. és 10.4.). Legyen ,,b” a 0,05 mol/l-es
EDTA-oldat milliliterszama.

Titralas kalcein vagy kalkon-karbonsav jelenlétében

Pipettazzunk a fenti titrdlas soran alkalmazottal azonos alikvot részt a
vizsgalt oldatbol 400 ml-es f6zOpoharba. Semlegesitsiik a savfeles-
leget 5 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal (4.13.), pH-mér6t hasznalva.
Higitsuk fel vizzel kb. 100 ml-re. Adjunk hozzd 10 ml KOH/KCN
oldatot (4.8.) és az indikatort (4.4. vagy 4.5.). A keverbvel (5.1.) valo
lassu keverés kozben titraljuk az EDTA-oldattal (4.2.) (lasd 10.2.,
10.3. és 10.4.). Legyen ,,a” a 0,05 mol/l-es EDTA-oldat milliliter-
szama.

Az eredmények kifejezése

Azokra az EK-mitragyakra, amelyek tekintetében a modszer alkal-
mazhatd (5 g mitragya 500 ml kivonatban), a mitragya szazalékos
tartalma:

b—a)xT
MgO (%) amiitragyaban = %
(b—a)xT

Mg (%) a mitragyaban =

Ahol:

a = a 0,05 moll-es EDTA-oldat milliliterszdma, amelyet a
kalcein vagy kalkon-karbonsav jelenlétében végzett titralas
soran hasznaltunk fel,

b = a 0,05 moll-es EDTA-oldat milliliterszdma, amelyet az
eriokromfekete-T jelenlétében végzett titralas soran hasznal-
tunk fel,

M = az alikvot részben jelen 1évé minta tomege (grammban kife-
jezve),

T = 02016 x az EDTA-oldat molaritasa/0,05 (lasd 4.2.),

T = 0,1216 x az EDTA-oldat molaritasa/0,05 (lasd 4.2.).

Megjegyzések

Komplexometriai elemzésekben a sztdchiometrikus EDTA-fém arany
mindig 1:1, figgetleniil a fém vegyértékétol és annak ellenére, hogy
az EDTA négy vegyértékii. Az EDTA titral6 oldat, ezért a mér6ol-
datok molarisak és nem normaloldatok.
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10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

4.2.
43.

5.2.
5.3.
5.4.

A komplexometrias indikatorok gyakran érzékenyek a levegére. Az
oldat veszithet a szinébdl a titralas soran. Ebben az esetben egy vagy
két csepp indikatort kell hozzaadni. Ez elsésorban az eriokromfekete
¢és a kalkon-karbonsav esetében igaz.

A fém-indikator komplexek gyakran viszonylag stabilak, igy eseten-
ként hosszabb id6t vehet igénybe, amig a szinvaltozas megtorténik.
Ezért az EDTA utols6 cseppjeit lassan kell hozzaadni és egy csepp
0,05 mol/l-es magnézium- (4.1.) vagy kalciumoldatot (4.3.) kell még
hozzdadni, hogy megbizonyosodjunk arrél, hogy a szinvaltozas nem
ment még végbe. Ez kiillondsen az eriokréom-magnézium komplex
esetében igaz.

Az indikator szinatcsapasat nem fiiggdlegesen, hanem vizszintesen, az
oldat keresztmetszetében kell észlelni, és a fézépoharat fehér hattér elé
kell helyezni, jol megvilagitott helyre. Az indikator szinvaltasa
konnyen észlelhetd, ha a f6z6poharat alulrol mérsékelten megvilagitott
(25 wattos lampa), tejlivegre tessziik.

Ez az elemzés bizonyos fokt gyakorlatot igényel. A feladat magaban
foglalja — tobbek kozott — a 4.1. és a 4.3. szerinti mérdoldatok szin-
valtozasainak megfigyelését. Ajanlatos, hogy a meghatarozasokat
ugyanaz a laborkémikus végezze.

Ha garantalt toménységti EDTA-oldatot hasznalunk (példaul Tritisol,
Normex), akkor ez egyszeriisitheti a 4.1., a 4.2. és a 4.3. szerinti
mérdoldatok egyenértékének ellendrzését.

Kalium-cianidot tartalmazé oldat nem Ontheté a lefolyoba a cianid
artalmatlan vegyiiletté torténé alakitasa nélkiil, példaul lugositast
kovetd natrium-hipokloritos oxidacioval.

8.9. mddszer

Szulfatok meghatarozasa
Cél

Ez a modszer a mitragyakivonatokban szulfat formajaban jelen 1évo
kén mennyiségének meghatarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer a 8.1, a 82., a 8.3. és a 8.4. modszerrel eldallitott
kivonatokban jelen 1évé szulfat mennyiségének meghatarozasara
vonatkozik.

A médszer elve

Gravimetrias meghatarozas barium-szulfat formajaban.

Reagensek

Higitott sosav

Egy térfogatrész sosav (d,, = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz
Barium-klorid oldat BaCl, 2H,0: 122 g/l
Eziist-nitrat oldat: 5 g/l

Késziilék

Porcelan olvasztotégelyek

Forr6 vizfiird6

Szaritoszekrény 105 (£ 1) °C-ra beallitva
Elektromos kemence 800 (£50) °C-ra beallitva
Eljaras

Mintavétel az oldatbol

Pipettaval vegyiink ki egy alikvot részt a kivonat 2. pontban megjel6lt
oldataibol, amely 20-100 mg S-t vagy 50-250 mg SOs-ot tartalmaz.
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6.2.

6.3.

Tegyiik ezt az alikvot részt megfeleld térfogatu f6z6poharba. Adjunk
hozza 20 ml higitott sosavat (4.1.). Egészitsiik ki kb. 300 ml-re vizzel.

A csapadék eléallitasa

Forraljuk fel az oldatot. Cseppenként adjunk hozza kb. 20 ml-t a
barium-klorid oldatbdl (4.2.), mikozben élénken keverjiik az oldatot.
Forraljuk néhany percig.

A f6z6poharat fedjiik le oraiiveggel és tegyiik forrasban 1évé vizfiir-
débe (5.2.) egy orara. Ezutan hagyjuk forrd (kb. 60 °C) allapotban
allni, amig a feliiluszo folyadék ki nem tisztul. Dekantaljuk a tiszta
oldatot lasst sziirésii hamumentes sziirén. Mossuk at a csapadékot
néhanyszor forrd vizzel. Folytassuk a csapadék atmosasat a sz{irén,
mindaddig, amig a szlrlet klorid-mentes nem lesz. Ezt eziist-nitrat
oldattal (4.3.) ellendrizhetjiik.

Elhamvasztas és a csapadék lemérése

Helyezziik a sziirGpapirt és a csapadékot egy elézdleg 0,1 mg pontos-
saggal lemért porcelantégelybe (5.1.). Szaritsuk meg a szaritdoszek-
rényben (5.3.) és hamvasszuk kb. 800 °C-on fél oran at (5.4.).
Hagyjuk lehiilni exszikkatorban és mérjiik le 0,1 mg-os pontossaggal.
Az eredmények kifejezése

Egy mg barium-szulfat 0,137 mg S-nek vagy 0,343 mg SOs;-nak
felel meg.

A mitragya szazalékos kéntartalma a kovetkezo:

Vi

S (%) = w x 0,0137 x
Vo Xm

SO; (%) = S(%) x 2,5

ahol:
w = a barium-szulfat csapadék tomege, grammban,
vi = a kivont oldat térfogata, milliliterben,
v, = az alikvot térfogata, milliliterben,
m = a vizsgalati minta tdmege, grammban.
8.10. moédszer

Kivont natrium meghatarozasa

Ccél

Ez a médszer a miitragyakivonatok natriumtartalmanak meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Ez a modszer azokra az EK-miitragyakra vonatkozik, amelyek tekin-
tetében az 1. melléklet eldirja a natriumtartalom garantalasat.

A modszer elve

A 8.1. és/vagy a 8.3. modszer szerint nyert kivonat megfelelé higitasat
kovetden az oldat natriumtartalmat langemisszios spektrofotometriaval
hatarozzuk meg.

Reagensek
Higitott sésav

Egy térfogatrész sosav (dyy = 1,18 g/ml) és egy térfogatrész viz.
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4.2.
4.3.
4.4.

4.5.

4.6.

6.2.

Aluminium-nitrat AI(NO3)3.9H,0
Cézium-klorid, CsCl
Vizmentes natrium-klorid, NaCl

Cézium-klorid és aluminium-nitrat oldat

Készitsiink vizes oldatot 50 g cézium-kloriddal (4.3.) és 250 g alumi-
nium-nitrattal (4.2.) egy 1000 ml-es mérélombikban. Toltsiik fel a
jelig és keverjiikk Ossze.

Natrium mérdoldat, 1 mg/ml Na-mal

Oldjunk fel vizben 2,542 g natrium-kloridot (4.4.) 1 000 ml-es mér6-
lombikban. Adjunk hozza 10 ml sosavat (4.1.). Toltsiik fel a jelig és
keverjiik Ossze.

Késziilék
Langemissziéra alkalmas spektrométer, 589,3 nm-re beallitva.

Kalibracios oldatok

Tegyiink 10 ml mér6oldatot (4.6.) 250 ml-es mérélombikba. Toltsiik
fel a jelig és keverjilk Ossze. Az oldat koncentracidja 40 pg/ml Na.

Tegytink 0, 5, 10, 15, 20, 25 ml kozbens6 oldatot (6.1.) 100 ml-es
mérélombikokba. Adjunk hozza 10 ml (4.5.) oldatot. Toltsiik fel a
jelig és keverjiik 6ssze. Az oldatok koncentracidja: 0, 2, 4, 6, 8, 10
pg/ml Na.

A vizsgalandé oldatok elokészitése

A kivont oldat varhatd natriumtartalmatol fuggden, a 8.1. vagy a 8.3.
modszer szerint (5 g miitragya 500 ml-ben) végezziik a higitasokat a
kovetkezd tablazatnak megfelelden:

Nay0 o Kozbensd higitas Végsé higitas o bigiis

(%) e 00 Minta (ml) (v,) Higit(‘ivss)rnl"e Minta (ml) (v;) | Higitds ml-re mértéke
3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50
5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
1020 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400

A kozbensé oldat térfogatat vizzel egészitsiik ki. A végsé higitashoz
adjunk 10 ml-t az oldatbol (4.5.) a 100 ml-es mérélombikba.

1 g-os vizsgalati mintdhoz szorozzuk meg a végsé higitas térfogatat
(vy) Ottel.

Meghatarozas

Készitsiik el6 a spektrométert (5.1.) az 589,3 nm-es mérésre. Kalib-
raljuk a miiszert a kalibracios oldatokra (6.2.) adott valasz megméré-
sével. Ezutan allitsuk be a miiszer érzékenységét ugy, hogy a teljes
mérési tartomanyt kihasznaljuk a legtéményebb Kkalibraciés oldat
mérésénél. Ezutdn mérjiik meg a vizsgalandé mintara (7.) adott
valaszt. Ismételjiik meg ezt a miiveletet harom alkalommal.

Az eredmény kiszamitisa

Rajzoljuk fel a kalibracids gorbét az egyes kalibracios oldatokra adott
atlagos valaszok feltiintetésével az ordinatan, mig az abszcisszan a
megfeleld koncentraciok szerepeljenck pg/ml mértékegységben kife-
jezve. Hatarozzuk meg ebbdl a vizsgalati minta natriumkoncentraci-
6jat. A mér6oldatbol szamitsuk ki a natrium mennyiségét, a higitasok
mértékének figyelembevételével. Az eredményt a minta szazalékaban
fejezziik ki.
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A mitragya szazalékos natrium (Na) tartalma a kovetkezo:

-2
V3 Vi 10
Na% =x. — — —
V4 V2

Na,0(%) = Na(%) x 1,348

ahol:

x = a spektrométerbe juttatott oldat koncentracidja, pg/ml-ben,
vi = a kivont oldat térfogata, milliliterben,

v, = az alikvot térfogata a kdzbensd higitasnal, milliliterben,
vy = a kozbens6 higitas térfogata, milliliterben,

vy = az alikvot térfogata a végsé higitasnal (100 milliliterben),
m = a vizsgalati minta tdmege, grammban.

9. modszerek

Mikroelemek 10 % vagy annal kisebb koncentraciéban

9.1. médszer

Az Osszes mikroelem kivonasa
Ccél

Ez a modszer a kovetkezé mikroelemek kivonasara vonatkozo eljarast
allapitja meg: Osszes bor, 0sszes kobalt, 6sszes réz, Osszes vas, 0sszes
mangan, dsszes molibdén és Osszes cink. A cél az, hogy minél keve-
sebb kivonatot kelljen eldallitani, és lehetGség szerint ugyanaz a
kivonat legyen hasznalhato a fentiekben felsorolt valamennyi mikro-
elem teljes mennyiségének meghatarozasara.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljards azokra az 1. melléklet E. részének hatalya ald tartozo
EK-mitragyakra vonatkozik, amelyek a kdvetkezé mikroelemek koziil
legalabb egyet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas, mangan, molibdén
¢és cink. Minden olyan mikroelemre alkalmazand6, amelynek garantalt
tartalma nem haladja meg a 10 %-ot.

A modszer elve

Forrasban 1év6 higitott sésavban vald oldas.

Megjegyzés

A kivonas tapasztalati jellegli és ezért a termékt6l vagy a miitragya
egyéb Osszetevoitdl fiiggden eléfordulhat, hogy nem mindig veszte-
ségmentes. Kiilonosen egyes mangan-oxidok esetében a kivont
mangan mennyisége lényegesen kevesebb lehet a minta tényleges
mangantartalmanal. A mitragyagyartok feladata annak Dbiztositasa,
hogy a garantalt tartalom valoban megfeleljen a vizsgalati feltételek
mellett kivont mennyiségnek.

Reagensek
Higitott sésavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (dyy = 1,18 g/ml) egy térfo-
gatrész vizzel.

Tomény ammoniaoldat (NH4OH, dyq = 0,9 g/ml)
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Késziilék
Allithatd hémérsékletii elektromos fézSlap.
Megjegyzés

Ha a kivonat bortartalmat kell meghatarozni, ne hasznaljunk boroszi-
likat tiveg felszerelést. Mivel a modszer forralast is tartalmaz, teflon
vagy kvarciiveg alkalmazasa javasolt. Ha a mosogatashoz boratokat
tartalmazo mosogatoszert hasznaltak, akkor az tivegedényt hasznalat
el6tt gondosan at kell obliteni.

A minta elékészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras
Vizsgadlati minta

Meérjink ki a mitragyabol 2—10 g-ot attol fuggden, hogy mennyi a
termékben az adott elem garantalt tartalma. Az alabbi tablazatot kell
hasznalni ahhoz, hogy megfeleld higitas utan a végsé oldat az egyes
modszereknek megfeleld mérési tartomanyba essen. A mintdkat 1 mg-
os pontossaggal kell kimérni.

A mitragya garantalt mikroelem | < 0,01 | 0,01- <5 >5-10
tartalma (%)

A vizsgélati minta tomege (g) 10 5 2
Az adott elem tomege a 1 0,5-250 100-200
mintaban (mg)

A kivonat térfogata, V (ml) 250 500 500
Az adott elem koncentracidja a 4 1-500 200-400

kivonatban (mg/1)

Tegyiik a mintat 250 ml-es f6z6poharba.

Az oldat elkészitése

Sziikség esetén nedvesitsik meg a mintat egy kis vizzel, majd
ovatosan, kis részletekben adjuk hozzd annyiszor 10 ml higitott
sosavat (4.1.), ahany g-ot kimértiink a miitragyabol, és ezutan adjunk
hozza kb. 50 ml vizet. Fedjiik le a f6z6poharat orativeggel és keverjiik
Ossze a tartalmat. A féz6lapon forraljuk fel, majd tartsuk forrasban 30
percen at. Idonként megkeverve hagyjuk lehiilni. Vigyiik at veszteség
nélkiil 250 vagy 500 ml-es mér6lombikba (lasd tablazat). Toltsiik fel a
jelig vizzel és gondosan keverjik Ossze. Szaraz sziirén szirjik le
szaraz edénybe. Ontsiik ki a sziirlet elsé részét. A kivonatnak tokéle-
tesen tisztanak kell lennie.

Ajanlatos a meghatarozasokat késedelem nélkiil elvégezni a tiszta
szlirlet alikvot részein. Ha nem azonnal végezziik a mérést, akkor a
kivonatokat tartalmazé edényeket dugoval zarjuk le.

Megjegyzés

Olyan kivonat esetében, amelynél a bortartalom meghatarozasa a cél,
a kovetkezOképpen jarunk el: allitsuk be a pH-értéket koncentralt
ammoniaoldattal (4.2.) 4 és 6 kozé.

Meghatarozas

Az egyes mikroelemek meghatarozasat az adott mikroelemre alkalma-
zandd modszernél feltiintetett alikvot részeken kell elvégezni.

Sziikség esetén a 9.3. moddszerrel tavolitsuk el a szerves kelat- vagy
komplexképz6 anyagokat a kivonat egy alikvot részéb6l. Ha atom-
abszorpcios spektrometriaval végezziikk a meghatarozast, akkor erre
nincs feltétleniil sziikség.
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9.2. mbédszer

Vizoldhaté mikroelemek kivonasa
Cél

Ez a modszer a kovetkezé mikroelemek vizoldhatd formainak kivo-
nasara vonatkozo eljarast allapitja meg: bor, kobalt, réz, vas, mangan,
molibdén és cink. A cél az, hogy minél kevesebb kivonast kelljen
elvégezni és lehet6ség szerint ugyanaz a kivonat legyen hasznalhat6 a

tarozasahoz.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras azokra az 1. melléklet hatdlya ala tartoz6 EK-miitra-
gyakra vonatkozik, amelyek a kovetkezé mikroelemek koziil legalabb
egyet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas, mangan, molibdén és cink.
Minden olyan mikroelemre alkalmazand6, amelynek garantalt tartalma
nem haladja meg a 10 %-ot.

A médszer elve

A mikroelemeket Ggy vonjuk ki, hogy a mitragyat 20 °C £ 2 °C
hémeérsékleten vizzel razatjuk.

Megjegyzés

A kivonas tapasztalati jellegli és el6fordulhat, hogy nem veszteség-
mentes.

Reagensek

Higitott sosavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (dyy = 1,18 g/ml) 1 térfogat-
rész vizzel.

Késziilék

Korkords razogép, 35-40 percenkénti fordulatszamra beallitva.

pH-mérd

Megjegyzés

Ha a kivonat bortartalmanak meghatarozasa a cél, ne hasznaljunk
boroszilikat tiveg felszerelést. Teflon vagy kvarciiveg alkalmazasa
javasolt. Ha a mosogataskor boratokat tartalmazé mosogatoszert hasz-
naltak, az iivegedényt hasznalat el6tt alaposan at kell obliteni.

A minta elokészitése

Lasd 1. modszer.

Eljaras
Vizsgalati minta

Mérjiink ki a mitragyabol 2—-10 g-ot, attol figgden, hogy mennyi
a termékben az adott elem garantalt tartalma. Az alabbi tablazatot
kell hasznalni ahhoz, hogy a végsé oldat megfeleld higitas utan az
egyes modszereknek megfeleld mérési tartomanyba essen. A mintakat
1 mg-os pontossaggal kell kimémni.

A miutragya garantalt mikroelem | < 0,01 | 0,01- <5 > 5-10
tartalma (%)

A vizsgélati minta tomege (g) 10 5 2

Az adott elem tomege a 1 0,5-250 100-200
mintdban (mg)
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A kivonat térfogata, V (ml) 250 500 500

Az adott elem koncentracidja a 4 1-500 200-400
kivonatban (mg/1)

Tegyiik a mintat 250 vagy 500 ml-es lombikba (a tablazat szerint).

Az oldat elkészitése

Adjunk kb. 200 ml vizet a 250 ml-es lombikba, vagy 400 ml vizet az
500 ml-es lombikba.

Zarjuk le jol a lombikot. Razzuk meg erdsen kézzel, hogy jol
eloszlassuk a mintat, azutan helyezziik a lombikot a razogépre és 30
percig razassuk.

Vizzel toltsiik fel a jelig és gondosan keverjik dssze.
A vizsgalati oldat elkészitése

Sziirjik le rogton szaraz, tiszta lombikba. Zarjuk le dugoéval a
lombikot. A meghatarozast a sziirést kovetéen azonnal végezziik el.

Megjegyzés

Ha a sziirlet fokozatosan zavarossa valik, készitsiink 0j kivonatot a
7.1. és a 7.2. pont szerint, Ve térfogatii lombikot hasznalva. Sziirjiik le
a kivonatot W térfogatu, el6zetesen kiszaritott mérélombikba, amelybe
mar betdltottiink 5,00 ml higitott sésavat (4.1.). Allitsuk le a sziirést
pontosan abban a pillanatban, amikor a folyadékszint eléri a kalibra-
ci6s jelet. Gondosan keverjiikk 6ssze.

Ilyen feltételek mellett az eredmények kifejezésekor a V értéke:
V=VexW/(W-75)

Az eredmények kifejezésekor a higitas ettél a V értéktdl fugg.

Meghatarozas

Az egyes mikroelemek meghatarozasat az adott mikroelemre alkalma-
zandd modszernél feltiintetett alikvot részeken kell elvégezni.

Sziikség esetén a 9.3. moddszerrel tavolitsuk el a szerves kelat- vagy
komplexképzd anyagokat a kivonat egy alikvot részébdl. Ha atom-
abszorpcids spektrometriaval végezziikk a meghatarozast, akkor erre
nincs feltétleniil sziikség.

9.3. moédszer

Szerves vegyiiletek eltavolitisa miitragyakivonatokbol

Cél

Ez a modszer a szerves vegyiiletek miitragyakivonatokbol valo elta-
volitasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljards a 9.1. és a 9.2. mddszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része eldirja az Gsszes és/vagy a vizoldhato elemek garan-
talasat.

Megjegyzés

Kis mennyiségli szerves anyag jelenléte altalaban nem zavarja az
atomabszorpcids spektrometriaval torténd meghatarozast.

A modszer elve

Az alikvot részben jelen 1év0 szerves vegyiileteket hidrogén-pero-
xiddal oxidaljuk.
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Reagensek
Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink ossze 1 térfogatrész sosavat (d,g= 1,18 g/ml) 20 térfogat-
rész vizzel.

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0, dyo = 1,11 g/ml), mikroelemekt6l
mentes.

Késziilék
Szabalyozhatd hémérsékleti elektromos f6zdlap.
Eljaras

Vegytink 25 ml-t a 9.1. vagy a 9.2. modszerrel nyert kivonatbdl és
vigyiik at 100 ml-es foz6poharba. A 9.2. moédszerrel nyert kivonat
esetében adjunk hozza 5 ml higitott sdsavoldatot (4.1.). Azutan adjunk
hozza 5 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.2.). Takarjuk le oraiiveggel.
Hagyjuk kb. 1 6ran at szobahdmérsékleten oxidalodni, majd fokoza-
tosan melegitsiik forrasig és fél oraig forraljuk. Sziikség esetén lehiilés
utan még egyszer adjunk hozza 5 ml hidrogén-peroxidot. Végiil
forraljuk fel a hidrogén-peroxid felesleg eltavolitasahoz. Hagyjuk
lehiilni és vigyiik at veszteség nélkiil 50 ml-es mérélombikba, majd
toltsiik fel a jelig. Sziirjiik le, ha sziikséges.

Amikor alikvot részeket vesziink ki, illetve a termékben a mikroelem

venni.

9.4. mbdszer

Mikroelemek meghatiroziasa miitragyakivonatokban atomabszorpcios

4.2.

spektrometriaval
(altalanos eljaras)
Cél

Ez a médszer az egyes mikroelemek miitragyakivonatokban jelen 1évo
mennyiségének atomabszorpciés spektrometrids modszerrel torténd
meghatarozasara vonatkozo altalanos eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. modszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része elbirja az Gsszes és/vagy a vizoldhato elemek garan-
talasat.

Ezen eljaras kiilonbozé mikroelemekre torténd alkalmazasat az egyes
elemekre meghatarozott modszerek leirasa ismerteti részletesen.
Megjegyzés

Kis mennyiségli szerves anyag jelenléte a legtobb esetben nem zavarja
az atomabszorpcids spektrometriaval torténd meghatarozast.

A modszer elve

Miutan a kivonatot sziikség szerint kezeltiik a zavard kémiai anyagok
mennyiségének csokkentése, illetve eltavolitasa érdekében, higitjuk a
kivonatot igy, hogy a koncentracié a spektrométer optimalis mérési
tartomanyaba essen a mikroelem meghatarozasahoz alkalmas hullam-
hossznal.

Reagensek
Higitott sésav (HCI) oldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész sosavat (d,, = 1,18 g/ml) 1 térfogat-
rész vizzel.

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink dssze 1 térfogatrész sosavat (dyg = 1,18 g/ml) 20 térfogat-
rész vizzel.
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6.2.

7.2.

Lantansooldatok (10 g La/l)

Ezt a reagenst a kobalt, a vas, a mangan ¢€s a cink meghatarozasahoz
hasznaljuk. Az alabbi modszerek egyikének alkalmazasaval
készithet6 el:

a) lantan-oxidot sosavban (4.1.) feloldunk. Tegyiink 1 literes
lombikba 11,73 g lantan-oxidot (La,0Os) és 150 ml vizet, és adjunk
hozza 120 ml 6 mol/l-es sosavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd
vizzel egészitsiik ki egy literre és gondosan keverjikk 0ssze. Ez az
oldat kb. 0,5 mol/l tdménységii, sésavban oldva;

b) vagy lantan-klorid, -szulfat vagy -nitrat oldattal. Oldjunk fel 26,7 g
lantan-klorid-heptahidratot (LaCl;.7H,0) vagy 31,2 g lantan-nitrat-
hexahidratot (La(NO;);.6H,0) vagy 26,2 g lantan-szulfat-nonahid-
ratot (Lay(SO4)3.9H,0) 150 ml vizben, majd adjunk hozza 85 ml
6 mol/l-es sosavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd vizzel egész-
itsiik ki térfogatat 1 literre. Gondosan keverjiik 6ssze. Ez az oldat
kb. 0,5 mol/l tdménységli, sdsavban oldva.

Kalibracios oldatok

Ezek készitését illetéen lasd az egyes mikroelemekre alkalmazando
egyedi elemzési modszereket.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer a meghatarozandé elemekre jellemz6
sugarzas kibocsatasara alkalmas fényforrasokkal felszerelve.

A vizsgalatot végzo személynek kovetnie kell a miiszer gyartdjanak
hasznalati utasitasat és értenie kell a miiszer kezeléséhez. A miiszer
tegye lehetové hattérkorrekcio alkalmazasat, hogy sziikség esetén (Co
és Zn meghatarozasokhoz) hasznalni lehessen azt. A vizsgalatokhoz
leveg6t és acetiléngazt kell hasznalni.

Az elemzendé oldat elkészitése

A meghatarozando mikroelemek kivont oldatanak elkészitése
Lasd 9.1. és/vagy 9.2., illetve 9.3. modszer.

A vizsgalati oldat kezelése

Higitsuk fel a 9.1., a 9.2. vagy a 9.3. mddszerrel kapott kivonat
alikvot részét vizzel és/vagy sosavval (4.1. vagy 4.2.), ugy, hogy a
végs6 mérési oldatban a meghatirozandd elem koncentracidja megfe-
leljen az alkalmazott kalibracios tartomanynak (7.2.), és a sdsav
toménysége legalabb 0,5 mol/l és legfeljebb 2,5 mol/l legyen. Ehhez
egy vagy tobb egymast kovetd higitas sziikséges.

Vegyiink egy alikvot részt a kivonat végsé higitasaval nyert oldatbol,
térfogatat nevezziik ,,a” ml-nek és vigyiik at 100 ml-es mér6lombikba.
Ha kobalt-, vas-, mangan- vagy cinktartalmat hatarozunk meg, akkor
adjunk hozza 10 ml lantansoéoldatot (4.3.). Toltsink fel a jelig a
0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2) és gondosan keverjik Ossze. Ez a
végsd mérési oldat. A higitasi tényezOt nevezzilk D-nek.

Eljaras
Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot ugy, hogy a kivonat készitésétél kezdve megis-
mételjik a teljes eljarast, de nem adunk hozzd a miitragyabol vett
vizsgalati mintat.

Kalibracios oldatok készitése

Az egyes mikroelemekre egyedileg megadott modszerek szerint készi-
tett kalibracios munkaoldatok felhasznalasaval 100 ml-es mérélombi-
kokban készitsiink legalabb 5 kalibracios oldatbol allo, novekvé

adjunk hozza 10 ml-t ugyanabbdl a lantans6oldatbdl (4.3.), amelyet a
6.2. pontnal hasznaltunk. Toltsiik fel a jelig a 0,5 mol/l-es sdsavol-
dattal (4.2.) és keverjiik alaposan Ossze.



2003R2003 — HU — 20.04.2009 — 005.001 — 188

7.3.

Meghatarozas

Készitsiik elé a spektrométert (5.) a mérésekhez és allitsuk be az
egyes mikroelemek tekintetében a megfeleld modszernél megadott
hullamhosszra.

Porlasszuk be haromszor egymas utan a kalibracios oldatokat (7.2.), a
vizsgalati oldatot (6.2.) és a vakoldatot (7.1.), és jegyezziik fel az
egyes eredményeket, az egyes porlasztasok kozott pedig oblitsiik ki
a késziiléket desztillalt vizzel.

Vegyiik fel a kalibracios gorbét tigy, hogy minden kalibracios oldatra
(7.2.) nézve az atlagos spektrométer-leolvasasokat tiintetjiik fel az
ordinatan és az elem pg/ml-ben kifejezett megfelelé koncentracioit
pedig az abszcisszan.

vizsgalati oldatban (xg), (6.2.) és a vakoldatban (x;), (7.1.), a koncent-
raciokat pg/ml-ben kifejezve.

Az eredmények kifejezése

A mikroelem %-os koncentracidja (E) a miitragydban egyenld:
E (%) = [(x, — x5) x V x D}/(M x 10

ha a 9.3. modszert hasznaltuk:
E (%) = [(x — x5) % V x 2D]/(M x 109

ahol:

E a meghatarozott mikroelem mennyisége, a mitragya %-aban
kifejezve,

X a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja, pg/ml-ben,

X, a vakoldat (7.1.) koncentracidja, pg/ml-ben,

V a 9.1. vagy a 9.2. médszerrel nyert kivonat térfogata, ml-ben,

D a végrehajtott higitasnak (6.2.) megfeleld tényezd,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tdomege g-ban.
A D higitasi tényezé szamitasa:

Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) alikvot részek, mig (vl), (v2),
(v3), ... (vi) és (100) a higitasaiknak rendre megfelel$ térfogatok,
ml-ben kifejezve, akkor a D higitasi tényezo:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .x . x . x (vi/ai) x (100/a).

9.5. mbédszer

Boér meghatiroziasa miitragyakivonatokban azometin-H spektrometrias

médszerrel
Cél
Ez a modszer a mitragyakivonatok bortartalmanak meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Ez az eljards a 9.1. és a 9.2. mddszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. mellék-
lete elbirja az Osszes és/vagy a vizoldhaté bortartalom garantalasat.

A modszer elve

A Dborationok azometin-H oldatban sarga szinii komplexet képeznek,

410 nm-en hatarozzuk meg. A zavard ionokat EDTA-val fedjiik el.
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4.2.

43.
43.1.

6.2.

6.3.

7.2.

Reagensek
EDTA pufferoldat

300 ml vizet tartalmazd 500 ml-es mérélombikba tegylink:
— 75 g ammonium-acetatot (NH4;OOCCHj3),

— 10 g dinatrium-etiléndiamin-tetraacetatot (Na,EDTA),
— 40 ml ecetsavat (CH3;COOH, d,, = 1,05 g/ml).

Toltstik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik 6ssze. Az oldat iivege-
lektroddal ellenérzott pH-értéke 4,8 + 0,1 legyen.

Azometin-H oldat

200 ml-es mérélombikba tegylink

— 10 ml pufferoldatot (4.1.),

— 400 mg azometin-H-t (C;7H;NNaOgS,),
— 2 g aszkorbinsavat (C¢HgOg),

— Toltsiik fel a jelig és gondosan keverjiikk 6ssze. Ebbdl a reagensb6l
ne készitsiink nagy mennyiséget, mert csak par napig stabil.

Bor kalibralooldatok
Bor torzsoldat (100 pg/ml)

Oldjunk fel 0,5719 g borsavat (H;BO3) vizben, 1 000 ml-es mér6lom-
bikban. Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiikk dssze. Toltsiik
mianyag edénybe és taroljuk hitészekrényben.

Bor munkaoldat (10 pg/ml)

Tegyiink 50 ml torzsoldatot (4.3.1.) 500 ml-es mér6lombikba. Toltsiik
fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik ssze.

Késziilék

Spektrométer molekularis abszorpcidos mérésekhez, 10 mm optikai
uthosszh kiivettakkal, 410 nm hullamhosszra allitva.

Az elemzendd oldat elkészitése

A bor oldat készitése

Lasd 9.1. és/vagy 9.2., illetve 9.3. modszer.

A vizsgalati oldat készitése

A kivonat (6.1.) alikvot részét higitsuk fel tigy, hogy a 7.2. pontban
megadott koncentraciot kapjuk. Két egymast kovetd higitas lehet
sziikséges. Nevezziik a higitasi tényez6t D-nek.

A korrekcios oldat elkészitése

Ha a vizsgalati oldat (6.2.) elszinez6dik, készitsiink megfeleld korrek-
cios oldatot olyan mddon, hogy milanyag edénybe 5 ml vizsgalati
oldatot (6.2.), 5 ml EDTA-pufferoldatot (4.1.) és 5 ml vizet tesziink,
majd jol elkeverjik.

Eljaras
Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy a kivonat készitésétdl kezdve megis-
mételjik a teljes eljarast, de nem adunk hozza a mitragyabol vett
vizsgalati mintat.

A kalibracios oldatok elkészitése

Tegytink 0, 5, 10, 15, 20 és 25 ml kalibraciés munkaoldatot (4.3.3.)
100 ml-es mér6lombikokba. Toltsiik fel vizzel 100 ml-re és gondosan
keverjilk 0ssze. Ezek az oldatok 0 és 2,5 pg/ml kozotti bort tartal-
maznak.
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7.3.

7.4.

Szinel6hivas

Tegyiink a kalibracios oldatokbol (7.2.), a vizsgalati oldatokbol (6.2.)
és a vakoldatbol (7.1.) 5-5 ml-t milanyag lombikokba. Adjunk
hozzajuk 5 ml EDTA-pufferoldatot (4.1.). Adjunk hozzajuk 5 ml
azometin-H oldatot (4.2.).

Gondosan keverjiik dssze és 2,5-3 Orara sotét helyre allitva hagyjuk a
szint kialakulni.

Meghatarozas

Mérjiik meg a 7.3. pont szerint kapott oldatok és — sziikség esetén — a
korrekcios oldat (6.3.) abszorbancigjat 410 nm-en, vizzel szemben.
Minden egyes leolvasas elott oblitsiik at vizzel a kiivettakat.

Az eredmények kifejezése

Abrazoljuk a kalibraciés gorbét ugy, hogy a kalibraciés oldatok (7.2.)
banciat (7.4.) pedig az ordinatara mérjiik fel.
Olvassuk le a kalibracios gorbérdl a borkoncentraciot a vakprobaban

(7.1.), a borkoncentraciot a vizsgalati oldatban (6.2.), és — ha a vizs-
galati oldat elszinez6dott, akkor — a vizsgalati oldat korrigalt koncent-

A miitragya szazalékban kifejezett bortartalmat a kovetkezd képlettel
kapjuk meg:

B % = [(X; — xy) X V xD]/(M x 10%)
Ha a 9.3. modszert hasznaltuk:
B % = [(X; — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:
B a bortartalom a mitragya szazalékaban kifejezve,

X, a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja (ug/ml), korrekcioval vagy
anélkiil,

xp, a vakoldat (7.1.) koncentracioja (ug/ml),
V a 9.1. vagy a 9.2. modszer szerint nyert kivonat térfogata,
D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezdje,

M a 9.1. vagy a 9.2. modszer szerint bemért minta tomege,
grammban.

A D higitasi tényezé kiszamitasa: ha (al) és (a2) egymast kovetd
alikvot részek, mig (v1) és (v2) a megfeleld higitdsok szerinti térfo-
gatok, a D higitasi tényez6 a kovetkezo:

D = (vl/al) x (v2/a2)

9.6. mbodszer

Kobalt meghatirozasa miitragyakivonatokban atomabszorpcios spektro-

metriaval
Cél

Ez a modszer a miitragyakivonatok kobalttartalmanak meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.
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4.2.

4.3.

4.4.

44.1.

4.4.2.

6.2.

7.2.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. modszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része eldirja az Gsszes és/vagy a vizoldhato kobalttartalom
garantalasat.

A médszer elve

A kivonatok megfeleld kezelése és higitdsa utdan a kobalttartalmat
atomabszorpcios spektrometriaval hatdrozzuk meg.

Reagensek

Sosavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 9.4. modszer (4.1.).

Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l

Lasd 9.4. modszer (4.2.).

Lantansooldatok (10 g La/l)
Lasd 9.4. modszer (4.3.).
Kobalt kalibracios oldatok
Kobalt torzsoldat (1 000 pg/ml)

250 ml-es f6z6poharba mérjiink 0,1 mg-os pontossaggal 1 g kobaltot,
adjunk hozza 25 ml 6 mol/l-es sosavat (4.1.), és melegitsiik f6z6lapon,
amig a kobalt teljesen fel nem oldodik. Amikor lehilt, vigyiik at
veszteség nélkiil 1 000 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel
¢és gondosan keverjiik Ossze.

Kobalt munkaoldat (100 pg/ml)

Vigyiink 10 ml torzsoldatot (4.4.1.) 100 ml-es mérélombikba. Toltsiik
fel a jelig 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik
0ssze.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer: lasd 9.4. moédszer (5.). A miiszer
legyen felszerelve a kobaltra jellemz6 sugarak (240,7 nm) kibocsata-
sara alkalmas fényforrassal. A spektrométernek alkalmasnak kell
lennie hattérkorrekcid elvégzésére.

Az elemzendd oldat elkészitése

Kivont kobaltoldat

Lasd 9.1. és/vagy 9.2., illetve — adott esetben — 9.3. modszer.

A vizsgalati oldat elkészitése

Léasd 9.4. médszer (6.2.). A vizsgalati oldatnak 10 % (v/v) lantansool-
datot (4.3.) kell tartalmaznia.

Eljaras

Vakoldat készitése

Lasd 9.4. modszer (7.1.). A vakoldatnak 10 % (v/v) lantansooldatot
(4.3.) kell tartalmaznia.

A kalibracios oldatok elkészitése
Lasd 9.4. modszer (7.2.).

A kobalt szamara optimalis 0-5 pg/ml meghatarozasi tartomany beal-
litisahoz ontstink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml-t a munkaoldatbdl
(4.4.2.) 100 ml-es mérolombikokba. Sziikség esetén a sdsav koncent-

10 ml-t a 6.2. pontban alkalmazott lantansboldatbol. Toltsiik fel
100 ml-re 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik
Ossze. Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml kobaltot
tartalmaznak.
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7.3.

Meghatarozas

Lasd 9.4. modszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert (5.) 240,7 nm-
en torténd mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).
A miitragya szazalékban kifejezett kobalttartalmat a kovetkezo egyen-
lettel kapjuk meg:
Co % = [(xs — Xp) X V x D]/(M x 10%)
Ha a 9.3. modszert hasznaltuk:

Co % = [(xs — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Co a mitragya szazalékban kifejezett kobalttartalma,
Xs a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja, pg/ml-ben,
X, a vakoldat (7.1.) koncentracioja, pg/ml-ben,

V a 9.1. vagy a 9.2. médszer szerint nyert kivonat mennyisége, milli-
literben,

D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezdje,

M a 9.1. médszer vagy a 9.2. modszer szerint kimért minta témege,
grammban.

A D higitasi tényez6 kiszamitasa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a)
alikvot részek, mig (v1), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak
rendre megfelelé térfogatok, akkor a D higitasi tényezd:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

9.7. mbdszer

Réz meghatirozasa miitragyakivonatokban atomabszorpciés spektromet-

4.2.

4.3.

riaval
Cél

Ez a modszer a miitragyakivonatok réztartalmanak meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. modszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része elbirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd réztartalom
garantalasat.

A modszer elve

A kivonatok megfeleld kezelését és higitasat kovetden a réztartalmat
atomabszorpcids spektrometriaval hatarozzuk mg.

Reagensek

Sosavoldat, kb. 6 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.1.).
Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.2.).

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, dyg = 1,11 g/ml), mikroele-
mektSl mentes.
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44.
44.1.

44.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Réz kalibracios oldatok
Réz torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink 250 ml-es f6zOpoharba 0,1 mg-os pontossaggal 1 g rezet, és
adjunk hozza 25 ml 6 mol/l-es s6savat (4.1.), majd adjunk hozza 5 ml
hidrogén-peroxid oldatot (4.3.), végiil melegitsiik féz6lapon, amig a
réz teljesen fel nem oldodik. Vigyiik at veszteség nélkiil 1 000 ml-es
mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan keverjiik dssze.

Réz munkaoldat (100 pg/ml)

Tegytink 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 200 ml-es mér6lombikba. Toltsiik
fel a jelig 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik
0Ossze.

Késziilék

Atomabszorpcios spektrométer: lasd 9.4. moddszer (5.). A miiszer
legyen felszerelve a rézre jellemzd sugarak (324,8 nm) kibocsatasra
alkalmas fényforrassal.

Az elemzend6 oldat elkészitése

Kivont rézoldat

Lasd 9.1. és/vagy 9.2., illetve 9.3 modszer.
A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 9.4. modszer (6.2.).

Eljaras

Vakoldat készitése

Lasd 9.4. modszer (7.1.).

A kalibracios oldatok elkészitése

Lasd 9.4. modszer (7.2.).

A réz szamara optimalis 0-5 pg/ml meghatarozasi tartomany beallita-

sahoz Ontstink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.)

sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik Ossze. Ezek az oldatok
rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml rezet tartalmaznak.

Meghatdarozas

Léasd 9.4. modszer (7.3.). Készitsiik elé a spektrométert (5.) 324,8 nm
hulldmhosszon torténd mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. modszer (8.).
A miitragya szazalékban kifejezett réztartalmat a kovetkezé egyen-
lettel kapjuk meg:
Cu % = [(X; — Xp) X V x D]/(M x 10%)
Ha a 9.3. modszert hasznaltuk:

Cu % = [(xs — %p) x V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Cu a miitragya szazalékban kifejezett réztartalma,

X, a vizsgalati oldat (6.2) koncentracidja, pg/ml-ben,
Xy a vakoldat (7.1) koncentracidja, pg/ml-ben,

V a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint nyert kivonat mennyisége, ml-
ben,

D a 6.2. szerint végzett higitas tényezdje,
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M a 9.1. vagy a 9.2. modszer szerint kimért minta tdmege, grammban.

A D higitasi tényez6 kiszamitasa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a)
alikvot részek, mig (vl), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak
rendre megfeleld térfogatok, akkor a D higitasi tényezo:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

9.8. moédszer

Vas meghatarozasa miitragyakivonatokban atomabszorpciés spektromet-

4.2.

4.3.

44.

4.5.

45.1.

riaval
Cél
Ez a moédszer a miitragyakivonatok vastartalmanak meghatdrozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. modszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I. mellék-
letének E. része el6irja az Osszes és/vagy a vizoldhaté vastartalom
garantalasat.

A modszer elve

A kivonatok megfeleld kezelését és higitasat kovetden a vastartalmat
atomabszorpcids spektrometriaval hatarozzuk mg.

Reagensek

Sosavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 9.4. modszer (4.1.).

Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.2.).

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, dyg = 1,11 g/ml), mikroele-
mektSl mentes.

Lantansooldatok (10 g La literenként)
Lasd 9.4. modszer (4.3.).

Vas kalibracios oldatok
Vas torzsoldat (1 000 pg/ml)

Meérjink 500 ml-es fézopoharba 1 g tiszta vashuzalt 0,1 mg-os
pontossaggal, adjunk hozza 200 ml 6 mol/l-es sosavat (4.1.) és
15 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.). Melegitsiik f6z6lapon, amig a
vas teljesen fel nem oldodik. Amikor lehiilt, vigyiik at veszteség
nélkil 1000 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig vizzel és
gondosan keverjiik dssze.

Vas munkaoldat (100 pg/ml)

Tegyiink 20 ml torzsoldatot (4.5.1.) 200 ml-es mér6lombikba. Toltsiik
fel a jelig 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjilk
Ossze.

Késziilék

Atomabszorpcios spektrométer: lasd 9.4. moddszer (5.). A miiszer
legyen felszerelve vasra jellemzd sugarak (248,3 nm) kibocsatasra
alkalmas fényforrassal.

Az elemzendd oldat elkészitése

Kivont vasoldat

Lasd 9.1. és/vagy 9.2, illetve 9.3. modszer.
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6.2.

7.2.

7.3.

A vizsgalati oldat elkészitése

Léasd 9.4. médszer (6.2.). A vizsgalati oldatnak 10 % (v/v) lantansool-
datot kell tartalmaznia.

Eljaras
Vakoldat készitése

Lasd 9.4. modszer (7.1.). A vizsgalati oldatnak 10 % (v/v) a (6.2.)
pontban hasznalt lantansoéoldatot kell tartalmaznia.

A kalibracios oldatok elkészitése

Lasd 9.4. modszer (7.2.).

A vas szamara optimalis 0—10 pg/ml meghatarozasi tartomany bealli-
tasahoz tegyilink rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 ml munkaoldatot (4.5.2.)

allitsuk be ugy, hogy a lehetd legkozelebb essen a vizsgalati oldat

sosav-koncentraciojahoz. Tegyiink minden egyes mér6lombikba
10 ml-t a 6.2. pontban hasznalt lantansooldatbol. Toltsik fel
0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik Ossze. Ezek
az oldatok rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 pg/ml vasat tartalmaznak.

Meghatarozas

Lasd 9.4. modszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert (5.) 248,3 nm
hullamhosszon torténé mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).
A mitragya szézalékos vastartalmat a kovetkezd egyenlettel kapjuk
meg:
Fe % = [(xs — xp) X V x D]/(M x 10%)
Ha a 9.3 modszert hasznaltuk:

Fe % = [(xs — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Fe a miitragya szazalékban kifejezett vastartalma,

X a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja, pg/ml-ben,

X, a vakoldat (7.1.) koncentracidja, pg/ml-ben,

V a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata, ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezdje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért vizsgalati minta tomege,
grammban.

A D higitasi tényez6 kiszamitasa: ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a)
alikvot részek, mig (vl), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak
rendre megfeleld térfogatok, akkor a D higitasi tényezo:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

9.9. mbédszer

Mangin meghatirozisa miitragyakivonatokban atomabszorpciés spektro-

metriaval
Cél

Ez a modszer a miitragyakivonatok mangantartalmanak meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.
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4.2.

43.

4.4.

44.1.

4.4.2.

6.2.

7.2.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. modszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része elbirja az Gsszes és/vagy a vizoldhatd mangantartalom
garantalasat.

A modszer elve

A kivonatok megfeleld kezelését és higitasat kdvetGen a mangantar-
talmat atomabszorpcids spektrometriaval hatarozzuk meg.
Reagensek

Sosavoldat, kb. 6 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.1.).

Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.2.).

Lantanso oldatok (10 g La/liter)
Lasd 9.4. modszer (4.3.).

Mangan kalibracios oldatok
Mangan térzsoldat (1 000 pg/ml)

Meérjiink 250 ml-es féz6poharba 1 g mangant 0,1 mg-os pontossaggal,
adjunk hozza 25 ml 6 mol/l-es sdsavoldatot (4.3.). Melegitsiik 6z6-
lapon, amig a mangan teljesen fel nem oldodik. Amikor lehiilt, vigyiik
at veszteség nélkiil 1 000 ml-es mérélombikba. Toltsiik fel a jelig
vizzel és gondosan keverjiik Ossze.

Mangan munkaoldat (100 pg/ml)

Higitsunk fel 20 ml torzsoldatot (4.4.1.) 0,5 mol/l-es s6savoldatban
(4.2.) 200 ml-es mérélombikban. Toltsiik fel a 0,5 mol/l-es sdsavol-
dattal (4.2.) és gondosan keverjiik Ossze.

Késziilék

Atomabszorpcios spektrométer: lasd 9.4. moddszer (5.). A miiszer
legyen felszerelve manganra jellemzdé sugarak (279,6 nm) kibocsata-
sara alkalmas fényforrassal.

Az elemzendo oldat elkészitése

Mangankivonat oldata

Lasd 9.1. és/vagy 9.2., illetve 9.3. modszer.

A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 9.4. modszer (6.2.). A vizsgalati oldat 10 % (v/v) lantansooldatot
tartalmazzon (4.3).

Eljaras
Vakoldat készitése

Lasd 9.4. mddszer (7.1.). A vakoldat 10 % (v/v), a 6.2-ben alkalma-
zott lantansot tartalmazzon.

A kalibracios oldatok elkészitése

Lasd 9.4. modszer (7.2.).

A mangan szamara optimalis 0—5 pg/ml meghatirozasi tartomany
beallitasahoz tegyilink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot
(4.4.2.) 100 ml-es mér6lombikokba. Sziikség esetén a sdsav koncent-

10 ml-t a 6.2. pontban hasznalt lantans6oldatbol. Toltsiik fel 100 ml-re
0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.), és gondosan keverjiik 6ssze. Ezek az
oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml mangant tartalmaznak.
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7.3.

Molibdén

4.2.

Meghatarozas

Lasd 9.4. modszer (7.3). Készitsiik el a spektrométert (5.) 279,6 nm-
en torténd mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).
A miitragya szazalékban kifejezett mangantartalmat a kovetkezd
egyenlettel kapjuk meg:
Mn % = [(x; — Xp) X V x D]/(M x 10*)
Ha a 9.3. modszert hasznaltuk:

Mn % = [(xs — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Mn a miitragya szazalékban kifejezett mangantartalma,

X a vizsgalati oldat (6.2) koncentracioja, pg/ml-ben,

X, a vakoldat (7.1) koncentracidja, pg/ml-ben,

V a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint nyert kivonat térfogata, ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezdje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tomege, grammban.
A D higitési tényez6 kiszamitasa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a)

alikvot részek, mig (vl), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak
rendre megfeleld térfogatok, akkor a D higitasi tényezd:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

9.10. mddszer

meghataroziasa miitragyakivonatokban amménium-tiocianattal
képzett komplexének spektrometrias mérésével

Cél

Ez a mddszer a miitragyakivonatok molibdén-tartalmanak meghataro-
zasara vonatkozd eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. mddszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része eldirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd molibdéntar-
talom garantalasat.

A modszer elve

A molibdén (V) savas kdzegben SCN~ ionokkal [MoO(SCN) 5] ~
komplexet képez.

A komplexet n-butil-acetattal vonjuk ki. A zavard ionok, igy a vas-
ionok a vizes fazisban maradnak. A sarga-narancs szint molekularis
abszorpcids spektrometriaval 470 nm-en mérjik.

Reagensek

Higitott sosav (HCI) oldat, kb. 6 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.1.).

Rézoldat (70 mg/l) 1,5 mol/l-es sésavban

Mérjiink ki 275 mg rézszulfatot (CuSO4.5H,0) 0,1 mg pontossaggal
és oldjuk fel 250 ml 6 mol/l-es sosavoldatban (4.1.) 1000 ml-es
mérélombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan razzuk Gssze.
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4.3.

44.

4.5.

4.6.

4.7.

4.7.1.

4.7.2.

4.7.3.

6.2.

Aszkorbinsavoldat (50 g/l)

Oldjunk fel 50 g aszkorbinsavat (C4HgOg) vizben 1 000 ml-es mér6-
lombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel, razzuk 6ssze gondosan és tartsuk
hiitészekrényben.

n-butil-acetat

Ammonium-tiocianat oldat, 0,2 mol/l

Oldjunk fel 15,224 g NH4SCN-ot vizben, 1000 ml-es mérélom-
bikban. Toltsiik fel a jelig vizzel, gondosan rdzzuk Ossze és tartsuk
sOtét tivegben.

On-klorid oldat (50 g/l) 2 mol/l-es sésavban

Ennek az oldatnak tokéletesen tisztanak kell lennie, és kozvetleniil a
felhasznalas elott kell elkésziteni. Hasznaljunk nagyon tiszta On-
kloridot, masképpen az oldat nem lesz tiszta.

100 ml oldat készitéséhez oldjunk fel 5 g SnCl,2H,0-ot 35 ml
6 mol/l-es sosavoldatban (4.1.). Adjunk hozza 10 ml-t a rézoldatbol
(4.2.). Toltsiik fel vizzel a jelig és gondosan keverjiik dssze.

Molibdén kalibracios oldatok
Molibdén torzsoldat (500 pg/ml)

Tegyiink 0,1 mg pontossaggal kimért 0,920 g ammoénium-molibdatot
[(NHg)6M07,0,4.4H,0] 1000 ml-es mér6lombikba ¢és oldjuk fel
6 mol/l-es sésavban (4.1.). Ugyanezzel az oldattal toltsiikk jelig és
gondosan keverjiikk dssze.

Molibdén kozbensé oldat (25 pg/ml).

Tegyiik a torzsoldat (4.7.1.) 25 ml-ét egy 500 ml-es mér6lombikba.
Toltsiik fel a jelig 6 mol/l-es sosavval (4.1.) és gondosan keverjiik
0ssze.

Molibdén munkaoldat (2,5 pg/ml)
Vigyiik at a kozbens6 oldatbol (4.7.2.) 10 ml-t 100 ml-es mér6lom-

bikba. Toltsik fel a jelig 6 mol/l-es soésavoldattal és gondosan
keverjiik Ossze.
Késziilék

Molekularis abszorpcid mérésére alkalmas spektrométer 20 mm
optikai uthosszil kiivettakkal ellatva, 470 nm hullamhosszon valo
mérésre beallitva.

200 ml-es vagy 250 ml-es valasztotolcsérek.

Az elemzendé oldat elkészitése
Kivont molibdénoldat

Lasd 9.1. és/vagy 9.2, illetve — adott esetben — 9.3. modszer.

A vizsgalati oldat elkészitése

A kivonat (6.1.) alikvot részét higitsuk meg 6 mol/l-es sosavoldattal
(4.1.), hogy megfelelé molibdénkoncentraciot kapjunk. Nevezziik a
higitasi tényezot D-nek.

Vegyiink ki egy alikvot részt (a) az 1-12 pg molibdént tartalmazo
kivonatoldatbol és tegyiik a valasztotolesérbe (5.2.). Toltsik fel
50 ml-re a 6 mol/l-es sosavoldattal (4.1.).

Eljaras
V akoldat készitése

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy a kivonat készitésétdl kezdve megis-
mételjik a teljes eljarast, de nem adunk hozza a mitragyabol vett
vizsgalati mintat.
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7.2.

7.3.

7.4.

Kalibrdcios sorozat készitése

spektrométer optimalis  érzékenységi tartomanyanak megfeleld
koncentracio-tartomanyban.

A 0-12,5 pg molibdén-tartomanyhoz tegyiink rendre 0, 1, 2, 3, 4 és
5 ml munkaoldatot (4.7.3.) a valasztotolcsérekbe (5.2.). Egészitsiik ki
térfogatukat 50 ml-re 6 mol/l-es sosavval (4.1.). fgy a tolcsérek rendre
0, 2,5, 5, 7,5, 10 és 12,5 ng molibdént tartalmaznak.

A komplex kialakitasa és elvalasztasa

Minden egyes valasztotdlesérbe (6.2., 7.1. és 7.2.) tegyiink az alabbi
sorrendben:

— 10 ml réz oldatot (4.2.),
— 20 ml aszkorbinsav-oldatot (4.3.),

gondosan keverjilk Ossze, varjunk két-harom percet, azutan adjunk
hozza:

— 10 ml n-butil-acetatot (4.4.), hiteles pipettat hasznalva,
— 20 ml tiocianat oldatot (4.5.).

Réazzuk egy percig, hogy a komplex atmenjen a szerves fazisba;
hagyjuk szétvalni a fazisokat; ha a két fazis szétvalt, az egész vizes
fazist vonjuk ki és ontsiik ki; majd a szerves fazist mossuk:

— 10 ml o6n-klorid oldattal (4.6.).

Rézzuk egy percig. Hagyjuk szétvalni €s a teljes vizes fazist engedjiik
le. Gytijtsiik a szerves fazist kémcsébe, ezaltal lehetévé valik, hogy a
szuszpendalt vizcseppeket is Osszegyiijtsiik.

Meghatarozas

Meérjik le a 7.3. szerint kapott oldatok abszorbanciajat 470 nm
hulldmhosszon, a 0 pg/ml molibdén kalibracios oldattal (7.2.)
szemben.

Az eredmények kifejezése

Készitsiik el a kalibracios gorbét tigy, hogy a kalibracios oldatokban
(7.2.) 1év6 molibdén pg-ban kifejezett mennyiségét az abszcisszan, a
spektrométerrdl leolvasott megfeleld abszorbanciaértékeket (7.4.)
pedig az ordinatan abrazoljuk.

A gorbe segitségével hatarozzuk meg a molibdén tomegét a vizsgalati
oldatban (6.2.) és a vakoldatban (7.1.). Ezeket a tomegeket nevezziik
rendre xs-nek és xi,-nek.

A mitragya szazalékban kifejezett molibdéntartalma:
Mo % = [(x; — Xp) X V/a x D]/(M x 10%)
Ha a 9.3. mddszert hasznaltuk:
Mo % = [(xs — Xp) X V/a x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Mo a miitragya szazalékos molibdéntartalma,

a az utols6 higitasbol (6.2.) vett alikvot térfogata, ml-ben,
Xs @ Mo tomege a vizsgalati oldatban (6.2.), pg-ban,

Xp @ Mo tomege a vakoldatban (7.1.), amelynek térfogata a vizsgalati
oldat (6.2.) alikvot része térfogatanak (a) felel meg,

V a9.1. vagy a 9.2. mddszerrel nyert kivonat oldatanak térfogata, ml-
ben,

D a 6.2. szerinti higitas tényezdje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint kimért minta tdmege, grammban.
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A D higitasi tényez0 szamitasa: ha (al) és (a2) egymast kovetd
alikvot részek, mig (vl) és (v2) a megfelelé higitasaik térfogata, a
higitasi tényez6 a kovetkezo:

D = (vl/al) x (v2/a2)

9.11. mddszer

Cink meghatarozasa miitragyakivonatokban atomabszorpciés spektro-
metriaval

1. Cél
Ez a modszer a miitragyakivonatok cinktartalmanak meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.

2. Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 9.1. és a 9.2. modszerrel kivont olyan miitragyamintak
vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1. mellék-
letének E. része elbirja az Osszes és/vagy a vizoldhatod cinktartalom
garantalasat.

3. A modszer elve
A kivonatok megfelel$ kezelését és higitasat kovetden a cinktartalmat
atomabszorpcids spektrometriaval hatarozzuk mg.

4. Reagensek

4.1. Sosavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 9.4. mddszer (4.1.)

4.2. Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 9.4. modszer (4.2.).

4.3. Lantansooldatok (10 g La/liter)
Lasd 9.4. modszer (4.3.).

4.4. Cink kalibracios oldatok
44.1. Cink térzsoldat (1 000 pg/ml)

1 000 ml-es mérélombikban oldjunk fel 0,1 mg pontossaggal kimért
1 g cinkport vagy cinklemezkét 25 ml 6 mol/l-es sésavban (4.1.).
Miutan teljesen feloldodott, toltsiikk fel a jelig vizzel és gondosan
keverjiik Ossze.

442 Cink munkaoldat (100 pg/ml)

200 ml-es mérélombikban higitsunk fel 20 ml torzsoldatot (4.4.1.)
0,5 mol/l-es sosavoldatban (4.2.). Toltsik fel a jelig 0,5 mol/l-es
sosavoldattal és gondosan keverjitk dssze.

5. Késziilék

Atomabszorpcios spektrométer: lasd 9.4. modszer (5.). A miszer
legyen felszerelve cinkre jellemzd sugarak (213,8 nm) kibocsatasara
alkalmas fényforrassal. A spektrométernek alkalmasnak kell lennie
hattérkorrekeio elvégzésére.

6. Az elemzendé oldat elkészitése

6.1. Kivont cinkoldat

Lasd 9.1. és/vagy 9.2., illetve — adott esetben — 9.3.modszer.

6.2. A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 9.4. modszer (6.2.). A vizsgalati oldat 10 % (v/v) lantansooldatot
tartalmazzon.
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7.2.

7.3.

Eljaras
Vakoldat készitése

Lasd 9.4. moddszer (7.1.). A vakoldat 10 % (v/v), a 6.2. pontban
alkalmazott lantansooldatot tartalmazzon.

A kalibracios oldatok elkészitése
Lasd 9.4. modszer (7.2.).
A cink szamara optimalis 0-5 pg/ml meghatarozasi tartomany bealli-

tasahoz ontsiink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml munkaoldatot (4.4.2.)

a 6.2. pontban hasznalt lantansooldatbol. Toltsiik fel 100 ml-re
0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjik Ossze. Ezek
az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml kobaltot tartalmaznak.

Meghatarozas

Lasd 9.4. mddszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert 213,8 nm
hullamhosszon torténé mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 9.4. mddszer (8.).
A mitragya szdzalékban kifejezett cinktartalmat a kovetkezd egyen-
lettel kapjuk meg:
Zn % = [(% — xp) X V x D]/(M x 10%)
Ha a 9.3. modszert hasznaltuk:

Zn % = [(% — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Zn a mitragya szazalékban kifejezett cinktartalma,

X a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja pg/ml-ben,

Xb a vakoldat (7.1.) koncentracidja pg/ml-ben,

V a 9.1. vagy a 9.2. modszer szerint nyert kivonat térfogata ml-ben,
D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezdje,

M a 9.1. vagy a 9.2. mddszer szerint bemért minta tomege (g).

A D higitasi tényez6 kiszamitasa: Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a)
alikvot részek, mig (vl), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak
rendre megfeleld térfogatok, akkor a D higitasi tényezo:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

10. modszerek

Mikroelemek 10 %-nal nagyobb koncentraciéban

10.1. mdédszer

Az Osszes mikroelem kivonasa
Ccél

Ez a mddszer a kovetkezé mikroelemek kivonasara vonatkozo eljarast
hatdrozza meg: Osszes bor, Osszes kobalt, Gsszes réz, Osszes vas,
Osszes mangan, Osszes molibdén és Osszes cink. A cél az, hogy
minél kevesebb kivonatot kelljen eléallitani, és lehetdség szerint
ugyanaz a kivonat legyen hasznalhaté valamennyi fent felsorolt
mikroelem teljes mennyiségének meghatarozasara.
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5.2.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljards azokra az 1. melléklet hatalya ala tartozd kozosségi
mitragyakra vonatkozik, amelyek a kovetkezd mikroelemek koziil
legalabb egyet tartalmaznak: bor, kobalt, réz, vas, mangan, molibdén
és cink. Minden olyan mikroelemre alkalmazni kell, amelynek garan-
talt tartalma meghaladja a 10 %-ot.

A modszer elve
Forrasban 1évé higitott sésavban valod oldas.
Megjegyzés

A kivonas tapasztalati jellegli és ezért a terméktdl vagy a mitragya
egyéb alkotorészeitdl fliggden eléfordulhat, hogy nem mindig veszte-
ségmentes. Kiilonosen egyes mangan-oxidok esetében a kivont
mangan mennyisége lényegesen kevesebb lehet a termék tényleges
mangantartalmanal A mitragyagyarto feladata annak biztositasa,
hogy a megadott érték ténylegesen megfeleljen a vizsgalati feltételek
mellett kivont mennyiségnek.

Reagensek

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész sosavat (dyg = 1,18 g/ml) egy térfo-
gatrész vizzel.

Tomény ammoniaoldat (NH4OH, dyq = 0,9 g/ml)
Késziilék

Allithato hémérsékletii elektromos fézSlap.
pH-méré

Megjegyzés

Ha a kivonat bortartalmanak meghatarozasa a cél, ne hasznaljunk
boroszilikat tivegedényt. Mivel a modszer forralast is tartalmaz, teflon
vagy kvarciiveg alkalmazasa javasolt. Amennyiben boratokat tartal-
maz6 mosogatoszerrel mostuk el az iivegedényeket, alaposan 0Oblitsiik
le azokat.

A minta elékészitése
Lasd 1. modszer.
Eljaras

Vizsgdlati minta

Meérjiink le a miitragyabol 1-2 g-ot, attol fliggden, hogy mennyi a
termékben az adott elem garantalt tartalma. Az alabbi tablazatot kell
hasznalni ahhoz, hogy megfelel6 higitas utan a végsé oldat az egyes
modszereknek megfeleld mérési tartomanyba essen. A mintakat 1 mg-
os pontossaggal kell kimérni.

A  mitragya garantalt mikroelem > 10 <25 > 25
tartalma (%)

A vizsgalati minta tomege (g) 2 1
Az adott elem tomege a mintadban | > 200 < 500 > 250
(mg)

A kivonat térfogata, V (ml) 500 500

Az adott elem koncentracidja a kivo- | > 400 < 1 000 > 500
natban (mg/l)

Tegyiik a mintat egy 250 ml-es f6z6poharba.
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7.2.

Az oldat elkészitése

Sziikség esetén nedvesitsik meg a mintat egy kis vizzel, majd
ovatosan, kis részletekben adjunk hozza annyiszor 10 ml higitott
sosavat (4.1.), ahany g-ot kimértiink a mitragyabol, majd adjunk
hozza kb. 50 ml vizet. Fedjiik le a féz6poharat oraiiveggel és keverjiik
Ossze a tartalmat. A f6z6lapon forraljuk fel, majd tartsuk forrasban 30
percen at. Idonként megkeverve hagyjuk lehtilni. Vigyiik at veszteség
nélkiil egy 500 ml-es mér6lombikba Toltsiik fel a jelig vizzel és
gondosan keverjilk 0ssze. Szaraz sziirdn szirjik le szaraz gyijtde-
dénybe. Ontsiik ki a sziirlet elsd részét. A kivonatnak tokéletesen
tisztanak kell lennie.

Ajanlatos a meghatarozasokat késedelem nélkiil elvégezni a tiszta
sziirlet alikvot részein. Ha nem azonnal végezziik a mérést, akkor a
kivonatokat tartalmazo lombikokat dugodval zarjuk le.

Megjegyzés

Olyan kivonat esetében, amelynél a bortartalom meghatarozasa a cél,
a kovetkezOképpen jarunk el: allitsuk be a pH-értéket koncentralt
ammoniaoldattal (4.2.) 4 és 6 kozé.

Meghatarozas

Az egyes mikroelemek meghatarozasat az adott mikroelemre alkalma-
zandd modszernél feltiintetett alikvot részeken kell elvégezni.

A 10.5.,a 10.6., 2 10.7., a 10.9. és a 10.10. mdédszer nem hasznalhatd
olyan elem meghatarozasara, amely kelat vagy komplex formajaban
van jelen. Ilyen esetben meghatarozas el6tt a 10.3. modszert kell
hasznalni.

Ha a meghatarozast atomabszorpcids spektrometriaval végezziik (10.8
és 10.11 moddszer), akkor az ilyen kezelés nem feltétleniil sziikséges.

10.2. mdédszer

Vizoldhato mikroelemek kivonasa
cél

Ez a modszer a kovetkezé mikroelemek vizoldhaté formainak megha-
tarozasara vonatkozo eljarast allapitja meg: bor, kobalt, réz, vas,
mangan, molibdén és cink. A cél az, hogy minél kevesebb kivonast
kelljen elvégezni és lehetség szerint ugyanaz a kivonat legyen hasz-
nalhaté a fentickben felsorolt valamennyi mikroelem koncentracio-
janak meghatarozasahoz.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras azokra az e rendelet 1. melléklete E. részének hatalya ala
tartozd kozosségi mitragyakra vonatkozik, amelyek a kovetkezd
mikroelemek koziil legalabb egyet tartalmaznak: bor, kobalt, réz,
vas, mangan, molibdén és cink. Minden olyan mikroelemre alkalma-
zando, amelynek garantalt tartalma meghaladja a 10 %-ot.

A modszer elve

A mikroelemeket gy vonjuk ki, hogy a miitragyat 20 °C + 2 °C
hémérsékleten vizzel razatjuk.

Megjegyzés

A kivonas tapasztalati jellegli és el6fordulhat, hogy nem veszteség-
mentes.

Reagensek
Higitott sésavoldat (HCI), kb. 6 mol/l

Keverjiink dssze 1 térfogatrész sosavat (dyy = 1,18 g/ml) 1 térfogat-
rész vizzel.

Késziilék

Korkoros razogép, 35-40 percenkénti fordulatra beallitva.
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7.3.

Megjegyzés

Ha a kivonat bortartalmanak meghatarozasa a cél, ne hasznaljunk
boroszilikat tivegedényt. Teflon vagy kvarciiveg alkalmazasa javasolt.
Amennyiben boratokat tartalmazd mosogatoszerrel mostuk el az
tivegedényeket, alaposan Oblitsiik ki azokat.

A minta elokészitése
Lasd 1. modszer.
Eljaras

Vizsgalati minta

Mérjiink le a miitragyabol 1-2 g-ot, attdl fliggben, hogy mennyi a
termékben az adott elem garantalt tartalma. Az alabbi tablazatot kell
hasznalni ahhoz, hogy a végs6 oldat megfeleld higitas utan az egyes
modszereknek megfelelé mérési tartomanyba essen. A mintakat 1 mg-
os pontossaggal kell kimérni.

A mitragya garantalt mikroelem > 10 <25 > 25
tartalma (%)

A vizsgalati minta tomege (g) 2 1
Az adott elem tomege a mintdban | > 200 < 500 > 250
(mg)

A kivonat térfogata, V (ml) 500 500

Az adott elem koncentracidja a kivo- | > 400 < 1 000 > 500
natban (mg/l)

Tegyiik a mintat 500 ml-es lombikba.

Az oldat elkészitése
Adjunk kb. 400 ml vizet a lombikba.

Zarjuk le jol a lombikot. Razzuk meg erdsen kézzel, hogy jol
eloszlassuk a mintat, azutan helyezziik a lombikot a razogépre és 30
percig razassuk.

Toltstik fel vizzel a jelig és gondosan keverjiikk dssze.

A vizsgalati oldat elkészitése

Sziirjik le rogton szaraz, tiszta lombikba. A lombikot zarjuk le
dugoval. A meghatarozast a sziirést kovetden azonnal végezzik el.

Megjegyzés

Ha a sziirlet fokozatosan zavarossa valik, készitsiink 0j kivonatot a
7.1. és a 7.2. pont szerint, Ve térfogatii lombikot hasznalva. Sziirjiik le
a kivonatot W térfogatu, el6zetesen kiszaritott mérélombikba, amelybe
mar toltottink 5 ml higitott sésavat (4.1.). Allitsuk le a sziirést
pontosan abban a pillanatban, amikor a sziirlet szintje eléri a kalibra-
ci6s jelet. Gondosan keverjiikk 6ssze.

Ilyen feltételek mellett az eredmények kifejezésekor a V értéke:
V = Ve x W/(W-5).

Az eredmények kiszamitasakor a higitas ett6l a V értéktdl fiigg.

Meghatarozas

Az egyes mikroelemek meghatarozasat az adott mikroelemre alkalma-
zandd modszernél feltlintetett alikvot részeken kell elvégezni.

A 10.5.,a10.6.,a10.7.,a 10.9. és a 10.10. modszer nem hasznalhaté
olyan elem meghatarozasara, amely kelat vagy komplex forméajaban
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van jelen. Ilyen esetben meghatarozas el6tt a 10.3. modszert kell
hasznalni.

Ha a meghatarozast atomabszorpcids spektrometriaval végezziik (10.8
és 10.11 mddszer), akkor az ilyen kezelés nem feltétleniil sziikséges.

10.3. mdédszer

Szerves vegyiiletek eltavolitisa miitragyakivonatokbol
Cél
Ez a modszer a szerves vegyiiletek miitragyakivonatokbol valo elta-

volitasara vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintdk vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet 1.
mellékletének E. rész eldirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd elemek
garantalasat.

Megjegyzés
Kis mennyiségli szerves anyag jelenléte altaldban nem zavarja az

atomabszorpcios spektrometriaval torténé meghatarozast.

A médszer elve

Az alikvot részben jelen 1évé szerves vegyiileteket hidrogén-pero-
xiddal oxidaljuk.

Reagensek
Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (d,p= 1,18 g/ml), 20 térfogat-
rész vizzel.

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0, d,; = 1,11 g/ml), mikroelemektdl
mentes.

Késziilék
Szabalyozhato homérsékletii elektromos f6zdlap.
Eljaras

Vegyiink 25 ml-t a 10.1. vagy a 10.2. modszerrel nyert kivonat olda-
tabol, és vigyiik at 100 ml-es f6z6poharba. A 10.2. modszerrel nyert
kivonat esetében adjunk hozza 5 ml higitott sosavoldatot (4.1.).
Azutan adjunk hozza 5 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.2.). Takarjuk
le oraiiveggel. Hagyjuk kb. 1 6ran at szobahémérsékleten oxidalodni,
majd fokozatosan melegitsiik forrasig és fél oraig forraljuk. Sziikség
esetén lehtilés utan még egyszer adjunk az oldathoz 5 ml hidrogén-
peroxidot. Végiil forraljuk fel a hidrogén-peroxid felesleg eltavolita-
sahoz. Hagyjuk lehtilni és vigyiik at veszteség nélkiil egy 50 ml-es
mérélombikba, majd toltsiik fel a jelig. Szirjiik le, ha sziikséges.

Amikor alikvot részeket vesziink ki, illetve a termékben a mikroelem

venni.

10.4. mdédszer

Mikroelemek meghatarozasa miitragyakivonatokban atomabszorpciés

spektrometriaval
(altalanos eljaras)
Cél

Ez a mddszer a vas és a cink mitragyakivonatokban jelen 1évo
mennyiségének atomabszorpcios spektrometria modszerével torténd
meghatarozasara vonatkozo altalanos eljarast allapitja meg.
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4.3.

44.

6.2.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintak vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része eldirja az dsszes €s/vagy a vizoldhat6 vas vagy
cink garantalasat.

Ezen eljaras kiilonbozé mikroelemekre torténd alkalmazasat az egyes
elemekre meghatarozott modszerek leirasa ismerteti részletesen.

Megjegyzés

Kis mennyiségili szerves anyag jelenléte a legtobb esetben nem zavarja
az atomabszorpcids spektrometriaval torténd meghatarozast.

A modszer elve

Miutan a kivonatot sziikség szerint kezeltiik a zavard kémiai anyagok
mennyiségének csokkentése, illetve eltavolitasa érdekében, a kivonatot
higitjuk, ugy, hogy a koncentracié a spektrométer optimalis mérési
tartomanyaba essen a mikroelem meghatarozasahoz alkalmas hullam-
hossznal.

Reagensek

Higitott sésav (HCI) oldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész sosavat (dy, = 1,18 g/ml) 1 térfogat-
rész vizzel.

Higitott sésavoldat (HCI), kb. 0,5 mol/l

Keverjiink dssze 1 térfogatrész sosavat (dyo = 1,18 g/ml) 20 térfogat-
rész vizzel.

Lantansooldatok (10 g La/l)

Ezt a reagenst a vas és a cink meghatarozasahoz hasznaljuk. Az alabbi
modszerek egyikének alkalmazasaval készithetd el:

a) lantan-oxidot sosavban (4.1.) feloldva. Tegyiink 1 literes mérélom-
bikba 11,73 g lantan-oxidot (La,Os3) és 150 ml vizet, és adjunk
hozza 120 ml 6 mol/l-es sosavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd
vizzel egészitsiik ki egy literre és gondosan keverjiik 6ssze. Ez az
oldat kb. 0,5 mol/l toménységli, sésavban oldva; vagy

b

=

lantan-klorid, -szulfat vagy -nitrat oldattal. Oldjunk fel 26,7 g
lantan-klorid-heptahidratot (LaCl;.7H,0) vagy 31,2 g lantan-
nitrat-hexahidratot (La(NOs);.6H,0) vagy 26,2 g lantan-szulfat-
nonahidratot (Lay(SO4)3.9H,0) 150 ml vizben, majd adjunk
hozza 85 ml 6 mol/l-es sosavat (4.1.). Hagyjuk feloldodni, majd
vizzel egészitsiik ki térfogatat 1 literre. Gondosan keverjiikk Gssze.
Ez az oldat kb. 0,5 mol/l toménységii, sosavban oldva.

Kalibrdcios oldatok

Ezek készitését illetden lasd az egyes mikroelemekre alkalmazando
egyedi meghatarozasi modszereket.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer a meghatarozandé mikroelemekre
jellemzd sugarak kibocsatasara alkalmas fényforrasokkal felszerelve.

A vizsgalatot végz6 személynek kdvetnie kell a miiszer gyartdjanak
hasznalati utasitasat és értenie kell a miiszer kezeléséhez. A miiszer
tegye lehetdvé hattérkorrekcid alkalmazasat, hogy sziikség esetén (pl.
Zn) hasznalni lehessen azt. A vizsgalatokhoz levegdt és acetiléngazt
kell hasznalni.

Az elemzendd oldat elkészitése

A meghatarozando elemeket tartalmazo kivonatoldatok elkészitése
Lasd 10.1. és/vagy 10.2., illetve — adott esetben — 10.3. modszer.
A vizsgalati oldat elkészitése

Higitsuk fel a 10.1., a 10.2. vagy a 10.3. moddszerrel kapott kivonat
alikvot részét vizzel és/vagy sosavval (4.1. vagy 4.2.), ugy, hogy a
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7.3.

végsd mérési oldatban a meghatarozando elem koncentracidja megfe-
leljen az alkalmazott kalibraciés tartomanynak (7.2.), és a sdsav
toménysége legalabb 0,5 mol/l és legfeljebb 2,5 mol/l legyen. Ehhez
egy vagy tobb egymast kovetd higitas sziikséges.

A végso oldatot ugy nyerjiik, hogy egy alikvot rész higitott kivonatot
100 ml térfogati mér6lombikba oOntiink. Legyen ennek az alikvot
résznek a térfogata (a) ml. Ontsiink hozza 10 ml lantdnsdoldatot
(4.3.). Toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es soésavoldattal (4.2.), és jol
keverjiik 0ssze. A higitasi tényez6t nevezziik D-nek.

Eljaras
Vakoldat készitése

Készitsiink vakoldatot ugy, hogy a kivonat készitésétél kezdve megis-
mételjik a teljes eljarast, de nem adunk hozzd a miitragyabol vett
vizsgalati mintat.

Kalibracios oldatok készitése

Az egyes mikroelemekre egyedileg megadott modszerek szerint készi-
tett kalibraciés munkaoldatok felhasznalasaval 100 ml-es mérélombi-
kokban készitsiink legalabb 5 kalibracios oldatbol allo, novekvé

10 ml-t ugyanabbdl a lantansooldatbol (4.3.), amelyet a 6.2. pontnal
hasznaltunk. Toltsiik fel a jelig a 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és
keverjiik alaposan Ossze.

Meghatarozas

Készitsiik el6 a spektrométert (5.) a mérésekhez, és allitsuk be az
egyes mikroelemek tekintetében a megfeleld6 modszernél megadott
hullamhosszra.

Porlasszuk be haromszor egymas utan a kalibracios oldatokat (7.2.), a
vizsgalati oldatot (6.2.) és a vakoldatot (7.1.), és jegyezziik fel az
egyes eredményeket, az egyes porlasztasok kozott pedig Oblitsiik at
a késziiléket desztillalt vizzel.

Szerkesszitk meg a kalibracios gorbét Gigy, hogy az egyes kalibracios
oldatok (7.2.) tekintetében a spektrométeren leolvasott értékek atlagat
az ordinatdn, az adott elem pg/ml-ben kifejezett megfelelé koncentra-
ciojat pedig az abszcisszan abrazoljuk.

vizsgalati oldatban (xg), (6.2.) és a vakoldatban (x), (7.1.), a koncent-
raciokat pg/ml-ben kifejezve.

Az eredmények kifejezése

A mikroelem %-os koncentracidja (E) a miitragyaban egyenlo:
E (%) = [(x, — xp)  V x D]/(M x 10%)

ha a 10.3. modszert hasznaltuk:
E (%) = [(x; — %) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

E a meghatdrozott mikroelem mennyisége, a miitragya %-aban kife-
jezve,

Xs a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja, pg/ml-ben,

X, a vakoldat (7.1.) koncentracioja, pg/ml-ben,

V a 10.1. vagy a 10.2. mddszerrel nyert kivonat térfogata, ml-ben,
D a végrehajtott higitasnak (6.2.) megfeleld tényezo,

M a 10.1. vagy a 10.2. modszer szerint kimért minta tomege g-ban.
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4.3.

44.

4.5

4.6.
4.7.

5.1
5.2.

A D higitasi tényez6 szamitasa:
Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) alikvot részek, mig (v1), (v2), (v3),

... (vi) és (100) a higitasaiknak rendre megfelel$ térfogatok, ml-ben
kifejezve, akkor a D higitasi tényez6:

D = (v1/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

10.5. mddszer

Bor meghatarozasa miitragyakivonatokban acidimetrias titralassal

Cél

Ez a mddszer a bor mitragyakivonatokban torténé meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintak vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része eldirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd bortar-
talom garantalasat.

A modszer elve
A borat és a mannit alabbi reakcidja soran mannit-bor komplex
képzodik:

CGI‘Ig(OI‘I)6 + H3BO3C6H1508B + Hzo

A komplexet natrium-hidroxid oldattal 6,3 pH-értékre titraljuk.

Reagensek
Metilvoros indikatoroldat

Oldjunk fel 0,1 g metilvorést (C;5H;sN30,) 50 ml etanolban (95 %-
0s) 100 ml-es mérélombikban. Toltsiik fel a jelig vizzel. Gondosan
keverjiik Ossze.

Higitott sésavoldat, kb. 0,5 mol/l

Keverjiink ssze 1 térfogatrész sosavat (HCI) (dyy = 1,18 g/ml) 20
térfogatrész vizzel.

Natrium-hidroxid oldat, kb. 0,5 mol/l

Szén-dioxid-mentesnek kell lennie. Oldjunk fel 20 g natrium-hidroxid
(NaOH) pelletet 1 literes, kb. 800 ml forralt vizet tartalmazé méré-
lombikban. Amikor az oldat lehiilt, egészitsiik ki 1 000 ml-re forralt
vizzel, és jol keverjiik Ossze.

Natrium-hidroxid mérdoldat, kb. 0,025 mol/l

Szén-dioxid-mentesnek kell lennie. A 0,5 mol/l-es natrium-hidroxid
oldatot (4.3.) forralt vizzel higitsuk huszszorosara, és jol keverjilk
Ossze. Az oldat borban (B) kifejezett értékét meg kell hatarozni
(lasd 9. pont).

Bor kalibraciés oldat (100 ug/ml B)

1000 ml-es mérolombikban oldjunk fel vizzel 0,5719 g, 0,1 mg
pontossaggal kimért borsavat (H;BOs). Ontsiik fel vizzel és jol
keverjiik 6ssze. Ontsiik 4t milanyag palackba és taroljuk hiitészek-
rényben.

D-mannit (CgH;40¢) por
Natrium-klorid (NaCl)
Késziilék
Uvegelektrodos pH-mérd

Magneses keverd
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400 ml-es foz6pohar teflon keverépalcaval

Az elemzendé oldat elkészitése
A boroldat elkészitése

Lasd 10.1., 10.2. és — adott esetben — 10.3. pont.

Eljaras
Vizsgalat

Tegyiink 400 ml-es f6z6poharba (5.3.) egy alikvot részt (a) a kivo-
natbol (6.1.), amely 2-4 mg B-t tartalmaz. Ontsiink hozza 150 ml
vizet.

Adjunk hozza néhany csepp metilvords indikatoroldatot (4.1.).

A 10.2. modszerrel torténé kivonas esetében 0,5 mol/l-es sosav (4.2.)
hozzaadasaval az indikatoroldat szinatcsapasi pontjaig savanyitsuk a
kivonatot, majd adjunk hozza tovabbi 0,5 ml 0,5 mol/l-es sosavat
(4.2)).

3 g natrium-klorid (4.7.) hozzdadasa utan forraljuk fel az oldatot a
szén-dioxid kilizése érdekében. Hagyjuk lehiilni. Helyezziik a f6z6po-
harat a magneses keverdre (5.2.), és helyezziik bele az eldzetesen
kalibralt pH-mér6 elektrodokat (5.1.).

Allitsuk be a pH-értéket pontosan 6,3-ra, el6szor a 0,5 mol/l-es
natrium-hidroxid oldattal (4.3.), utana a 0,025 mol/l-es oldattal (4.4.).

Adjunk hozzd 20 g D-mannitot (4.6.), oldjuk fel teljesen és jol
keverjilk ossze. Titraljuk a 0,025 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal
(4.4.) 6,3 pH-¢értékre (legalabb 1 percig stabil maradjon). A sziikséges
térfogat legyen X.

Vakoldat

Készitsiink vakoldatot tigy, hogy megismételjiik a teljes eljarast az
oldatkészitési szakasztol kezdve, de nem adunk hozzad mitragyat. A
sziikséges térfogat legyen X.

A natrium-hidroxid oldat (4.4.) bér (B) értéke

Pipettazzunk 20 ml (2,0 mg B) kalibracids oldatot (4.5.) 400 ml-es
fozépoharba, és adjunk hozza néhany csepp metilvords indikatorol-
datot (4.1.). Adjunk hozza 3 g natrium-kloridot (4.7.) és sosavoldatot
(4.2.) az indikatoroldat (4.1.) szinatcsapasi pontjaig.

Egészitsiik ki a térfogatot kb. 150 ml-re, és fokozatosan forraljuk fel a
szén-dioxid kitizése érdekében. Hagyjuk lehtilni. Helyezziik a f6z6po-
harat a magneses keverdre (5.2.), és tegyiik bele az elozetesen kalib-
ralt pH-méré elektrodokat (5.1.). Allitsuk be a pH-értéket pontosan
6,3-ra, eloszor a 0,5 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal (4.3.), majd a
0,025 mol/l-es oldattal (4.4.).

Adjunk hozza 20 g D-mannitot (4.6.), oldjuk fel teljesen és jol
keverjiik Ossze. Titraljuk a 0,025 mol/l-es natrium-hidroxid oldattal
(4.4.) 6,3 pH-¢értekre (legalabb 1 percig stabil maradjon). A sziikséges
térfogat legyen V.

Ugyanilyen modon készitsiink vakoldatot, a kalibracios oldatot 20 ml
vizzel helyettesitve. A sziikséges térfogat legyen V.

A NaOH méréoldat (4.4.) borérteke (F) mg/ml mértékegységben
megadva a kovetkezo:

F (mg/ml — ben) = 2/(V,-Vy)

1 ml pontosan 0,025 mol/l toménységi értékre beallitott natrium-
hidroxid oldat 0,27025 mg B-nak felel meg.
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Az eredmények kifejezése

A miitragyaban talalhato bor szazalékaranyat a kovetkezd képlettel
kapjuk meg:

(X; — Xo) xFx V

B (%) = 10 xaxM

ahol:
B (%) a miitragya szazalékos bortartalma,

X, a vizsgalati mintara fogyott 0,025 mol/l-es natrium-hidroxid oldat
(4.4) térfogata, ml-ben,

X a vakoldatra fogyott 0,025 mol/l-es natrium-hidroxid oldat (4.4)
térfogata, ml-ben,

F a 0,025 mol/l-es natrium-hidroxid oldat (4.4.) bor (B) értéke,
mg/ml-ben,

V a 10.1. vagy a 10.2. moddszerrel nyert kivonat oldatanak térfogata,
ml-ben,

a a kivonat oldatabol (6.1.) vett alikvot rész (7.1.) térfogata, ml-ben,

M a 10.1. vagy a 10.2. modszerrel vett vizsgilati minta tomege,
grammban.

10.6. moédszer

Kobalt meghatarozasa miitragyakivonatokban gravimetrias maodszerrel,

4.1.
4.2.

43.

44.
4.5.

4.6.

1-nitrozo-2-naftollal
Cél
Ez a dokumentum a mitragyakivonatok kobalttartalmanak meghata-
rozasara vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. vagy a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintdk vizsgéalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része elbirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd kobalt-
tartalom garantalasat.

A modszer elve

A kobalt(Ill)-ion  1-nitrozo-2-naftollal vordés csapadékot, Co
(C1oH¢ONO)3.2H,0-t ad. Miutan a kivonatban 1évé kobaltot kobalt
(Il)-ion formajara hoztuk, ecetsavas kozegben 1-nitrozo-2-naftol
oldattal lecsapatjuk. Sziirés utan a csapadékot kimossuk, stlyallando-
sagig szaritjuk és mint Co (C;yHsONO);.2H,0-t mérjiik.
Reagensek

Hidrogén-peroxid oldat (H,O,, dyy = 1,11 g/ml), 30 %
Natrium-hidroxid oldat kb. 2 mol/l

Oldjunk fel 8 g natrium-hidroxid-pelletet 100 ml vizben.

Higitott sosavoldat, kb. 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész sosavat (dyy = 1,18 g/ml) 1 térfogat-
rész vizzel.

Ecetsav (99,7 % CH3;CO,H) (dy = 1,05 g/ml).
1:2 ecetsav oldat, kb. 6 mol/l
Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész ecetsavat (4.4.) 2 térfogatrész vizzel.

1-nitrozo-2-naftol oldat 100 ml ecetsavban (4.4.). Adjunk hozza
100 ml langyos vizet. Alaposan keverjiik 6ssze. Rogton szirjiik le.
Az igy nyert oldatot azonnal fel kell hasznalni.
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6.2.

Késziilék

P 16/ISO 4 793-as sziirétégely, 4-es porozitasu, 30 vagy 50 ml {rtar-
talmua

Szaritoszekrény, 130 £ 2 °C homérsékletre beallitva

Az elemzendd oldat elkészitése
A kobaltoldat elkészitése

Lasd 10.1. vagy 10.2. modszer
A vizsgalati oldat elkészitése

Tegyiink a kivonatbol 400 ml-es fézOpoharba egy legfeljebb 20 mg
Co-t tartalmazd alikvot részt. Ha a kivonatot a 10.2. modszerrel készi-
tettiik, savanyitsuk 5 csepp sosavval (4.3.). Adjunk hozza kb. 10 ml
hidrogén-peroxid oldatot (4.1.). Hagyjuk az oxidaloszert 15 percig
hidegen hatni, majd az oldat térfogatat egészitsik ki vizzel kb.
100 ml-re. Fedjik le a f6z6poharat oOraiiveggel. Forraljuk fel és
hagyjuk forrni kb. 10 percig. Hiitsiikk le. Cseppenként lagositsuk a
natrium-hidroxid oldattal (4.21.), amig fekete kobalt-hidroxid kezd
kicsapodni.

Eljaras

Adjunk az oldathoz 10 ml ecetsavat (4.4.) és vizzel egészitsiik ki kb.
200 ml-re az oldat térfogatat. Melegitsiik forrasig. Folyamatos keverés
kozben biirettaval cseppenként adjunk hozza 20 ml 1-nitrozo-2-naftol
oldatot (4.6.). Erételjes keveréssel fejezzikk be, hogy koagulaljon a
csapadék.

Sziirjiik at elére lemért sziirétégelyen (5.1.), vigyazva, hogy a sziird el
ne tomodjon. Ezt szem elott tartva ligyeljiink arra, hogy a sziirés alatt
a csapadék feliiletét mindig folyadékréteg boritsa.

Mossuk at a fozOpoharat higitott ecetsavval (4.5.), hogy az Osszes
csapadékot eltavolitsuk, mossuk a csapadékot a sziirre higitott ecet-
savval (4.5.), majd mossuk at haromszor forrd vizzel.

130 £+ 2 °C homérsékletli szaritoszekrényben (5.2.) szaritsuk sulyal-
landosagig.
Az eredmények kifejezése

1 mg Co (C;(HcONO);.2H,0 csapadék 0,096381 mg Co-nak felel
meg.

A mitragyaban talalhatd kobalt (Co) szazalékaranyat a kovetkezo
képlettel kapjuk meg:

VxD
0, —
Co (%) = X x 0,0096381 x XM

ahol:
X a csapadék tomege, mg-ban,

V a 10.1. vagy a 10.2. modszerrel nyert kivonatoldat térfogata, ml-
ben,

a az utolso higitasbol vett alikvot rész térfogata, ml-ben,
D ezen alikvot rész higitasi tényezdje,

M a vizsgalati minta tomege, g-ban.

10.7. mdédszer

Réz meghatarozasa miitragyakivonatokban titrimetrias modszerrel

Cél

Ez a modszer miitragyakivonatok réztartalmanak meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.
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4.1.
4.2.
4.3.

44.

4.5.

4.6.
4.7.

4.8.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. vagy a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintak vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része elbirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd réztar-
talom garantalasat.

A médszer elve

A réz(Il) ionokat savas kozegben kalium-jodiddal redukaljuk:

Wutt 4+ 4- - 2Cul + Ip

Az igy felszabadult jodot natrium-tioszulfat méréoldattal, keményitd
indikator jelenlétében titraljuk a kovetkezd képlet szerint:

Iz =+ 2Na25203 — ZMal =+ Na25405

Reagensek

Salétromsav (HNOjs, dyg = 1,40 g/ml)

Karbamid [(NH,), C = 0]

Ammonium-hidrogén-difluorid (NH,/HF>) 10 %-os (m/v) oldata
Az oldatot miianyag edényben tartsuk.

Ammonium-hidroxid oldat (1+1)

Keverjiink dssze 1 térfogatrész ammoniat (NH4OH, dyg = 0,9 g/ml) 1
térfogatrész vizzel.

Natrium-tioszulfat mérdoldat

Oldjunk fel 7,812 g natrium-tioszulfat-pentahidratot (Na,S,05.5H,0)
vizzel, 1 literes mérélombikban. Ezt az oldatot ugy kell késziteni,
hogy 1 ml 2 mg Cu-val legyen egyenld. Stabilizaljuk az oldatot
néhany csepp kloroformmal. Az oldatot kozvetlen fénytél védve,
iivegedényben kell tartani.

Kalium-jodid (KI)

Kalium-tiocianat (KSCN) oldat (25 % m/v)
Az oldatot miianyag palackban tartsuk.
Kemeényité oldat (kb. 0,5 %)

Tegyiink 2,5 g keményitt 600 ml-es f6zépohéarba. Ontsiink hozza kb.
500 ml vizet. Keverés kozben forraljuk fel. Hiitsiik le szobahémér-
sékletre. Az oldatot csak rovid ideig lehet eltartani. Az eltarthatosagot
javithatjuk, ha kb. 10 mg higany-jodidot adunk hozza.

Az elemzend6 oldat elkészitése
A rézoldat elkészitése

Lasd 10.1. és 10. 2. modszer.
Eljaras

Oldatkészités titralashoz

Tegyiink egy legalabb 20-40 mg Cu-t tartalmazo alikvot részt az
oldatbdl 500 ml-es Erlenmeyer-lombikba.

Rovid forralassal tizziik ki a jelen 1év6 oxigénfelesleget. A térfogatot
egészitsiik ki kb. 100 ml-re vizzel. Adjunk hozza 5 ml salétromsavat
(4.1.), forraljuk fel és hagyjuk forrni kb. fél percig.

Vegyiik le az Erlenmeyer-lombikot a fiitdkésziilekr6l, adjunk hozza
kb. 3 g karbamidot (4.2.) és ismét forraljuk kb. fél percig.

Vegyiik le a fiit6készilékrol és adjunk hozza 200 ml hideg vizet.
Sziikség esetén hiitsiik az Erlenmeyer-lombik tartalmat szobahdmér-
sékletre.
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Fokozatosan adjunk hozza ammoénium-hidroxid oldatot (4.4.), amig az
oldat szine kékre nem valtozik, majd adjunk még hozza 1 ml-t feles-
legben.

Adjunk hozza 50 ml ammonium-hidrogén-difluorid oldatot (4.3.) és
keverjiik Ossze.

Adjunk hozza 10 g kalium-jodidot (4.6.) és oldjuk fel.

6.2. Az oldat titrdlasa

Helyezziik az Erlenmeyer-lombikot magneses keverdre. Tegyiik a
keverépalcat az Erlenmeyer-lombikba és allitsuk be a kever6t a kivant
fordulatszamra.

Adjunk hozza biirettaval natrium-tioszulfat mérdoldatot (4.5.) addig,
amig az oldatbdl felszabadul6 jod barna szine halvanyabba valik.

Adjunk hozza 10 ml keményit6oldatot (4.8.).

Folytassuk a natrium-tioszulfat oldattal (4.5.) végzett titralast, amig a
bibor szin csaknem eltiinik.

Adjunk hozza 20 ml kalium-tiocianat oldatot (4.7.), és folytassuk a
titralast addig, amig az ibolyakék szin teljesen el nem tiinik.

Jegyezziik fel a felhasznalt tioszulfatoldat mennyiségét.

7. Az eredmények kifejezése
1 ml natrium-tioszulfat méréoldat (4.5.) 2 mg Cu-nek felel meg.
A mitragyaban 1év0 réz szazalékaranyat a kovetkezd képlettel

kapjuk meg:

\%

0, —
Cu (%) = X ——s

ahol:

X a felhasznalt natrium-tioszulfat oldat térfogata, ml-ben,

V a 10.1. és a 10.2. mddszer szerinti kivonatoldat térfogata, ml-ben,
a az alikvot rész térfogata, ml-ben,

M a 10.1. és a 10.2. modszer szerint kezelt vizsgalati minta tdmege,
grammban.

10.8. moddszer
Vas meghatarozasa miitragyakivonatokban atomabszorpciés spektromet-
riaval
1. Cél
Ez a moédszer a miitragyakivonatok vastartalmanak meghatdrozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.
2. Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintdk vizsgalatdra vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része elbirja az Gsszes és/vagy a vizoldhato vastar-
talom garantalasat.

3. A modszer elve

A kivonatok megfeleld kezelését és higitasat kovetden a vastartalmat
atomabszorpcids spektrometriaval hatarozzuk mg.

4. Reagensek
4.1. Sosavoldat, kb. 6 mol/l
Lasd 10.4. modszer (4.1.).
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4.2.

43.

4.4.

4.5.
45.1.

6.2.

7.2.

7.3.

Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 10.4. modszer (4.2.).

Hidrogén-peroxid oldat (30 % H,0,, dyg = 1,11 g/ml), mikroele-
mektdl mentes.

Lantansooldatok (10 g La literenként)
Lasd 10.4. modszer (4.3.).

Vas kalibracios oldatok

Vas torzsoldat (1 000 pg/ml)

Mérjiink 500 ml-es féz6poharba 1 g tiszta vashuzalt 0,1 mg-os
pontossaggal, adjunk hozza 200 ml 6 mol/l-es soésavat (4.1.) és
15 ml hidrogén-peroxid oldatot (4.3.). Melegitsiik f6z6lapon, amig a
vas teljesen fel nem oldodik. Amikor lehiilt, vigyiik at veszteség
nélkil 1000 ml-es mérélombikba. Toltsik fel a jelig vizzel és
gondosan keverjiik ssze.

Vas munkaoldat (100 pg/ml)

Tegyiink 20 ml torzsoldatot (4.5.1.) egy 200 ml-es mérélombikba.
Toltsiik fel a jelig 0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan
keverjiik Ossze.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer: lasd 10.4. modszer (5.). A miiszer
legyen felszerelve vasra jellemz6 sugarak (248,3 nm) kibocsatasara
alkalmas fényforrassal.

Az elemzendd oldat elkészitése

Kivont vasoldat

Lasd 10.1. és/vagy 10.2., illetve — adott esetben — 10.3. modszer.

A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 10.4. modszer (6.2.). A vizsgalati oldatnak 10 % (v/v) lantan-
sooldatot kell tartalmaznia.

Eljaras

Vakoldat készitése

Lasd 10.4. médszer (7.1.). A vizsgalati oldatnak 10 % (v/v) a (6.2.)
pontban hasznalt lantansooldatot kell tartalmaznia.

A kalibracios oldatok elkészitése
Lasd 10.4. médszer (7.2.).

A vas szamara optimalis 0—10 pg/ml meghatarozasi tartomany bealli-
tasdhoz tegyiink rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 ml munkaoldatot (4.5.2.)
100 ml-es mér6lombikokba. Sziikség esetén a sosav-koncentraciot
allitsuk be ugy, hogy a lehetd legkdzelebb essen a vizsgalati oldat
sosav-koncentraciojahoz. Tegyiink minden egyes mér6lombikba
10 ml-t a 6.2. pontban hasznalt lantansooldatbol. Toltsik fel
0,5 mol/l-es sosavoldattal (4.2.) és gondosan keverjiik Ossze. Ezek

az oldatok rendre 0, 2, 4, 6, 8 és 10 pg/ml vasat tartalmaznak.
Meghatarozas

Lasd 10.4. modszer (7.3.). Készitsiik el6 a spektrométert (5.)
248,3 nm hullamhosszon torténé mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 10.4. modszer (8.).
A mitragya szazalékos vastartalmat a kovetkezd egyenlettel

kapjuk meg:

Fe (%) = [(Xs — Xp) ¥ V x D]/(M x 10%)
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4.2.

4.3.

44.

4.5.
4.6.
4.7.

Ha a 10.3 moddszert hasznaltuk:
Fe (%) = [(xs — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Fe a miitragya szazalékban kifejezett vastartalma,

X, a vizsgalati oldat (6.2.) koncentracidja, pg/ml-ben,
Xp, a vakoldat (7.1.) koncentracidja pg/ml-ben,

V a 10.1. vagy a 10.2. modszer szerint nyert kivonat térfogata, ml-
ben,

D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezdje,

M a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerint kimért vizsgalati minta
tomege, grammban.

A D higitasi tényez6 kiszamitasa: ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a)
alikvot részek, mig (vl), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak
rendre megfeleld térfogatok, akkor a D higitasi tényezd:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x (vi/ai) x (100/a).

10.9. mdédszer

Mangan meghatarozasa miitragyakivonatokban titralassal
Cél
Ez a mddszer a miitragyakivonatok mangantartalmanak meghataroza-
sara vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintédk vizsgalatdra vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet L.
mellékletének E. része eldirja az 6sszes és/vagy a vizoldhaté mangan-
tartalom garantalasat.

A modszer elve

Ha a kivonatban kloridionok vannak jelen, akkor azokat a kivonat
kénsavas forralasaval el kell tavolitani. A mangant salétromsavas
kozegben natrium-bizmutattal oxidaljuk. A képzédott permanganatot
vas(Il)-szulfat feleslegével redukaljuk. Ezt a felesleget kalium-perman-
ganat oldattal titraljuk.

Reagensek
Tomény kénsav (H,SOy, dyy = 1,84 g/ml)
Kénsav, kb. 9 mol/l

Keverjiink 6ssze gondosan 1 térfogatrész tomény kénsavat (4.1.) 1
térfogatrész vizzel.

Salétromsav 6 mol/l

Keverjiink 6ssze 3 térfogatrész salétromsavat (HNOs, dyg= 1,40 g/ml)
4 térfogatrész vizzel.

Salétromsav 0,3 mol/l

Keverjiink ossze 1 térfogatrész 6 mol/l-es salétromsavat 19 térfogat-
rész vizzel.

Natrium-bizmutat (NaBiO3) (85 %).
Kovafold

Ortofoszforsav, 15 mol/l-es (H3POy, dyy = 1,71 g/ml)
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4.8.

4.9.

4.10.

6.2.

6.3.

Vas-szulfat oldat, 0,15 mol/l

Oldjunk fel 41,6 g vas-szulfat-heptahidratot (FeSO4.7 H,O) 1 literes
mérélombikban.

Adjunk hozza 25 ml tomény kénsavat (4.1.) és 25 ml foszforsavat
(4.7.). Toltsiik fel 1 000 ml-re. Keverjiik ossze.

Kalium-permanganat oldat, 0,020 mol/l

Meérjiink ki 3,160 g kalium-permanganatot (KMnO,4) 0,1 mg pontos-
saggal. Oldjuk fel és toltsiik fel 1 000 ml-re vizzel.

Eziist-nitrat oldat, 0,1 mol/l

Oldjunk fel 1,7 g ezist-nitratot (AgNO;3) vizben ¢és toltsiik
fel 100 ml-re.

Késziilék

P16/ISO 4 793 szerinti sziir6tégely, 4-es porozitasi, 50 ml térfogatt,
500 ml-es sziir6lombikra szerelve.

Magneses kevero.

Az elemzendd oldat elkészitése
Kivont manganoldat

Lasd 10.1. és 10.2. mddszer. Ha nem ismeretes, hogy vannak-e jelen
kloridionok, akkor egy csepp eziist-nitrat oldattal (4.10.) végezziink
kisérletet ennek megallapitasara.

Ha kloridionok nincsenek jelen, 10-20 mg mangant tartalmazo alikvot
részt tegylink egy magas fézépoharba. A térfogatot allitsuk be kb.
25 ml-re beparlassal vagy viz hozzaadasaval. Adjunk hozza 2 ml
tomény kénsavat (4.1.).

Ha kloridionok jelen vannak, akkor azokat el kell tavolitani a kévet-
kezdképpen:

Tegyiink a kivonatbol 10-20 mg mangént tartalmazo alikvot részt
400 ml-es magas f6z6poharba. Adjunk hozza 5 ml 9 mol/l-es kénsavat
(4.2.). Vegyifiilke alatt forraljuk f6z6lapon mindaddig, amig bdséges
fehér fustfejlodést nem észleliink. Addig folytassuk a forralast, amig a
térfogat kb. 2 ml-re nem csokken (a fézépohar aljan vékony, szirup-
szerll folyadékréteg lathato). Hagyjuk lehiilni szobahdmérsékletre.

Ovatosan adjunk hozza 25 ml vizet és Gjra vizsgaljuk meg 1 csepp
ezlist-nitrat oldat (4.10.) hozzéadasaval, hogy vannak-e jelen klori-
dionok. Ha még mindig van klorid az oldatban, ismételjik meg a
miiveletet 5 ml 9 mol/l-es kénsav (4.2.) hozzaadasa utan.

Eljaras

Adjunk a vizsgalati oldatot tartalmazd 400 ml-es f6z6poharba 25 ml
6 mol/l-es salétromsavat (4.3.) és 2,5 g natrium-bizmutatot (4.5.).
Keverjiik 0ssze alaposan 3 percig a magneses keverén (5.2.).

Adjunk hozza 50 ml 0,3 mol/l-es salétromsavat (4.4.) és keverjiik ujra.
Sziirjiik vakuumban, olyan sziirétégelyen (5.1.), amelynek aljat kova-
folddel (4.6.) boritottuk. Mossuk at a sziir6t néhanyszor a 0,3 mol/l-es
salétromsavval (4.4.), amig szintelen szlirletet nem kapunk.

Tegyiik a szilirletet és a mosofolyadékot 500 ml-es f6z6poharba.
Keverjitk 0ssze, és adjunk hozzad 25 ml 0,15 mol/l-es vas-szulfat
oldatot (4.8.). Ha vas-szulfat hozzaadasakor a sziirlet megsargul,
adjunk hozza 3 ml 15 mol/l-es ortofoszforsavat (4.7.)

Biirettabdl titraljuk a f6l6s vas-szulfatot 0,02 mol/l-es kalium-perman-
ganat oldattal (4.9.), amig az elegy szine rozsaszinbe megy at, és ez a
szin 1 percig allandé marad. Végezziink vakprobat azonos feltételek
mellett, de a vizsgalati minta kihagyasaval.

Megjegyzés

Az oxidalt oldatnak nem szabad gumival érintkeznie.
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Molibdén

4.2.

4.3.

44.

4.5.

4.6.

Az eredmények kifejezése

1 ml 0,02 kalium-permanganat oldat 1,099 mg mangannak (Mn) felel
meg.

A miitragya szazalékos mangantartalmat a kovetkezd képlettel kapjuk
meg:

Mn (%) ahol = (xp — X;) % 0,1099 x "
a

ahol:
Xp a vakprobahoz felhasznalt permanganat térfogata, ml-ben,
X, a vizsgalati mintdhoz felhasznalt permanganét térfogata, ml-ben,

V a 10.1. és a 10.2. modszer szerint nyert kivonat oldatanak térfogata,
ml-ben,

a a kivonatbol vett alikvot rész térfogata, ml-ben,

M a vizsgalati minta tdmege, grammban.

10.10. moédszer

meghatirozasa miitragyakivonatokban gravimetrias médszerrel
8-hidroxi-kinolinnal

Cél

Ez a mddszer a miitragyakivonatok molibdéntartalmanak meghataro-
zasara vonatkozd eljarast allapitja meg.

Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintak vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része eldirja az Osszes és/vagy a vizoldhatd molib-
déntartalom garantalasat.

A médszer elve

A molibdént meghatarozott feltételek mellett lecsapatott molibdenil-
oxinat formajaban hatirozzuk meg.

Reagensek
Kénsavoldat, kb. 1 mol/l toménységii

Ovatosan t5ltsiink 55 ml kénsavat (HySOy, dyy = 1,84 g/ml) 1 literes,
800 ml vizet tartalmazé mérélombikba. Keverjiik 6ssze. Lehtilés utan
egészitsiik ki térfogatat 1 literre. Keverjiik Ossze.

Higitott ammoniaoldat (1:3)

Keverjiink 6ssze 1 térfogatrész toményt ammoniaoldatot (NH,OH, dy,
= 0,9 g/ml) 3 térfogatrész vizzel.

Higitott ecetsavoldat (1:3)

Keverjiink 0ssze 1 térfogatrész tomény ecetsavat (99,7 % CH;COOH,
dyp = 1,049 g/ml) 3 térfogatrész vizzel.

Dinatrium-etiléndiamintetraacetat (EDTA)

Oldjunk fel 5 g Na,EDTA-t vizben, 100 ml-es mérélombikban.
Toltsiik fel a jelig és keverjitk Ossze.

Pufferoldat

100 ml-es mérélombikban oldjunk fel 15 ml tomény ecetsavat és 30 g
ammonium-acetatot vizben. Toltsiik fel 100 ml-re.

7-Hidroxi-kinolin (oxin) oldat

100 ml-es mér6lombikban oldjunk fel 3 g 8-hidroxi-kinolint 5 ml
tomény ecetsavban. Adjunk hozzd 80 ml vizet. Cseppenként adjunk
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5.2.

5.3.

7.2.

7.3.

hozza ammoniaoldatot (4.2.), amig az oldat zavarossa nem valik, majd
adjunk hozza ecetsavat (4.3.), amig az oldat Gjra kitisztul.

Toltsiik fel vizzel 100 ml-re.

Késziilék

P16/ISO 4 793 szerinti sziir6tégely, 4-es porozitasu, 30 ml térfogati.
Uvegelektrodos pH-mérd.

Szaritészekrény, 130-135 °C homérsékleten.

Az elemzendé oldat elkészitése

A molibdénoldat elkészitése. Lasd 10.1. és 10.2. modszer.

Eljaras
A vizsgalati oldat elkészitése

Tegyiink 20-100 mg molibdént tartalmazé alikvot részt 250 ml-es
fozépoharba. Toltsiik fel a térfogatat vizzel 50 ml-re.

Allitsuk be az oldat kémhatisat kénsavoldat (4.1.) cseppenkénti
adagolasaval pH 5-re. Adjunk hozza 15 ml EDTA-oldatot (4.4.),
azutan 5 ml pufferoldatot (4.5.). Toltsiik fel vizzel kb. 80 ml-re.

A csapadék kinyerése és tisztitisa
A csapadék kinyerése

Enyhén melegitsik az oldatot. Folyamatos keverés mellett adjuk
hozza az oxinoldatot (4.6.). Addig folytassuk a lecsapatast, amig
csapadék kivalasa mar nem észlelhetd. Adjunk még hozzd annyi
reagenst, hogy a feliiliiszé oldat enyhén sargara szinezédjék. Altalaban
20 ml elegendé. Enyhén melegitsik a csapadékot még két-harom
percig.

Szlirés és mosas

Sziirjiik sziirétégelyen (5.1.). Oblitsiik néhanyszor 20 ml forré vizzel.
Az 0Oblitéviznek fokozatosan szintelenné kell valnia, jelezve, hogy
oxin mar nincs jelen.

A csapadék mérése

Széritsuk a csapadékot sulyallandosagig (legalabb 1 o6ran at) 130-
135 °C homérsékleten.

Hagyjuk exszikkatorban lehiilni és mérjiik le.

Az eredmények kifejezése

1 mg molibdenil-oxinat, MoO,(C9H¢ON), 0,2305 mg molibdénnek
felel meg.

A mitragya szazalékos molibdéntartalmat a kovetkezd képlettel
kapjuk meg:

V x D
Mo (%) = X x 0,02305 x —
a

ahol:
X a molibdenil-oxinat csapadék tomege, mg-ban,

V a 10.1. vagy a 10.2. mddszer szerinti kivonatoldat térfogata, ml-
ben,

a az utolso higitasbol vett alikvot rész térfogata, ml-ben,
D az alikvot rész higitasi tényezdje,

M a vizsgalati minta tdmege, grammban.
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10.11. moédszer

Cink meghatiroziasa miitragyakivonatokban atomabszorpciés spektromet-

4.2.

4.3.

4.4.

44.1.

442

6.2.

riaval
Cél
Ez a mddszer a cink miitragyakivonatokban valé6 meghatarozasara
vonatkozo eljarast allapitja meg.
Alkalmazasi teriilet

Ez az eljaras a 10.1. és a 10.2. modszerrel kivont olyan miitragya-
mintak vizsgalatara vonatkozik, amelyek tekintetében az e rendelet I.
mellékletének E. része eldirja az dsszes és/vagy a vizoldhato cinktar-
talom garantalasat.

A modszer elve

A kivonatok megfeleld kezelését és higitasat koveten a cinktartalmat
atomabszorpcids spektrometriaval hatarozzuk mg.

Reagensek

Sosavoldat, kb. 6 mol/l

Lasd 10.4. modszer (4.1.)

Sosavoldat, kb. 0,5 mol/l
Lasd 10.4. modszer (4.2.).

Lantansooldatok (10 g La/liter)
Lasd 10.4. modszer (4.3.).

Cink kalibracios oldatok
Cink torzsoldat (1 000 pg/ml)

1 000 ml-es mér6lombikban oldjunk fel 0,1 mg pontossaggal kimért
1 g cinkport vagy cinklemezkét 25 ml 6 mol/l-es sosavban (4.1.).
Miutan teljesen feloldodott, toltsiik fel a jelig vizzel és gondosan
keverjiik Ossze.

Cink munkaoldat (100 pg/ml)

200 ml-es mér6lombikban higitsunk fel 20 ml tdrzsoldatot (4.4.1.)
0,5 mol/l-es sosavoldatban (4.2.). Toltsik fel a jelig 0,5 mol/l-es
sosavoldattal és gondosan keverjiik Ossze.

Késziilék

Atomabszorpcids spektrométer.

Lasd 10.4. modszer (5.). A miszer legyen felszerelve cinkre jellemz6
sugarak (213,8 nm) kibocsatasara alkalmas fényforrassal. A spektro-
méternek alkalmasnak kell lennie hattérkorrekciod elvégzésére.

Az elemzend6 oldat elkészitése

Kivont cinkoldat

Lasd 10.1. és/vagy 10.2., illetve 10.3. modszer.

A vizsgalati oldat elkészitése

Lasd 10.4. modszer (6.2.). A vizsgalati oldat 10 % (v/v) lantanséol-
datot tartalmazzon.

Eljaras
Vakoldat készitése

Lasd 10.4. modszer (7.1.). A vakoldat 10 % (v/v), a 6.2. pontban
alkalmazott lantansooldatot tartalmazzon.
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7.2.

7.3.

A kalibracios oldatok elkészitése

Lasd 10.4. médszer (7.2.). A cink 0-5 pg/ml optimalis meghatarozasi
tartomanyanak beallitdsahoz ontsiink rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 ml
munkaoldatot (4.4.2.) 100 ml-es mérélombikokba. Sziikség esetén a

mérélombikba 10 ml-t a 6.2. pontban hasznalt lantansdoldatbol.
Toltsiik fel 100 ml-re 0,5 mol/l-es sdsavoldattal (4.2.) és gondosan
keverjiik Ossze.

Ezek az oldatok rendre 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 és 5 pg/ml cinket tartal-
maznak.

Meghatdarozas

Lasd 10.4. modszer (7.3.). Készitsiik eld a spektrométert 213,8 nm
hullamhosszon torténé mérésre.

Az eredmények kifejezése
Lasd 10.4. modszer (8.).
A miitragya szazalékban kifejezett cinktartalmat a kovetkez6 egyen-
lettel kapjuk meg:
Zn (%) = [(xs — Xp) X V x D]/(M x 10%)
Ha a 10.3. modszert hasznaltuk:

Zn (%) = [(xs — Xp) X V x 2D]/(M x 10%)

ahol:

Zn a mitragya szazalékban kifejezett cinktartalma,
Xs a vizsgalati oldat koncentracidja, pg/ml-ben,
Xb a vakoldat koncentracioja, pg/ml-ben,

V a 10.1. vagy a 10.2. modszer szerint nyert kivonat oldatanak térfo-
gata ml-ben,

D a 6.2. pont szerint végzett higitas tényezGje,
M a 10.1. vagy a 10.2. modszer szerint kimért minta tomege (g).
A D higitasi tényezd kiszamitasa:

Ha (al), (a2), (a3), ... (ai) és (a) egymast kovetd alikvot részek, mig
1), (v2), (v3), ... (vi) és (100) a higitasoknak rendre megfeleld
térfogatok, akkor a D higitasi tényezo:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x ... x (vi/ai) x (100/a)
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V. MELLEKLET

UJ TiPUSU MUTRAGYANAK AZ E RENDELET I. MELLEK-
LETEBE TORTENO FELVETELEHEZ OSSZEALLITANDO
MUSZAKI DOKUMENTACIO ELKESZITESEHEZ A
GYARTOK ES KEPVISELOIK ALTAL TANULMANYO-
ZANDO DOKUMENTUMOK JEGYZEKE

Utmutaté az ,,EK-miitragya” megjelolés iranti kérelemre vonatkozo
miiszaki dokumentacio elkészitéséhez.

Az Eurdpai Kozésségek Hivatalos Lapja, C 138., 1994.5.20., 4. o.

A 88/379/EGK tanacsi iranyelv 10. cikke végrehajtasanak megfe-
leléen, a veszélyes készitményekre vonatkozd kiilonds informaciok
rendszerével kapcsolatos részletes rendelkezések meghatarozasarol és
megallapitasarol szo6lo, 1991. marcius 5-i 91/155/EGK bizottsagi
iranyelv.

Az Eurdpai Kozosségek Hivatalos Lapja, L 76/35., 1991.3.22., 35. o.

A 88/379/EGK tanacsi iranyelv 10. cikkének végrehajtasara kiadott, a
Bizottsagnak a veszélyes készitményekhez kapcsolodo kiilonds infor-
maciok rendszerére vonatkozo részletes rendelkezéseinek meghataro-
zasar6l és megallapitasarol szolo 91/155/EGK iranyelvének modosita-
sarol szolo, 1993. december 10-i 93/112/EGK bizottsagi iranyelv.

Az Europai Kozésségek Hivatalos Lapja, L 314., 1993.12.16., 38. o.

AZ E RENDELET ES MELLEKLETEI KOVETELME-
NYEINEK VALO MEGFELELOSEG ELLENORZESEHEZ
SZUKSEGES SZOLGALTATASOK NYUJTASARA ILLE-
TEKES LABORATORIUMOKRA VONATKOZO AKKREDI-
TACIOS SZABVANYOK

A laboratoriumi szinten alkalmazandé szabvany:

EN ISO/IEC 17025, Vizsgald és kalibralo laboratoriumok felkésziilt-
ségére vonatkozo altalanos kovetelmények.

Az akkreditalo szervezetek szintjén alkalmazando szabvany:

EN 45003, Kalibralo ¢és vizsgalé laboratoriumok akkreditacios
rendszere, az altaldinos miikodésre és elismerésre vonatkozd kovetel-
mények.
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