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(Rdttsakter vilkas publicering dr obligatorisk)

EUROPAPARLAMENTETS OCH RADETS FORORDNING (EG) nr 2003/2003

av den 13 oktober 2003

om godselmedel

(Text av betydelse for EES)

EUROPAPARLAMENTET OCH EUROPEISKA UNIONENS RAD HAR
ANTAGIT DENNA FORORDNING

med beaktande av Fordraget om upprittandet av Europeiska
gemenskapen, sirskilt artikel 95 i detta,

med beaktande av kommissionens forslag (1),

med beaktande av Ekonomiska och sociala kommitténs ytt-
rande (3),

i enlighet med forfarandet i artikel 251 i fordraget (), och
av foljande skal:

(1) Det har upprepade génger gjorts visentliga dndringar i
radets direktiv 76/116/EEG av den 18 december 1975
om tillnirmning av medlemsstaternas lagstiftning om g6d-
selmedel (*), rddets direktiv 80/876/EEG av den 15 juli
1980 om tillnirmning av medlemsstaternas lagstiftning
om enkla ammoniumnitratgodselmedel med hog kvive-
halt (°), kommissionens direktiv 87/94/EEG av den 8 de-
cember 1986 om tillndrmning av medlemsstaternas lag-
stiftning om forfaranden f6r kontroll av egenskaper, grins-
virden och detonationssikerhet hos enkla ammonium-
nitratgodselmedel med hog kvavehalt (°), och kommis-
sionens direktiv 77/535/EEG av den 22 juni 1977 om
tillndrmning av medlemsstaternas lagstiftning om provtag-
nings- och analysmetoder for godselmedel (7). T enlighet

() EGT C 51 E, 26.2.2002, s. 1 och EGT C 227 E, 24.9.2002, s. 503.

() EGT C 80, 3.4.2002, s. 6.

(}) Europaparlamentets yttrande av den 10 april 2002 (EUT C 127 E,
29.5.2003, s. 160), radets gemensamma standpunkt av den 14 april
2003 (EUT C 153 E, 1.7.2003, s. 56) och Europaparlamentets be-
slut av den 2 september 2003 (innu ¢j offentliggjort i EGT).

() EGT L 24, 30.1.1976, s. 21. Direktivet senast dndrat genom Euro-
paparlamentets och radets direktiv 98/97/EG (EGT L 18, 23.1.1999,
s. 60).

(*) EGT L 250, 23.9.1980, s. 7. Direktivet dndrat genom Europaparla-
mentets och rddets direktiv 97/63/EG (L 335, 6.12.1997, s. 15).

() EGT L 38, 7.2.1987, s. 1. Direktivet dndrat genom direktiv
88/126/EEG (EGT L 63, 9.3.1988, s. 12).

() EGT L 213, 22.8.1977, s. 1. Direktivet senast dndrat genom direktiv
95/8/EG (EGT L 86, 20.4.1995, s. 41).

med kommissionens meddelande till Europaparlamentet
och radet "Forenklad lagstiftning pd den inre marknaden
(SLIM)” och "Handlingsplan for den inre marknaden” bor
dessa direktiv upphivas och ersittas av en enda rittsakt
for att storre klarhet skall uppnds pd omradet.

Gemenskapens lagstiftning om godselmedel har ett mycket
tekniskt innehdll. En forordning dr ddrfoér det mest dnda-
mélsenliga rittsliga instrumentet, eftersom tillverkarna di-
rekt kan aldggas precisa krav som skall tillimpas samtidigt
och pd samma sitt i hela gemenskapen.

[ varje medlemsstat finns tvingande bestimmelser enligt
vilka godselmedel skall kunna uppvisa vissa tekniska egen-
skaper. Dessa bestimmelser skiljer sig 4t i de olika med-
lemsstaterna, sirskilt i friga om sammansittningen och
definitionen av olika typer av godselmedel, beteckningarna
pa dessa typer och deras identifiering och forpackning.
Olikheterna skapar hinder f6r handeln inom gemenskapen
och de bor dirfér harmoniseras.

Eftersom malet for den planerade dtgirden, ndmligen att
sikerstilla den inre marknaden for godselmedel, inte i till-
ricklig utstrickning kan uppnds av medlemsstaterna om
det inte finns ndgra gemensamma tekniska kriterier och
det dirfor, pd grund av dtgirdens omfattning, battre kan
uppnds pd gemenskapsnivd, kan gemenskapen vidta dtgir-
der i enlighet med subsidiaritetsprincipen i artikel 5 i for-
draget. Enligt proportionalitetsprincipen i samma artikel
gdr denna forordning inte utover vad som dr nodvindigt
for att uppnd detta mal.

Det 4r nodvandigt att pd gemenskapsniva faststilla bestim-
melser om vissa godselmedels ("EG-godselmedlens”) be-
teckning, definition och sammansittning.

Vidare bor det faststillas gemenskapsregler for hur EG-
godselmedel skall identifieras, spdras och mirkas samt
for hur forpackningar skall forslutas.

Ett forfarande bor inrdttas pd gemenskapsnivd som skall
foljas om en medlemsstat anser det nodvindigt att be-
gransa utslippandet pd marknaden av EG-godselmedel.
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(8) Tillverkningen av godselmedel kan uppvisa vissa variatio- (17) De étgdrder som &r nodvindiga for att genomfora denna

ner beroende pd tillverkningsteknik eller rdvaror. Meto-
derna for provtagning och analys kan ocksd variera. Det
ar darfor nodvandigt att tillita toleranser for den deklare-
rade halten av ndringsimnen. [ jordbrukarnas intresse dr
det tillrddligt att halla dessa toleranser inom sniva grinser.

Officiella kontroller av EG-godselmedlens overensstim-
melse med kraven i denna férordning pd kvalitet och
sammansittning bor utforas av laboratorier som dr god-
kidnda av medlemsstaterna och anmilda till kommissionen.

(10) Ammoniumnitrat dr huvudbestdndsdel i en mingd pro-

(11

13

(14

(15

(16

dukter, av vilka ndgra ar avsedda att anvindas som god-
selmedel och andra som springdmnen. Med hénsyn till de
speciella egenskaperna hos ammoniumnitratgodselmedel
med hog kvivehalt och kraven rorande allmin sikerhet,
hilsa och arbetarskydd dr det nodvindigt att for denna typ
faststilla ytterligare gemenskapsregler for EG-godselmedel.

Vissa av dessa produkter kan vara farliga och skulle under
vissa omstdndigheter kunna anvindas for andra dndamdl
an de dr avsedda for. Detta kan medfora risker for ménni-
skor och egendom. Tillverkare bor darfor dlaggas att vidta
lampliga atgdrder som hindrar sddan anvidndning, och sir-
skilt sakerstilla att sddana godselmedel kan spdras.

Med hdnsyn till den allminna sikerheten dr det sirskilt
viktigt att pd gemenskapsnivd faststilla de egenskaper
som sirskiljer EG-ammoniumnitratgddselmedel med hog
kvavehalt frdn ammoniumnitrattyper som anvinds vid till-
verkning av produkter som anvinds som sprangmedel.

For att det skall kunna sikerstillas att EG-ammonium-
nitratgodselmedel med hog kvivehalt dr ofarliga, bor de
ha vissa egenskaper. Tillverkarna bor sikerstilla att alla
godselmedel med en hég ammoniumnitrathalt har genom-
gétt ett detonationssikerhetsprov innan dessa godselmedel
slapps ut pa marknaden.

Det dr nodvindigt att faststdlla regler for metoderna for
slutna termiska cykler, dven om dessa metoder inte nod-
vindigtvis simulerar alla de forhdllanden som kan uppstd
under transport och forvaring.

Godselmedel kan fororenas av dmnen som kan utgéra en
potentiell risk for manniskors och djurs hilsa och for
miljon. Med &beropande av yttrandet frén Vetenskapliga
kommittén for toxicitet, ekotoxicitet och miljo har
kommissionen for avsikt att ta upp frigan om ofrivillig
kadmiumhalt i mineralgédselmedel och kommer, vid be-
hov, att utarbeta ett forslag till férordning som skall liggas
fram for Europaparlamentet och rddet. En liknande over-
syn kommer, om sd r lampligt, att goras av andra foro-
renande dmnen.

Det ar lampligt att inrétta ett forfarande som skall f6ljas av
alla tillverkare eller dessas foretradare ndr de onskar en ny
godselmedelstyp upptagen i bilaga I for att kunna marka
den med beteckningen "EG-godselmedel”.

forordning bor antas i enlighet med rddets beslut
1999/468/EG av den 28 juni 1999 om de forfaranden
som skall tillimpas vid utovandet av kommissionens ge-
nomforandebefogenheter (1).

(18) Medlemsstaterna bor faststdlla pafoljder for overtradelser

av bestimmelserna i denna forordning. De kan faststilla
att en tillverkare som bryter mot artikel 27 kan domas till
boter med ett belopp som motsvarar tio gdnger marknads-
virdet pd den leverans som inte dr i Gverensstimmelse.

(19) Direktiven 76/116/EEG, 77/535/EEG, 80/876/EEG och

87/94[EEG bor upphivas.

HARIGENOM FORESKRIVS FOLJANDE.

AVDELNING I
ALLMANNA BESTAMMELSER
KAPITEL 1
Tillimpningsomrdde och definitioner
Artikel 1

Tillimpningsomrade

Denna forordning skall tillimpas pd produkter som slipps ut
pd marknaden som godselmedel under beteckningen "EG-g6d-
selmedel”.

Artikel 2

Definitioner

I denna forordning anvinds foljande beteckningar med de be-
tydelser som hir anges:

g0dselmedel: Zmnen vars frimsta funktion ar att forse vixter
med niring.

huvudndringsimnen: grundimnena kvive, fosfor och kalium.

sekunddra ndringsimnen: grunddmnena kalcium, magnesium,
natrium och svavel.

mikrondringsdmnen: grunddmnena bor, kobolt, koppar, jdrn,
mangan, molybden och zink, som dr viktiga for vixternas
tillvixt, men i smd mangder jimfort med huvudnirings-
dmnen och sekundira ndringsimnen.

() EGT L 184, 17.7.1999, s. 23.
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e) oorganiskt gddselmedel: ett godselmedel vari de deklarerade
naringsimnena ir mineraler som framstillts genom utvin-
ning eller genom fysiska ochfeller kemiska industriproces-
ser. Kalciumcyanamid, urea och dess kondensations- och
associationsprodukter samt godselmedel som innehéller ke-
laterade eller komplexférenade mikrondringsiamnen kan pa
sedvanligt vis klassificeras som oorganiska godselmedel.

f) kelaterat mikrondringsimne: ett mikrondringsimne som dar
bundet till en av de organiska molekyler som fortecknas i
avsnitt E.3.1 i bilaga L

g) komplexforenat mikrondringsimne: ett mikroniringsimne som
ar bundet vid en av de molekyler som fortecknas i avsnitt
E.3.2 i bilaga L

h) godselmedelstyp: godselmedel med gemensam typbeteckning
enligt vad som anges i bilaga L.

i) enkelt godselmedel: ett kvive-, fosfat- eller kaliumgodselmedel
som har ett deklarerat innehdll av endast ett av huvud-
ndringsimnena.

j)  sammansatt godselmedel: ett godselmedel som har ett dekla-
rerat innehdll av minst tvd av huvudniringsimnena och
som framstills kemiskt eller genom blandning eller genom
en kombination av bida.

k) komplexforenat godselmedel: ett sammansatt godselmedel som
framstills genom kemisk reaktion eller genom losning eller
som i dess fasta form framstillts genom granulering och
som har ett deklarerat innehdll av minst tvd av huvud-
ndringsimnena. 1 dess fasta form innehaller varje korn
alla ndringsimnen i den sammansittning som deklarerats.

1) Dblandat godselmedel: ett godselmedel som framstills genom
torrblandning av flera godselmedel, utan nigon kemisk re-
aktion.

=]

bladgodselmedel: ett godselmedel avsett for applicering pa
grodans blad, genom vilka niringen tas upp.

n) flytande godselmedel: godselmedel i suspenderad eller upplost
form.

o) lost godselmedel: ett flytande godselmedel, som inte innehdl-
ler ndgra fasta partiklar.

p) suspenderat godselmedel: ett tvifasgodselmedel i vilket fasta
partiklar hélls suspenderade i den flytande fasen.

q) deklaration: angivande av mingden ndringsimnen, inbegri-
pet deras form och 16slighet, som garanteras inom specifi-
cerade toleranser.

1) deklarerad halt: halten av ett dmne (eller dess oxid), vilken
enligt gemenskapens lagstiftning anges pa en etikett eller
ett foljedokument for EG-godselmedel.

s) tolerans eller toleransgrans: den tillitna avvikelsen for det
uppmitta virdet av ett ndringsimne i forhdllande till det
angivna virdet.

t) europeisk standard: standard frdn Europeiska standardise-
ringsorganisationen (European Committee for Standardisa-
tion, CEN), som gemenskapen har erkint officiellt och till
vilken en hinvisning har offentliggjorts i Europeiska unionens

officiella tidning.

u) forpackning: en forslutningsbar behéllare som anvinds for
forvaring, skydd, hantering och distribution av gédselmedel
och som innehaller hogst 1 000 kg.

v) godselmedel i losvikt: godselmedel som inte férpackats sdsom
foreskrivs i denna forordning.

w) utsldppande pd marknaden: tillhandahéllande av godselmedel
mot betalning eller gratis, eller lagring for tillhandahéllande.
Import av ett godselmedel till Europeiska gemenskapens
tullomrdde skall anses utgéra utslippande pd marknaden.

x) tillverkare: den fysiska eller juridiska person som ansvarar
for utslippandet pd marknaden av ett godselmedel. Sarskilt
en producent, en importdr, en forpackare som arbetar for
egen rikning eller den som forindrar godselmedlets egen-
skaper skall anses vara tillverkare. En distributor som inte
forandrar godselmedlets egenskaper skall dock inte anses
vara tillverkare.

KAPITEL 11
Utslippande pd marknaden
Artikel 3
EG-godselmedel

Ett godselmedel som tillhor en av de godselmedelstyper som
fortecknas i bilaga I och som overensstimmer med villkoren i
denna forordning far betecknas "EG-godselmedel”.

Beteckningen "EG-godselmedel” fr inte anvindas for godselme-
del som inte overensstimmer med denna férordning.

Artikel 4
Etablering inom gemenskapen

Tillverkaren skall vara etablerad inom gemenskapen och skall
ha ansvaret for att EG-godselmedlen overensstimmer med be-
stimmelserna i denna forordning.

Artikel 5
Fri rorlighet

1. Utan att det paverkar tillimpningen av artikel 15 och
annan gemenskapslagstiftning fiar medlemsstaterna inte av
skdl som ror sammansittning, identifiering, markning eller for-
packning, eller med stod av andra bestimmelser i denna for-
ordning, forbjuda, begrinsa eller hindra utslippande pd mark-
naden av godselmedel som dr mirkta med beteckningen "EG-
godselmedel” och som uppfyller bestimmelserna i denna for-
ordning.
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2. Godselmedel som dr mirkta med beteckningen "EG-god-
selmedel” i enlighet med denna f6rordning skall ha fri rorlighet
inom gemenskapen.

Artikel 6
Obligatoriska uppgifter

1. For att uppfylla kraven i artikel 9 fir medlemsstaterna
foreskriva att halten av kvive, fosfor och kalium i godselmedel
som slipps ut pd deras marknad skall redovisas pd foljande
sitt, namligen

a) kvive endast i grundimnesform (N), och antingen

b) fosfor och kalium endast i grundimnesform (P, K), eller

¢) fosfor och kalium endast i oxidform (P,0s, K,0), eller

d) fosfor och kalium i bdde grundimnes- och oxidform sam-

tidigt.

Om en medlemsstat utnyttjar mojligheten att foreskriva att
halten av fosfor och kalium skall uttryckas i grunddmnesform,
skall alla angivelser i oxidform som férekommer i bilagorna
utldsas som grundimnesform, varvid de numeriska virdena
skall omvandlas enligt foljande faktorer:

a) Fosfor (P) = fosforpentoxid (P,05) x 0,436.
b) Kalium (K) = kaliumoxid (K,0) x 0,830.

2. Medlemsstaterna far foreskriva att halten av kalcium,
magnesium, natrium och svavel i godselmedel som innehéller
sekunddra ndringsimnen och, om villkoren i artikel 17 ar upp-
fyllda, i godselmedel som innehdller huvudniringsimnen, som
slapps ut pa marknaden i gemenskapen skall uttryckas

a) i oxidform (CaO, MgO, Na,0, SO), eller
b) i grundimnesform (Ca, Mg, Na, S), eller
¢) i bada dessa former.

Vid omvandling av halten av kalciumoxid, magnesiumoxid,
natriumoxid och svaveltrioxid till kalcium-, magnesium-, nat-
rium- respektive svavelhalt skall f6ljande faktorer anvindas:

a) Kalcium (Ca) = kalciumoxid (CaO) x 0,715.

b) Magnesium (Mg) = magnesiumoxid (MgO) x 0,603.
¢) Natrium (Na) = natriumoxid (Na,O) x 0,742.

d) Svavel (S) = svaveltrioxid (SO3) x 0,400.

For den beriknade oxid- eller grundimneshalten skall det an-
givna virdet avrundas till nirmaste decimal.

3. Medlemsstaterna skall inte hindra utslippande p& mark-
naden av ett "EG-godselmedel” som mirkts pd bada de sitt som
anges i punkterna 1 och 2.

4. Halten av ett eller flera av mikrondringsdmnena bor, ko-
bolt, koppar, jirn, mangan, molybden eller zink i de EG-g6d-
selmedel som tillhor de godselmedelstyper som fortecknas i
avsnitten A, B, C och D i bilaga I skall deklareras om foljande
tvd villkor r uppfyllda:

a) Mikrondringsdmnena har tillsatts i minst de minimimangder
som anges i avsnitt E.2.2 och E.2.3 i bilaga L

b) EG-godselmedlet uppfyller fortfarande kraven i avsnitten A,
B, C och D i bilaga L

5. Om mikrondringsimnena ir normala bestindsdelar i de
ramaterial som ar avsedda att tillfora godselmedlet bdde huvud-
naringsimnen (N, P, K) och sekundira niringsimnen (Ca, Mg,
Na, S), far mikronéringsimnena deklareras, forutsatt att de fore-
kommer i minst de minimimédngder som anges i avsnitt E.2.2
och E.2.3 i bilaga L

6.  Halten av mikrondringsimnen skall deklareras pd foljande
satt:

a) For godselmedel som tillhor de godselmedelstyper som for-
tecknas i avsnitt E.1 i bilaga I i enlighet med de krav som
anges i kolumn 6 i det avsnittet.

=

For blandningar av sddana godselmedel som anges i a och
som innehaller minst tvd olika mikroniringsimnen och
uppfyller kraven i avsnitt E.2.1 i bilaga I samt for godsel-
medel som tillhor de godselmedelstyper som fortecknas i
avsnitten A, B, C och D i bilaga I genom angivande av

i) den totala halten uttryckt i viktprocent av godselmedlet,

ii) den vattenlosliga halten, uttryckt i viktprocent av godsel-
medlet, om den losliga andelen utgér minst hilften av
den totala halten.

Om ett mikrondringsimne &r helt vattenldsligt skall endast den
vattenlosliga halten deklareras.

Om ett mikrondringsimne dr kemiskt bundet till en organisk
molekyl skall halten i mikroniringsimnet deklareras omedel-
bart efter den vattenlosliga halten, i viktprocent av produkten,
foljt av ett av uttrycken “kelaterad av” eller "i komplexf6rening
med” och namnet pd den organiska molekylen enligt avsnitt
E.3 i bilaga I. Den organiska molekylens namn kan ersittas
med dess initialer.

Artikel 7
Identifiering
1.  Tillverkaren skall forse EG-godselmedel med de identifie-

ringsmarkningar som fortecknas i artikel 9.

2. Om godselmedlen ir forpackade skall identifieringsmark-
ningen finnas pd forpackningarna eller pé tillhorande etiketter.
For godselmedel i losvikt skall samma markning finnas pa
foljedokumenten.
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Artikel 8
Spérbarhet

Utan att det paverkar tillimpningen av artikel 26.3 skall till-
verkaren, for att garantera EG-godselmedlens sparbarhet, fora
register over godselmedlens ursprung. Registret skall hallas till-
gangligt for inspektion av medlemsstaterna sd linge som god-
selmedlet levereras till marknaden och under ytterligare tvd &r
efter det att tillverkaren upphorde med att leverera det.

Artikel 9
Miirkning

1. Utan att det paverkar tillimpningen av andra gemen-
skapsbestimmelser skall de forpackningar, etiketter och folje-
dokument som avses i artikel 7 vara forsedda med f6ljande
mirkningar:

a) Obligatorisk identifieringsmérkning
— Ordet "EG-GODSELMEDEL” med versaler.

— Om den finns, beteckningen pd godselmedelstypen i en-
lighet med bilaga 1.

— For blandade godselmedel skall ordet "blandning” till-
fogas efter typbeteckningen.

— Den tilliggsmirkning som anges i artiklarna 19, 21 eller
23.

— Niringsdmnena skall anges bade med ord och med de
kemiska symbolerna, t.ex. kvive (N), fosfor (P), fosfor-
pentoxid (P,05), kalium (K), kaliumoxid (K,0), kalcium
(Ca), kalciumoxid (CaO), magnesium (Mg), magnesium-
oxid (MgO), natrium (Na), natriumoxid Na,O), svavel
(S), svaveltrioxid (SO3), bor (B), koppar (Cu), kobolt (Co),
jarn (Fe), mangan (Mn), molybden (Mo), zink (Zn).

— Om godselmedlet innehdller mikrondringsimnen av
vilka alla eller en del dr kemiskt bundna till en organisk
molekyl, skall namnet pd detta mikroniringsimne &tfol-
jas av en av foljande bestimningar:

i) "kelaterat av ...” (namnet pd kelatbildaren eller en
forkortning av namnet enligt avsnitt E.3.1 i bilaga I).

”

ii) "i komplexférening med ...” (namnet pd komplex-
bildaren enligt avsnitt E.3.2 i bilaga I).

— Mikroniringsimnena i godselmedlet fortecknade i alfa-
betisk ordning efter deras kemiska symbol: B, Co, Cu, Fe,
Mn, Mo, Zn.

— Sirskilda bruksanvisningar for de produkter som anges i
avsnitt E.1 och E.2 i bilaga L

— Maingdangivelser for flytande godselmedel uttryckt i vikt.
Mingdangivelser for flytande godselmedel uttryckt i vo-
lym eller vikt i forhallande till volym (kilogram per hek-
toliter eller gram per liter) dr valfria.

— Netto- eller bruttovikt, och for flytande godselmedel
valfritt dven netto- eller bruttovolym. Om bruttovikten
anges skall tareringsvikten anges bredvid denna.

— Tillverkarens namn eller firmanamn samt adress.
b) Valfri mirkning
— Séadan angivelse som anges i bilaga L.

— Anvisningar om férvaring och hantering, och for de
godselmedel som inte fortecknas i avsnitt E.1 och E.2
i bilaga I, sirskilda anvisningar om anvindningen av
godselmedlet.

— Angivelser om dosering och anvindningsvillkor som
lampar sig for de jord- och odlingsférhallanden under
vilka godselmedlet anvinds.

— Tillverkarens mirke och produktens handelsbeteckning.

De identifieringsmarkningar som anges i b fir inte strida mot
dem som anges i a och skall vara klart tskilda fran dessa.

2. Alla mirkningar enligt punkt 1 skall vara klart atskilda
fran all annan information pa forpackningar, etiketter och fol-
jedokument.

3. Flytande godselmedel far slippas ut pd marknaden endast
om de &tfoljs av tillverkarens tilliggsanvisningar som sarskilt
anger lagringstemperatur och dtgarder for att forhindra olyckor
vid lagring.

4. Detaljerade tillimpningsforeskrifter f6r denna artikel skall
antas i enlighet med forfarandet i artikel 32.2.

Artikel 10
Etiketter och mirkning

1. Etiketter eller markning som trycks pa forpackningen och
som innehéller de uppgifter som anges i artikel 9 skall vara
placerade pa en framtridande plats. Etiketterna skall fdstas pd
forpackningen eller det system som anvinds for att forsluta
forpackningen. Om detta bestdr av en forsegling, skall denna
vara forsedd med forpackarens namn eller marke.

2. Mirkning enligt punkt 1 skall vara tydligt lisbar och
outplanlig.

3. Nar det giller gédselmedel i 16svikt enligt artikel 7.2 and-
ra meningen skall ett exemplar av de handlingar som innehéller
identifieringsmirkningen bifogas varorna och hallas tillgingliga
for kontroll.
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Artikel 11
Sprik

Etiketter, markningar pa forpackningar och foljedokument skall
avfattas dtminstone pé det nationella spraket eller de nationella
spraken i den medlemsstat dir EG-godselmedlet salufors.

Artikel 12
Forpackning

Nir det giller forpackade EG-godselmedel skall forpackningen
vara forsluten pé ett sddant sitt eller med en sddan anordning
att forslutningen, forseglingen eller sjilva forpackningen for-
stors pd sddant sdtt, nar forpackningen Oppnas, att den inte
kan dterforslutas. Ventilsickar far anvandas.

Artikel 13
Toleransgrinser

1. Halten av ndringsimnen i EG-godselmedel skall overens-
stimma med de toleransgrinser som anges i bilaga II; syftet
med dessa toleransgranser ar att tillita avvikelser vid tillverk-
ning, provtagning och analys.

2. Tillverkaren far inte systematiskt utnyttja de toleransgrin-
ser som anges i bilaga I

3. Inga toleranser ir tillitna vad betriffar de minimi- och
maximihalter som anges i bilaga L

Artikel 14
Krav for godselmedel

En godselmedelstyp far upptas i bilaga I endast om

a) den tillfor niringsdimnen pa ett effektivt sitt,

b) det finns limpliga provtagnings-, analys- och, om det kravs,
testmetoder,

¢) den vid normal anvindning inte negativt pdverkar manni-
skors, djurs eller vixters halsa eller miljon.

Artikel 15
Skyddsklausul

1. Om en medlemsstat har skilig anledning att misstinka att
ett visst EG-godselmedel som trots att det uppfyller kraven i
denna forordning utgor en risk for minniskors, djurs eller
vixters sikerhet eller hdlsa eller utgoér en miljorisk, far den
tillfalligt forbjuda utslippande pd marknaden av detta godsel-
medel inom sitt territorium eller krdva att det uppfyller sir-

skilda villkor. Medlemsstaten skall omedelbart underritta de
ovriga medlemsstaterna och kommissionen om beslutet och
skilen for detta.

2. Kommissionen skall anta ett beslut i frigan i enlighet med
forfarandet i artikel 32.2 inom 90 dagar frin mottagandet av
informationen.

3. Bestimmelserna i denna forordning hindrar inte att
kommissionen eller en medlemsstat med hinsyn till den all-
manna sikerheten vidtar berittigade dtgirder for att forbjuda,
begrinsa eller hindra utslippandet pd marknaden av EG-god-
selmedel.

AVDELNING II
BESTAMMELSER FOR SARSKILDA TYPER AV GODSELMEDEL
KAPITEL 1
Oorganiska godselmedel som innehiller huvudndringsimnen
Artikel 16
Tillimpningsomrade

Detta kapitel skall tillimpas pd oorganiska godselmedel som
innehaller huvudnéringsimnen och som ir fasta eller flytande,
enkla eller sammansatta, inklusive sidana godselmedel som
innehaller sekunddra niringsimnen ochfeller mikronarings-
amnen, med den minsta halt av ndringsimnen som faststills
i avsnitten A, B, C, E.2.2 eller E.2.3 i bilaga L

Artikel 17

Deklaration av sekundira niringsimnen i gddselmedel
som innehdller huvudniringsimnen

En deklaration av kalcium-, magnesium-, natrium- och svavel-
halten for den sekunddra niringshalten i EG-godselmedel som
tillh6r de godselmedelstyper som finns upptagna i avsnitten A,
B och C i bilaga I fir goras om dessa grundimnen férekommer
i minst foljande méngder:

a) 2% kalciumoxid (CaO), dvs. 1,4 % Ca.

b) 2 % magnesiumoxid (MgO), dvs. 1,2 % Mg.

¢) 3 % natriumoxid (Na,O), dvs. 2,2 % Na.

d) 5% svaveltrioxid (SO3), dvs. 2% S.

[ sddana fall skall typbeteckningen kompletteras med den till-
laggsmirkning som anges i artikel 19.2 ii.
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Artikel 18
Kalcium, magnesium, natrium och svavel

1. Halten av magnesium, natrium och svavel i de godselme-
del som fortecknas i avsnitten A, B och C i bilaga I skall
deklareras pa ett av foljande sitt:

a) Den totala halten uttryckt i viktprocent av godselmedlet.

b) Den totala halten och den vattenlosliga halten, uttryckt i
viktprocent av godselmedlet, om den losliga halten utgor
minst en fjirdedel av den totala halten.

¢) Om ett dmne dr helt vattenldsligt skall endast den vattenlds-
liga halten deklareras uttryckt i viktprocent.

2. Kalciumhalten skall, om inte annat anges i bilaga I, endast
deklareras om den &r vattenloslig, uttryckt i viktprocent av
godselmedlet.

Artikel 19
Identifiering

1. Utover de obligatoriska identifieringsmarkningar som
anges 1 artikel 9.1 a skall dven de angivelser som faststills i
punkterna 2, 3, 4, 5 och 6 i den hir artikeln finnas med.

2. For sammansatta godselmedel skall foljande laggas till
efter typbeteckningen:

i) De kemiska beteckningarna for de deklarerade sekundira
ndringsamnena, inom parentes, efter huvudniringsimnenas
symboler.

ii) De tal som anger halten av huvudniringsimnen. Halten av
de deklarerade sekunddra niringsimnena skall anges, inom
parentes, efter halten av huvudniringsimnen.

3. Endast de tal som anger halten av huvudniringsimnen
och sekundira niringsimnen skall anges efter godselmedlets

typbeteckning.

4. Om mikrondringsimnen deklareras, skall orden “med
mikrondringsdmnen” eller ordet "med” liggas till, foljt av nam-
net eller namnen pé de mikrondringsimnen som finns i godsel-
medlet och av deras kemiska beteckningar.

5. Den deklarerade halten av huvudniringsimnen och se-
kundira nédringsimnen skall anges i viktprocent, som heltal
eller, vid behov, om en limplig analysmetod finns, med en
decimal.

I de godselmedel som innehéller fler 4n ett deklarerat nirings-
amne skall huvudniringsimnena anges i f6ljande ordning: N,
P,05 ochfeller P, K,0 och/eller K, och de sekunddra ndrings-
damnena i foljande ordning: CaO och/eller Ca, MgO och/eller
Mg, Na,O och/eller Na, SO; och/eller S.

[ anknytning till den deklarerade halten av mikrondringsimnen
skall namnet pd vart och ett av dessa och deras kemiska be-
teckning anges, med uppgift om viktprocent pad det sitt som
framgdr av avsnitt E.2.2 och E.2.3 i bilaga I, samt deras los-
lighet.

6.  Niringsimnenas form och loslighet skall ocksd uttryckas i
viktprocent av godselmedlet, utom i de fall dd det i bilaga I
uttryckligen foreskrivs att denna halt skall uttryckas pd annat
satt.

Halten skall anges med en decimal utom nir det giller mikro-
ndringsamnen, vars halt skall anges pd det sitt som framgar av
avsnitt E.2.2 och E.2.3 i bilaga L

KAPITEL 11

Oorganiska gidselmedel som innehdller sekundira nérings-
damnen

Artikel 20
Tillimpningsomrade

Detta kapitel skall tillimpas pa fasta eller flytande oorganiska
godselmedel med sekunddra nidringsimnen, inklusive sddana
godselmedel som innehdller mikrondringsimnen, med den
minsta halt av niringsimnen som faststills i avsnitt D, E.2.2
och E.2.3 i bilaga L

Artikel 21
Identifiering

1. Utover de obligatoriska identifieringsmirkningar som
anges i artikel 9.1 a skall dven de angivelser som faststills i
punkterna 2, 3, 4 och 5 i den hir artikeln finnas med.

2. Om mikrondringsimnen deklareras skall orden "med mik-
rondringsimnen” eller ordet "med” liggas till, foljt av namnet
eller namnen pd de mikrondringsimnen som finns i godsel-
medlet och av deras kemiska beteckningar.

3. Den deklarerade halten av sekundira niringsimnen skall
anges i viktprocent i heltal eller, vid behov, om en limplig
analysmetod finns, med en decimal.

Om godselmedlen innehdller mer 4n ett sekundirt niringsimne
skall ordningen vara f6ljande:

CaO ochfeller Ca, MgO och/eller Mg, Na,O och/eller Na, SO;
och/eller S.

[ anknytning till den deklarerade halten av mikroniringsimnen
skall namnet pa vart och ett av dessa och deras kemiska be-
teckning anges, med uppgift om viktprocent pa det sitt som
framgar av avsnitt E.2.2 och E.2.3 i bilaga I, samt deras 10s-
lighet.
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4. Niringsimnenas form och loslighet skall ocksé uttryckas i
viktprocent av godselmedlet, utom i de fall di det i bilaga I
uttryckligen foreskrivs att de skall uttryckas pd annat sitt.

Halten skall anges med en decimal utom ndr det géller mikro-
ndringsimnen, dir halten skall anges pa det sitt som framgar
av avsnitt E.2.2 och E.2.3 i bilaga L

5. Kalciumhalten skall, om inte annat anges i bilaga I, endast
deklareras om den ar vattenloslig, uttryckt i viktprocent av
godselmedlet.

KAPITEL 11
Oorganiska godselmedel som innehiller mikrondringsimnen
Artikel 22
Tillimpningsomrade

Detta kapitel skall tillimpas péd fasta eller flytande oorganiska
godselmedel med mikroniringsimnen och med den minsta halt
av ndringsamnen som faststalls i avsnitt E.1 och E.2.1 i bilaga L.

Artikel 23
Identifiering

1. Utover de obligatoriska identifieringsmarkningar som
anges i artikel 9.1 a skall dven de angivelser som faststills i
punkterna 2, 3, 4 och 5 i den hir artikeln finnas med.

2. Om godselmedlen innehéller mer 4n ett mikrondrings-
amne, skall typbeteckningen “blandning av mikronarings-
dmnen” foljt av namnen pa de mikrondringsimnen som fore-
kommer och deras kemiska beteckningar anges.

3. For godselmedel som innehéller endast ett mikronarings-
damne (avsnitt E.1 i bilaga I) skall den deklarerade halten av
mikrondringsimnen anges i viktprocent, som heltal eller vid
behov med en decimal.

4. Mikrondringsimnenas form och 16slighet skall uttryckas i
viktprocent av godselmedlet, utom i de fall dd det i bilaga I
uttryckligen foreskrivs att halten skall uttryckas pd annat sitt.

Antalet decimaler i tal f6r mikrondringsimnen skall anges pa
det sitt som framgdr av avsnitt E.2.1 i bilaga L

5. Etiketten och f6ljedokumenten skall under de obligato-
riska eller frivilliga deklarationerna vara forsedda med foljande
angivelser rorande de produkter som fortecknas i avsnitt E.1
och E.2.1 i bilaga L

"Far anvindas endast om det finns ett konstaterat behov. Over-
skrid inte lamplig dosering.”

Artikel 24
Forpackning

EG-godselmedel som omfattas av bestimmelserna i detta kapi-
tel skall vara forpackade.

KAPITEL IV
Ammoniumnitratgodselmedel med hog kvivehalt
Artikel 25
Tillimpningsomrade

I detta kapitel avses med ammoniumnitratgodselmedel med
hog kvivehalt, enkla eller sammansatta ammoniumnitratbase-
rade produkter som framstillts f6r anvindning som godselme-
del och som innehéller mer 4n 28 viktprocent kvive i forhal-
lande till ammoniumnitrat.

Denna godselmedelstyp kan innehélla oorganiska eller overk-
samma dmnen.

Inget av de dmnen som anvinds for att framstilla denna god-
selmedelstyp far 6ka medlets virmekanslighet eller detonations-
kinslighet.

Artikel 26
Sikerhetsdtgirder och sikerhetskontroller

1.  Tillverkaren skall sikerstilla att enkla ammoniumnitrat-
godselmedel med hog kvdvehalt overensstimmer med bestim-
melserna i avsnitt 1 i bilaga IIL.

2. Kontroll, analys och provning i samband med offentliga
kontroller av enkla ammoniumnitratgodselmedel med hog kvi-
vehalt, som det finns bestimmelser om i detta kapitel, skall
utforas i enlighet med de metoder som beskrivs i avsnitt 3 i
bilaga III.

3. For att garantera att EG-ammoniumnitratgodselmedel
med hog kvivehalt som slappts ut pd marknaden kan spéras,
skall tillverkaren fora register Gver anliggningars namn och
adress samt huvudminnen for de anliggningar dir godselmed-
len och dess huvudsakliga komponenter tillverkades. Registret
skall héllas tillgdngligt for inspektion av medlemsstaterna sd
linge som godselmedlet levereras till marknaden och under
ytterligare tva dr efter det att tillverkaren upphorde med att
leverera det.

Artikel 27
Detonationssikerhetsprov

Utan att det paverkar tillimpningen av de tgirder som avses i
artikel 26 skall tillverkaren se till att varge typ av
EG-ammoniumnitratgddselmedel med hog kvivehalt som
slipps ut pd marknaden har genomgétt det detonationssiker-
hetsprov som beskrivs i avsnitten 2, 3 (metod 1 punkt 3) och 4
i bilaga III till denna forordning. Detta prov skall utféras av ett
av de godkidnda laboratorier som avses i artikel 30.1 eller
artikel 33.1. Tillverkare skall sinda in provresultaten till den
berorda medlemsstatens behoriga myndighet &tminstone 5 da-
gar innan godselmedlet slipps ut pd marknaden, eller dtmins-
tone 5 dagar innan godselmedlet anlidnder till Europeiska ge-
menskapens granser nir det giller import. Darefter skall till-
verkaren fortsdtta att garantera att alla leveranser av det god-
selmedel som sldppts ut pd marknaden klarar av att bli god-
kidnda i ovanstdende prov.
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Artikel 28
Forpackning

Ammoniumnitratgodselmedel med hog kvivehalt fir endast
goras tillgangligt for slutanvindaren i forpackad form.

AVDELNING I
BEDOMNING AV GODSELMEDELS OVERENSSTAMMELSE
Artikel 29
Kontrollitgirder

1. Medlemsstaterna kan kriva att godselmedel med mark-
ningen "EG-godselmedel” skall genomga officiella kontrolldtgir-
der for att sikerstilla att de Gverensstimmer med denna for-
ordning.

Medlemsstaterna fir ta ut avgifter som inte Overstiger kost-
naderna for de provningar som dr nodvindiga for dessa kon-
trolldtgirder, men detta fir inte tvinga tillverkarna att pd nytt
utfora provningar eller att betala for pa nytt utforda provningar
om den forsta provningen har utforts av ett laboratorium som
uppfyller villkoren i artikel 30 och provningen visade att god-
selmedlet i friga Overensstimmer med bestimmelserna.

2. Medlemsstaterna skall sdkerstdlla att provtagning och ana-
lys for officiella kontroller av EG-godselmedel som tillhor god-
selmedelstyper som fortecknas i bilaga I utfors i enlighet med
de metoder som beskrivs i bilagorna III och IV.

3. Efterlevnaden av denna forordning, i friga om Overens-
stimmelse med olika godselmedelstyper och 6verensstimmelse
med den deklarerade halten av niringsimnen eller den dekla-
rerade halten uttryckt som form och loslighet hos dessa na-
ringsimnen, fir vid officiella kontroller endast fastslds med
sddana provtagnings- och analysmetoder som faststills i enlig-
het med bilagorna III och IV och med beaktande av de tole-
ranser som anges i bilaga II.

4. Anpassning och modernisering av mdtnings-, provtag-
nings- och analysmetoder skall ske i enlighet med forfarandet
i artikel 32.2 och skall om det dr mojligt goras med tillimp-
ning av europeiska standarder. Samma forfarande skall tillim-
pas vid antagandet av de genomféranderegler som behovs for
att specificera de kontrollatgirder som foreskrivs enligt denna
artikel och artiklarna 8, 26 och 27 i denna forordning. I dessa
regler skall det sirskilt anges hur ofta provningarna skall ut-
foras pa nytt samt dtgdrder for att sikerstilla att det godselme-
del som sldpps ut pd marknaden 4r detsamma som det provade
godselmedlet.

Artikel 30
Laboratorier

1.  Medlemsstaterna skall till kommissionen anmala en for-
teckning over godkinda laboratorier pd deras territorier som
har behorighet att tillhandahalla de tjanster som behovs for att
kontrollera att EG-godselmedel Gverensstimmer med kraven i

denna forordning. Dessa laboratorier méste uppfylla de stan-
darder som anges i avsnitt B i bilaga V. Sddan anmilan skall
goras senast den 11 juni 2004 och vid varje diarpa féljande
justering.

2. Kommissionen skall offentliggora forteckningen over god-
kinda laboratorier i Europeiska unionens officiella tidning.

3. Om en medlemsstat har vilgrundad anledning att anta att
ett godkint laboratorium inte uppfyller de standarder som
anges i punkt 1, skall den ta upp frigan i den kommitté
som avses i artike] 32. Om kommittén dr Overens om att
laboratoriet inte uppfyller standarderna, skall kommissionen
ta bort namnet frdn den forteckning som avses i punkt 2.

4. Kommissionen skall anta ett beslut i frigan i enlighet med
forfarandet i artikel 32.2 inom 90 dagar frin mottagandet av
informationen.

5. Kommissionen skall offentliggora den dndrade forteck-
ningen i Europeiska unionens officiella tidning.

AVDELNING IV
SLUTBESTAMMELSER
KAPITEL 1
Anpassning av bilagorna
Artikel 31
Nya EG-godselmedel

1. Upptagandet av en ny godselmedelstyp i bilaga I till
denna férordning skall ske i enlighet med férfarandet i artikel
32.2.

2. En tillverkare eller dennes foretridare som onskar fi en
ny godselmedelstyp upptagen i bilaga I och som dirfor skall ta
fram ett tekniskt underlag, skall gora det med beaktande av de
tekniska handlingar som avses i avsnitt A i bilaga V.

3. De éndringar som behovs for att anpassa bilagorna till
den tekniska utvecklingen skall antas i enlighet med forfarandet
i artikel 32.2.
Artikel 32
Kommittéforfarande
1. Kommissionen skall bitrddas av en kommitté.
2. Nir det hdnvisas till denna punkt skall artiklarna 5 och 7

i beslut 1999/468[EG tillimpas, utan att det paverkar bestim-
melserna i artikel 8 i det beslutet.

Den tid som avses i artikel 5.6 i beslut 1999/468/EG skall vara
tre mdnader.

3. Kommittén skall sjilv anta sin arbetsordning.
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KAPITEL 11
Overgdngsbestimmelser
Artikel 33
Behoriga laboratorier

1. Utan att det paverkar tillimpningen av bestimmelserna i
artikel 30.1 fir medlemsstaterna under en Overgdngsperiod
fram till och med den 11 december 2007 fortsitta att tillimpa
sina nationella bestimmelser nir det giller godkidnnande av
behoriga laboratorier som skall tillhandahélla de tjanster som
behovs for att kontrollera att EG-godselmedel 6verensstimmer
med kraven i denna forordning.

2. Medlemsstaterna skall till kommissionen anmaila en for-
teckning over dessa laboratorier och limna nirmare upplys-
ningar om sina system for godkidnnande. Sidan anmadlan skall
goras senast den 11 juni 2004 och vid varje dirpa f6ljande
justering.

Artikel 34
Forpackning och miirkning

Utan att det paverkar tillimpningen av bestimmelserna i artikel
35.1 fir mirkning, forpackningar, etiketter och foéljedokument
till EG-godselmedel enligt tidigare direktiv fortsitta att anvin-
das fram till och med den 11 juni 2005.

KAPITEL III
Slutbestimmelser
Artikel 35
Upphivda direktiv

1. Direktiven 76/116/EEG, 77/535/EEG, 80/876/EEG och
87/94[EEG skall upphora att galla.

2. Hénvisningar till de upphivda direktiven skall anses som
hénvisningar till denna férordning. I synnerhet skall undantag
fran artikel 7 i direktiv 76/116/EEG som beviljats av kommis-
sionen i enlighet med artikel 95.6 i fordraget anses som un-
dantag frin artikel 5 i denna forordning och skall fortsitta att
gilla trots ikrafttrddandet av denna forordning. I avvaktan pa
att de péafoljder som avses i artikel 36 antas, fir medlemssta-
terna fortsitta att tillimpa péfoljder for overtradelser av natio-
nella bestimmelser som genomfor de direktiv som anges i
punkt 1.

Artikel 36
Pafoljder

Medlemsstaterna skall faststilla bestimmelser om péfoljder for
overtradelser av bestimmelserna i denna férordning och skall
vidta de dtgirder som behévs for att sikerstilla att de foljs.
Pafoljderna skall vara effektiva, proportionella och avskrack-
ande.

Artikel 37
Nationella bestimmelser

Medlemsstaterna skall senast den 11 juni 2005 underritta
kommissionen om de nationella bestimmelser som de har an-
tagit i enlighet med artiklarna 6.1, 6.2, 29.1 och 36 i denna
forordning och, utan drojsmél, om alla senare dndringar av
dessa bestaimmelser.

Artikel 38
Ikrafttridande

Denna forordning trader i kraft pd den tjugonde dagen efter det
att den har offentliggjorts i Europeiska unionens officiella tidning,
med undantag for artikel 8 och artikel 26.3 som trider i kraft
den 11 juni 2005.

Denna forordning dr till alla delar bindande och direkt tillimplig i alla medlemsstater.

Utfirdad i Luxemburg den 13 oktober 2003.

Pa Europaparlamentets vignar
p. COX
Ordférande

Pa rddets vignar
G. ALEMANNO
Ordférande
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BILAGA 1

FORTECKNING OVER TYPER AV EG-GODSELMEDEL

A.  Oorganiska enkla gédselmedel som innehdller primira makroniringsimnen

A.1 N-godselmedel

Typbeteckning

Uppgifter om tillverkningsmetod och

Minimihalt av ndringsimnen
(massprocent)

Ovriga uppgifter om typbeteckningen

Niringsinnehall som skall redovisas
Niéringsimnenas form och 16slighet

huvudbestindsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall : i
uttryckas och évriga krav Ovriga kriterier
1 2 3 4 5 6
1 (a) | Kalciumnitrat (kalksalpeter) Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 15% N Totalkvive
lande kalciumnitrat som huvud- | Kvdve uttryckt som totalkvive eller Yeterli Ifi i
bestindsdel och eventuellt ammoni- | som nitratkvive och ammoniumkvive. terligare valfria uppgifter
umnitrat Maximalt ammoniumkvive: 1,5 % N Nitratkvive
Ammoniumkvive
1 () | Kalciummagnesiumnitrat Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 13 % N Nitratkvave
(nitrat av kalk och magnesium) | lande kalciumnitrat och magnesium- | Kvive uttryckt som nitratkvive. Mini- Vattenlosi . d
nitrat som huvudbestindsdelar mihalt magnesium som vattenlosliga attenloslig magnesiumoxi
salter, uttryckta som magnesiumoxid:
5% MgO
1(c) | Magnesiumnitrat Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 10 % N Nir godselmedel marknadsfors i form | Nitratkvive
lande magnesiumnitrathexahydrat | Kvave uttryckt som nitratkvive av kristaller far tillagget i kristalliserad Vattenlosli . id
som huvudbestindsdel form” goras attenloslig magnesiumoxi
14 % MgO
Magnesium uttryckt som vattenldslig
magnesiumoxid
2 (a) | Natriumnitrat (nitrat av soda) | Kemiskt framstilld produkt med natri- | 15 % N Nitratkvive
umnitrat som huvudbestindsdel Kvéve uttryckt som nitratkvive
2 (b) | Chilesalpeter Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 15% N Nitratkvave
lande caliche, med natriumnitrat som | Kvave uttryckt som nitratkvive
huvudbestindsdel
3 (a) | Kalciumcyanamid Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 18 % N Totalkvive

lande kalciumcyanamid som huvud-
bestindsdel, kalciumoxid och eventu-
ellt smd mingder ammoniumsalter
och urea

Kvive uttryckt som totalkvive, varav
minst 75% uppges vara bundet i
from av cyanamid
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siumsulfat) som huvudbestdndsdelar

5% MgO
Magnesium uttryckt som magnesium-
oxid

1 2 3 4 5 6
3 (b) | Kvévehaltig kalciumcyanamid | Kemiskt framstilld produkt, innehdl- | 18 % N Totalkvave
lande kalciumcyanamid som huvud- | Kvdve uttryckt som totalkvive, varav . .
bestdndsdel samt kalciumoxid och | minst 75 % av icke nitratkvivedelen Nitratkvive
eventuellt smd mingder ammonium- | anges bunden sdsom cyanamid. Nitrat-
salter och urea, inklusive nitrattillsats | kviveinnehall:
— minimum: 1 % N
— maximum: 3 % N
4 Ammoniumsulfat Kemiskt framstdlld produkt, innehdl- | 20 % N Ammoniumkvive
lande ammoniumsulfat som huvud- | Kvdve uttryckt som ammoniumkvave
bestandsdel
5 Ammoniumnitrat eller kalciu- | Kemiskt framstilld produkt, innehdl- | 20 % N Beteckningen  “kalciumammonium- | Totalkvive
mammoniumnitrat lande ammoniumnitrat som huvud- | Kvdve uttryckt som nitratkvdave och | nitrat” 4r uteslutande reserverad for | v
bestdndsdel, som kan innehdlla fyll- | ammoniumkvive. Vardera av dessa re- | godselmedel som endast innehéller Nitratkvive
nadsmedel sdsom malen kalk, kalcium- | presenterar ungefdr hilften av kvive- | kalciumkarbonat (t.ex. kalksten) och/ | Ammoniumkvive
sulfat, malen dolomit, magnesiumsul- | innehallet eller magnesiumkarbonat och kalcium-
fat, kieserit Se bilaga IIl A och IIl B i detta direk- | karbonat (t.ex. dolomit) forutom am-
tiv, om det behovs. moniumnitrat. Minimihalten av dessa
karbonater skall vara 20 % med en
renhetsgrad pd minst 90 %
6 Ammoniumsulfatnitrat Kemiskt framstdlld produkt, innehdl- | 25 % N Totalkvive
lande ammoniumnitrat och ammoni- | Kvdve uttryckt som ammoniumkvive . ;
umsulfat som huvudbestindsdelar och nitratkvdve. Minimihalt nitrat- Ammoniumkvve
kvave: 5 % Nitratkvive
7 Magnesiumsulfonitrat Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 19 % N Totalkvave
lande ammoniumnitrat, ammonium- | Kvidve uttryckt som ammoniumkvive iumkvi
sulfat och magnesiumsulfat som hu- | och nitratkvive. Minimihalt nitrat- Ammoniumkvive
vudbestindsdelar kvive: 6 % N
5% MgO Nitratkvave
Magnesium i form av vattenlosliga sal- 16sli . id
ter uttryckta som magnesiumoxid Vattenldslig magnesiumoxi
8 Magnesiumammoniumnitrat Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 19 % N Totalkvave
lande ammoniumnitrater och sam- | Kvidve uttryckt som ammoniumkvive iumkvi
mansatta magnesiumsalter (dolomit- | och nitratkvdve. Minimihalt nitrat- Ammoniumkvive
magnesiumkarbonat och/eller magne- | kvive: 6 % N Nitratkvive

Totalmagnesiumoxid och eventuellt vat-
tenloslig magnesiumoxid
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9 Urea (urindimnen) Kemiskt framstdlld produkt innehdl- | 44 % N Totalkvive uttryckt som ureakvive
lande karbonyldiamid (karbamid) som | Ureakvive (inkl biuret). Maximal biu-
huvudbestidndsdel rethalt: 1,2 %
10 Krotonylidendiurea Produkt framstilld genom reaktion | 28 % N Totalkvave
mellan urea och krotonaldehyd Kvive uttryckt som totalkvive L o
Ureakvive dé detta utgér minst 1 mass-
Monomer Minst 25 % N frén krotonylidendiurea procent
Maximihalt ureakvive: 3 % Kvidve frén krotonylidendiurea
11 Isobutylidendiurea Produkt framstilld genom reaktion | 28 % N Totalkvive
mellan urea och isobutyraldehyd Kvive uttryckt som totalkvive B . o
Ureakvive dé detta utgér minst 1 mass-
Monomer Minst 25 % N fran isobutylidendiurea procent
Maximihalt ureakvive: 3 % Kvive fran isobutylidendiurea
12 Ureaformaldehyd Produkt framstdlld genom reaktion | 36 % Totalkvave
mellan urea och formaldehyd med | Kvdve uttryckt som totalkvive L o
ureaformaldehydmolekyler som hu- Ureakvive dé detta utgér minst 1 mass-
vudbestandsdel Minst 3/5 av den deklarerade totala procent
kvivehalten skall vara loslig i varmt B . o
Polymer vatten Kvave frdn ureaformaldehyd som ir 16s-
ligt i kallt vatten
Minst 31 % N frin ureaformaldehyd
0 ¥ Kvive frén ureaformaldehyd som bara
Maximihalt ureakvive: 5 % ar losligt i varmt vatten
13 Kvivegodselmedel innehal- | Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 18 % N Totalkvive

lande krotonylidendiurea

lande krotonylidendiurea och ett en-
kelt kvivegodselmedel  (Forteckning
A-1, utom produkterna 3 a, 3 b och
5)

Kvidve uttryckt som totalkviave Minst
3 % av kvivet i form av ammonium-,
nitrat- och/eller ureakvive

Minst 1/3 av den deklarerade totala
kvivehalten skall komma fran kroto-
nylidendiurea

Maximal biurethalt: (urea N + kroto-
nylidendiurea N) x 0,026

For varje form som utgdr minst 1 %:
— nitratkvive

— ammoniumkvive

— ureakvive

Kvive fran krotonylidendiurea
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2 3 4 6
14 Kvavegodselmedel innehdl- | Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 18 % N Totalkvive
lande isobutylidendiurea lande isobutylidendiurea och ett enkelt . . . . L .
kvivegodselmedel  (Forteckning A-1, | Kvdve uttryckt som totalkvive For varje form som utg6r minst 1 %:
utom produkterna 3 a, 3 b och 5) Minst 3 % av kvivet i form av ammo- — nitratkvive
nium-, nitrat- och/eller ureakvive ) B
— ammoniumkvive
Minst 1/3 av den deklarerade totala .
kvivehalten skall komma frén isobuty- — ureakvéve
lidendiurea Kvive frén isobutylidendiurea
Maximal biurethalt: (urea N + isobuty-
lidendiurea N) x 0,026
15 Kvavegodselmedel innehél- | Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 18 % N Totalkvive
lande ureaformaldehyd lande ureaformaldehyd och ett enkelt . . . . o .
kvivegddselmedel (Forteckning A-1, Kvive uttryckt som totalkvive For varje form som utgor minst 1 %:
utom produkterna 3 a, 3 b och 5) Minst 3 % av kvivet i form av ammo- — nitratkvive
nium-, nitrat- och/eller ureakvive . .
— ammoniumkvive
Minst 1/3 av den deklarerade totala .
kvivehalten skall komma frdn ureafor- — ureakvéve
maldehyd Kvive frén ureaformaldehyd
SAi}TSE 3 5 av kvéi{'etllfrz‘ip ureaformal- Kvive frdn ureaformaldehyd som ir 16s-
ehyd maste vara 16sligt i varmt vatten ligt i kallt vatten
Max}mal ﬁfl;l ngbi)l(erté)z(grea N + Kvave frdn ureaformaldehyd som bara
ureaformaldehyd N) x 0, ar losligt i varmt vatten
16 Ammoniumsulfat med nitrifi- | Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 20 % N Totalkvive
kationshammare  (dicyandia- | lande ammoniumsulfat och dicyandia- . , . ;
mid) mid Kvéve uttryckt som totalkvive Ammoniumkvive
Minimihalt ammoniumkvive: 18 % Kvave frin dicyandiamid
Minimihalt kvdve frén dicyandiamid: Tekniska upplysningar (a)
1,5%
17 Ammoniumsulfatnitrat ~ med | Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 24 % N Totalkvave
nitrifikationshammare (dicyan- | lande ammoniumsulfatnitrat och dicy- Kvi K v Nitratkvi
diamid) andiamid vive uttryckt som totalkvive itratkvive
Minimihalt nitratkvive: 3 % Ammoniumkvive

Minimihalt kvdve frén dicyandiamid:
1,5%

Kvive frén dicyandiamid

Tekniska upplysningar (a)
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1 2 3 4 5 6
18 Ureaammoniumsulfat Kemiskt framstilld produkt innehdl- | 30 % N Totalkvive
lande urea och ammoniumsulfat Kvive uttryckt som ammonium- och A umkvi
ureakvive mmoniumkvive
Ureakvive

Minimihalt ammoniumkvive: 4 %

Minimihalt svavel uttryckt som sva-
veltrioxid: 12 %

Maximal halt av biuret: 0,9 %

Vattenloslig svaveltrioxid

(a) Den person som dr ansvarig fér marknadsforingen skall forse varje forpackning eller varuparti med tekniska upplysningar som &r sd fullstindiga som méjligt. Uppgifterna skall sarskilt ge information till anvindaren om limpliga givor
och spridningstider med avseende pd den groda som odlas.

A.2 P-Godselmedel

Nar en partikelstorlek anges som krav for primirbestandsdelarna i ett godselmedel som siljs i granulerad form (godselmedel 1, 3, 4, 5, 6 och 7), skall denna faststdllas med lamplig analysmetod

Typbeteckning

Uppgifter om tillverkningsmetod och

Minimihalt av ndringsimnen
(massprocent)

Ovriga uppgifter om typbeteckningen

Naringsinnehall som skall redovisas
Niringsimnenas form och loslighet

huvudbestdndsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall Svri i
- vriga kriterier
uttryckas och 6vriga krav
1 2 3 4 5 6

1 | Basisk slagg:

— Thomasfosfat

— Thomasslagg

Produkt som erhlls vid jirnframstdll-
ning genom behandling av en fosfor-
haltig smilta och som innehaller kal-
ciumfosfatsilikat som huvudbestinds-
del

12% P,05

Fosfor uttryckt som fosforpentoxid
loslig i mineralsyror, varav minst
75 % av uppgiven halt av fosforpent-
oxid dr loslig i 2 %-ig citronsyra,
eller 10 % P,O5

Fosfor uttryckt som fosforpentoxid
loslig i 2 %-ig citronsyra

Partikelstorlek:

— minst 75 % passerar genom en sikt
med en  maskstorlek  av
0,160 mm,

— minst 96 % passerar genom en sikt
med en maskstorlek av 0,630 mm

Total fosforpentoxid (loslig i mineralsy-
ror) varav 75 % (anges i massprocent)
ar loslig i 2 %-ig citronsyra (for forsalj-
ning i Frankrike, Italien, Spanien, Portu-
gal och Grekland)

Total fosforpentoxid (loslig i mineralsy-
ror) samt fosforpentoxid 16slig i 2 %-ig
citronsyra (fér forsdljning i Storbritan-
nien)

Fosforpentoxid 1oslig i 2 %-ig citronsyra
(for forsdlining i Tyskland, Belgien,
Danmark, Irland, Luxemburg, Nederlin-
derna och Osterrike)
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Enkelt superfosfat

Produkt framstilld genom reaktion
mellan malet rifosfat och svavelsyra
och som innehéller monokalciumfos-
fat som huvudbestdndsdel likvil som
kalciumfosfat

16 % P,0s
Fosfor uttryckt som P,0s 1oslig i neu-
tralt ammoniumcitrat varav minst
93 % av angiven halt P,O5 dr vatten-
1oslig

Uttaget prov: 1 g

Fosforpentoxid 16slig i neutralt ammo-
niumcitrat

Fosforpentoxid 16slig i vatten

2 (b)

Koncentrerat superfosfat

Produkt framstilld genom reaktion
mellan malet rdfosfat och svavelsyra
och fosforsyra samt innehdllande mo-
nokalciumfosfat som huvudbestinds-
del likval som kalciumsulfat

25% P,05
Fosfor uttryckt som P,0s loslig i neu-
tralt ammoniumcitrat varav minst
93 % av angiven halt P,O5 dr vatten-
1oslig

Uttaget prov: 1 g

Fosforpentoxid 16slig i neutralt ammo-
niumcitrat

Fosforpentoxid 10slig i vatten

Trippelsuperfosfat

Produkt framstilld genom reaktion
mellan malet rifosfat och fosforsyra
och som innehaller monokalciumfos-
fat som huvudbestdndsdel

38 % P,05

Fosfor uttryckt som P,0s 1oslig i neu-
tralt ammoniumcitrat varav minst
93 % av angiven halt P,O5 ir vatten-

1oslig
Uttaget prov: 3 g

Fosforpentoxid 16slig i neutralt ammo-
niumcitrat

Fosforpentoxid 10slig i vatten

Delvis 16sligt rafosfat

Produkt framstilld genom delvis upp-
16sning av malda réfosfater i svavel-
syra eller fosforsyra och som innehél-
ler monokalciumfosfat, trikalciumfos-
fat och kalciumsulfat som huvud-
bestdndsdel

20 % P,0;5

Fosfor uttryckt som P,Os5 loslig i mi-
neralsyror, varav minst 40 % av angi-
ven halt P,O5 ar vattenloslig

Partikelstorlek:

— minst 90 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,160 mm,

— minst 98 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0.630 mm

Total fosforpentoxid (loslig i mineral-
syror)

Vattenloslig fosforpentoxid

Dikalciumfosfat

Produkt erhdllen genom utfillning av
upplost fosforsyra frén réfosfater eller
ben och som innehéller dikalciumfos-
fatdihydrat som huvudbestdndsdel

38 % P,0;
Fosfor uttryckt som P,05 16slig i alka-
liskt ammoniumcitrat (Petermann)

Partikelstorlek:

— minst 90 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,160 mm,

— minst 98 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,630 mm

Fosforpentoxid 16slig i alkaliskt ammo-
niumcitrat

0z/vos 1

[4as ]

Surupn eoIyjo susuorun exsrdoing

€00C'IT'1IC



Kalcinerat fosfat

Produkt framstdlld genom virmebe-
handling av malda rafosfater med al-
kaliska foreningar och kiselsyra och
som innehaller alkaliskt kalciumfosfat
och kalciumsilikat som  huvud-
bestandsdelar

25 % P,05
Fosfor uttryckt som P,05 1oslig i alka-
liskt ammoniumcitrat (Petermann)

Partikelstorlek:

— minst 75 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,160 mm

— minst 96 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,630 mm

Fosforpentoxid 16slig i alkaliskt ammo-
niumcitrat

Aluminiumkalciumfosfat

Produkt framstilld i amorf form ge-
nom virmebehandling och malning
och som innehéller aluminium och
kalciumfosfat som huvudbestindsdelar

30 % P,0s
Fosfor uttryckt som P,0s 16slig i mi-
neralsyror varav minst 75 % av angi-
ven halt P,O5 ar 16slig i alkaliskt am-
moniumcitrat (Joulie)

Partikelstorlek:

— minst 90 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,160 mm,

— minst 98 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,630 mm

Total fosforpentoxid (loslig i mineral-
syror)

Fosforpentoxid 16slig i alkaliskt ammo-
niumcitrat

Mjuka malda réfosfater

Produkt framstilld genom malning av
mjuka rfosfater samt innehallande tri-
kalciumfosfat och  kalciumkarbonat
som huvudbestandsdelar

25 % P05

Fosfor uttryckt som P,05 loslig i mi-
neralsyror varav minst 55 % av angi-
ven halt P,Os ar loslig i 2 %-ig myr-
syra

Partikelstorlek:

— minst 90 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,063 mm,

— minst 99 % passerar genom en
sikt med en maskstorlek av
0,125 mm

Total fosforpentoxid (1slig i mineralsy-
ror)

Fosforpentoxid loslig i 2 %-ig myrsyra

Massprocent material som passerar ge-
nom en sikt med maskstorlek
0,063 mm
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A.3 K-Godselmedel

Nr

Typbeteckning

Uppgifter om tillverkningsmetod och

Minimihalt av ndringsimnen
(massprocent)

Ovriga uppgifter om typbeteckningen

Naringsinnehall som skall redovisas
Néringsimnenas form och loslighet

huvudbestdndsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall ) -
uttryckas och Gvriga krav Ovriga kriterier
1 2 3 4 5 6
1 | Kainit Produkt erhdllen ur oraffinerade kali- | 10 % K,O Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenloslig kaliumoxid
umsalter Kalium uttryckt som vattenloslig K,0 | till 1 . .
Vattenloslig magnesiumoxid
5 % MgO
Magnesium i form av vattenlosliga sal-
ter uttryckt som magnesiumoxid
2 | Anrikat kainitsalt Produkt erhdllen ur oraffinerade kali- | 18 % K,0 Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenloslig kaliumoxid
umsalter anrikade genom inblandning | Kalium uttryckt som vattenloslig K,O | till s . . .
: : Vattenloslig magnesiumoxid kan valfritt
av kaliumklorid : . SR
redovisas nir MgO-halten 4r hogre dn
5%
3 | Kaliumklorid Produkt erhdllen ur oraffinerade kali- | 37 % K,O Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenlslig kaliumoxid
umsalter och som innehdller kali- | Kalium uttryckt som vattenloslig K,0 | till
umklorid som huvudbestandsdel
4 | Kaliumklorid som innehdller | Produkt erhdllen ur oraffinerade kali- | 37 % K,O Vattenloslig kaliumoxid
magnesiumsalt umsalter med tillsats av magnesium- | Kalium uttryckt som vattenloslig K,0 Vattenlosli . id
salter och som innehéller kaliumklorid attenloslig magnesiumoxi
och magnesiumsalter som huvud- | 5% MgO
bestandsdelar Magnesium i form av vattenlosliga sal-
ter uttryckt som magnesiumoxid
5 | Kaliumsulfat Produkt som framstillts pa kemisk vig | 47 % K,0O Vattenloslig kaliumoxid

ur kaliumsalter och som innehéller ka-
liumsulfat som huvudbestdndsdel

Kalium uttryckt som vattenloslig K,0
Maximal klorhalt: 3 % Cl

Frivillig redovisning av klorhalten
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1 2 3 4 5 6
6 | Kaliumsulfat innehallande | Produkt som framstillts pa kemisk vig | 22 % K,0 Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenléslig kaliumoxid
magnesiumsalt (kalimagnesia) | ur kaliumsalter eventuellt med tillsats | Kalium uttryckt som vattenloslig K,O | till 15sli . i
av magnesiumsalter och som innehal- Vattenloslig magnesiumoxi
ler kaliumsulfat och magnesiumsulfat Frivillig redovisning av klorhalten
som huvudbestindsdelar 8 % MgO
Magnesium i form av vattenlosliga sal-
ter uttryckt som magnesiumoxid Max-
imal klorhalt: 3 % Cl
7 | Kieserite med kaliumsulfat Produkt erhdllen av kieserit med till- | 8 % MgO Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenloslig magnesiumoxid

sats av kaliumsulfat

Magnesium uttryckt som vattenloslig
magnesiumoxid

6 % K,0
Kalium uttryckt som vattenloslig K,0

Totalt MgO + K,0: 20 %
Maximal klorhalt: 3 % Cl

till

Vattenloslig kaliumoxid

Frivillig redovisning av klorhalten

B. Oorganiska sammansatta gédselmedel som innehdller primira makroniringsimnen

B.1 NPK-gidselmedel

Typbeteckning:

NPK-godselmedel

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt framstilld pa kemisk vig eller genom blandning utan tillsats av organiska naringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 20% (N + P,05 + K,0);

— For varje naringsimne: 3 % N, 5 % P,0s, 5% K,O.

€00CT'IT'1C

[ 4as ]

Surupn efoIyjo susuorun eysradonyg

czlvos 1



Form, l6slighet och néringsinnehéll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identifiering av godselmedlen

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Totalkvive
(2) Nitratkvive
(3) Ammoniumkvive
(4) Ureakvive

(5) Cyanamidkvive

=N
=z

Vattenloslig P,05
P,05 loslig i neutralt ammoniumcitrat

P,05 16slig i neutralt ammoniumcitrat och i
vatten

P,0; loslig enbart i mineralsyror

P,0;5 16slig i alkaliskt ammoniumcitrat (Pe-
termann)

P,05 16slig i mineralsyror, varav minst 75 %
av den angivna P,Os-halten ir 16slig i 2 %-ig
citronsyra

P,05 loslig i 2 %-ig citronsyra

P,05 16slig i mineralsyror, varav minst 75 %
av den angivna P,Os-halten dr loslig i alka-
liskt ammoniumcitrat (Joulie)

P,05 16slig i mineralsyror, varav minst 55 %
av den angivna P,Os-halten ar loslig i 2 %

myrsyra

Vattenloslig K,0

(1) Totalkvive

(2) Om nigon av de
fyra formerna
kvive 2-5 uppgar
till minst 1 mass-
procent skall detta
anges

(3) Om hogre dn 28 %,
se bilaga III B

1. Ett NPK-godselmedel fritt frin Thomasslagg,
kalcinerat fosfat, aluminiumkalciumfosfat, del-
vis losligt réfosfat och mjukt malet réifosfat
skall deklareras enligt 16sligheterna 1, 2 eller 3:

— nir vattenloslig P,O5 inte uppgdr till 2%
skall endast 16slighet 2 anges;

— ndr vattenloslig P,O5 dr minst 2 % skall
loslighet 3 anges. Dessutom skall den vat-
tenlosliga P,Os-halten anges (Ioslighet 1).

Halten av P,05 som ir loslig enbart i mineralsy-
ror far inte Gverstiga 2 %.

For denna typ 1 skall det uttagna provet for fast-
stillande av losligheterna 2 och 3 vara 1 g.

2(a) Ett NPK-godselmedel som innehdller mjukt
malet rafosfat eller delvis 16sliga rafosfater
skall vara fritt frin Thomasfosfat, kalcinerat
fosfat och aluminiumkalciumfosfat. Det skall
deklareras enligt losligheterna 1, 3 och 4

Denna typ av godselmedel skall innehalla:

— minst 2% P,0s enbart 16slig i mineral-
syror (l6slighet 4)

— minst 5% P,05 16slig i vatten och neu-
tralt ammoniumcitrat (16slighet 3)

— minst 2,5 % vattenloslig P,O5 (16slighet
1)

Denna typ av godselmedel skall marknadsforas
under beteckningen "NPK-godselmedel som inne-
haller mjukt malet réfosfat” eller "NPK-godselme-
del som innehdller delvis 16sligt réfosfat”. For
denna typ 2a skall det uttagna provet for faststal-
lande av loslighet 3 vara 3 g.

(1) Vattenloslig kalium-
oxid

(2) Uppgiften  “klorfat-
tig" ar kopplad till
en maximihalt av
2% ClL

(3) Klorhalten fir anges.
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1 2

5

Partikelstorlek i de fosfatrdvaror som ingér:
Thomasslagg: minst 75 % passerar genom

Aluminiumkalciumfosfat: ~ minst 90 % passerar genom

Kalcinerat fosfat: minst 75 % passerar genom
Mjuka malda réifosfater: minst 90 % passerar genom
Delvis 16sligt rafosfat: minst 90 % passerar genom

en

en

en

en

en

sikt med en

sikt med en

sikt med en

sikt med en

sikt med en

maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,063

maskstorlek av 0,160

mm

mm

mm

mm

mm

2(b) Ett NPK-godselmedel som innehéller alumini-
umkalciumfosfat skall vara fritt frén Thomas-
fosfat, kalcinerat fosfat, mjukt malet réafosfat
och delvis 16sligt rafosfat.

Medlet skall deklareras enligt 1osligheterna 1 och
7, i det senare fallet efter avdrag for loslighet i
vatten.

Denna typ av godselmedel skall innehalla:

— minst 2 % vattenloslig P,O5 (l6slighet 1);
— minst 5 % P,05 (loslighet 7)

Denna typ av godselmedel skall marknadsforas
under beteckningen "NPK-godselmedel som inne-
héller aluminiumkalciumfosfat”.

3. For NPK-godselmedel som innehéller endast
en av foljande typer av fosforgodselmedel:
Thomasfosfat, kalcinerat fosfat, aluminiumkal-
ciumfosfat, mjukt malet rafosfat, skall typbe-
teckningen foljas av en uppgift som anger ty-
pen av ingdende fosfat.

Uppgiften om P,0s-losligheten skall anges enligt
foljande losligheter:

— For godselmedel baserade pd Thomasfosfat:
loslighet 6a (Frankrike, Italien, Spanien, Portu-
gal och Grekland), 6b (Tyskland, Belgien, Dan-
mark, Irland, Luxemburg, Nederlinderna,
Storbritannien och Osterrike).

— For godselmedel baserade pa kalcinerat fosfat:
l6slighet 5.

— For godselmedel baserade pd aluminiumkalci-
umfosfat: loslighet 7.

— For godselmedel baserade pa mjukt, malet ra-
fosfat: 1oslighet 8.
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B.1 NPK-gddselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NPK-gddselmedel innehéllande krotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd (beroende pa omstindigheterna)

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt framstilld pd kemisk vig utan tillsats av organiska niringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung och innehéllande
krotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd

Minimihalt av niringsimnen (massprocent):

— Totalt: 20 % (N + P,05 + K,0),
— For varje ndringsdimne:

— 5% N. Minst % av den deklarerade halten totalkvive skall komma frén kviveformerna 5, 6 eller 7. Minst 3/5 av den deklarerade
kvavehalten 7 skall vara 16slig i varmt vatten,

— 5% P,0s,
— 5% K,0.

Form, 16slighet och ndringsinnehdll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Partikelstorlek

Uppgifter for identifiering av godselmedlen
Ovriga krav

N P,0;s K,0 N P,0;s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive (1) Vattenloslig P,Os Vattenloslig K,0 (1) Totalkvive Ett NPK-godselmedel fritt frin Thomasslagg, kalci-| (1) Vattenloslig kalium-
. , T L . .| nerat fosfat, aluminiumkalciumfosfat, delvis 16sligt oxid
(2) Nitratkvive (2) P,05 loslig i neutralt ammoniumcitrat (2) Om nagon av kvi- | e .
' ) i S veformerna 24 | rafosfat och mjukt malet réfosfat skall deklareras ) Uppgifien “Klorfat.
(3) Ammoniumkvave (3) P,Os loslig i neutralt ammoniumcitrat och uppgir till minst 1 enligt losligheterna 1, 2 eller 3: tip”pgér Kopolad il
(4) Ureakvive vatten mass-procent skall | — Nir vattenloslig P,Osinte uppgér till 2 % skall er% maximpiEaIt av
B . detta anges endast loslighet 2 anges. 29% CL
(5) Kvéve frin krotony- — Nir vattenloslig P,Osdr minst 2 % skall 16slig-

lidendiurea

(6) Kvave frin isobutyli-
dendiurea

(7) Kvdve frén ureafor-
maldehyd

(8) Kvdve frén ureafor-
maldehyd som bara
ar losligt 1 varmt
vatten

(9) Kvdve frén ureafor-
maldehyd som ar
16sligt 1 kallt vatten

3 fNo?*(rgr(l):maa‘;—;.wlzzz: het 3 anges. Dessutom skall den vattenlésliga | (3) Klorhalten far anges.

veform 7 skall P,0s5-halten anges (loslighet 1).

anges som kvave- | Halten av P,05 som ér l6slig enbart i mineralsy-
form 8 och 9 ror fir inte Gverstiga 2 %.

Provmingd for bestimning av 16slighet 2 och 3
skall vara 1 g.
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B.2 NP-gddselmedel

Typbeteckning:

NP-godselmedel

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt framstilld pd kemisk vig eller genom blandning utan tillsats av organiska niringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (N + P,05)

— For varje ndringsimne: 3% N, 5% P,05

Form, 16slighet och ndringsinnehdll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Partikelstorlek

Uppgifter for identifiering av godselmedlen
Ovriga krav

N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive (1) Vattenloslig P,Os (1) Totalkvive 1. Ett NP-godselmedel fritt frin Thomasslagg, kal-
. . e . . o . cinerat fosfat, aluminiumkalciumfosfat, delvis
(2) Nitratkvive (2) P,0sloslig i neutralt ammoniumcitrat (2) ‘(])erg) rﬁ?egrcr)lr; av 13‘?5— losligt rifosfat och miukt malet rafosfat skall
(3) Ammoniumkvive (3) P,0sloslig i neutralt ammoniumcitrat och i uppgir till minst 1 deklareras enligt 16sligheterna 1, 2 eller 3:
(4) Ureakvive vatten massprocent  skall — ndr vattenloslig P,Os inte uppgar till 2 %
(5) Cyamidkvave (4) P,0sloslig enbart i mineralsyror detta anges skall endast loslighet 2 anges,
(5) P,O0sloslig i alkaliskt ammoniumcitrat (Peter- —nar vattenldslig P,Osir minst 2% skall 16s-
lighet 3 anges. Dessutom skall den vatten-
mann)
losliga P,Os-halten anges (16slighet 1).
(6a) P,Osloslig i mineralsyror, varav minst 75 % o o
av den angivna P,Os-halten ar loslig i 2 %-ig Halten av P,Os5 som &r 16slig enbart i mineralsy-
citronsyra ror far inte Gverskrida 2 %.
For denna typ 1 skall det uttagna provet for fast-
(6b) P,Osloslig i 2 % citronsyra stillande av losligheterna 2 och 3 vara 1 g.

P,0;loslig i mineralsyror, varav minst 75 %
av den angivna P,Os-halten dr loslig i alka-
liskt ammoniumcitrat (Joulie)

P,0;loslig i mineralsyror, varav minst 55 %
av den angivna P,Os-halten ar loslig i 2 %
myrsyra

2(a) Ett NP-godselmedel som innehdller mjukt
malet rafosfat eller delvis 16sliga rafosfater
skall vara fritt frin Thomasfosfat, kalcinerat
fosfat och aluminiumkalciumfosfat.

Det skall deklareras enligt 16sligheterna 1, 3 och
4.

Denna typ av godselmdel skall innehalla:

— minst 2% P,05 enbart loslig i mineralsyror
(loslighet 4)

— minst 5% P,05 16slig i vatten och neutralt
ammoniumcitrat (loslighet 3)
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5

Partikelstorlek i de fosfatrdvaror som ingér:
Thomasslagg: minst 75 % passerar genom

Aluminiumkalciumfosfat: ~ minst 90 % passerar genom

Kalcinerat fosfat: minst 75 % passerar genom
Mjuka malda rafosfater: minst 90 % passerar genom
Delvis losligt réfosfat: minst 90 % passerar genom

en

en

en

en

en

sikt med en

sikt med en

sikt med en

sikt med en

sikt med en

maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,063

maskstorlek av 0,160

mm

mm

mm

mm

mm

— minst 2,5 % vattenloslig P,Os5 (I6slighet 1).

Denna typ av godselmedel skall marknadsforas
under beteckningen "NP godselmedel som inne-
héller mjukt malet rafosfat” eller "NP-godselmedel
som innehéller delvis 16sligt rafosfat”.

For denna typ 2a skall det uttagna provet for
faststdllande av loslighet 3 vara 3 g.

2(b) Ett NP-godselmedel som innehaller alumini-
umkalciumfosfat skall vara fritt frén Thomas-
fosfat, kalcinerat fosfat, mjukt malet réfosfat
och delvis 16sligt rafosfat.

Medlet skall deklareras enligt 16sligheterna 1 och
7, 1 det senare fallet efter avdrag for loslighet i
vatten.

Denna typ av godselmedel skall innehalla:

— minst 2 % vattenloslig P,O5 (loslighet 1)
— minst 5 % P,05 enligt 1oslighet 7.

Denna typ av godselmedel skall marknadsforas
under beteckningen "NP-godselmedel som inne-
haller aluminiumkalciumfosfat”.

3. For NP-godselmedel som innehéller endast en
av foljande typer av fosforgddselmedel: Tho-
masfosfat, kalcinerat fosfat, aluminiumkalci-
umfosfat, mjukt malet rafosfat, skall typbeteck-
ningen foljas av en uppgift som anger typen
av ingdende fosfat.

Uppgiften om P,0s-16sligheten skall anges enligt
foljande losligheter:

— For godselmedel baserade pd Thomasfosfat:
loslighet 6a (Frankrike, Italien, Spanien, Portu-
gal, Grekland), 6b (Tyskland, Belgien, Dan-
mark, Irland, Luxemburg, Nederlinderna,
Storbritannien och Osterrike).
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3 4 5 6

— For godselmedel baserade pa kalcinerat fosfat:
loslighet 5.

— For godselmedel baserade péd aluminiumkalci-
umfosfat: 1oslighet 7.

— For godselmedel baserade pd mjukt, malet ra-
fosfat: 16slighet 8.

B.2 NP-gidselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NP-godselmedel innehallande krotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd (beroende pa omstindigheterna)

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt framstilld pa kemisk vdg utan tillsats av organiska néringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung och innehdllande
krotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd

Minimihalt av niringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (N + P,05)
— For varje ndringsdmne:

— 5%N.
Minst 1/4 av den deklarerade halten totalkvave skall komma frén kviveformerna 5, 6 eller 7.

Minst 3/5 av den deklarerade kvivehalten 7 skall vara 16slig i varmt vatten.

— 5% P,0s.

Form, l6slighet och niringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identifiering av gédselmedlen

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive (1) Vattenloslig P,Os (1) Totalkvive Ett NP-godselmedel fritt frdn Thomasslagg, kalci-
(2) Nitratkvive (2) P,Os loslig i neutralt ammoniumcitrat (2) Om nédgon av kvi- nf rat fosfat, al.ummlumkalcolumfosfat, delvist 1ost
veformerna 54 | réfosfat och mjukt malet réfosfat skall deklareras
(3) Ammoniumkvive (3) P,Os loslig i neutralt ammoniumcitrat och uppgar till minst 1 enligt losligheterna 1, 2 eller 3:
(4) Ureakvive vatten massprocent  skall
detta anges
(5) Kvive fran krotony- — Nir vattenloslig P,O5 inte uppgar till 2 % skall

lidendiurea

(6) Kvive fran isobutyli-
dendiurea

(7) Kvdve frén ureafor-
maldehyd

(3) Nagon av kvive-
formerna 5-7. Kvi-
veform 7  skall
anges som kvive-
form 8 och 9.

endast loslighet 2 anges.

— Nir vattenloslig P,Os dr minst 2 % skall 16s-
lighet 3 anges. Dessutom skall den vattenlos-
liga P,Os-halten anges (loslighet 1).
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1 2 3 4 5 6
(8) Kvive fran ureafor- Halten av P,Os som d&r 16slig enbart i mineralsy-
maldehyd som bara ror far inte Gverstiga 2 %.
ar losligt 1 varmt
vatten 8 Provmingd for bestimning av 16slighet 2 och 3
skall vara 1 g.
(9) Kvave fran ureafor-
maldehyd som dr
1osligt i kallt vatten
B.3 NK-gddselmedel
Typbeteckning: NK-godselmedel
Uppgifter om tillverkningsmetod: Produkt framstilld pd kemisk vig eller genom blandning utan tillsats av organiska niringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung
B.3.1
Minimihalt av niringsimnen (massprocent): — Totalt: 18 % (N + K,0)
— For varje nadringsimne: 3 % N, 5 % K,0
Form, l6slighet och néringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6 Uppgifter for identifiering av godselmedlen
Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0;s K,0 N P,0;s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive Vattenloslig K,0 (1) Totalkvive (1) Vattenloslig kalium-
(2) Nitratkvive (2) Om ndgon av kvi- oxt
. ; veformerna ~ 2-5 (2) Uppgiften  "klorfat-
(3) Ammoniumkvave uppgér till minst 1 tig" dr kopplad till
(4) Ureakvive massprocent  skall en maximihalt av
) detta anges 2% Cl.
(5) Cyamidkvive
(3) Klorhalten far dekla-
reras.
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B.3 NK-gddselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NK-godselmedel innehéllande krotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd (beroende pa omstindigheterna)

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt framstilld pa kemisk vdg utan tillsats av organiska niringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung och innehéllande
krotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd

Minimihalt av niringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (N + K,0)

B.3.2 — For varje ndringsimne
— 5% N
Minst 1/4 av den deklarerade halten totalkvive skall komma frdn kviveformerna 5, 6 eller 7.
Minst 3/5 av den deklarerade kvavehalten 7 skall vara 16slig i varmt vatten.
— 5%K,0
Form, 16slighet och niringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6 Uppgifter for identifiering av godselmedlen
Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive Vattenloslig K,0 (1) Totalkvive (1) Vattenloslig kalium-
. , oxid
(2) Nitratkvave (2) Om ndgon av kvi- ) }
(3) Ammoniumkvive veformerna 2-4 (2) I.Jl:{ypgﬁten klorfqt—
. uppgdr till minst 1 tig” dr kopplad till
(4) Ureakvive massprocent  skall en maximihalt av
(5) Kvéve frin krotony- detta anges. 2% Cl.
lidendiurea (3) Nagon av kvive- (3) Klorhalten far anges.

(6) Kvive frén isobutyli-
dendiurea

(7) Kvdve frén ureafor-
maldehyd

(8) Kvdve frén ureafor-
maldehyd som bara
ar losligt 1 varmt
vatten

(9) Kvdve frén ureafor-
maldehyd som ir
losligt i kallt vatten

formerna 5-7. Kvi-
veform 7  skall
anges som kvive-
form 8 och 9.

€00CT'IT'1C

[ 4as ]

Surupn efoIyjo susuorun eysradonyg

Le/+0€ 1



B.4 PK-gidselmedel

Typbeteckning:

PK-godselmedel

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt framstilld pa kemisk vig eller genom blandning utan tillsats av organiska niringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (P,05 + K,0)

— For varje ndringsimne: 5 % P,0s5, 5% K,0

Form, l6slighet och niringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6 Uppgifter for identifiering av godselmedlen
Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Vattenloslig P,Os Vattenloslig K,0 1. Ett PK-godselmedel fritt frin Thomasfosfat, kal-| (1) Vattenloslig kalium-
(2) P,0s loslig i neutralt ammoniumcitrat 1c'1'ne'rat ofosfat, alumm%umkalaumf(o)sfat, delvis oxid
osligt rifosfat och mjukt malet rafosfat skall ) ,
(3) P,P,05 léslig i neutralt ammoniumcitrat och deklareras enligt 16sligheterna 1, 2 eller 3: ) EP"Pg}fteE 11{13rf3tﬁ
ig” dr kopplad ti
vatten o o — ndr vattenloslig P,Os5 inte uppgar till 2 % er% maximpiﬁalt av
(4) P,0s loslig enbart i mineralsyror skall endast 16slighet 2 anges 2% Cl.
P 1slie i alkalisk S Pe- — ndr vattenloslig P,O5 dr minst 2 % skall
g1 Iskt ammoniumcitr oslighet 3 anges. Dessutom skall den vat- orhalten fir anges.
(5) P,0s loslig i alkaliskt ammoniumcitrat (Pe: loslighet 3 anges. D Kall d (3) Klorhalten f3
termann) tenlosliga P,Os-halten anges (loslighet 1)
(6a) P,O5 loslig i mineralsyror, varav minst 75 % Hal ) ir 16slic enbart i mineral
av den angivna P,Os-halten ir 16slig i 2 %-ig 2 tfen av 175 som azrlyos 1§ enbart 1 mineralsy-
citronsyra ror fir inte Gverstiga 2 %.
s lio i ) 0 e i For denna typ 1 skall det uttagna provet for fast-
(6b) P,0; iosilg P2% lgl citronsyra stillande av losligheterna 2 och 3 vara 1 g.
(7) P,05 loslig i mineralsyror, varav minst 75 % . . . .
av den angivna P,Os-halten ar loslig i alka- 2(a) Ett PK-ogodselmedel som inn e.hallero mjukt
liskt ammoniumcitrat (Joulie) malet rdfosfat eller delvis 16sliga rafosfater
skall vara fritt frdn Thomasslagg, kalcinerat
(8) P,0s5 loslig i mineralsyror, varav minst 55 % fosfat och aluminiumkalciumfosfat.

av den angivna P,Os-halten dr loslig i 2 %
myrsyra

Det skall deklareras enligt losligheterna 1, 3 och
4.

Denna typ av godselmedel skall innehalla:

— minst 2% P,0s5 enbart 16slig i mineralsyror
(loslighet 4),

— minst 5% P,05 16slig i vatten och neutralt
ammoniumcitrat (oslighet 3)

— minst 2,5 % vattenloslig P,Os (I6slighet 1).
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Partikelstorlek i de fosfatrdvaror som ingér:

Thomasslagg: minst 75 % passerar genom
Aluminiumkalciumfosfat: ~ minst 90 % passerar genom
Kalcinerat fosfat: minst 75 % passerar genom
Mjuka malda rafosfater: minst 90 % passerar genom
Delvis losligt réfosfat: minst 90 % passerar genom

en

en

en

en

en

sikt med en
sikt med en
sikt med en
sikt med en

sikt med en

maskstorlek av 0.160
maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,160
maskstorlek av 0,063

maskstorlek av 0,160

mm

mm

mm

mm

mm

Denna typ av godselmedel skall marknadsforas
under beteckningen "PK-godselmedel som innehal-
ler mjukt malet rafosfat” eller "PK-godselmedel
som innehéller delvis 16sligt rafosfat”.

For denna typ 2a skall provmingden for faststal-
lande av loslighet 3 vara 3 g.

2(b) Ett PK-godselmedel som innehéller alumini-
umkalcium-fosfat skall vara fritt fran Tho-
masslagg, kalcinerat fosfat och delvis 16sligt
réfosfat.

Medlet skall deklareras enligt losligheterna 1 och
7, i det senare fallet efter avdrag for 16slighet i
vatten.

Denna typ av godselmedel skall innehalla:

— minst 2 % vattenloslig P,O5 (I6slighet 1),
— minst 5% P,05 enligt 16slighet 7.

Denna typ av godselmedel skall marknadsforas
under beteckningen "PK-godselmedel som innehal-
ler aluminiumkalciumfosfat”.

3. For PK-godselmedel som innehdller endast en
av foljande typer av fosforgodselmedel: Tho-
masfosfat, kalcinerat fosfat, aluminiumkalci-
umfosfat, mjukt malet rafosfat, skall typbeteck-
ningen foljas av en uppgift som anger typen
av ingdende fosfat.

Uppgiften om P,0s-16sligheten skall anges enligt
foljande losligheter:

— For godselmedel baserade pa Thomasslagg:
loslighet 6a (Frankrike, Italien, Spanien, Portu-
gal, Grekland), 6b (Tyskland, Belgien, Dan-
mark, Irland, Luxemburg, Nederlinderna, For-
enade kungariket och Osterrike).

— For godselmedel baserade pa kalcinerat fosfat:
loslighet 5.

— For godselmedel baserade pé aluminiumkalci-
umfosfat: 16slighet 7.

— For godselmedel baserade p& mjukt, malet rd-
fosfat: 16slighet 8.
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C. Oorganiska flytande godselmedel

C.1 Enkla flytande godselmedel

Typbeteckning

Uppgifter om tillverkningsmetod och

Minimihalt av ndringsimnen
(massprocent)

Ovriga uppgifter om typbeteckningen

Naringsinnehall som skall redovisas
Niringsimnenas form och loslighet

huvudbestdndsdelar Uppgifter om hur ndringsimnena skall Avri i
O vriga kriterier
uttryckas och 6vriga krav
1 2 3 4 5 6

1 | Flytande kvivegodselmedel

Kemiskt framstdlld produkt som loses
upp i vatten, i stabil form vid atmosfa-
riskt tryck, utan tillsats av organiska
ndringsimnen av animaliskt eller vege-
tabiliskt ursprung

15% N

Kvdve uttryckt som totalkvive, eller
om endast en form forekommer, som
nitratkvive, ammoniumkvive eller
ureakvive

Maximal biurethalt: urea-N x 0,026

Totalkvdave och, for varje form som
uppgér till inte mindre 4n 1%, som
nitratkvdve, ammoniumkvive och/eller
ureakvidve. Om biurethalten dr ldgre
dn 0,2 % far orden "lag biurethalt” ldg-
gas till.

2 | Ammoniumnitrat
godselmedelslosning (UAN-16s-

ning)

och urea-

Kemiskt framstilld produkt som 16sts
upp i vatten, innehéllande ammoni-
umnitrat och urea

26 % N

Kvive uttryckt som totalkvive dir
ureahalten uppgér till ungefir hilften
av allt férekommande kvive.

Maximalbiurethalt: 0,5 %

Totalkvive

Nitratkvive, ammoniumkvive och ure-
akvive. Om biurcthalten 4r ligre an
0,2 % far orden "1ag biurethalt” laggas
till.

3 | Kalciumnitratlosning

Produkt framstilld genom upplosning
av kalciumnitrat i vatten

8% N
Kvive uttryckt som nitratkvive med
hogst 1 % som ammoniumkvave

Kalcium uttryckt som vattenloslig CaO

Typbeteckningen fir atfoljas av en av
foljande uppgifter:

— for bladbesprutning

— for framstillning av naringslos-
ningar

— for godselbevattning

Totalkvive

Vattenloslig kalciumoxid vid nigot av
de anvindningsomrdden som anges i
spalt 5

Valfritt:

— Nitratkvdve
— ammoniumkvive

4 | Magnesiumnitratlosning

Produkt som framstills kemiskt och
genom upplosning av magnesium-
nitrat i vatten

6% N
Kvive uttryckt som nitratkvive

9 % MgO
Magnesium uttryckt som vattenloslig
magnesiumoxid

Lagsta pH-varde: 4

Nitratkvive

Vattenloslig magnesiumoxid

velbog 1
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Suspension av kalciumnitrat

Produkt framstilld genom suspension
av kalciumnitrat i vatten

8% N
Kvive uttryckt som totalkvive eller
som nitratkvive och ammoniumkvive

Maximihalt ammoniumkvive: 1,0 %

14 % CaO
Kalcium uttryckt som vattenloslig CaO

Typbeteckningen fir atféljas av en av
foljande uppgifter:

— for bladbesprutning

— for framstillning av naringslos-
ningar och suspensioner

— for godselbevattning

Totalkvive
Nitratkvive

Vattenloslig kalciumoxid for anvand-
ningsomrdde som anges i spalt 5

Flytande kvavegodselmedel
med ureaformaldhyd

Kemiskt framstdlld produkt eller pro-
dukt erhéllen genom upplésning i vat-
ten av ureaformaldehyd och ett kvive-
godselmedel fran A-1-forteckningen i
denna férordning, utom produkterna
3a 3bochs5

18 % N uttryckt som totalkvive

Minst en tredjedel av den redovisade
totalkvivehalten maste hdrrora frén
ureaformaldehyd

Maximalhalt biuret: (urea-N + ureafor-
maldehyd-N) x 0,026 %

Totalkvive

For varje form som uppgar till minst
1 %:

— nitratkvive
— ammoniumkvive
— ureakvive

Kvive frén ureaformaldehyd

Suspension av kvivegddselme-
del med ureaformaldhyd

Kemiskt framstdlld produkt eller pro-
dukt erhallen genom suspension i vat-
ten av ureaformaldehyd och ett kvive-
godselmedel fran A-1-forteckningen i
detta direktiv, utom produkterna 3 a,
3 b och 5

18 % N uttryckt som totalkvive

Minst en tredjedel av den redovisade
totalkvivehalten maste hirrora frin
ureaformaldehyd, och ddrav méste
minst tre femtedelar vara losligt i
varmt vatten

Maximalhalt biuret: (urea-N + ureafor-
maldehyd-N) x 0,026

Totalkvive

For varje form som uppgdr till minst
1 %:

— nitratkvive

— ammoniumkvive

— ureakvive

Kvive frén ureaformaldehyd

Kvdve frn ureaformaldehyd, som ar
1osligt i kallt vatten

Kvdve fran ureaformaldehyd, som bara
ar losligt i varmt vatten
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C.2 Sammansatta flytande godselmedel

Typbeteckning:

NPK-gddselmedel

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Kemiskt framstilld produkt upplost i vatten, i stabil form vid atmosfariskt tryck, utan tillsatser av organiska niringsimnen av animaliskt
eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent) och 6vriga krav:

— Totalt: 15%, (N + P,05 + K,0)
— For varje ndringsimne: 2 % N, 3 % P,0s, 3 % K,0
— Maximal biurethalt: Urea N x 0,026

Form, l6slighet och niringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6 Uppgifter for identfiering av godselmedel
Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
otalkvive attenlosli attenlosli otalkvive attenlosli attenloslig  kalium-
1) Totalkvd \% loslig P,05 \% loslig K,O 1) Totalkva \% 16slig P,05 1) v 1oslig kali
(2) Nitratkvave (2) Om nigon av kvi- oxid
. . veformerna ~ 2-4 (2) Uppgiften  “klorfat-
(3) Ammoniumkvave Gverskrider 1% tig” 4r kopplad till
(4) Ureakvive massprocent, skall maximihalten
detta deklareras. 2% Cl
(3) Om biurethalten ir (3) Klorhalten fir anges.
lagre 4n 0,2 % far
orden "lag biuret-
halt” laggas till.

C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NPK-gddselmedel i suspension

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt i vitskeform, i vilken nédringsimnena hirleds frin dmnen savil suspenderade i vatten som i 16sning, utan tillsatser av organiska
ndringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent) och 6vriga krav:

— Totalt: 20% (N + P,05 + K,0)
— For varje naringsdamne: 3 % N, 4 % P,0s, 4 % K,0
— Maximal biurethalt: Urea-N x 0,026
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Form, l6slighet och néringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav

N P,05 K,0 N P,05 K,0

1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive (1) Vattenloslig P,Os Vattenloslig K,0 (1) Totalkvive Godselmedlen far ¢j innehdlla Thomasslagg, alu-| (1) Vattenloslig kalium-

miniumkalciumfosfat, kalcinerade fosfater, delvis oxid

(2) Nitratkvive (2) P,05 16slig i neutralt ammoniumcitrat (2) 01;1 ndgon av lzvéi‘; upplosta fosfater eller réfosfater @ Uppgi orfat

) . L o veformerna — ppgiften orfat-
(3) Ammoniumkvive (3) P05 lslig i neutralt ammoniumcitrat och Gverskrider 1 vikt- | (1) Om vattenldslig P,Os dr mindre dn 2 %, skall tig” dr kopplad till
(4) Ureakvive vatten procent, skall detta enbart loslighet 2 anges maximihalten 2 %

deklareras CL

(2) Om vattenloslig P,Os ar minst 2 %, skall 16s-
lighet 3 och den vattenlosliga P,Os-halten | (3) Klorhalten far anges.
anges.

Om biurethalten ar
lagre 4n 0,2 % far
orden "lag biuret-
halt” laggas till

—
>

C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

Typbeteckning

NP-godselmedelslosning

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Kemiskt framstilld produkt uppldst i vatten, i stabil form vid atmosfiriskt tryck, utan tillsatser av organiska niringsimnen av animaliskt
eller vegetabiliskt ursprung

C23

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (N + P,05)
— For varje ndringsimne: 3% N, 5% P,05

— Maximal biurethalt: Urea-N x 0,026

Form, l6slighet och néringsinnehéll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,05 K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvave Vattenloslig P,Os (1) Totalkvave Vattenloslig P,Os
(2) Nitratkvive (2) Om ndgon av kvi-
) . veformerna 2-4
(3) Ammoniumkvave overskrider 1 mass-
(4) Ureakvive procent, skall detta

deklareras.
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(3) Om biurethalten ir
lagre 4n 0,2 %, far
orden "lag biuret-
halt” laggas till.

C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NP-godselmedel i suspension

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt i vitskeform, i vilken niringsimnena hirleds fran dmnen svil suspenderade i vatten som i losning, utan tillsatser av organiska

ndringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (N + P,05)
— For varje ndringsimne: 3 % N, 5 % P,05

— Maximal biurethalt: Urea-N x 0,026

Form, l6slighet och néringsinnehéll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0; K,0 N P,05 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive (1) Vattenloslig P,O5 (1) Totalkvive (1) Om vattenloslig P,O5 dr mindre dn 2 % skall
enbart 16slighet 2 anges.
(2) Nitratkvive (2) P,05 16slig i neutralt ammoniumcitrat (2) Om ndgon av kvi- 8 8
i . o L veformerna 2-4 | (2) Om vattenloslig P,Os dr minst 2 % skall 16s-
(3) Ammoniumkvive (3) P,Os5 loslig i neutralt ammoniumcitrat och Sverskrider 1 mass- lighet 3 och den vattenlosliga P,Os-halten
(4) Ureakvive vatten procent, skall detta anges.
deklareras. B . )
Godselmedlen fir ej innehdlla Thomasslagg, alu-
(3) Om biurethalten ar | miniumkalciumfosfat, kalcinerade fosfater, delvis

orden "lag biuret-
halt” laggas till.

lagre dn 0,2 %, fir | upplosta fosfater eller rafosfater.
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C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NK-godselmedelslosning

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Kemiskt framstilld produkt upplost i vatten, i stabil form vid atmosfariskt tryck, utan tillsatser av organiska niringsimnen av animaliskt
eller vegetabiliskt ursprung

C25
Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 15% (N + K,0)
— For varje naringsimne: 3 % N, 5 % K,0

— Maximal biurethalt: Urea-N x 0,026

Form, l6slighet och niringsinnehéll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive Vattenloslig K,0 (1) Totalkvive (1) Vattenloslig kalium-
oxid
(2) Totalkvive (2) Om ndgon av kvi-
. . veformerna 2-4 (2) Uppgiften “klorfat-
(3) Nitratkvive Gverskrider 1 mass- tig” dr kopplad till
(4) Ammoniumkvive procent, skall detta maximihalten 2 %
deklareras. CL
(3) Om biurethalten ir (3) Klorhalten fir anges.
lagre 4n 0,2 %, far
orden "lag biuret-
halt” laggas till.

C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

Typbeteckning:

NK-godselmedel i suspension

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt i vitskeform, i vilken néringsimnena hirleds frin dmnen savil suspenderade i vatten som i 16sning, utan tillsatser av organiska
ndringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av néringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (N + K,0)
— For varje naringsimne: 3 % N, 5 % K,0

— Maximal biurethalt: Urea-N x 0,026
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Form, l6slighet och néringsinnehéll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Totalkvive Vattenloslig K,0 (1) Totalkvive (1) Vattenloslig ~ kaliu-
(2) Nitratkvive (2) Om nédgon av kvi- moxid
. . veformerna ~ 2-4 (2) Uppgiften  "klorfat-
(3) Ammoniumkvave overskrider 1 mass- tig” ar kopplad till
(4) Ureakvive procent, skall detta maximihalten
deklareras. 2% CL
3) Om biurethalten dr 3) Klorhalten fir anges.
3) g

lagre 4n 0,2 %, far
orden "lag biuret-
halt” laggas till.

C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

Typbeteckning:

PK-godselmedelslosning

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Kemiskt framstdlld produkt upplost i vatten, utan tillsatser av organiska niringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av ndringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (P,05 + K,0)

— For varje naringsdmne: 5 % P,0s, 5% K,O.

Form, l6slighet och niringsinnehéll som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6

Vattenloslig P,Os

Vattenloslig K,0

Vattenloslig P,Os

(1) Vattenloslig kalium-
oxid

(2) Uppgiften  "klorfat-
tig” dr kopplad till
maximihalten 2 %
CL

(3) Klorhalten fir anges.
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C.2 Sammansatta flytande godselmedel (forts.)

PK-godselmedel i suspension

Uppgifter om tillverkningsmetod:

Produkt i vitskeform, i vilken niringsimnena harleds fran dmnen saval suspenderade i vatten som i losning, utan tillsatser av organiska
ndringsimnen av animaliskt eller vegetabiliskt ursprung

Minimihalt av niringsimnen (massprocent):

— Totalt: 18 % (P,05 + K,0)

— For varje ndringsimne: 5 % P,0s5, 5% K,0

Form, l6slighet och niringsinnehall som skall redovisas enligt vad som anges i spalterna 4, 5 och 6

Uppgifter for identfiering av godselmedel

Partikelstorlek Ovriga krav
P,0s K,0 N P,0;s K,0
2 3 4 5 6

(1) Vattenloslig P,Os
(2) P,O5 loslig i neutralt ammoniumcitrat

3) P,0sl6slig i neutralt ammoniumcitrat och vat-
2Usloslig
ten

Vattenloslig K,0

(1) Om vattenloslig P,Os 4r mindre dn 2 % skall
enbart 16slighet 2 deklareras.

(2) Om vattenloslig P,O5 dr minst 2 % skall 1os-
lighet 3 och den vattenlosliga P,O5-halten de-
klareras.

Godselmedlen far ¢j innehdlla Thomasslagg, alu-
miniumkalciumfosfat, kalcinerade fosfater, delvis
upplosta fosfater eller rafosfater.

(1) Vattenloslig kalium-
oxid

(2) Uppgiften  "klorfat-
tig” ar kopplad till
maximihalten
2% Cl.

(3) Klorhalten fir anges.
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D. Oorganiska gédselmedel som innehdller sekundira makroniringsimnen

Uppgifter om tillverkningsmetod och

Minimihalt av ndringsimnen
(massprocent)

Naringsinnehall som skall redovisas

Nr Typbeteckning huvudbestandsdelar Uppgifer om hur naringsimnen skall Ovriga uppgifter om typbeteckningen Néiringséimgengs ff()r_rtn <_)ch 1oslighet
uttryckas och ovriga krav vriga kriterier
1 2 3 4 5 6
1 | Kalciumfosfat Naturlig eller industriellt framstalld | 25 % CaO Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Svaveltrioxid totalt
produkt, innehdllande kalciumsulfat i | 35 % SO; till Valfritt: CaO |
olika grader av hydratisering . alfritt: Ca0) totalt
Kalcium och svavel uttryckt som totalt
CaO + SOj; totalt
Malningsgrad:
— minst 80 % passerar genom en
sikt med 2 mm maskstorlek
— minst 99 % passerar genom en
sikt med 10 mm maskstorlek
2 | Losning av kalciumklorid Industriell framstilld losning av kalci- | 12 % CaO Kalciumoxid
umklorid Kalcium uttryckt som vattenlosligt I . i
Ca0 Valfritt: For besprutning av vixter
3 | Rent svavel Renad naturprodukt eller industriellt | 98 % S (245 %: SO3) Svaveltrioxid totalt
framstalld produkt Svavel uttryckt som totalt SO5 total
4 | Kieserit Produkt av mineraliskt ursprung, inne- | 24 % MgO Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenloslig magnesiumoxid
hillande monohydratiserat magnesi- | 45 % SO; till Valfritt: losli Jtrioxid
umsulfat som huvudsaklig bestdndsdel | Magnesium och svavel uttryckta som alfritt: vattenloslig svaveltrioxi
vattenloslig magnesiumoxid och sva-
veltrioxid
5 | Magnesiumsulfat Produkt innehéllande heptahydratise- | 15 % MgO Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenloslig magnesiumoxid
rat magnesiumsulfat som huvudsaklig | 28 % SO; till Valfitt: losli Jtrioxid
bestandsdel Magnesium och svavel uttryckta som alfritt: vattenloslig svaveltrioxi
vattenloslig magnesiumoxid och sva-
veltrioxid
5.1 | Magnesiumsulfatlésning Produkt erhéllen genom upplésning i | 5% MgO Vanliga handelsbeteckningar far liggas | Vattenloslig magnesiumoxid
vatten av industriellt framstilld mag- | 10 % SO; till Valfsite: losli Jtrioxid
nesiumsulfat Magnesium och svavel uttryckt som altritt: vattenloslig svaveltrioxi
vattenloslig magnesiumoxid och vat-
tenloslig svaveltrioxid
5.2 | Magnesiumhydroxid Kemiskt framstilld produkt innehal- | 60 % MgO Magnesiumoxid totalt

lande magnesiumhydroxid som hu-
vudbestdndsdel

Partikelstorlek: minst 99 % passerar
genom en sikt med en maskstorlek
av 0,063 mm
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1 2 3 4 5 6

5.3 | Suspension av magnesiumhyd- | Produkt framstilld genom suspension | 24 % MgO Magnesiumoxid totalt
roxid av typ 5.2

6 | Losning av magnesiumklorid | Produkt erhallen genom upplosning av | 13 % MgO Magnesiumoxid

industriellt framstilld magnesiumklo-

rid

Magnesium uttryckt som magnesium-
oxid

Maximihalt av kalcium: 3 % CaO

E. Oorganiska gédselmedel som innehdller mikroniringsimnen

Forklaring: Foljande anmiérkningar giller hela del E:

Anmdrkning 1: En kelatbildare far betecknas med sina initialer enligt beskrivningen i E.3

Anmdrkning 2: Om produkten inte kvarlimnar ndgot fast restmaterial efter att ha 1osts upp i vatten fir den beskrivas som “for upplosning”

Anmdrkning 3: Om ett mikrondringsimne forekommer sdsom kelat, skall det pH-omrade inom vilket kelatet har godtagbar stabilitet anges.

E.1  Godselmedel med ett mikrondringsimne

E.1.1 Bor
Uppgifter om tillverkningsmetod och Mimmi}zraxltasasv rl(q)igrlzgﬂmnen X Niringsinnehéll som skall redovisas
Nr Typbeteckning ppet verkning . procent) Ovriga uppgifter om typbeteckningen Naringsimnenas form och 6slighet
huvudbestandsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall Bvri i
R vriga kriterier
uttryckas och 6vriga krav
1 2 3 4 5 6

1 (a) Borsyra

Produkt som erhdlls genom reaktion
mellan en syra och ett borat

14 % vattenloslig B

Vanliga handelsbeteckningar far liggas
till

Vattenloslig bor (B)

1 () | Natriumborat

Kemiskt framstilld produkt med natri-
umborat som viasentlig bestdndsdel

10 % vattenloslig B

Vanliga handelsbeteckningar far liggas
till

Vattenloslig bor (B)

1(c) Kalciumborat

Produkt framstilld av kolemanit eller
pandermit med kalciumborat som vi-
sentlig bestdndsdel

7 % total B

Partikelstorlek: minst 98 % passerar
genom en sikt med maskstorlek
0,063 mm

Vanliga handelsbeteckningar far liggas
till

Bor totalt (B)

1(d) | Boretanolamin

Produkt framstdlld genom reaktion
mellan borsyra och en etanolamin

8 % vattenloslig B

Vattenloslig bor (B)

€00CT'IT'1C
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1 2

3

5

6

1(e) | Borhaltigt godselmedel i 16s-
ning

Produkt framstilld genom upplosning
av typerna 1(a), 1(b) och/eller 1(d)

2 % vattenloslig B

Beteckningen skall innehdlla namn pé
de ingdende bestindsdelarna

Vattenloslig bor (B)

1(f) Borhaltigt godselmedel i sus-

Produkt framstilld genom suspension

2 % vattenloslig B

Beteckningen skall innehdlla namn pa

Vattenloslig bor (B)

pension av typerna 1(a), 1(b) ochfeller 1(d) i de ingéende bestdndsdelarna
vatten
E.1.2 Kobolt

Minimihalt av naringsimnen Niirinosi . .
. . . dringsinnehall som skall redovisas
Nr Typbetecknin, Uppgifter om tillverkningsmetod och (massprocent) Ovriga uppgifter om typbeteckningen Niringsimnenas form och 6slighet

P 8 huvudbestindsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall 83 UpPg P 8 8 Ovrioa Kriteri 8

uttryckas och Gvriga krav vriga kriterier
1 2 3 4 5 6

2 (a) | Koboltsalt

Kemiskt framstdlld produkt med mine-
ralsalt av kobolt som visentlig be-
standsdel

19 % vattenloslig Co

Beteckningen skall innehélla namnet
pa den oorganiska anjonen

Vattenloslig kobolt (Co)

2 (b) | Koboltkelat

Produkt framstdlld genom kemisk
kombinering mellan kobolt och en ke-
latbildare

2 % vattenloslig Co, varav minst 8/10
av det deklarerade virdet har kelate-
rats

Typ av kelatbildare

Vattenloslig kobolt (Co)
Kelaterad kobolt (Co)

2 (c) | Godselmedelslosning  innehdl-

lande kobolt

Produkt som framstillts genom upp-
16sning av typerna 2(a) och/eller 2(b)
i vatten

2 % vattenloslig Co

Beteckningen skall innehélla:
(1) namn pd oorganiska anjoner och

(2) typ av kelatbildare

Vattenloslig kobolt (Co)
Kelaterad kobolt (Co) om tillimpligt
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E.1.3 Koppar
Unpeif illverkni d och Minimihalt av naringsimnen Naringsinnehall som skall redovisas
Nr Typbeteckning ppgiiter om tlverkningsmetod oc . (massprocent) Ovriga uppgifter om typbeteckningen Niringsimnenas form och loslighet
huvudbestdndsdelar Uppgifter om hur naringsimnen skall Ovriea kriteri
uttryckas och évriga krav vriga kriterier
1 2 3 4 5 6
3 (a) | Kopparsalt Kemiskt framstilld produkt med oor- | 20 % vattenloslig Cu Beteckningen skall innehélla namnet | Vattenloslig koppar (Cu)
ganiskt salt av koppar som visentlig pa den oorganiska anjonen
bestdndsdel
3 (b) | Kopparoxid Kemiskt framstilld produkt med kop- | 70 % total Cu Koppar totalt (Cu)
paroxid som visentlig bestdndsdel Partikelstorlek: minst 98 % passerar
genom en sikt med maskstorlek
0,063 mm
3 () | Kopparhydroxid Kemiskt framstilld produkt med kop- | 45 % total Cu Koppar totalt (Cu)
parhydroxid som visentlig bestandsdel | Partikelstorlek: minst 98 % passerar
genom en sikt med maskstorlek
0,063 mm
3 (d) | Kopparkelat Vattenloslig produkt framstdlld genom | 9 % vattenloslig Cu, varav minst 8/10 | Typ av kelatbildare Vattenloslig koppar (Cu)
kemisk kombinering av koppar med | av det deklarerade virdet har kelate- Kel dk c
en kelatbildare rats elaterad koppar (Cu)
3 (e) | Kopparbaserat godselmedel Produkt framstilld genom blandning | 5 % totalt Cu Beteckningen skall innehélla: Koppar totalt (Cu)

av typerna 3(a), 3(), 3(c) och/eller
3(d) och om s& behovs ett fyllnads-
medel som varken ar giftigt eller inne-
héller ndringsimnen

(1) namn pé kopparkomponenterna

(2) typ av kelatbildare, om sddan
finns

Vattenloslig koppar (Cu) om denna ut-
gor minst en fjirdedel av all koppar

Kelaterad koppar (Cu) om tillimpligt

3 (f) | Godselmedelslosning innehdl- | Produkt framstilld genom upplosning | 3 % vattenloslig Cu Beteckningen skall innehélla: Vattenloslig koppar (Cu)
lande koppar av typerna 3(a) ochjeller 3(d) i vatten (1) namn pé oorganiska anjoner Kelaterad koppar (Cu) om tillimpligt
(2) typ av kelatbildare
3 (g) | Kopparoxyklorid Kemiskt framstilld produkt med kop- | 50 % total Cu Koppar totalt (Cu)
paroxyklorid [Cu,Cl(OH);] som vi- | Partikelstorlek: minst 98 % passerar
sentlig bestdndsdel genom en sikt med maskstorlek
0,063 mm
3 (h) | Suspension av kopparoxyklo- | Produkt erhdllen genom suspension av | 17 % totalt Cu Koppar totalt (Cu)

rid

typ 3 g
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E.1.4 Jarn
Minimihalt av nédringsimnen Niirinosi . .
. . . dringsinnehall som skall redovisas
Nr Typbetecknin Uppgifter om tillverkningsmetod och (massprocent) Ovriga uppgifter om typbeteckningen Niringsimnenas form och loslighet
P 8 huvudbestdndsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall 83 UpPg P 8 8 Ovriea kriteri 8
uttryckas och 6vriga krav vriga kriterier
1 2 3 4 5 6
4 (a) | Jarnsalt Kemiskt framstilld produkt med oor- | 12 % vattenlosligt Fe Beteckningen skall innehélla namnet | Vattenlosligt jarn (Fe)
ganiskt jdrnsalt som visentlig be- pa den oorganiska anjonen
standsdel
4 (b) | Jarnkelat Vattenloslig produkt framstélld genom | 5 % vattenlosligt jirn varav den kela- | Namn pa kelatbildare — Vattenlosligt jirn (Fe)
kfimlsk reakflon rl}ecll. jarn med kgla?— terade andelen dr minst 80 % — Kelaterad andel (EN 13366)
bildare omndmnd i forteckningen i bi-
laga I kapitel E.3 — Jarn (FE) kelaterat genom varje ke-
latbildare i den man varje andel
overstiger 2% (EN 13368 del 1
och 2)
4 (c) | Godselmedelslosning innehdl- | Produkt framstilld genom upplosning | 2 % vattenlosligt Fe Beteckningen skall innehélla: Vattenlosligt jarn (Fe)
lande jirn av typerna 4{a) ochleller 4(b) 1 vatten (1) namn pé oorganiska anjoner Kelaterat jarn (Fe) om tillimpligt
(2) typ av kelatbildare, om tillimpligt
E.1.5 Mangan
Minimihalt av naringsimnen Niirinosi . .
. . . dringsinnehall som skall redovisas
Nr Typbetecknin, Uppgifter om tillverkningsmetod och (massprocent) Ovriga uppgifter om typbeteckningen Naringsimnenas form och 6slighet
P 8 huvudbestindsdelar Uppgifter om hur niringsimnen skall 83 UpPg P 8 8 Bvri - 8
- vriga kriterier
uttryckas och Gvriga krav
1 2 3 4 5 6
5 (a) | Mangansalt Kemiskt framstilld produkt med oor- | 17 % vattenlosligt Mn Beteckningen skall innehélla namnet | Vattenlosligt mangan (Mn)
ganiskt salt av mangan (Mn II) som pa den kombinerade anjonen
visentlig bestandsdel
5 (b) | Mangankelat Vattenloslig produkt framstilld genom | 5 % vattenl6sligt Mn, varav minst 8/10 | Typ av kelatbildare Vattenlosligt mangan (Mn)
kemisk kombinering av mangan med | av det deklarerade virdet har kelate-
. Kelaterat mangan (Mn)
kelatbildare rats
5 (c) | Manganoxid Kemiskt framstilld produkt med man- | 40 % total Mn Mangan totalt (Mn)
gailomder som vésentliga bestinds- Partikelstorlek: minst 80 % passerar
elar genom en sikt med maskstorlek
0,063 mm
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1 2
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5

6

Manganbaserat godselmedel

Produkt framstdlld genom blandning
av typerna 5(a) och 5(c)

17 % totalt Mn

Beteckningen skall innehdlla namn pé
mangankomponenterna

Mangan totalt (Mn)

Vattenlosligt mangan (Mn) om detta ut-
gor minst 1/4 av allt mangan

5(e) | Manganbaserad godselmedels-
16sning

Produkt framstilld genom upplosning
av typerna 5(a) ochfeller 5(b) i vatten

3 % vattenlosligt Mn

Beteckningen skall innehélla:
(1) namn pé oorganiska anjoner

(2) typ av kelatbildare, om tillimpligt

Vattenlosligt mangan (Mn)

Kelaterat mangan (Mn) om tillimpligt

E.1.6 Molybden

Uppgifter om tillverkningsmetod och

Minimihalt av ndringsimnen
(massprocent)

Naringsinnehall som skall redovisas

Nr Typbeteckning huvudbestandsdelar Uppgifier om hur naringsimnen skall Ovriga uppgifter om typbeteckningen N'a’rings'a‘mgf:;isa f]grrirtne I;)ecrh 16slighet
uttryckas och Gvriga krav 8
1 2 3 4 5 6

6 (a) | Natriummolybdat

Kemiskt framstalld produkt med natri-
ummolybdat som visentlig bestdnds-
del

35 % vattenlosligt Mo

Vattenlosligt molybden (Mo)

Ammoniummolybdat

Kemiskt framstilld produkt med am-
moniummolybdat som visentlig be-
standsdel

50 % vattenlosligt Mo

Vattenlosligt molybden (Mo)

6 (c) | Molybdenbaserat godselmedel

Produkt framstilld genom blandning
av typerna 6 (a) och 6 (b)

35 % vattenlosligt Mo

Beteckningen skall innehélla namnet
pd molybdenkomponenterna

Vattenlosligt molybden (Mo)

Molybdenbaserad
delslosning

godselme-

Produkt framstilld genom uppldsning
av typerna 6 (a) och/eller 6 (b) i vatten

3 % vattenlosligt Mo

Beteckningen skall innehélla namnet
pad molybdenkomponenterna

Vattenlosligt molybden (Mo)
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E.1.7 Zink
Minimihalt av naringsimnen ST . .
. Uppgifter om tillverkningsmetod och (massprocent) - . . Naringsinnehall som skall redovisas
Nr Typbeteckning huvudbestandsdelar Uppgifier om hur naringsimnen skall Ovriga uppgifter om typbeteckningen Nanngsam(l_)lengs fl((>r_1:1 f)ch 1oslighet
uttryckas och évriga krav vriga kriterier
1 2 3 4 5 6
7 (@ | Zinksalt Kemiskt framstilld produkt med oor- | 15 % vattenloslig Zn Beteckningen skall innehédlla namnet | Vattenloslig zink (Zn)
ganiskt salt av zink som visentlig be- pa den oorganiska anjonen
standsdel
7 (b) | Zinkkelat Produkt framstilld genom kemisk | 5 % vattenloslig Zn, varav minst 8/10 | Typ av kelatbildare Vattenloslig zink (Zn)
kombinering av zink och en kelatbild- | av det deklarerade virdet har kelate- .
Kelaterad zink (Zn)
are rats
7 () Zinkoxid Kemiskt framstdlld produkt med zink- | 70 % totalt Zn Zink totalt (Zn)
oxid som visentlig bestindsdel Partikelstorlek: minst 80 % passerar
genom en sikt med maskstorlek
0,063 mm
7 (d) | Zinkbaserat godselmedel Produkt framstilld genom en bland- | 30 % total Zn Beteckningen skall innehélla namnet | Zink totalt (Zn)
ning av typerna 7 (a) och 7 (c) pd de forekommande zinkkomponen- Vattenloslig zink (Zn) om denna utgdr
terna . ;
minst 1/4 av all zink (Zn)
7 (e) | Zinkbaserad godselmedelslos- | Produkt som erhallits genom upplos- | 3 % vattenloslig Zn Beteckningen skall innehélla: Vattenloslig zink (Zn)
ning ‘r]l;rtltge nav typerna 7 (a) ocheller 7 (b) i (1) namn pé oorganiska anjoner Kelaterad zink (Zn)
(2) typ av kelatbildare, om tillimpligt
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L 304[49

E.2  Minsta halt av mikrondringsimnen

E.2.1 Fasta eller flytande blandningar av godselmedel som innehaller mikrondringsimnen

Dar mikrondringsimnet férekommer i en form som ar
enbart organiskt salt kelaterad eller komplex

For ett mikrondringsdmne:

Bor (B) 0,2 0,2

Kobolt (Co) 0,02 0,02
Koppar (Cu) 0,5 0,1

Jarn (Fe) 2,0 0,3

Mangan (Mn) 0,5 0,1
Molybden(Mo) 0,02 —

Zink (Zn) 0,5 0,1

Minimihalt av mikroniringsimnen i blandning i fast form: 5 % massprocent av godselmedlet.

Minimihalt av mikrondringsimnen i flytande blandning: 2 % massprocent av godselmedlet.

E.2.2 EG-gddselmedel innehdllande primdra makrondringsimnen och/eller sekundira makrondringsimnen med mikrondringsimnen

for spridning pd marken

For jordbruksgrodor For tradgdrdsgrodor

Bor (B) 0,01 0,01
Kobolt (Co) 0,002 —
Koppar (Cu) 0,01 0,002
Jarn (Fe) 0.5 0,02
Mangan (Mn) 0,1 0,01
Molybden (Mo) 0,001 0,001
Zink (Zn) 0,01 0,002

E.2.3 EG-gddselmedel innehdllande primdra makrondringsimnen och/eller sekundira makrondringsimnen med mikrondringsimnen

for sprutning av blad

Bor (B) 0,010
Kobolt (Co) 0,002
Koppar (Cu) 0,002
Jarn (Fe) 0,020
Mangan (Mn) 0,010
Molybd (Mo) 0,001
Zink (Zn) 0,002
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E.3 Forteckning over tillitna organiska kelat- och komplexbildare for mikrondringsdmnen

Foljande produkter dr godkinda forutsatt att de har uppfyllt kraven i direktiv 67/548/EEG (') med 4ndringar.

E.3.1 Kelatbildare (%)

Syror eller salter av natrium, kalium eller ammonium i kombination med:

etylendiamintetradttikasyra:
dietylentriaminpentaittiksyra:
[0,0]: etylendiamin-di (o-hydroxyfenyl)attiksyra:

[o,p]: etylendiamin-N-(o-hydroxyfenyl)ittiksyra)-N'-(p-hydroxyfenyl)attik-
syra

hydroxy-2 etylendiamintridttiksyra:

[0,0]: etylendiamin-di (o-hydroxy-o-metylfenyl)attiksyra

(
[0,p]: etylendiamin-di (o-hydroxy-p-metylfenyl)ittiksyra
[p,0]: etylendiamin-di (p-hydroxy-p-o-metylfenyl)ittiksyra
[2,4]: etylendiamin-di (2-hydroxy-4-carboxyfenyl)attiksyra
[2,5]: etylendiamin-di (2-karboxy-5-hydroxyfenyl)ittiksyra

(

[5,2]: etylendiamin-di (5-karboxy-2-hydroxyfenyl)attiksyra

E.3.2 Komplexbildare: En forteckning skall sammanstllas.

() EGT L 196, 16.8.1967, s. 1.

(*) Kelatbildarna skall identifieras och kvantifieras enligt europeisk standard EN 13368 del 1 och 2, i den man denna standard ticker

kelatbildarna ovan.

EDTA
DTPA
EDDHA

EDDHA
HEEDTA
EDDHMA
EDDHMA
EDDHMA
EDDCHA
EDDCHA
EDDCHA

C10H1608N;
C14H73010N;
C18H2006N;

Cy5H2006N
CyoH1507N;
CyoHa4 OgN;
Ca0H2406N;
Ca0H404N;
C20H20010N;
C0H0010N;
C20H20010N;
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BILAGA 1T

TOLERANSER

Avvikelserna som anges i denna bilaga dr negativa varden uttryckta i massprocent.

Som avvikelse frdn angiven halt av niringsimne i de olika typerna av EG-godselmedel tilldts foljande toleranser:

1. Oorganiska enkla gédselmedel som innehdller primira makroniringsimnen absolut virde i massprocent,

uttryckt som N, P,0;, K,0, MgO, Cl
1.1 Kvivegddselmedel
kalciumnitrat
kalciummagnesiumnitrat
natriumnitrat
chilesalpeter
kalciumcyanamid
kvavehaltig kalciumcyanamid
ammoniumsulfat
ammoniumnitrat eller kalciumammoniumnitrat:
— tom. 32 %
— mer dn 32 %
ammoniumsulfatnitrat
magnesiumsulfatnitrat
magnesiumammoniumnitrat
urea
suspension av kalciumnitrat
flytande kvavegddselmedel med ureaformaldehyd
suspension av kvivegddselmedel med ureaformaldehyd
ureaammoniumsulfat
flytande kvivegodselmedel

16sning av ammoniumnitrat-urea (UAN-l6sning)

1.2 Fosforgodselmedel
Thomasfosfat:
— halten angiven med en noggrannhet pd 2 massprocent

— halten angiven med ett enda heltal

Ovriga fosforgddselmedel

(Godselmedlets nummer enligt

P205—losl1ghet i: bllaga I)
— mineralsyra (3, 6, 7)
— myrsyra )

— neutralt ammoniumcitrat (2a, 2b, 2¢)

— alkaliskt ammoniumcitrat

(
— vatten (2a, 2b, 3)
(

0,4
0,4
0,4
0,4
1,0
1,0

0,3

0,8
0,6
0,8
0,8
0,8
0,4
0,4
0,4
0,4
0,5
0,6

0,6

0,0
1,0

0,8
0,8
0,8
0,8
0,9
1,3
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1.3

1.4

2.1

2.2

Kaliumgodselmedel

Kainit

anrikat kainitsalt

Kaliumklorid:

— tom. 55%

— mer dn 55%

kaliumklorid innehdllande magnesiumsalt
Kaliumsulfat

kaliumsulfat innehallande magnesiumsalt (kalimagnesia)

Ovriga bestdndsdelar

Klorid

Oorganiska sammansatta godselmedel som innehéller primira makroniringsimnen
Ndringsimnen

N

P,05

K,0

Totala negativa avvikelser fran det uppgivna virdet

godselmedel med tvd vixtniringsimnen

godselmedel med tre vixtniringsimnen

Sekundira niringsimnen i gédselmedel

1,5
1,0

1,0
0,5
1,5
0,5
1,5

0,2

1,1
1,1
1,1

1,5
1,9

De avvikelser som medges fran deklarerad halt av kalcium, magnesium, natrium och svavel ir en fjirdedel av den
deklarerade halten av dessa dmnen och hogst 0,9 % i absoluta tal for CaO, MgO, Na,O och SOj, dvs. 0,64 for Ca,

0,55 for Mg, 0,67 for Na och 0,36 for S.

Mikroniringsimnen i godselmedel

Foljande avvikelser tillits for deklarerad halt av mikrondringsimnen:
— 0,4 % i absoluta tal for en halt dver 2 %.

— En femtedel av deklarerat virde for en halt under eller lika med 2 %.

Den avvikelse som medges fran deklarerad halt av olika former av kvive eller deklarerade 16sligheter av fosfor-
pentoxid dr en tiondel av hela halten av det berorda niringsimnet och hogst 2 massprocent, forutsatt att hela
halten av ndringsimnet haller sig inom de grinser som anges i bilaga I och som giller enligt ovan faststillda

toleranser.
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BILAGA III

TEKNISKA BESTAMMELSER OM AMMONIUMNITRATGODSELMEDEL MED HOG KVAVEHALT

1. Egenskaper hos och grinsvirden foér enkla ammoniumnitratgédselmedel med hog kvivehalt

1.1  Porositet (oljebindningsformdga)
Sedan godselmedlet utsatts for tvd termiska cykler vid en temperatur mellan 25 och 50 °C, och i enlighet med
bestimmelserna i del 2 i avsnitt 3 i denna bilaga, fir det inte kvarhalla mer 4n 4 massprocent olja.

1.2 Brannbara bestandsdelar
Massprocenten briannbart material, mitt som kolhalt, far inte Gverskrida 0,2 % for godselmedel med en kvavehalt
pa minst 31,5 massprocent och far inte Gverskrida 0,4 % for godselmedel med en kvivehalt hogre dn 28 % men
lagre 4n 31,5 massprocent.

1.3 pH
En l6sning med 10 g godselmedel i 100 ml vatten skall ha ett pH-virde pd minst 4,5.

1.4 Analys av partikelstorlek
Massprocenten briannbart material, mitt som kolhalt, far inte Gverskrida 0,2 % for godselmedel med en kvavehalt
pa minst 31,5 massprocent och far inte 6verskrida 0,4 % for godselmedel med en kvivehalt hogre dn 28 % men
légre an 31,5 massprocent.

1.5 Klor
Maximal klorhalt: 0,02 massprocent.

1.6  Tungmetaller
Tungmetaller bor inte tillsdttas avsiktligt, och eventuella spar som kan vara en foljd av produktionsprocessen bor
inte overskrida den grins som kommittén har faststillt.
Maximal kopparhalt: 10 mg/kg.
For ovriga tungmetaller finns inga faststillda gransvirden.

2. Beskrivning av detonationssikerhetsprovet for ammoniumnitratgodselmedel med hog kvivehalt

Provningen skall utforas pa ett representativt prov av gddselmedlet. Innan detonationssikerheten provas skall
provets hela massa utsittas for termiska cykler 5 génger i enlighet med bestimmelserna i del 3 i avsnitt 3 i
denna bilaga.

Godselmedlet skall genomgé detonationssikerhetsprovet i ett horisontellt stdlror under foljande betingelser:
— Somlost stdlror

— Rorets lingd: minst 1 000 mm

— Nominell ytterdiameter: minst 114 mm

— Nominell viggtjocklek: minst 5 mm

— Booster (initieringsforstarkarladdning): typ och vikt skall vara sddana att det detonationstryck som provet
utsdtts for ar det hogsta mojliga, sd att man kan faststilla dess kanslighet for overforing av detonationer.

— Testtemperatur: 15-25 °C,

— Witnesscylindrar av bly for registrering av detonationskraften: diameter 50 mm och héjd 100 mm
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— Dessa cylindrar placeras med 150 mm mellanrum sa att de bar upp roret horisontellt. Provet skall utforas tva

gédnger. Provet anses avgorande om vid bada provningarna en eller flera av stddcylindrarna deformeras mindre
an 5 %.

Metoder for att kontrollera 6verensstimmelsen med de grinsvirden som anges i bilaga III-1 och III-2

2.1

2.2

23

2.4

3.1

3.2

Metod 1

Metoder for belastning med termiska cykler

Rickvidd och tillimpningsomride
I detta dokument anges forfarandena for belastning med termiska cykler innan enkla ammoniumnitratgod-

selmedel med hog kvivehalt utsitts for provning av oljebindningsforméga och bade enkla och sammansatta
ammoniumnitratgodselmedel med hog kvivehalt utsitts for provning av detonationssikerhet.

Med de metoder for slutna termiska cykler som beskrivs i detta avsnitt anses det mojligt att pd ett tillfreds-
stallande vis simulera de villkor som det skall tas hinsyn till i samband med tillimpningen av avdelning II,
kapitel IV, dven om det inte nddvindigtvis gir att simulera alla de forhillanden som kan uppstd under
transport och forvaring.

Termiska cykler enligt bilaga III-1
Tillimpningsomrdde

Detta forfarande giller cyklisk virmebelastning innan gédselmedlets oljebindningsférméga har faststills.

Princip och definition

Provet uppvérms i en Erlenmeyerkolv frdn normal temperatur till 50 °C och halls kvar vid denna temperatur
i tvd timmar (50 °C-fasen). Det far svalna till en temperatur pd 25 °C och hélls kvar vid denna temperatur i
tvd timmar (25 °C-fasen). Dessa bada faser bildar tillsammans en termisk belastningscykel. Sedan provet har
utsatts for tvd sddana cykler hélls temperaturen kvar vid 20 (z 3) °C for bestimning av oljebindnings-
formagan.

Utrustning

Normal laboratorieutrustning, i synnerhet
— vattenbad som med termostat halls vid 25 (¢ 1) respektive 50 (£ 1) °C,
— Erlenmeyerkolvar pd 150 ml.

Forfarande

Lagg varje prov pd 70 (x 5) g i en Erlenmeyerkolv, som sedan forsluts med en propp.
Flytta varje kolv varannan timme frdn 50-badet till 25-badet och tvirtom.

Hall vattnet i varje bad vid konstant temperatur och hall det i stindig rérelse genom snabb omrorning for att
sikerstilla att vattennivdn ligger ovanfor provets nivd. Skydda proppen mot kondensation med en hitta av
skumgummi.

Termiska cykler enligt bilaga III-2
Tillimpningsomrdde

Detta forfarande giller termisk belastning fore detonationssikerhetsprovet.

Princip och definition

Provet far ligga i en vattentit 1da, dar det virms upp frdn rumstemperatur till 50 °C och hélls kvar vid
denna temperatur i en timme (50 °C-fasen). Sedan fir provet svalna tills det kommer ner till en temperatur
av 25 °C, dir det hills kvar i en timme (25 °C-fasen). Dessa bada faser pd 50 °C och 25 °C bildar
tillsammans en termisk cykel. Efter erforderligt antal cykler hélls provet kvar vid en temperatur av 20
(x 3) °C i avvaktan pd detonationssikerhetsprovet.
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3.3 Utrustning

— Ett termostaterat vattenbad vars temperatur kan regleras i intervallet 20-51 °C med en minsta uppvarm-
nings- och svalningshastighet pd 10 °C/timme, eller tvd vattenbad, varav det ena halls vid temperaturen
20 °C och det andra vid 51 °C. Vattnet i baden skall stindigt roras om, och baden skall ha s& stor
volym att ordentlig vattencirkulation dr mojlig.

— En helt vattentdt 1dda av rostfritt stdl, férsedd med en centralt monterad temperaturgivare. Lidans
ytterbredd skall vara 45 + 2 mm och viggtjockleken 1,5 mm (se fig. 1). Lidans héjd och lingd kan
viljas med hinsyn till vattenbadets dimensioner, t.ex. lingd 600 mm, hojd 400 mm.

3.4 Forfarande

Placera lddan i vattenbadet. Varm vattnet till 51 °C och mét temperaturen i mitten av provet. Kyl vattnet i
en timme efter det att temperaturen i mitten ndr 50 °C. En timme efter det att temperaturen i mitten
kommit ner till 25 °C skall uppvirmningen for nista cykel paborjas. Om tva vattenbad anvinds skall lidan

overforas till det andra badet efter varje uppvarmnings- eller nedkylningsperiod.

Figur 1
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Metod 2

Bestimning av oljebindningsférmagan

1. Rickvidd och tillimpningsomrade

400

vingmutter

mm

I detta dokument anges forfarandet for bestimning av oljebindningsformégan i enkla ammoniumnitratgod-
selmedel med hog kvivehalt.

Metoden giller for bide prillade och granulerade gédselmedel som inte innehaller oljelosliga dmnen.
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

6.1

6.2

6.3

6.4

Definition

Godselmedlets oljebindningsformdga: Den mingd olja som hélls kvar av godselmedlet, faststillt under
angivna driftsvillkor och uttryckt som procent av massan.

Princip

Provet drinks fullstindigt i gasolja under angiven period, varefter overskottsolja fir rinna av under angivna
betingelser. Mitning av provets massokning.

Reagens

Gasolja

Viskositet max.: 5 mPas vid 40 °C
Densitet: 0,8 till 0,85 g/ml vid 20 °C
Svavelhalt: < 1,0 massprocent

Aska: <0,1 massprocent

Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning samt foljande:

En vig som kan viga med en noggrannhet pd 0,01 g.

Flera bigare pa 500 ml.

En tratt av plastmaterial, helst med en cylindrisk vigg upptill, diameter ca 200 mm.
En provsikt, maskvidd 0,5 mm, som passar till tratten (5.3).

Anmdrkning: Trattens och siktens storlek skall vara sddan att endast ett fatal korn kan ligga ovanpé varandra,
s& att oljan ldtt kan rinna av.

Filterpapper, snabbfiltrerande, krippat, mjukt, vikt 150 g/m?.
Laskpapper (laboratoriekvalitet)

Forfarande

Tva bestdmningar utfors i snabb foljd pd olika delar av samma prov.

Avldgsna partiklar som 4r mindre 4n 0,5 mm med hjilp av sikten (5.4). Vig upp ca 50 g av provet
(noggrannhet 0,01 g) och placera det i bagaren (5.2). Tillsitt sd mycket gasolja (6.4) att kornen ticks
helt och ror om omsorgsfullt for att sikerstdlla att kornens ytor blir helt fuktade. Tick over bagaren med
ett urglas och 1t std i en timme vid 25 (¢ 2) °C.

Filtrera bigarens hela innehdll genom tratten (5.3) med sikten isatt (5.4). Lat den andel som halls kvar av
sikten vara kvar ddr i en timme, sa att storre delen av den 6verflodiga oljan fir rinna av.

Ligg tvd ark filterpapper (5.5) (ca 500 x 500 mm) ovanpa varandra pd ett jamnt underlag, vik bada filter-
papperens fyra kanter, som skall vara ca 40 mm breda, uppdt sa att kornen inte kan rulla undan. Placera tvéd
skikt laskpapper (5.6) i mitten av filterpapperna. Hall innehéllet i sikten (5.4) over laskpapperen och sprid ut
kornen jamnt med en mjuk pensel. Lyft ena sidan av laskpapperen efter tvd minuter, sd att kornen overfors
till filterpapperen darunder och sprid ut dem jimnt pd dessa med penseln. Ligg pa ytterligare ett ark
filterpapper pd samma sitt med kanterna uppétvikta ovanpé provet och rulla kornen mellan filterpapperen
med cirkelrorelser under latt tryck. Gor ett kort uppehall efter dtta cirkelrorelser och lyft dirvid motsatta
kanter av filterpapperen, varvid de korn som rullat ut mot kanterna skall foras tillbaka till mitten. Gor detta
pé foljande sitt: Gor fyra fullstindiga cirkelrérelser, f6rst medurs, sedan moturs. Rulla sedan tillbaka kornen
till mitten enligt beskrivningen ovan. Denna procedur skall utforas tre ganger (24 cirkelrorelser, kanterna
lyfts tva gdnger). Satt forsiktigt in ett nytt ark filterpapper mellan det nedre arket och det ovre, och lat
kornen rulla 6ver pd det nya arket genom att lyfta kanterna pd det Gvre arket. Tick 6ver kornen med det nya
arket filterpapper och upprepa samma procedur som beskrivs ovan. Ta sedan omedelbart ut kornen i en
tarerad skdl och vdg om dem med en noggrannhet pd 0,01 g for att faststilla vikten av den gasolja som
blivit kvar i kornen.
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6.5 Ny rullning och omvdgning

7.1

3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

Om mingden kvarhdllen gasolja i provet visar sig vara storre dn 2 g, placeras provet pd en ny uppsittning
filterpapper. Upprepa rullningen och lyft hornen enligt avsnitt 6.4 (tvd ganger atta cirkelrorelser, en lyftning).
Vig sedan om provet.

Redovisning av resultaten
Berdkningsmetod och formel

For varje bestimning (6.1), uttryckt i procent av det siktade provets massa, erhdlls oljebindningen genom
ckvationen

mp; — my

Oljebindningsformaga = x 100

dar:
m; = den siktade provandelens massa i gram (6.2) och
m, = massan i provandelen enligt avsnitt 6.4 resp. 6.5 som resultat av den sista vigningen, i gram

Ta medelvirdet av de tvd separata bestimningarna som resultat.

Metod 3

Bestimning av brinnbara bestindsdelar

Rickvidd och tillimpningsomride

[ detta dokument anges forfarandet for bestdimning av det brinnbara innehdllet i enkla ammoniumnitrat-
godselmedel med hog kvivehalt.

Princip

Den koldioxid som alstras av oorganiska fyllnadsmaterial avldgsnas i forvdg genom syrabehandling. De
organiska foreningarna oxideras med en blandning av kromsyra och svavelsyra. Den koldioxid som bildas
absorberas i en bariumhydroxidlosning. Utfillningen loses upp i saltsyra och mits genom &tertitrering med
natriumhydroxidlosning.

Reagens

Kromtrioxid Cr,03 av analyskvalitet.

Svavelsyra, 60 volymprocent: Hall 360 ml vatten i en enliters bigare och tillsdtt forsiktigt 640 ml svavel-
syra (dyo = 1,83 g/ml).

Silvernitrat: 16sning 0,1 mol/l.

Bariumhydroxid

Vig upp 15 g bariumhydroxid (Ba(OH),. 8H,0) och 16s upp den helt i varmt vatten. Lat svalna och 6verfor
till en enliterskolv. Fyll pd vatten till mirket och blanda. Filtrera genom veckat filterpapper.

Saltsyra: standardlosning 0,1 mol/l.

Natriumhydroxid: standardlosning 0,1 mol/l.
Bromfenolblétt: 1osning pd 0,4 g per liter vatten.
Fenolftalein: 16sning pd 2 g per liter etanol (60 % volym).

Natronkalk: partikelstorlek mellan ca 1,0 och 1,5 mm.

3.10. Demineraliserat vatten, kokt for eliminering av koldioxid.
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4.

4.1

4.2

4.3

5.1

5.2

Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning, i synnerhet

— en glasfilterdegel: kapacitet 15 ml, plattans diameter 20 mm, totalh6jd 50 mm, porositet 4 (pordia-
meter 5-15 pm),

— en 600-ml bagare.

Kvivgas under tryck.

Utrustning som bestar av f6ljande delar och som om méjligt skall vara monterad med kulslipningar (se fig.
2).

Absorptionsrér A ca 200 mm langt och 30 mm i diameter, fyllt med natronkalk (3.9) som hélls pé plats av
glasfiberproppar.

Reaktionskolv B, kapacitet 500 ml, med sidoarm och rund botten.

En fraktionskolonn typ Vigreux, ca 150 mm ling (C).

Kylare med dubbla kondensytor C, 200 mm léng.

Drechselflaska D, som fungerar som uppfangare av overskottssyra som eventuellt destilleras Gver.

Isbad E for kylning av Drechselflaskan.

Tvé absorptionskarl F; och F,, diameter 32 till 35 mm, vars gasspridare bestdr av en 10 mm tjock platta av
sintrat glas med 1dg porositet.

Sugpump och sugregulator g bestdende av ett T-rér vars fria arm ar ansluten till ett tunt kapillarrér med en
kort gummislang med skruvklimma.

Anvindning av kokande kromsyrelosning i en apparat med undertryck medfor risker och kriver limpliga
forsiktighetsmatt.

Forfarande
Prov for analys

Vig upp ca 10 g ammoniumnitrat med en noggrannhet pd 0,001 g.

Borttagande av karbonater

Placera provet i reaktionskolven B. Tillsitt 100 ml H,SO, (3.2). Kornen léses upp pd ungefir 10 minuter
vid rumstemperatur. Montera apparaten enligt figuren: Anslut en 4nde av absorptionsroret (A) till kvive-
tillforseln (4.2) via ett returblockerat flode innehéllande ett tryck motsvarande 5 till 6 mm kvicksilver och
lat den andra dnden av roret sticka in i reaktionskérlet. Installera Vigreux-kolonnen (C') och kylaren (C) med
tillforsel av kylvatten. Justera kvdvgasen till ett lagom flode genom losningen, koka upp losningen och
fortsdtt kokningen i tvd minuter. Efter denna tid bor ingen ytterligare skumbildning forekomma. Om
bubblor som kan upptickas bildas skall uppvirmningen fortsitta i 30 minuter. Lat 16sningen svalna i minst
20 minuter med bibehéllet kvivgasflode.

Montera resten av utrustningen enligt anvisningarna i diagrammet genom att ansluta kondensroret till
Drechselflaskan (D) och flaskan till absorptionskirlen F; och F,. Kvivgasen mdste fortsitta att stromma
genom losningen under detta arbete. Tillsdtt snabbt 50 ml bariumhydroxidlosning (3.4) i vart och ett av
absorptionskirlen (F; och F,).

Lat kvdvegasen bubbla igenom i ungefir 10 minuter. Losningen maste forbli klar i absorptionskirlen. Om
detta inte &r fallet skall karbonatutdrivningen justeras.
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5.3

5.4

Oxidation och absorption

Dra ut kvavetillforselroret och tillsdtt snabbt 20 g kromtrioxid (3.1) och 6 ml silvernitratlosning (3.3) via
reaktionskarlets (B) sidoarm. Anslut apparaten till pumpen och justera kviveflodet, sd att det uppstdr ett
jamnt flode av gasbubblor genom absorptionskirlen F; och F, med gasspridare av sintrat glas.

Virm upp reaktionskolven (B) tills vdtskan kokar och hall den kokande i en och en halv timme ().
Eventuellt méste sugregleringsventilen (G) justeras for att styra kviveflodet, eftersom det bariumkarbonat
som fills ut under provet kan blockera plattorna av sintrat glas. Resultatet dr godtagbart om bariumhydrox-
idlosningen i absorptionskirlet F, forblir klar. 1 annat fall miste provet upprepas. Stoppa uppvirmningen
och ta isir utrustningen. Tvitta vart och ett av kirlen bdde invindigt och utvindigt foér att fa bort
bariumhydroxiden och samla upp skoljvattnet i resp. absorptionskarl. Placera gasspridarna, den ena efter
den andra, i en bigare pd 600 ml, som sedan kommer att anvindas for bestimningen.

Filtrera snabbt innehdllet i absorptionskarlet F, under vakuum och darefter i absorptionskarlet F; med hjilp
av glasfilterdegeln. Samla upp fillningen genom att skolja absorptionskirlen med vatten (3.10) och tvitta
degeln med 50 ml av samma vatten. Placera degeln i 600 ml-bagaren och tillsitt ungefir 100 ml vatten
(3.10). Tillsdtt 50 ml kokt vatten i vart och ett av absorptionskirlen och sldpp kvivgasen genom spridarna i
fem minuter. For ihop vattnet med det frin bigaren. Upprepa detta en gdng for att sikerstilla att spridarna
blir ordentligt skoljda.

Mtning av karbonat fran organiskt material
Tillsdtt fem droppar fenolftalein (3.8) till bigarens innehdll. Losningen firgas rod. Titrera med saltsyra (3.5)
tills det nitt och jimnt blir en skdr nyans. Ror losningen omsorgsfullt i degeln for att kontrollera att den

skira firgen inte kommer tillbaka. Tillsdtt fem droppar bromfenolblatt (3.7) och titrera med saltsyra (3.5)
tills 1osningen gulfirgas. Tillsdtt ytterligare 10 ml saltsyra.

Varm upp losningen till kokpunkten och fortsitt koka hogst en minut. Kontrollera omsorgsfullt att ingen
fallning blir kvar i vatskan.

Lét svalna och dtertitrera med natriumhydroxidlosningen (3.6).

Blindtest

Utfor ett blindtest med samma forfarande och samma miéngder av alla reagenser.

Redovisning av resultaten

Halten av briannbara bestdndsdelar (C) uttryckt som kol i procent av provets massa erhélls med formeln:

vV, -V
C%=006 x "2

dar:

2]
Il

testandelens massa i gram,

V; = den totala mingden saltsyra pa 0,1 mol/l i ml tillsatt efter det att fenolftaleinet har 4ndrat firg och

V, = mingden natriumhydroxidlésning pd 0,1 mol/l i ml som anvinds for atertitrering.

(") En och en halv timmes reaktionstid ricker for de flesta organiska &mnen i nirvaro av silvernitrat som katalysator.
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Kylare med dubbla kondensytor, lingd 200 mm
Gasspridare med 10 mm platta av sintrat glas med lag porositet.

Drechselflaska, 250 ml

Isbad
F; och Fy= Absorptionskirl, diameter 32 till 35 mm, monterade med kulslipningar.

Absorbtionskarl fyllt med natronkalk

Reaktionskolv
Vigreux-kolonn, lingd 150 mm

Sugregleringsventil

G

kvavetillforsel

Metod 4

Bestimning av pH-virdet

1. Rickvidd och tillimpningsomride

I detta dokument anges forfarandet for mitning av pH-virdet i en 16sning av enkelt ammoniumnitratgodsel-
medel med hog kvévehalt.

2. Princip
Mitning av pH-vérdet i en ammoniumnitratlosning med pH-mitare.

3. Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid.
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3.1

3.2

3.3

5.1

5.2

3.1

3.2

3.3

4.1

4.2

4.3

Buffertlosning med pH-virdet 6,88 vid 20 °C
Los 3,40 + 0,01 g kaliumdivitefosfat (KH,POy4) i ca 400 ml vatten. Los sedan 3,55 = 0,01 g dinatrium-

vitefosfat (Na,HPO4) i ca 400 ml vatten. Overfér de bida lésningarna utan forlust till en mitkolv pd
1000 ml. Fyll pd vatten till market och blanda. Forvara losningen lufttatt.

Buffertlosning med pH-vérdet 4,00 vid 20 °C

Los upp 10,21 + 0,01 g kaliumviteftalat (KHCgO,H,) i vatten. Overfor utan forlust till en mitkolv pa
1000 ml. Fyll pa vatten till mdrket och blanda.

Forvara losningen luftttt.
Kommersiellt tillgingliga standardlosningar for pH-virden far anvindas.

Utrustning

pH-miitare forsedd med glas- och kalomelelektroder eller motsvarande, kinslighet 0,05 pH-enheter.

Forfarande
Kalibrering av pH-mdtaren

Kalibrera pH-mitaren (4) vid temperaturen 20 (+ 1) .°C med buffertlosningarna (3.1), (3.2) eller (3.3). Slapp
fram ett svagt kviveflode till losningens yta och bibehdll det under provet.

Bestimning
Hall 100,0 ml vatten pd 10 + 0,01 g av provet i en bidgare pd 250 ml. Avligsna olosligt material genom

filtrering, dekantering eller centrifugering av vitskan. Mt den klara losningens pH-virde vid temperaturen 20
(£ 1) °C med samma procedur som anvinds for kalibrering av mdtaren.

Redovisning av resultaten

Uttryck resultatet i pH-virde avrundat till en decimal och ange temperaturen vid avldsningen.

Metod 5

Bestimning av partikelstorlek

Rickvidd och tillimpningsomride

I detta dokument anges forfarandet for provsiktning av enkla ammoniumnitratgodselmedel med hog kvive-

halt.
Princip
Sikta provet genom en kombination av tre siktar, antingen for hand eller med skakapparat. Notera den massa

som hélls kvar av varje sikt och berdkna procentandelen material som passerar igenom de angivna siktarna.

Utrustning

Provsiktar av trddviv, diameter 200 mm med maskstorlek 2,0, 1,0 resp. 0,5 mm av standardstorlek. Ett lock
och ett mottagande kirl for de tre siktarna.

En vdg med en noggrannhet pd 0,1 g.
En skakapparat (om sddan finns) som skakar provet bade vertikalt och horisontellt.

Forfarande

Dela in provet i representativa delar pd ca 100 g.
Vig en av dessa delar till nirmaste 0,1 g.

Placera siktkombinationen i foljande ordning: mottagningskarl, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm och placera det vigda
provet pd den Oversta sikten. Sitt pd locket over siktarna.
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4.4

4.5

4.6

5.1

5.2

3.1

3.2

33

3.4

3.5

3.6

4.1

4.2

Skaka for hand eller med skakapparat med bade vertikala och horisontella rorelser. Knacka da och dd pa
siktarna vid manuell siktning. Fortsitt med detta i 10 minuter eller tills mindre 4n 0,1 g passerar genom varje
sikt pd en minut.

Ta av siktarna en i taget och ta hand om det material som samlats upp, borsta forsiktigt fran baksidan med en
mjuk pensel om det behovs.

Vig (noggrannhet 0,1 g) det kvarhdllna materialet pa varje sikt samt det som samlats upp under siktarna.

Bedomning av resultaten

Uttryck varje andels massa i procent av summan av andelarnas massor (inte av den invdgda massan).
Berdkna procentandelen i det mottagande kirlet (dvs. < 0,5 mm): A %.

Berdkna procentandelen som samlats pd sikten 0,5 mm: B %.

Berdkna procentandelen som passerat igenom 1,0 mm, dvs. (A + B) %.

Summan av andelarnas massor skall ligga inom 2 % av den ursprungliga massan.

Minst tvd separata analyser bor utforas, varvid de olika resultaten for A inte bor avvika med mer 4n 1,0 %
absolut fran varandra, och for B inte med mer 4n 1,5 %. Upprepa provet om sd inte ar fallet.

Redovisning av resultaten

Redovisa genomsnittet for de bida virdena for A och for A + B.

Metod 6

Bestimning av klorhalten (som kloridjon)

Rickvidd och tillimpningsomride

I detta dokument anges forfarandet for bestimning av klorhalten (som kloridjon) i enkla ammoniumnitrat-
godselmedel med hog kvivehalt.

Princip

Kloridjoner uppldsta i vatten bestims genom potentiometrisk titrering med silvernitrat i sur 16sning.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten som dar fritt frdn kloridjoner.

Aceton.

Koncentrerad salpetersyra (densitet vid 20 °C = 1,40 g/ml).

Silvernitrat: standardlsning 0,1 mol/l. Forvara losningen i en brun glasflaska.
Silvernitrat 0,004 mol/l, standardlosning — bered losningen omedelbart fore anvindning.

Kaliumklorid 0,1 mol/l, standardreferenslosning. Vg 3,7276 g kaliumklorid av analyskvalitet (noggrannhet
0,1 mg), som tidigare har torkats i en timme i en ugn vid 130 °C och fatt svalna till rumstemperatur i
exsickator. Los i lite vatten, overfor losningen utan forlust till en standardkolv pd 500 ml, spad till market och
blanda.

Kaliumklorid 0,004M-standardreferenslosning — bered 16sningen omedelbart fére anvindning.

Utrustning

En potentiometer med indikatorelektrod av silver och kalomelelektrod som referens, kinslighet 2 mV med
mitomrdde — 500 till + 500 mV.

En brygga innehéllande en mittad kaliumnitratlosning, ansluten till kalomelelektroden (4.1) och forsedd med
pordsa proppar i vardera dnden.
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4.3

En magnetomrorare med teflonbelagd stav.

4.4 En mikrobyrett med fin spets och skalstreck pd 0,01 ml.

5.1

5.2

5.3

Forfarande
Stallning av silvernitratlosningen

Overfor 5,00 ml och 10,00 ml standardreferensldsning av kaliumklorid (3.6) till tva ldga bigare av limplig
storlek (t.ex. 250 ml). Utfor f6ljande titrering pd innehéllet i varje bagare.

Tillsdtt 5 ml salpetersyra (3.2), 120 ml aceton (3.1) och sd mycket vatten att den totala mingden blir ungefir
150 ml. Placera magnetomrorarens (4.3) stav i bagaren och sitt igdng omrdrningen. Doppa ner silverelek-
troden (4.1) och bryggans (4.2) fria dnde i 16sningen. Anslut elektroderna till potentiometern (4.1) och
anteckna startpotentialens virde efter att forst ha verifierat apparatens nollinstéllning.

Titrera med mikrobyrett (4.4) efter att forst ha tillsatt 4 resp. 9 ml av silvernitratlosningen motsvarande den
normerade referenslosning av kaliumklorid som anvinds. Fortsitt att tillsitta 0,1 ml i taget for 0,004 mol/
l-16sningarna och 0,05 ml for losningarna pa 0,1 mol/l. Vanta tills potentialen hunnit stabiliseras efter varje
sadant tillskott.

Anteckna de tillsatta volymerna och motsvarande virden for potentialen i de forsta tvd spalterna av en tabell.

[ tabellens tredje spalt antecknas de stegvisa tillskotten (A;E) till potentialen E. I den fjirde spalten antecknas
skillnaderna (A,E) positiva eller negativa, mellan potentialtillskotten (A{E). Slutet av titreringen motsvarar den
tillsats pd 0,1 eller 0,05 ml (V;) av silvernitratlosningen, som ger maximalvirdet pa A;E.

For att berdkna den exakta volymen (Vo) av silvernitratlosningen motsvarande slutet av reaktionen anvands
formeln:
dir:

V= den totala volymen i ml av silvernitratlosningen omedelbart ligre 4n den volym som ger storsta steget i
AE,

Vy = sista tillsatsen av silvernitratlosning (0,1 eller 0,05 ml) i ml,
b= sista positiva virdet av A,E,

B = summan av absolutvirdena av det sista positiva virdet av A,E och det forsta negativa vardet pd AE (se
exemplet i tabell 1).

Blindtest

Utfor ett blindtest och ta hinsyn till detta vid berdkning av slutresultatet.

Resultatet V, av blindtestet pd reagensmedlen erhills i ml med formeln

Ve=2V5 V,
dar:

V, = virdet i ml av den exakta volym (V) av silvernitratlosningen som motsvarar titreringen av 10 ml av
den normerade referenslosning av kaliumklorid som anvinds,

V3 = vardet i ml av den exakta volym (Vo) av silvernitratlosningen som motsvarar titreringen av 5 ml av den
normerade referenslosning av kaliumklorid som anvinds.

Kontrolltest

Blindtestet kan samtidigt fungera som kontroll pd att utrustningen fungerar som den skall och att testfor-
farandet anvinds ritt.
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5.4 Bestimning

Ta en del av provet i storleksordningen 10-20 g och vig det med en noggrannhet pd 0,01 g. Overfor
kvantitativt till en 250 ml-bdgare. Tillsitt 20 ml vatten, 5 ml salpetersyra (3.2) och 120 ml aceton (3.1) samt
s& mycket vatten att det totalt blir 150 ml.

Sitt ner magnetomrorarens (4.3) stav i bdgaren, placera bigaren pd omroraren och sitt igdng omrorning.
Doppa ner silverelektroden (4.1) och bryggans (4.2) fria dnde i losningen, anslut elektroderna till potentio-
metern (4.1) och anteckna startpotentialens virde efter att forst ha verifierat apparatens nollinstillning.

Titrera med silvernitratlosningen genom tillsatser pd 0,1 ml frén mikrobyretten (4.4). Vianta tills potentialen
hunnit stabiliseras efter varje sidant tillskott.

Fortsitt titreringen enligt beskrivningen i 5.1, med borjan vid fjirde stycket: "Anteckna de tillsatta volymerna
och motsvarande virden for potentialen i de forsta tva spalterna av en tabell.”

Redovisning av resultaten
Redovisa resultaten av analysen som procenthalt klor i det prov som mottagits for analys. Berdkna klorhalten
(C) i procent med formeln:

0,3545 x T x (Vs — V4) x 100
m

a% =

dar:

T 4r molariteten for den silvernitratlosning som anvints,

V, ir resultatet av blindtestet (5.2) i ml,

Vs ar virdet av Vo, motsvarande bestdmningen i ml, och

m dr det invdgda provets massa i gram.

Tabell 1: Exempel

Silvernitratlosningens volym Potential

E AE AjE
(ml) (mV)
4,80 176
4,90 211 35 +37
5,00 283 72 -49
5,10 306 23 -10
5,20 319 13

Ve = 49 + 01 x55205 = 4943
Metod 7

Bestimning av koppar
Rickvidd och tillimpningsomride

[ detta dokument anges forfarandet for bestimning av kopparhalten i enkla ammoniumnitrathaltiga god-
selmedel med hog kvivehalt.

Princip

Provet loses i utspddd saltsyra och kopparhalten bestims med atomabsorptionsspektrofotometri.
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3.1

3.2

3.3

3.4

3.5

3.6

3.6.1

5.1

5.2

5.3

Reagens

Saltsyra (densitet vid 20 °C = 1,18 g/ml).
Saltsyralosning, 6 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 mol/l.
Ammoniumnitrat.

Viteperoxid, 30 % (massa/volym).

Kopparlosning (stamlosning) ('): Vdg 1 g rent koppar med noggrannhet pd 0,001 g, 16s 25 ml 6 mol/l
saltsyrelosning (3.2), tillsdtt 5 ml vateperoxid (3.5) stegvis och spad med vatten s3 att det blir en liter. 1 ml
av denna losning innehéller 1 000 pg koppar (Cu).

Kopparlosning (utspadd): Spad 10 ml av stamlosningen (3.6) till 100 ml med vatten och ml av den di
erhdllna losningen till 100 ml med vatten, varvid 1 ml av den slutliga l6sningen innehaller 10 pg koppar
(Cu).

Bered denna 16sning omedelbart fore anvindning.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrofotometer med kopparlampa (324,8 nm).

Forfarande

Beredning av ldsningen for analys.

Vidg 25 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i en 400 ml-bagare, tillsitt forsiktigt
20 ml saltsyra (3.1) (en kraftig reaktion uppstdr genom utveckling av koldioxid). Tillsdtt mer saltsyra om
detta behovs. Vinta tills skumbildningen har upphort och 1t 16sningen avdunsta helt och hallet i ett dngbad
under omrorning med en glasstav d& och dé. Tillsdtt 15 ml 6 mol/l saltsyra (3.2) och 120 ml vatten. Ror

med glasstaven, som skall std kvar i bagaren och tick 6ver bagaren med ett urglas. Lit 1osningen koka
varsamt tills upplosningen ar fullstindig och 1at den svalna.

Overfor 16sningen kvantitativt till en 250-ml mitkolv genom att tvitta bigaren en ging med 5 ml 6 mol/l
saltsyra (3.2) och 2 ganger med 5 ml kokande vatten, fyll pd 0,5 mol/l saltsyra (3.3) till market och blanda
omsorgsfullt.

Filtrera genom ett kopparfritt filterpapper (?), och kasta bort de forsta 50 ml.

Blindlosning

Bered en blindlosning fran vilken endast provet utelimnas och ta hdnsyn till denna vid berdkning av
slutresultaten.

Bestdmning

Beredning av provet och blindlésningarna

Spad provlosningen (5.1) och blindlsningen (5.2) med 0,5M saltsyrelosning (3.3) till en kopparkoncen-
tration som ligger inom spektrofotometerns optimala matomrade. Utspadning behovs normalt inte.
Beredning av kalibreringslosningar

Bered minst fem standardlosningar motsvarande spektrofotometerns optimala matomrade (0 till 5,0 mg/1

Cu) genom att spida ut standardlosningen (3.6.1) med 0,5M saltsyrelosning (3.3). Tillsitt ammoniumnitrat
(3.4) for att f en koncentration pd 10 massprocent innan losningen spads ut till mérket.

(") Kommersiellt tillganglig kopparlosning far anvindas.

() Whatman 541 eller motsvarande.
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4.1

4.2

4.3

5.4

Mitning

Stall in spektrofotometern (4) pa vaglingden 324,8 nm. Anvind en oxiderande acetylenldga. Spruta i tur
och ordning in kalibreringslosningen (5.3.2), provlosningen och blindlosningen (5.3.1), varje 16sning tre
ganger, och tvitta instrumentet omsorgsfullt med destillerat vatten mellan varje insprutning. Rita upp
kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for varje standardmdtt lings ordinatan och
motsvarande kopparkoncentrationer i pg/ml lings abskissan.

Bestim kopparhalten i det slutliga provet och blindlosningarna genom att jamfora med kalibreringskurvan.

Redovisning av resultaten

Berdkna kopparhalten i provet med hinsyn tagen till provets vikt, de spadningar som gjorts under
analysen och blindlésningens vérde. Uttryck resultatet som mg Cu/kg.

Bestimning av detonationssikerhet

Rackvidd och tillimpningsomrdde

[ detta dokument anges forfarandet for bestimning av detonationssikerheten hos enkla ammoniumnitratgdd-
selmedel med hog kvivehalt.

Princip

Provet liaggs in i ett stdlror och utsitts for en detonationschock fran en explosiv initieringsforstirkarladdning
(s.k. booster). Detonationens utbredning bestims pd grundval av sammantryckningen av de blycylindrar pé vilka

roret

ar horisontellt upplagt under provningen.

Material

Sprangdeg innehéllande 83 till 86 % pentrit (PETN, s.k. nitropenta)

Densitet: 1 500 till 1600 kg/m?

Detonationshastighet: 7 300 till 7 700 m/s

Vikt:

500 (¢ 1) gram

Sju langder bojlig detonationsstubin med icke-metallisk hylsa

Pafyllningsvikt: 11 till 13 g/m

Lingden pa varje stubin: 400 (+ 2) mm

Kompakterad pellet av sekundirt springmedel, med urtag for springkapseln

Spriangdmne: hexogen/vax 95/5, tetryl eller liknande sekundirt springdmne, med eller utan grafittillsats.

Densitet: 1 500 till 1 600 kg/m>

Diameter: 19 till 21 mm

Hojd:

19 till 23 mm

Centralt urtag for sprangkapseln: diameter 7-7,3 mm, djup 12 mm

S6mlost ror enligt ISO 65 — 1981 — Heavy Standard, med nominella dimensioner DN 100 (4")

Ytterdiameter: 113,1 till 115,0 mm

Viggtjocklek: 5,0 till 6,5 mm

Lingd: 1005 (£ 2) mm

Bottenplatta

Material: stal av god svetsbar kvalitet

Dimensioner: 160 x 160 mm

Tjocklek: 5 till 6 mm
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4.3.10

4.3.11

4.3.12

4.4

441

44.1.1

44.1.1.1

4.4.1.1.2

44113

44114

Sex blycylindrar

Diameter: 50 (+ 1) mm

Hojd: 100 till 101 mm

Material: raffinerat bly, renhet minst 99,5 %

Stalblock

Lingd: minst 1 000 m

Bredd: minst 150 mm

Hojd: minst 150 mm

Vikt: minst 300 kg om blocket inte har nigot fast underlag
Cylinder av plast eller kartong for boostern

Viggtjocklek: 1,5 till 2,5 mm

Diameter: 92 till 96 mm

Hojd: 64 till 67 mm

Springkapsel (elektrisk eller icke-elektrisk) med initieringskraft 8 till 10
Triplatta

Diameter: 92 till 96 mm. Diametern skall stimma 6verens med stilrorets innerdiameter (4.3.8).
Tjocklek: 20 mm

Trastav med samma dimensioner som sprangkapseln (3.9)
Knappnélar (maximilingd 20 mm) och hiftpistol

Forfarande

Beredning av boosterladdning for insittning i stalroret

Det finns tvé olika sitt att tdnda sprangdmnet i initieringsforstirkarladdningen (boosterladdningen), beroende
pa vilken utrustning som finns att tillg.

Sjupunkts momentantindning

Boosterladdningen bereds for anvindning enligt Fig. 1.

Borra hél i trdplattan (4.3.10), genom dels mittpunkten, dels sex punkter som dr symmetriskt fordelade runt
en koncentrisk cirkel, 55 mm i diameter. Halen skall 16pa parallellt med plattans mittaxel. Deras diameter
méste vara 6 till 7 mm (se avsnitt A-B i figur 1), beroende pé stubinens diameter (4.3.2).

Skar till sju langder bojlig detonationsstubin (4.3.2), var och en 400 mm lang, och se ddrvid till att inget
sprangdmne gdr forlorat i nigon av dndarna genom att skira ett skarpt snitt och sedan omedelbart forsegla
dnden med tejp. Tryck in var och en av de sju stubinlingderna i de sju hélen i trdplattan (4.3.10) tills andarna
sticker ut ndgra centimeter pd andra sidan av plattan. Sitt sedan i en liten knappnal (3.12) pa tvdren genom
stubinernas hylsa 5-6 mm frén vardera dnden och ligg pd tejp runt stubinen i en 2 cm bred remsa
omedelbart intill ndlen. Dra sedan ut den linga delen av varje stubinlingd, sd att nalen kommer i kontakt
med triplattan.

Forma springdegen (4.3.1) till en cylinder med diameter 92-96 mm, beroende pa papp- eller plastcylinderns
diameter (4.3.8). Still denna uppritt pa ett jimnt underlag och sitt in den tillformade springdegen. Ligg
sedan traplattan () med de sju lingderna detonationsstubin ovanpé cylindern och tryck ner den mot sprang-
degen. Justera cylinderns hojd (64 till 67 mm), sd att dess dverkant inte sticker upp ovanfér triplattans niva.
Sdtt sedan fast cylindern pa trdplattan med haftklammer lings hela omkretsen.

Placera de lediga dndarna av de sju detonationsstubinerna kring tristavens (4.3.11) omkrets, sa att deras dndar
dr i nivd med ett plan som ligger vinkelritt mot staven. Fixera dem med tejp som ett knippe kring staven (3).

(") Plattans diameter skall alltid motsvara cylinderns innerdiameter.

(%) Obs: Nar de sex perifera stubinlingderna dr spanda efter monteringen méste mittstubinen forbli nagot slak.



L 304/68

Europeiska unionens officiella tidning

21.11.2003

4.4.1.2

4.4.1.2.1

4.4.1.2.2

4.4.2

443

4.4.3.1

4.4.3.2

4.4.33

4.4.4

4.4.4.1

Central tindning med en kompakterad pellet

Boosterladdningen bereds for anvindning enligt Fig. 2.

Beredning av en kompakterad pellet

Vidtag nodvindiga sikerhetsdtgdrder, placera 10 g sekundirt springdmne (4.3.3) i en form med innerdiameter
mellan 19 och 21 mm och tryck ihop den sa att den far ritt form och tithet.

(Forhallandet diameter/hojd skall vara ungefir 1:1.)

Mitt i formens botten sitter ett stift, 12 mm hogt och med diametern 7,0 till 7,3 mm (beroende pé spring-
kapselns diameter), som bildar ett cylindriskt urtag i den kompakterade pelleten for att ge plats for spriang-
kapseln.

Beredning av boosterladdningen

Placera spriangdegen (4.3.1) i cylindern (4.3.8) med denna stdende uppritt pé ett jamnt underlag och tryck ned
den med ett trablock s att springdegen far en cylindrisk form med ett urtag i mitten. Satt in den kom-
pakterade pelleten i detta urtag. Tack over den cylinderformade sprangdegen, som innehaller pelleten, med en
traplatta (4.3.10) forsedd med ett mitthdl med diametern 7,0 till 7,3 mm, avsett fér springkapseln. Fixera
triplattan och cylindern tillsammans med tejp som laggs i kors. Se till att hlet i plattan och urtaget i pelleten
stimmer Gverens genom att sticka in tristaven (4.3.11).

Beredning av stilror for detonationstestning

Vid stélrorets ena dnde (4.3.4) borras tvd diametralt motsatta hdl, diameter 4 mm, vinkelritt in genom rorets
vigg 4 mm fran kanten.

Stumsvetsa bottenplattan (4.3.5) till den motsatta dnden av roret, s att den rita vinkeln mellan bottenplattan
och rorviggen helt fylls ut med svetsmetall runt rorets hela omkrets.

Fyllning och laddning av stélroret

Se figur 1 och 2.

Provet, stalroret och boostern méste vara anpassade till temperaturer pd 20 + 5 °C. 16 till 18 kg av provet
behovs for de bada detonationsproven.

Placera roret uppritt med den fyrkantiga bottenplattan vilande mot ett fast plant underlag, helst betong. Fyll
roret till ungefir en tredjedel med provmaterialet och slipp det 10 cm lodritt mot golvet fem génger for att
pressa ihop kornen s titt som mojligt i roret. Oka denna hoppressning ytterligare genom att vibrera roret
med en hammare pd 750 till 1 000 g, som slds an mot sidoviggen efter varje nedsldppning, totalt 10 gdnger.

Upprepa denna laddningsmetod med nista omgéang av provet. Till sist skall ytterligare en tillsats goras, sd att
laddningen fyller roret till 70 mm frdn &ppningen sedan den pressats ihop genom att roret lyfts och slippts
10 génger med totalt 20 hammarslag mellan nedsldppningarna.

Péfyllningshojden mdste justeras i stdlroret, sd att boosterladdningen (4.4.1.1 eller 4.4.1.2), som senare skall
sdttas i, kommer att vara i ndra kontakt med provet 6ver hela dess yta.

For in boosterladdningen i réret sd att den ligger an mot provet; triskivans 6vre yta skall vara 6 mm under
rorets mynning. Se till att det blir ndra kontakt mellan sprangdmnet och provet genom att ligga till eller ta
bort sma mangder av provet. Som framgér av Fig. 1 och 2 bor det sittas sprintar i hélen intill den 6ppna
dnden av roret och deras ben bér vikas ned plant mot roret.

Placering av stalroret och blycylindrarna (se figur 3)

Numrera blycylindrarnas (4.3.6) basytor 1 till 6. Gor sex mirken med 150 mm inbordes mellanrum lings
mittlinjen pd ett stalblock (4.3.7), som ligger pa ett horisontellt underlag, med det frsta mérket minst 75 mm
frén kanten av blocket. Placera en blycylinder uppritt pd vart och ett av dessa mirken med basen av varje
cylinder centrerad Gver mirket.
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4.4.42 Lagg stalroret berett enligt 4.4.3 horisontellt pd blycylindrarna, s att rorets axel ligger parallellt med stalblock-
ets mittlinje och den svetsade dnden av roret sticker ut 50 mm frdn stlcylinder nr 6. For att hindra roret frin
att rulla kan smd trakilar sittas in mellan blycylindrarnas &verdelar och rorvaggen (en pa vardera sidan) eller
ett trikors placeras mellan roret och stalblocket.
Anmirkning: Se till att réret dr i kontakt med alla sex blycylindrarna. Om roret ar lite bojt kan detta
kompenseras genom att det roteras kring sin lingdsaxel, och om ndgon av blycylindrarna ar for hog
(100 mm) kan den forsiktigt knackas ned till ritt hojd med en hammare.

4.4.5 Forberedelse for detonation

4.45.1  Sitt upp utrustningen enligt 4.4.4 i en bunker eller lampligt forberedd underjordisk plats (t.ex. en gruva eller
tunnel). Stdlrorets temperatur skall hallas vid 20 (¢ 5) °C fore detonationen.
Anmirkning: Om en sddan sprangplats inte finns att tillga kan arbetet i nodfall utféras i en betongkladd grop,
som ticks over med tribalkar. Detonationen kan medféra att stdlfragment kastas ut med stor kraft, varfor
sprangningen bara fir utforas pa lampligt avstind fran bostider och trafikleder.

4.45.2  Se till att stubinerna stricks ut enligt beskrivningen i fotnoten till 4.4.1.1.4 och placeras sd horisontellt som
mojligt om boosterladdning med sjupunktstindning anvinds.

4.45.3 Ta till sist bort trastaven och sitt i stdllet in tindsatsen. Utlos inte springningen forrdn riskzonen har
evakuerats och all personal har tagit skydd.

4.4.5.4 Utlos sprangningen.

4.4.6 Vinta tills all rok (gas och ibland giftiga nedbrytningsprodukter sdsom nitrosa gaser) har skingrats, samla upp
blycylindrarna och mit deras héjd med ett skjutmatt.
Anteckna kompressionsgraden for var och en av blycylindrarna, uttryckt som procentandel av den ursprung-
liga hojden pd 100 mm. Om cylindrarna har deformerats pd tvdren, notera hogsta och ligsta virdet och
berdkna genomsnittet.

4.4.7 Om nédvindigt kan en sond anvindas for kontinuerlig matning av detonationshastigheten. Denna skall i sd
fall sdttas in lings rorets axel eller dess sidovigg.

448 Utfor tvd detonationsprovningar pa varje prov.

4.5. Provningsprotokoll
Virden for foljande parametrar skall anges i provningsprotokollet for varje detonationsprovning:
— Faktiskt uppmatta virden for rorets ytterdiameter och viggtjocklek.
— Stélrorets Brinellhdrdhet.
— Rorets och provets temperatur strax fore detonationen.
— Provets skenbara tithet ( kg/m?) i stalroret.
— Varje blycylinders hojd efter detonationen, med angivande av respektive cylindernummer.
— Initieringsmetod for boosterladdningen.

4.5.1 Bedomning av testresultaten

Om étminstone en blycylinder inte komprimerats mer dn 5 % vid varje detonation, skall provningen anses
avgorande och provet anses uppfylla kraven i bilaga III 2.
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Figur 2

Boosterladdning med central tindning
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Figur 3
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BILAGA IV

PROVTAGNINGS- OCH ANALYSMETODER

A. PROVTAGNINGSMETOD FOR GODSELMEDEL

INLEDNING

Korrekt provtagning ér en krdavande uppgift som fordrar stor noggrannhet. Man kan dirfor inte Gverbetona kravet péa
tillrackligt representativ provtagning for den officiella kontrollen av godselmedel.

Den nedan beskrivna provtagningsmetoden méste tillimpas med stor noggrannhet av specialister som har erfarenhet av
den vedertagna provtagningsmetoden.

1.

4.1

4.2

421

4.2.1.1

42.1.2

423

4.3

Andamél och rickvidd
Prov som ar avsedda for officiell kontroll av godselmedels kvalitet och sammansittning skall tas enligt de

metoder som beskrivs hir nedan. Prov som erhdllits pa detta sdtt skall anses vara representativa for de
materialmingder ur vilka de tagits.

Ansvariga tjinstemin

Proven skall tas av sirskilda tjanstemén som medlemsstaterna har bemyndigat till detta.

Definitioner

provmingd: en produktmingd som bildar en enhet och har egenskaper som antas vara enhetliga.
stickprov: en mingd som tas frdn en punkt i denna provmaingd.
samlingsprov: en samling stickprov som tagits frdn samma provmingd.

reducerat prov: en representativ del av samlingsprovet, som erhdllits frénjur samlingsprovet genom reduce-
ring.

slutligt prov: en representativ del av ett reducerat prov.

Utrustning

Provtagningsutrustningen skall vara tillverkad av material som inte kan paverka egenskaperna hos de
produkter som skall provas. Medlemsstaterna kan officiellt godkdnna sddan utrustning.

Utrustning som rekommenderas for provtagning av fasta godselmedel.
Manuell provtagning

Flatbottnad skovel med vertikala sidor.

Provtagningsspjut med en lang skéra eller med olika fack. Provtagningsspjutets dimensioner maste limpa sig
for den provade mangdens egenskaper (behdllarens djup, sickformat etc) och partikelstorleken i godsel-
medlet.

Mekanisk provtagning

Godkind mekanisk utrustning fir anvindas for provtagning av godselmedel under forflyttning.

Provdelare

Utrustning avsedd att dela upp provet i lika stora delar bor anvindas for tagning av stickprov och for
iordningstillande av reducerade och slutliga prov.

Utrustning som rekommenderas for provtagning av flytande godselmedel.
Manuell provtagning

Oppet rér, sond, flaska eller annan limplig utrustning som gér det méjligt att ta prover slumpvis ur
provmingden.

Mekanisk provtagning

Godkind mekanisk utrustning fir anvindas for provtagning av flytande godselmedel under forflyttning.
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5.1

5.2
5.2.1

5.2.1.1

5.2.1.2

5.2.1.3

5.2.2

5.2.2.1

5.2.2.1.1

52212

5.2.2.1.3

52214

5.2.2.2

5.3

Kvantitativa krav

Provmdngd

Provmingden skall vara av sddan storlek att man kan ta prov i var och en av dess bestdndsdelar.
Stickprov

Godselmedel i 16s vikt eller flytande godselmedel i behallare pd hogst 100 kg

Provmingder pd hogst 2,5 ton:

Minsta antal stickprov: sju

Provmingder pd mellan 2,5 ton och 80 ton:

Minsta antal stickprov: 20 ganger det antal ton som
provmingden utgor (1)

Provmingder pd mer 4n 80 ton:
Minsta antal stickprov: 40

Fasta godselmedel i forpackningar eller flytande godselmedel i behdllare (= forpackningar pd hogst 100 kg)

Forpackningar pd mer 4n 1 kg

Provmingder pd mindre 4n fem forpackningar:

Minsta antal forpackningar i provet (3): samtliga forpackningar.
Provmingder pd mellan fem och sexton forpackningar:

Minsta antal forpackningar i provet (3): fyra.

Provmingder pd mellan 17 och 400 forpackningar:

Minsta antal forpackningar i provet (3): Jet antal Torpackningar som

provmingden utgor (1)
Provmangder pd mer 4n 400 forpackningar:
Minsta antal forpackningar i provet (3): 20.
Forpackningar pd mindre dn 1 kg:
Minsta antal forpackningar i provet (3): fyra.

Samlingsprov

Det krivs ett samlingsprov per provmingd. Det sammanlagda antalet stickprov i ett samlingsprov maste vara
minst foljande antal:

Godselmedel i 16s vikt eller flytande godselmedel i behallare pd hogst 100 kg: 4 kg.

Fasta godselmedel i forpackningar eller flytande godselmedel i behallare (= forpackningar pa hogst 100 kg)
Forpackningar pd mer 4n 1 kg: 4 kg

Forpackningar pd hogst 1 kg: vikten av innehéllet i fyra originalférpackningar.

Prov pé godselmedel innehdllande ammoniumnitrat f6r provning enligt bilaga III B: 75 kg

(") Om det erhéllna talet ar ett brdk, skall detta avrundas till nirmaste hogre heltal.

(*) For forpackningar pa hogst 1 kg skall ett stickprov utgoras av innehllet i en ursprunglig forpackning.
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5.4

5.4.1

5.4.2

5.4.2.1

5.4.2.2

6.1

6.2

6.2.1

6.2.2

6.3

6.4

Slutliga prov
Om det behovs tas det slutliga provet frén samlingsprovet genom reducering. Minst ett slutligt prov maste
analyseras. Vikten pad det prov som analyseras fir inte vara ligre d4n 500 g.

Fasta eller flytande godselmedel

Provtagning pd ammoniumnitratgddselmedel

Om det behovs tas det slutliga provet frin samlingsprovet genom reducering.

Minsta vikt for slutliga prov for provning enligt bilaga IILA: 1 kg

Minsta vikt for slutliga prov for provning enligt bilaga IIL.B: 25 kg

Anvisningar om uttagning, beredning och forpackning av proven
Allmant

Proven skall tas och beredas s snabbt som mojligt med hinsyn till de forsiktighetsdtgarder som krévs for att
sikerstdlla att de forblir representativa for de godselmedel som provas. Instrument, ytor och behéllare som
kommer i beroring med proverna mdste vara rena och torra.

For flytande godselmedel giller att provmingden om mojligt skall blandas for provtagningen.

Stickprov

Stickprov skall tas slumpvis i hela provmingden och skall vara av ungefir samma storlek.

Godselmedel i 16s vikt eller flytande godselmedel i behéllare pd hogst 100 kg

Provmingden skall teoretiskt delas upp i flera ungefir lika stora delar. Ett antal delar som motsvarar antalet
stickprov enligt kraven i 5.2 skall viljas ut slumpvis, varefter minst ett prov tas frin var och en av dessa
delar. Om det inte gir att folja kraven i 5.1 vid provtagning av godselmedel i 16s vikt eller flytande
godselmedel i behéllare p& hogst 100 kg skall proven tas nir den provade mingden forflyttas (vid lastning
eller lossning). I detta fall skall proven tas frdn slumpvis utvalda, teoretiska delar enligt definitionen hir ovan,
medan dessa forflyttas.

Fasta godselmedel i forpackningar eller flytande godselmedel i behllare (= forpackningar pé hogst 100 kg)
Nar det antal forpackningar som behovs har valts ut for provning enligt anvisningarna i 5.2 skall en del av
innehdllet i varje forpackning tas ut. Om det visar sig nédvindigt skall proven tas sedan var och en av
forpackningarna har tomts separat.

Beredning av samlingsprov

Stickproven skall blandas, sa att ett enda samlingsprov erhlls.

Beredning av slutligt prov
Materialet i samlingsprovet skall blandas omsorgsfullt (?).

Om det 4r nodvindigt skall samlingsprovet forst reduceras till minst 2 kg (reducerat prov), antingen genom
anvindning av en mekanisk provdelare eller genom provsortering.

Direfter skall minst tre slutliga prov av ungefir samma storlek iordningstillas enligt kvantitetskraven i 5.4.
Varje prov skall placeras i en lamplig, lufttit behéllare. Alla forsiktighetsitgdrder som behovs skall vidtas for
att undvika varje forandring av provens egenskaper.

Vid provning enligt bilaga III, avdelning A och B, skall de slutliga proven héllas vid en temperatur mellan
0 och 25°C.

(") Eventuella klumpar skall brytas upp (om sa dr nodvandigt genom att de sirskiljs fran provet och sedan aterfors till detta).
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7. Forpackning av slutliga prov

Behallare och forpackningar skall vara forseglade och mirkta (hela markningen maéste ingé i forseglingen) péa
sadant sitt att de inte kan Oppnas utan att forseglingen skadas.

8. Provningsprotokoll

Protokoll skall foras for varje provtagning, sd att varje provad mingd entydigt kan identifieras.

9. Provens destination
For varje provmingd skall minst ett slutligt prov sd snart som mojligt sindas till ett auktoriserat analys-

laboratorium eller till testinstitutet tillsammans med de upplysningar som den som utfor analysen eller testet
behéver.

B. ANALYSMETODER FOR GODSELMEDEL

(Se innehallsforteckning s. 2.)

Allminna anmirkningar
Laboratorieutrustning

I metodbeskrivningarna har allméin laboratorieutrustning inte exakt definierats, forutom uppgifter om storlekarna pé
kolvar och pipetter. All laboratorieutrustning skall alltid vara vil rengjord, framfor allt nir det 4r sma mangder av olika
dmnen som skall faststdllas.

Kontrollprovningar

Fore analysen mdste man sikerstdlla att all utrustning fungerar val och att analysmetoden utfors korrekt, om s dr
lampligt med anvindning av kemiska foreningar med kdnd sammansittning (t.ex. ammoniumsulfat, monokaliumfosfat
osv). Trots detta kan resultat av analyserade godselmedel ange en felaktig kemisk sammansittning om analysmetoden
inte foljs till punkt och pricka. A andra sidan anvinds rent empiriska metoder for bestimning av vissa produkter med
komplex kemisk sammansittning. Har rekommenderas att laboratorierna om detta dr mojligt utnyttjar referensstan-
darder av godselmedel med vil definierad sammansattning som referens.

Allminna bestimmelser om metoder for analys av godselmedel

1. Reagens
Om inget annat anges i analysmetoden skall alla reagenser vara analysrena (p. a.). Dar mikrondringsimnen skall

analyseras skall reagensernas renhet kontrolleras med ett blindprov. Beroende pd det erhéllna resultatet kan ytterligare
en rening bli nodvindig.

2. Vatten
Nir metodbeskrivningarna innehaller anvisningar om lsning, utspidning, skéljning eller tvittning utan att direkt
ange ndgot losningsmedel eller utspddningsmedel avses alltid vatten. Normalt skall vattnet vara demineraliserat eller
destillerat. I vissa sarskilda fall skall vattnet ocksa ha genomgitt speciell rening, vilket dd nimns i beskrivningen av
analysmetoden.

3. Laboratorieutrustning
Den apparatur som beskrivs i samband med analysmetoderna ér inte sidan utrustning som normalt anvinds pd
tillsynslaboratorier utan omfattar sidana specialinstrument och sddan apparatur, som behovs da sirskilda krav

foreligger. Denna utrustning mdste vara absolut ren, framforallt nir det géller att bestimma smad méngder. Labora-
toriet skall sikerstilla att graderingen av anvinda glaskirl stimmer overens med gillande metrologiska normer.

Metod 1

Provberedning for analys

1. Tillimpningsomrade

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid beredning for analys av ett prov som ér
taget frén det slutliga provet.
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2. Princip
Beredningen av ett slutligt prov som tagits emot i laboratoriet omfattar en rad arbetsmoment, vanligtvis
siktning, malning och blandning, som utférs pé ett sddant sitt att
— 4 ena sidan minsta invdgda mangd som foreskrivs i analysmetoderna ar representativ for laboratorie-

provet,
— & andra sidan godselmedlets finhetsgrad inte kan ha fordndrats genom beredningen i sd hog grad, att
dess loslighet i olika extraktionsreagens tydligt paverkas.

3. Utrustning
Enkel provdelare (valfri).
Siktar med en maskstorlek av 0,2 och 0,5 mm.
250 ml-kolvar med proppar.
Mortel med mortelstot av porslin eller en kvarn.

4. Val av behandling som skall anvindas
Inledande kommentar
Om produkten 4r lamplig behover man endast bevara en representativ del av det slutliga provet.

4.1 Slutliga prov som inte fdr malas
Kalciumnitrat, kalciummagnesiumnitrat, natriumnitrat, chilesalpeter, kalciumcyanamid, kvivehaltig kalcium-
cyanamid, ammoniumsulfat, ammoniumnitrat med 6ver 30 % N, urea, slagg, rifosfat som gjorts delvis
losligt, utfillt kalciumfosfatdihydrat, kalcinerat fosfat, aluminiumkalciumfosfat, mjuka malda rafosfater.

4.2 Slutliga prov som mdste delas upp, och varav en del mdste malas
Dessa dr produkter som kriver att vissa analyser utfors utan foregdende malning (t.ex. bestimning av
malningsfinhet) och andra analyser efter malning. De omfattar alla de sammansatta godselmedel som
innehdller foljande fosfater: basisk slagg, aluminiumkalciumfosfat, kalcinerat fosfat, mjuk malen réifosfat
och rafosfat som delvis gjorts losligt. For detta dndamdl delar man upp det slutliga provet i tvd delar,
som dr sd identiska som mojligt, med hjilp av en provdelare eller genom kvartering.

43 Slutliga prov, for vilka alla bestamningarna utfors pd en malen produkt
Endast en representativ del av det slutliga provet behover malas. Detta giller listans alla ovriga godselmedel,
som inte dr upptagna i avsnitt 4.1 och 4.2.

5. Metod
Den del av det slutliga provet som omndmns i avsnitt 4.2 och 4.3 siktas snabbt genom en sikt med en
maskstorlek av 0,5 mm. Restmaterialet grovmals, sd att man fir en produkt med ett minimum av fina
partiklar, varefter siktning sker. Malningen maste utforas under sidana forhéllanden att dmnet inte patagligt
vdrms upp. Detta mdste upprepas sd manga ganger som fordras tills det inte lingre finns nigot restmaterial
och maste ske sd snabbt som mojligt for att forhindra tillskott eller forlust av bestdndsdelar (vatten,
ammoniak). Allt det malda och siktade materialet liggs sedan i en ren kolv, som kan forslutas med en propp.
Innan ndgon vigning utfors for analysen skall hela provet blandas omsorgsfullt.

6. Specialfall

a) Godselmedel som innehéller en blandning av flera kristallkategorier

[ detta fall forekommer ofta separering. Det dr darfor absolut nodvindigt att krossa och sélla provet
genom en sikt med en maskstorlek av 0,200 mm. Exempel pd sddana godselmedel dr blandningar av
ammoniumfosfat och kaliumnitrat. For sddana produkter rekommenderas att hela det slutliga provet mals.

b) Restmaterial som &r svart 4r mala och som inte innehdller godselimnen

Vig restmaterialet och ta hinsyn till dess massa vid berdkning av slutresultatet.
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.9.1

¢) Produkter som sonderfaller vid uppviarmning

Malningen skall utforas pd ett sidant sitt att provet inte virms upp. For dessa produkter ar det fordel-
aktigt att anvinda en mortel. Exempel pa sddana produkter dr sammansatta godselmedel som innehéller
kalciumcyanamid och urea.

d) Produkter som ir onormalt fuktiga eller forvandlas till en pasta vid malning

For att sikerstilla homogenitet bor man vilja en sikt med den minsta maskstorlek som gor det majligt att
krossa klumpar for hand eller med mortelst6t. Det kan rora sig om blandningar, i vilka vissa ingredienser
innehdller kristallvatten.

Metod 2

Kvive

Metod 2.1

Bestimning av kvive som ammoniak

Rickvidd
[ detta dokument faststalls den procedur som skall anvindas vid bestimning av kvive som ammoniak.
Tillimpning

Alla kvivehaltiga godselmedel inklusive sammansatta godselmedel, i vilka kvdve uteslutande forekommer
som ammoniumsalter eller ammoniumsalter tillsammans med nitrater.

Metoden skall inte tillimpas pd godselmedel innehéllande urea, cyanamid eller andra organiska, kvivehaltiga
foreningar.
Princip

Utdrivning av ammoniak med hjilp av ett overskott av natriumhydroxid; destillation; bestimning av am-
moniakutbytet i en given mingd stalld svavelsyra samt titrering av Gverskottet av syra med hjalp av en stilld
16sning av natrium- eller kaliumhydroxid.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.

Utspadd saltsyra: en del HCl (dyo = 1,18 g/ml) plus en del vatten

Saltsyralosning, 0,1 mol/l
f iant
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- or varant @
natfri: 0,1 mol/l.
Saltsyralosning, 0,2 mol/l
fo iant b arkning 2).
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- Or variant b (se anmdrkning 2)
natfri: 0,2 mol/l.
Saltsyralosning, 0,5 mol/l
for variant ¢ (se anmirkning 2).

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo-
natfri: 0,5 mol/l.

Natriumhydroxid, ca 30 %-ig NaOH (d,o = 1,33 g/ml) ammoniakfri
Indikatorlosningar.

Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylr6tt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pé vatten sé att det blir en
liter.
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4.9.2

5.2

5.3

5.4

7.1

7.2

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.

Denna indikator &r violett i sur 1osning, grd i neutral 1osning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml (10
droppar) av denna indikatorlosning.

Metylrottindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd behovs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovannimnda.

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats
Ammoniumsulfat, pro analysi

Utrustning

Destillationsutrustning bestdende av en rundkolv av ldmplig kapacitet, ansluten till en kylare med droppfingare
Anmirkning 1

Olika typer av utrustning som godkints och rekommenderats fér denna analys visas med alla konstruktions-
detaljer i fig. 1, 2, 3 och 4.

Pipetter pa 10, 20, 25, 50, 100 och 200 ml
En 500 ml-mitkolv
Roterande skakapparat (35—-40 varv per minut)

Beredning av provet

Se metod 1.

Analysmetod
Beredning av losningen
Utfor ett 16slighetstest pd provet i vatten vid rumstemperatur och i férhallandet 2 % (massa/volym). Vig in 5,

7 eller 10 g av det beredda provet med en noggrannhet pd 0,001 g enligt anvisningarna i tabell 1 och
overfor till 500 ml-kolven. Fortsitt sedan pé foljande sitt, beroende péd 16slighetstestets utfall:

a) Produkter som dr helt losliga i vatten

Fyll pd flaskan med den mingd vatten som behovs for att 16sa upp provet. Nar zinken ér helt upplost,
fyll till market med vatten och blanda vil.

b) Produkter som inte ir helt 16sliga i vatten

Tillsdtt 50 ml vatten i kolven och direfter 20 ml saltsyra (4.1). Skaka. Lat blandningen std tills ingen
ytterligare koldioxid utvecklas. Tillsitt 400 ml vatten och ldt skaka i en halvtimme med en roterande
skakapparat (5.4). Fyll till market, blanda och filtrera genom ett torrt filter till ett torrt kérl.

Analys av ldsningen

Hall i enlighet med den valda metoden en uppmaitt mingd stilld svavelsyra enligt tabell 1 i forlaget. Tillsatt
en limplig mingd av den valda indikatorlosningen (4.9.1 eller 4.9.2) och eventuellt vatten, sd att volymen
blir minst 50 ml. Kylarens forlingningsror méste nd ner under 16sningens yta.

Overfér med en precisionspipett enligt uppgifterna i tabellen en alikvot (') av den klara 16sningen till
utrustningens destillationskolv. Tillsdtt vatten for att fi en total volym pd ungefir 350 ml och ndgra
pimpstenskorn (4.10) for att motverka stotkokning.

(*) Mingden ammoniak-kvéve i alikvot enligt tabell 1 blir ungefar:

— 0,15 g for variant a
— 0,10 g for variant b
— 0,20 g for variant c.
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7.3

7.4

Montera ihop destillationsapparaten och tillsdtt forsiktigt, s att ingen ammoniak gar forlorad, 10 ml
koncentrerad natriumhydroxidlosning (4.8) till innehallet i destillationskolven eller 20 ml av lésningen,
om 20 ml saltsyra har anvints for att 16sa upp provet (4.1). Varm kolven gradvis, for att undvika kraftig
kokning. Destillera nir kokningen borjar med en hastighet av ungefir 100 ml pd 10 till 15 minuter. Hela
volymen destillat bor vara omkring 250 ml (). Ndr man inte lingre kan rikna med att mer ammoniak
utvecklas, sinks forlaget sd att roret frin kylaren kommer ovanfor vitskeytan.

Kontrollera det efterfoljande destillatet med ett lampligt reagens for att sikerstilla att all ammoniak des-
tillerats Gver. Skolj roret fran kylaren med lite vatten och titrera 6verskottet syra med standardlosningen av
natrium- eller kaliumhydroxid enligt anvisningarna for den variant som anvénts (se anmérkning 2).

Anmirkning 2

Standardlosningar med olika koncentrationer kan anvindas for atertitreringen, under forutsittning att de
miéngder som anvinds for titreringen om mojligt inte overskrider 40-45 ml.

Blindtest

Gor ett blindtest under samma forutsittningar och tag hénsyn till detta vid berdkningen av det slutliga
resultatet.

Kontrollprovningar
Kontrollera innan analysen utfors, att utrustningen fungerar ordentligt och att metoden tillimpas pé ratt sitt

genom att anvinda en alikvot av en nyframstdlld 16sning av ammoniumsulfat (4.11) som innehdller den
maximala kvdvehalt som foreskrivs for den valda varianten.

Redovisning av resultatet

Redovisa analysresultatet som den procentuella andelen ammoniak-kvive i det godselmedel som erhéllits for
analys.

Bilagor

Som anges i anmarkning 1 till 5.1 "Utrustning”, hdnvisar figurerna 1, 2, 3 och 4 till konstruktionsegenskaper
hos de olika typer av utrustning som beskrivs i detta dokument.

Tabell 1

Bestimning av kvdve som ammoniak och ammoniak- och nitratkvive i godselmedel

Tabell 6ver invigning, utspidning och berikning som skall utféras for var och en av metodens
varianter a, b och ¢

Variant a

Ungefirlig maximimédngd kvive som skall destilleras: 50 mg.
Svavelsyra 0,1 mol/l som skall tillsittas forlaget: 50 ml.
Ater‘cirering med NaOH eller KOH 0,1 mol/l.

Innehallsdeklaration Mingd som Utspadning Losning av prov Redovisning av resultatet (a)
skall vdgas in som skall destilleras
(% N) © (ml) (ml) (%6 N=(50-4)F
0-5 10 500 50 (50-A)x0,14
5-10 10 500 25 (50-A)x0,28
10-15 7 500 25 (50— A) x 0,40
15-20 5 500 25 (50-A) x0,56
20-40 7 500 10 (50-A) x 1,00

(a) For redovisningsformeln galler:
— 50 eller 35= ml stilld svavelsyralosning som skall tillsattas i forlaget;
— A= ml natrium- eller kaliumhydroxid for atertireringen;
— F = faktor for invigd mingd, utspidningen, den alikvot av provlgsningen som skall destilleras samt den volymetriska
ekvivalensen.

(') Kylaren maste regleras sa att den ger ett jamnt flode av kondensat. Destillationen bor vara avslutad inom 30-40 minuter.
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Variant b

Ungefirlig maximiméangd kvive som skall destilleras: 100 mg.

Svavelsyra 0,2 mol/l som skall tillsittas forlaget: 50 ml.

Atertirering med NaOH eller KOH 0,2 mol/l.

Innehéllsdeklaration Mingd som Utspidning Losning av prov Redovisning av resultatet (a)
skall vigas in som skall destilleras
(% N) @ (ml) (ml) (% N=(50-A) F)
0-5 10 500 100 (50-A)x0,14
5-10 10 500 50 (50-A)x0,28
10-15 7 500 50 (50— A) x 0,40
15-20 5 500 50 (50-A)x0,56
20-40 7 500 20 (50-A) x 1,00

(a) For redovisningsformeln géller:
— 50 eller 35= ml stilld svavelsyralosning som skall tillsittas i forlaget;

— A= ml natrium- eller kaliumhydroxid f6r atertireringen;
— F = faktor for invdgd mingd, utspadningen, den alikvot av provldsningen som skall destilleras samt den volymetriska

ekvivalensen.

Variant ¢

Ungefirlig maximiméangd kvdve som skall destilleras: 200 mg.

Svavelsyra 0,5 mol/l som skall tillsittas forlaget: 35 ml.

Atertirering med NaOH eller KOH 0,5 mol/l.

Innehallsdeklaration Mingd som Utspddning Losning av prov Redovisning av resultatet (a)
skall vigas in som skall destilleras
(% N) ® (ml) (ml) (6 N=(35-A)F
0-5 10 500 200 (35-A)x0,175
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
20-40 5 500 50 (35— A) x 1,400

(a) For redovisningsformeln géller:
— 50 eller 35= ml stilld svavelsyralosning som skall tillsittas i forlaget;

— A= ml natrium- eller kaliumhydroxid for &tertireringen;
— F = faktor for invdgd mingd, utspidningen, den alikvot av provlosningen som skall destilleras samt den volymetriska

ekvivalensen.
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Figur 3
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Forklaringar till fig. 1, 2, 3 och 4
Figur 1

a) Rundkolv med ldng hals, kapacitet 1 000 ml.

b) Destillationsrér med droppfangare, anslutet till kylaren via en kulslipning (nr 18) (kulslipningen for anslutning till
kylaren kan bytas mot en limplig gummianslutning).

¢) Tratt med teflonkran for tillsats av natriumhydroxid (kranen kan ocksd bytas ut mot en gummianslutning med en
klimma).

d) Ahlinkylare (sex kulor) med kulslipning (nr 18) vid inloppet och utloppet anslutet till ett forlingningsror av glas via
en kort gummislang (ndr anslutningen till destillationsréret gors med en gummislang kan kulslipningen bytas ut mot
en limplig gummipropp).

¢) 500 ml-kolv for uppsamling av destillatet.
Utrustningen dr tillverkad av borosilikatglas.

Figur 2

a) Rundkolv med kort hals, kapacitet 1 000 ml, med kulslipning (nr 35).

b) Destillationsror med droppfingare, forsedd med kulslipning (nr 35) vid inloppet och en kulslipning (nr 18) vid
utloppet, vid sidan ansluten till en tratt med teflonkran for tillsats av natriumhydroxid.

¢) Ahlinkylare (sex kulor) med kulslipning (nr 18) vid inloppet och utloppet anslutet till ett férlingningsror av glas via
en kort gummislang.

d) 500 ml-kolv for uppsamling av destillatet.
Utrustningen 4r tillverkad av borosilikatglas.

Figur 3

a) Rundkolv med lang hals, kapacitet 750 eller 1 000 ml, med utkragad mynning.
b) Destillationsror med droppfangare och kulslipning (nr 18) vid utloppet.

¢) Krokt ror med kulslipning, nr 18, vid inloppet och en droppkon (anslutningen till destillationsroret kan goras med
hjilp av en gummislang i stillet for en kulslipning).

d) Ahlinkylare (sex kulor) med utloppet anslutet till ett f6rlingningsrér av glas via en kort gummislang.
) 500 ml-kolv for uppsamling av destillatet.
Utrustningen ar tillverkad av borosilikatglas.

Figur 4

a) Rundkolv med ldng hals, kapacitet 750 eller 1 000 ml, med utkragad mynning.

b) Destillationsror med droppfingare och kulslipning (nr 18) vid utloppet, vid sidan ansluten till en tratt med teflonkran
for tillsats av natriumhydroxid (en ldmplig gummipropp kan anvindas i stillet for kulslipningen; kranen kan ersittas
av en gummislang med limplig klimma).

¢) Ahlinkylare (sex kulor) med kulslipning (nr 18) vid inloppet anslutet till ett forlingningsror av glas via en kort
gummislang (ndr anslutningen till destillationsroret gors med en gummislang kan kulslipningen bytas ut mot en
lamplig gummipropp).

d) 500 ml-kolv for uppsamling av destillatet.

Utrustningen ir tillverkad av borosilikatglas.
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Metod 2.2
Bestimning av kvive som nitrat och ammoniak
Metod 2.2.1
Bestimning av kvive som nitrat och ammoniak enligt Ulsch

1. Rickvidd
I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av nitratkvive och ammoni-
akkvive med reduktion enligt Ulsch.

2. Tillimpningsomrade
Alla kvivehaltiga godselmedel, dven sammansatta godselmedel, som uteslutande innehéller kvive som nitrat
eller som ammoniak och nitrat.

3. Princip
Reduktion av nitrater och nitriter till ammoniak med hjdlp av metalliskt jarn i en sur 16sning och utdrivning
av bildad ammoniak genom tillsats av ett Overskott av natriumhydroxid: destillation av ammoniak och
bestdimning av den bildade mingden ammoniak i en bestimd mingd stilld svavelsyralosning. Filtrering av
svavelsyraverskottet med hjilp av en stilld l6sning av natrium- eller kaliumhydroxid.

4. Reagens
Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.

4.1 Utspadd saltsyra: en del HCI (dyg = 1,18 g/ml) plus en del vatten

4.2 Saltsyralosning, 0,1 mol/l

43 Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbonatfri: 0,1 mol/l.

4.4 Svavelsyralosning, ca 30 %-ig H,SO,4 (massa/volym), ammoniakfri

4.5 Pulvriserat jarn reducerat i vite (den foreskrivna mangden jarn maste kunna reducera minst 0,05 g kvive
som nitrat)

4.6 Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (d,q = 1,33 g/ml) ammoniakfri

4.7 Indikatorlosningar

4.7.1 Blandindikator.
1Ltjsning A:Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pd vatten s att det blir en
iter.
Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.
Denna indikator &r violett i sur 16sning, grd i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvind 0,5 ml (10
droppar).

4.7.2 Metylréttindikator.
Los 0,1 g metylr6tt i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd behovs.
Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovannimnda.

4.8 Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

4.9 Natriumnitrat, pro analysi

5. Utrustning

Se metod 2.1 "Bestdmning av kvive som ammoniak”.



L 304/88

Europeiska unionens officiella tidning 21.11.2003

7.1

7.2

7.3

7.4

Beredning av provet

Se metod 1 "Provberedning”.

Analysmetod
Beredning av lisningen

Se metod 2.1 "Bestimning av kvdve som ammoniak”.

Forfarande
Hall en exakt uppmitt mangd stalld svavelsyra i forlaget enligt tabell 1 for metod 2.1 (variant a) och tillsdtt

en lamplig mingd indikatorlosning enl. 4.7.1 eller 4.7.2. Kylarens forlingningsror maste nd ner under syrans
yta i forlaget.

Overfér med precisionspipett en limplig alikvot av den klara l6sningen enligt uppgifterna fér metod 2.1
(variant a) i tabell 1 till apparatens destillationskolv. Tillsitt 350 ml vatten, 20 ml 30 % svavelsyra (4.4) r6r
om och tillsdtt 5 g reducerat jirn (4.5). Tvitta kolvens hals med flera ml vatten och for in en liten tratt med
langt skaft i kolvhalsen. Varm upp i kokande vattenbad i en timme och tvitta sedan trattens skaft med nigra
ml vatten.

Tillsatt 50 mg koncentrerad natriumhydroxid till destillationskarlet (4.6) forsiktigt sé att ingen ammoniak
gér forlorad, eller 60 ml koncentrerad natriumhydroxid (4.6), om 20 ml saltsyra (1 + 1) (4.1) har anvints
for upplosning av provet. Sitt thop destillationsapparaten. Destillera ammoniaken enligt den procedur som
beskrivs for metod 2.1.

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av
slutresultatet.

Kontrollprovningar

Kontrollera fore analysen att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds pa ritt sitt genom att
anvinda en nyberedd natriumnitratlosning (4.9) som innehdller 0,045-0,050 g kvive.

Redovisning av resultatet

Redovisa analysresultatet som den procentuella andelen kvive som nitrat eller kvive som kombination av
ammoniak och nitrat i det gédselmedel som har mottagits for analys.

Metod 2.2.2

Bestimning av kvive som nitrat och ammoniak enligt Arnd

Rickvidd

[ detta dokument faststdlls den procedur som skall anvindas for bestimning av kvdve som nitrat och
ammoniak med reduktion enligt Arnd (modifierad for var och en av varianterna a, b och c).

Tillimpningsomrade

Se metod 2.2.1.

Princip

Reduktion av nitrater och nitriter till ammoniak i en neutral vattenlosning med en metallegering som
innehéller 60 % Cu och 40 % mg (Arnds legering) i nirvaro av magnesiumklorid.

Destillation av ammoniak och bestdmning av den bildade mingden i en kind mingd stilld svavelsyralosning.
Titrering av svavelsyradverskottet med en stilld 16sning av natriumhydroxid eller kaliumhydroxid.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga f6reningar.
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4.1 Utspadd saltsyra: En del HCl (d = 1,18) plus en del vatten.
4.2 Saltsyralosning, 0,1 mol/l
for variant a
43 Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo-
natfri: 0,1 mol/l.
4.4 Saltsyralosning, 0,2 mol/l
for variant b (se anmdrkning 2,
4.5 Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,2 mol/l.
4.6 Saltsyralosning, 0,5 mol/l
for variant ¢ (se anmarkning 2,
4.7 Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,5 mol/L.
4.8 Natriumhydroxidlosning: ca 2 mol/l.
4.9 Arnds legering for analys, pulveriserad sd att den passerar genom en sikt med maskstorlek mindre 4n 1 mm
4.10 20 %-ig losning av magnesiumklorid
Los 200 g magnesiumklorid (MgCl,). Los 200 g magnesiumklorid (MgCl, 6H,0) i ca 600-700 ml vatten i
en flatbottnad 1 liter-kolv. Tillsdtt 15 g magnesiumsulfat (MgSO4 7H,0) for att forhindra skumbildning.
Tillsdtt 2 g magnesiumoxid och ndgra pimpstenskorn som koksten efter upplosningen samt koncentrera
suspensionen till 200 ml genom att koka den, sd att varje spdr av ammoniak forsvinner frén reagensen. Lit
16sningen svalna, fyll till en liter med vatten och filtrera.
4.11 Indikatorlosningar
4.11.1 Blandindikator.
Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll péd vatten sd att det blir en
liter.
Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.
Denna indikator &r violett i sur 1osning, grd i neutral losning och gron i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml (10
droppar).
4.11.2 Metylrottindikator.
Los 0,1 g metylrétt i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd behdvs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.
4.11.3 Indikatorlosning av kongorott
Los 3 g kongordétt i en liter varmt vatten och filtrera vid behov nir losningen har svalnat. Denna indikator
kan anvindas i stillet for de tvd ovan beskrivna vid neutralisering av syraextrakt fore destillationen, varvid
man anvédnder 0,5 ml per 100 ml vitska som skall neutraliseras.
4.12 Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats
4.13 Natriumnitrat, pro analysi
5. Utrustning
Se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.
6. Beredning av provet

Se metod 1.
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7.1

7.2

7.3

7.4

Analysmetod
Beredning av losningen for analys.

Se metod 2.1 "Bestimning av kvdve som ammoniak”.

Analys av lgsningen

Beroende pé vilken variant som valts placeras i forlaget en exakt uppmaitt mingd stilld svavelsyra enligt
uppgifterna for metod 2.1 (variant a) i tabell 1. Tillsdtt en limplig méingd av den valda indikatorlosningen
(4.11.1 eller 4.11.2) och till sist s& mycket vatten att totalmangden blir minst 50 ml. Kylarens forlingnings-
ror maste nd ner under 16sningens yta.

Tag en lamplig alikvot av den klara l6sningen enligt tabell 1. Placera den i destillationskolven.

Tillsdtt s& mycket vatten att totalmingden blir ca 350 ml (se anmérkning 1), 10 g Arnds legering (4.9),
50 ml magnesiumkloridlosning (4.10) och ndgra korn pimpsten (4.12). Anslut snabbt kolven till destilla-
tionsapparaten. Vdrm forsiktigt i 30 minuter. Oka sedan uppvdrmningen s& att ammoniaken destilleras av.
Fortsitt destillationen i ungefdr en timme. Efter denna tid bor restmaterialet i kolven ha en sirapsliknande
konsistens. Nar destillationen ar avslutad titrerar man syradverskottet i forlaget enligt den procedur som
beskrivs for metod 2.1.

Anmirkning 1

Nar provlosningen ar sur [tillsats av 20 ml HCI (1 + 1) (4.1) for att 1osa upp provet] skall den alikvot som
tas ut for analys neutraliseras pd foljande sitt: Tillsatt ungefir 250 ml vatten, och den méngd som behovs av
en av indikatorerna (4.11.1, 4.11.2, 4.11.3) till destillationskolven som innehdller den uttagna delen och
skaka omsorgsfullt.

Neutralisera med 2 N natriumhydroxidlosning (4.8) och syrsitt igen med en droppe saltsyra (1 + 1) (4.1).
Fortsitt sedan enligt anvisningarna i 7.2 (andra raden).

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av
slutresultatet.

Kontrollprovningar
Kontrollera fore analysen att utrustningen fungerar riktigt och att ritt teknik anvidnds med hjdlp av en

nyligen beredd 16sning av natriumnitrat (4.13) som innehéller 0,050-0,150 g kvive som nitrat, beroende pd
vilken variant som valts.

Redovisning av resultatet

Se metod 2.2.1.

Metod 2.2.3

Bestimning av kvive som nitrat och ammoniak enligt Devarda

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av kvave sdsom nitrat och
ammoniak med reduktion enligt Devarda (modifierad for var och en av varianterna a, b och ).
Tillimpningsomrade

Se metod 2.2.1.

Princip

Reduktion av nitrater och nitriter till ammoniak i en starkt basisk 16sning med hjilp av en metallegering som
innehéller 45 % Al, 5% Zn och 50 % Cu (Devardas legering). Destillation av ammoniak och bestimning av
den bildade mingden i en kind mingd stilld svavelsyralosning. Titrering av svavelsyraoverskottet med en
stilld 16sning av natriumhydroxid eller kaliumhydroxid.
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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

5.1

5.2

5.3

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.

Utspadd saltsyra: En del HCl (d = 1,18) plus en del vatten.

Saltsyralosning, 0,1 moll

for variant a
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo-
natfri: 0,1 mol/L.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l

for variant b (se anmirkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).

natfri: 0,2 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 moll

for variant ¢ (se anmdrkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).

natfri: 0,5 mol/l.

Devardas legering pro analysi

Pulveriserad s& att 90-100 % passerar genom en sikt med en maskstorlek mindre &n 0,25 mm? och

50-75 % passerar genom en sikt med en maskstorlek mindre dn 0,075 mm?.

Forforpackade flaskor med hogst 100 g rekommenderas.
Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (dyg = 1,33 g/ml) ammoniakfri

Indikatorlosningar
Blandindikator.

Losning A: Ls 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlésning och fyll pa vatten sé att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvé delar B.

Denna indikator &r violett i sur 1osning, grd i neutral losning och gron i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml (10
droppar).

Metylréttindikator

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om s& behovs.
Denna indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Etanol, 95-96 %-ig

Natriumnitrat, pro analysi

Utrustning

Se metod 2.1.

Destillationsutrustning bestdende av en rundkolv av limplig kapacitet ansluten till en kylare via ett des-
tillationsrér med droppfingare, dessutom férsedd med en bubbelfilla pd forlaget for att forhindra varje
forlust av ammoniak

Den typ av apparat som godkints for denna bestimning visas med alla konstruktionsdetaljer i fig. 5.
Pipetter pa 10, 20, 25, 50, 100 och 200 ml

En 500 ml-mitkolv
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5.4

7.1

7.2

7.3

7.4

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Beredning av losningen for analys.

Se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.

Analys av losningen

Den mingd kvdve som ammoniak som dr nidrvarande i den uttagna alikvoten av losningen far inte Gver-
skrida maximikvantiteten enligt tabell 1.

Placera, beroende pa vilken variant som viljs, i forlaget en exakt uppmaitt mangd stalld svavelsyra enligt
tabell 1. Tillsitt en limplig mangd av den valda indikatorlosningen (4.10.1 eller 4.10.2) och till sist s&
mycket vatten att totalmingden blir minst 50 ml. Kylarens forlingningsror maste nd ner under losningens
yta. Fyll pd destillerat vatten i bubbelfallan.

Tag med precisionspipett en alikvot av 16sningen enligt tabell 1 for metod 2.1. Placera den i destillations-
kolven.

Tillsdtt s& mycket vatten i destillationskolven att det blir en total volym pa 250 a 300 ml, 5 ml etanol (4.11)
och 4 g Devardas legering (4.8). (Se anmirkning 2.)

Slutligen tillsitts ungefir 30 ml 30 %-ig natriumhydroxidlosning (4.9) under iakttagande av de forsiktighets-
matt som krdvs for att forhindra forlust av ammoniak och for syralosliga prov dessutom sd mycket som
behovs for att neutralisera den mingd saltsyra (4.1) som férekommer i den uttagna alikvoten. Anslut
destillationskolven till utrustningen och se till att alla anslutningar 4r tita. Skaka kolven noga for att blanda
innehallet.

Varm forsiktigt, sd att viteutvecklingen pétagligt minskar under ungefir en halvtimme och vitskan borjar
koka. Fortsitt destilleringen med hogre virme, sa att minst 200 ml vitska destillerar pd ungefar 30 min (lat
inte destillationen pdgd i mer dn 45 min).

Nar destillationen ar avslutad lossar man forlaget frdn destillationsapparaten, skoljer omsorgsfullt forlang-
ningsroret och bubbelfillan och samlar skoljvitskan i titreringsflaskan. Titrera Gverskottet av syra enligt
beskrivningen fér metod 2.1.

Anmirkning 2

Nir det forekommer kalciumsalter sdsom kalciumnitrat och kalciumammoniumnitrat, maste man forhindra
bildning av Ca(OH), genom att fore destillationen tillsitta 0,700 g natriumfosfat (Na,HPO, 7 2H,0) for
varje gram i den uttagna delen av provet.

Blindtest

Gor ett blindtest under samma forutsittningar och ta hinsyn till detta vid berikningen av de slutliga
resultaten.

Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utfors att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds pa ritt sitt och
anvind dirvid en del av en nyligen beredd ammoniumsulfatlosning (4.12) som innehéller den maximala
kvavehalt som foreskrivits for den valda varianten (0,050-0,150 g).

Redovisning av resultatet

Se metod 2.2.1.
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Figur 5
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Forklaring till figur 5
a) Langhalsad 750 ml-rundkolv (1 000 ml) med utkragad mynning.
b) Destillationsror med droppfangare och kulslipning, nr 18, vid utloppet.

¢) Bojt ror med kulslipning, nr 18, vid inloppet och en droppkon vid utloppet (en limplig gummianslutning kan
anvindas i stillet for kulslipningen).

d) Ahlinkylare (sex kulor) och ett forlingningsror monterat pd en gummipropp som haller bubbelfillan.
¢) 750 ml-kolv som forlag.
f) Bubbelfilla for att forhindra ammoniakforlust.

Utrustningen ar tillverkad av borosilikatglas.
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.10

4.11.1

4.11.2

Metod 2.3

Bestimning av kvive totalt

Metod 2.3.1

Bestimning av den totala férekomsten av kvive i nitratfri kalciumcyanamid

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av den totala férekomsten av
kvive i nitratfri kalciumcyanamid.

Tillimpningsomrade
Uteslutande for kalciumcyanamid (nitratfri).
Princip

Efter uppslutning enligt Kjeldahl drivs bildat ammoniak-kvive ut med natriumhydroxid, samlas upp och
analyseras i stdlld svavelsyralosning.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
Utspadd svavelsyra (d,o=1,54 g/ml): en del svavelsyra (d,o=1,84 g/ml) och en del vatten
Ammoniumsulfat, pro analysi

Kopparoxid (CuO): 0,3 till 0,4 g for varje bestimning eller en motsvarande mingd kopparsulfatpentahydrat,
mellan 0,95 och 1,25 g fér varje bestimning

Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (dyq = 1,33 g/ml) ammoniakfri

Saltsyralosning, 0,1 mol/l
for variant a (se metod 2.1).

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo-
natfri: 0,1 mol/l.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l
for variant b (se anmirkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,2 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 mol/l
for variant ¢ (se anmirkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,5 mol/l.

Indikatorlosningar
Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylr6tt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pé vatten sé att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.

Denna indikator 4r violett i sur 16sning, grd i neutral 16sning och grén i alkalisk 16sning. Anvdnd 0,5 ml (10
droppar).

Metylrottindikator

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll till 100 ml med vatten. Filtrera om si behovs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.
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4.12 Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats
4.13 Kaliumtiocyanat, pro analysi
5. Utrustning
5.1 Destillationsutrustning, se metod 2.1 "Bestimning av kvdve som ammoniak”.
5.2 Linghalsad Kjeldahlkolv av lamplig storlek
5.3 Pipetter pd 50, 100 och 200 ml.
5.4 En 250 ml-mitkolv
6. Beredning av provet
Se metod 1.
7. Forfarande
7.1 Beredning av losningen for analys.

Vig 1 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i Kjeldahlkolven. Tillsitt 50 ml utspadd
svavelsyra (4.1), 10 till 15 g kaliumsulfat (4.2) och den foreskrivna katalysatorn (4.3). Virm ldngsamt for att
driva ut vattnet, koka forsiktigt i tvd timmar, 14t svalna och spad med 100-150 ml vatten. Lét ater svalna,
overfor suspensionen kvantitativt till en mitkolv pd 250 ml, fyll pd vatten sd att den blir full, skaka och
filtrera med ett torrt filter till en torr kolv.

7.2 Analys av losningen

Overfor med pipett 50, 100 eller 200 ml av den erhdllna 16sningen, beroende pd vilken variant som har
valts (se metod 2.1) och destillera ammoniaken enligt beskrivningen for metod 2.1 med tillsats av sd mycket
NaOH-losning (4.4) att det blir ett ordentligt overskott.

7.3 Blindtest
Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av
slutresultatet.

7.4 Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utfors att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt genom att
anvinda en alikvot av en stilld kaliumtiocyanatlosning (4.13) med ungefir samma kvivekoncentration som
provet.

8. Redovisning av resultatet

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive (N) i det godselmedel som mottagits for analys.
Variant a: % N =(50-A) x 0,7
Variant b: % N = (50— A) x 0,7

Variant ¢: % N =(35-A) x 0,875

Metod 2.3.2

Bestimning av total férekomst av kvive i kalciumcyanamid som innehdller nitrater

1. Rickvidd

I detta dokument faststidlls den procedur som skall anvindas vid bestimning av den totala férekomsten av
kvive i kalciumcyanamid som innehéller nitrat.

2. Tillimpningsomride

Metoden r tillimplig pd kalciumcyanamid som innehéller nitrater.
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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

Princip

Kjeldahls metod kan inte direkt tillimpas p& kalciumcyanamider som innehéller nitrater. Av detta skal
reduceras kvive som nitrat till ammoniak med metalliskt jarn och tenn(Il)klorid fore Kjeldahluppslutningen.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
Svavelsyra (d,y = 1,84 g/ml)
Pulveriserat jdrn, reducerat i vite

Kaliumsulfat, finpulveriserat, pro analysi

Saltsyralosning, 0,1 mol/l

for variant a (se metod 2.1).
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- ( )

natfri: 0,1 mol/l.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l
for variant b (se anmarkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,2 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 mol/l
for variant ¢ (se anmdirkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,5 mol/l.

Indikatorlosningar
Blandindikator.

Losning A: L6s 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pa vatten sé att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.

Denna indikator ar violett i sur 19sning, grd i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml (10
droppar) av denna indikatorldsning.

Metylrottindikator

Los 0,1 g metylrétt i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pa till 100 ml med vatten och filtrera om sd beh6vs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Losning av tennklorid
Los 120 g SnCl, 2H,0 i 400 ml koncentrerad saltsyra (d,o = 1,18 g/ml) och fyll pa vatten s att det blir en

liter. Losningen maste vara fullstindigt klar och skall beredas omedelbart fore anvindningen. Kom ihdg att
kontrollera tennkloridens reduceringsférmaga.

Anmirkning

Los 0,5 g SnCl,.2H,0 i 2 ml koncentrerad saltsyra (d,o=1,18 g/ml) och fyll pd vatten s att det blir en
liter. Tillsdtt sedan 5 g Rochellesalt (natriumkaliumtartrat) och sd mycket natriumbikarbonat som behovs for
att 1osningen skall reagera basiskt vid ett prov med lackmus.

Titrera med 0,1 mol/l jodlésning i nirvaro av en stirkelselosning som indikator.

1 ml jodlosning 0,1 mol/l motsvarar 0,01128 g SnCl, 7 2H,0.2H,0.

Minst 80 % av allt tenn i en 1osning som beretts pa detta sitt mdste vara i tvavard form. For titreringen bor
man anvinda minst 35 ml jodlésning 0,1 mol/l.
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4.12 Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (d,o = 1,33 g/ml) ammoniakfri

4.13 En standardlgsning av nitrat-ammoniak
Vig in 2,5 g kaliumnitrat, pro analysi och 10,16 g ammoniumsulfat, pro analysi och placera dem i en
250 ml-mitkolv. Los i vatten och fyll pd till 250 ml. 1 ml av denna 16sning innehéller 0,01 g kvive.

4.14 Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

5. Utrustning

Se metod 2.3.1.

6. Beredning av provet
Se metod 1.

7. Forfarande

7.1 Beredning av lgsningen

Vig 1 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i Kjeldahlkolven. Tillsitt 0,5 g
pulvriserat jirn (4.2) och 50 ml tenn(l)kloridlosning (4.11), r6r om och 14t std i en halvtimme. Ror om
igen efter 10 och 20 minuter under denna tid. Tillsdtt sedan 10 g kaliumsulfat (4.3) och 30 ml svavelsyra
(4.1). Koka och 1t processen fortsitta i en timme efter det att vita dngor har borjat bildas. Lat svalna och
spid med 100 a 150 ml vatten. Overfor kvantitativt 16sningen till en 250 ml-mitkoly, 14t svalna och fyll pd
vatten, ror om och filtrera genom ett torrt filter till en torr behallare. I stillet for att tappa av suspensionen
med hiévert for att tillimpa variant a, b eller ¢ i metod 2.1 kan man ocksa direkt destillera av det kvdve som
forekommer som ammoniak i denna losning efter att ha tillsatt s mycket natriumhydroxid att det blir ett
stort overskott (4.12).

7.2 Analys av losningen

Overfér med en pipett 50, 100 eller 200 ml av den erhllna 18sningen enligt variant a, b eller c i metod 2.1.
Destillera ammoniaken enligt den process som beskrivits for metod 2.1 och se till att destillationskolven
innehaller sa mycket natriumhydroxidlosning (4.12) att det blir ett ordentligt 6verskott.

7.3 Blindtest
Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av
slutresultatet.

7.4 Kontrollprovningar

Kontrollera innan analysen utférs att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt med hjalp
av en standardlosning innehéllande kvave som ammoniak och nitrat i mangder som ar jamforbara med de
miéngder cyanamid och nitrat som finns i den nitratinnehdllande kalciumcyanamiden.

For detta dndamél placerar man 20 ml av standardlosningen (4.13) i Kjeldahlkolven.

Utfor analysen enligt den metod som beskrivs i 7.1 och 7.2.

8. Redovisning av resultatet

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive (N) i det godselmedel som mottagits for analys.

Variant a: % N =(50-A) x 0,7

Variant b: % N = (50— A) x 0,7

Variant ¢: % N=(35-A) x 0,875



L 304/98

Europeiska unionens officiella tidning

21.11.2003

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.9.1

4.9.2

4.10

4.11

5.1

5.2

53

Metod 2.3.3

Bestimning av total forekomst av kvive i urea

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas for bestimning av allt kvdve som totalt fore-
kommer i urea.

Tillimpningsomrade

Metoden anvinds uteslutande for nitratfria godselmedel av urea.

Princip

Urea omvandlas kvantitativt till ammoniak genom kokning i ndrvaro av svavelsyra. Den ammoniak som
erhdlls pa detta sitt destilleras fran en basisk 16sning och destillatet samlas upp i ett overskott av stdlld
svavelsyra. Syraoverskottet titreras med en stilld basisk 16sning.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt fran koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.

Koncentrerad svavelsyra (d,o = 1,84 g/ml)

Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (dyq = 1,33 g/ml) ammoniakfri

Saltsyralosning, 0,1 mol/l

for variant a (se metod 2.1).
Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- ( )

natfri: 0,1 mol/l.

Saltsyralosning, 0,2 mol/l
for variant b (se anmirkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,2 mol/l.

Saltsyralosning, 0,5 mol/l
for variant ¢ (se anmdirkning 2,

Losning av natrium- eller kaliumhydroxid, karbo- metod 2.1).
natfri: 0,5 mol/l.

Indikatorlosningar
Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylr6tt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pé vatten sé att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.

Denna indikator ar violett i sur 19sning, grd i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml (10
droppar).

Metylrottindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll till 100 ml med vatten. Filtrera om sd behdvs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats

Urea, pro analysi

Utrustning

Destillationsutrustning, se metod 2.1 "Bestimning av kvive som ammoniak”.
En 500 ml-mitkolv

Pipetter pd 25, 50 och 100 ml.
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7.1

7.2

7.3

7.4

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande

Beredning av losningen

Vidg in 2,5 g av det beredda provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i en 300 ml-Kjel-
dahlkolv och fukta med 20 ml vatten. Tillsitt 20 ml koncentrerad svavelsyra (4.1), och ligg i ndgra glas-

parlor for dimpning. For att forhindra stink placeras en glastratt med langt skaft i kolvens hals. Virm upp,
forst lingsamt, och 6ka sedan virmen tills vita dngor borjar utvecklas (efter 30-40 minuter).

Lat svalna och spid med 100-150 ml vatten. Overfér kvantitativt till en 500 ml-mitkolv och hill bort
eventuell bottensats. Lit svalna till rumstemperatur. Fyll pd vatten sd att kolven fylls och filtrera om sé
behdvs genom ett torrt filter till ett torrt karl.

Analys av losningen
Overfér med en precisionspipett 25, 50 eller 100 ml av den erhéllna vitskan till destillationskolven,
beroende pé vilken variant som har valts (se metod 2.1). Destillera ammoniak enligt beskrivningen i metod

2.1 och tillsitt s& mycket NaOH (d,o = 1,33 g/ml) (4.2) till destillationskolven som behovs for att ge ett
ordentligt overskott.

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av
slutresultatet.

Kontrollprovningar

Kontrollera fore analysen att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt med hjélp av en lika
stor andel nyberedd urealosning (4.11).

Redovisning av resultatet

Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive (N) i det godselmedel som mottagits for analys.
Variant a: % N=(50-A) x 1,12
Variant b: % N = (50— A) x 1,12

Variant ¢: % N=(35-A) x 1,40

Metod 2.4

Bestimning av kvive som cyanamid

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av kvdve som cyanamid.

Tillimpningsomride

Kalciumcyanamid och blandningar av kalciumcyanamid och nitrat.

Princip

Kvive som forekommer som cyanamid fills ut som ett silverkomplex och bestdms i fallningen med Kjeldahls
metod.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frin koldioxid och alla kvivehaltiga foreningar.
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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

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

7.1

Attiksyra
Ammoniaklosning innehéllande 10 % (massprocent) ammoniakgas (d,y = 0,96 g/ml)

Ammoniakalisk silverlosning (Tollens reagens)

Blanda 500 ml 10 %-ig silvernitratlosning (AgNO3) och vatten med 500 ml 10 %-ig ammoniak (4.2).

Utsitt inte losningen for ljus, virme eller luft i onddan. Losningen héller sig vanligtvis i flera ar. S& linge
16sningen fortfarande ar klar dr reagenset av god kvalitet.

Koncentrerad svavelsyra (d,o = 1,84 g/ml)
Ammoniumsulfat, pro analysi

Kopparoxid (CuO), 0,3 till 0,4 g for varje bestimning eller en motsvarande mingd kopparsulfatpentahydrat,
mellan 0,95 och 1,25 g for varje bestimning

Natriumhydroxidlosning, ca 30 %-ig NaOH (dyg = 1,33 g/ml) ammoniakfri
Saltsyralosning, 0,1 mol/l
Natrium- eller kaliumhydroxidlosning, 0,1 mol/l.

Indikatorlgsningar
Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylr6tt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pé vatten sé att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.

Denna indikator 4r violett i sur 1osning, grd i neutral 16sning och grén i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml (10
droppar).

Metylréttindikator.

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll till 100 ml med vatten. Filtrera om sd behovs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stdllet for den ovan beskrivna.

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats
Kaliumtiocyanat, pro analysi

Utrustning

Destillationsutrustning, se metod 2.1 "Bestimning av kvdve som ammoniak”
En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)

Langhalsad Kjeldahlkolv av limplig kapacitet (300 till 500 ml)

En 50 ml-pipett

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)

Beredning

Se metod 1.

Forfarande
Sékerhetsdtgirder

Vid arbete med ammoniakalisk silverlosning mdste man anvinda skyddsglasogon. Sa snart det borjar bildas
en tunn hinna pd ytan kan en explosion intriffa vid omrérning. Arbeta dirfér med storsta varsamhet.
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7.2 Beredning av lgsningen for analys
Vag in 2,5 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och éverfor till en liten glasmortel. Finfordela
provet i vatten tre ganger efter varandra och hill varje gdng av vattnet i en 500 ml-Stohmannkolv. Overfér
kvantitativt provet till Stohmannkolven, tvitta morteln, mortelstoten och tratten med vatten. Fyll pd vatten
sé att det blir ungefar 400 ml. Lat skaka i den roterande skakapparaten i tvd timmar (5.5).
Fyll till 500 ml med vatten, blanda och filtrera.
Analysen mdste utforas sé snabbt som mojligt.

7.3 Analys av losningen
Overfor 50 ml av filtratet till en 250 ml-bigare.
Tillsitt ammoniaklosning (4.2) tills blandningen ir latt alkalisk och tillsdtt 30 ml uppvirmd ammoniakalisk
silvernitratlosning (4.3) for att fdlla ut cyanamidens gula silverforening.
Lat provet sté till ndsta dag, filtrera och tvitta fallningen med kallt vatten tills den &r helt fri frin ammoniak.
Placera filtret och den alltjamt fuktiga fillningen i en Kjeldahlkolv, tillsitt 10-15 g kaliumsulfat (4.5),
katalysator (4.6) i foreskriven mingd och direfter 50 ml vatten och 25 ml koncentrerad svavelsyra (4.4).
Virm ldngsamt upp kolven under varsam skakning tills innehéllet borjar koka. Oka virmen och 14t koka tills
kolvens innehall blir farglost eller blekt gront.
Fortsitt kokningen i en timme och 14t sedan kolvens innehall svalna.
Overfor vitskan kvantitativt frin Kjeldahlkolven till destillationskolven, tillsitt lite koksten i form av nigra
pimpstenskorn (4.11) och fyll pa vatten sd att det blir totalt ca 350 ml. Blanda och 1t svalna.
Destillera ammoniaken enligt metod 2.1, variant a och tillsdtt s3 mycket NaOH-16sning (4.7), att det blir ett
stort overskott.

7.4 Blindtest
Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av
slutresultatet.

7.5 Kontrollprovningar
Kontrollera innan analysen utfors, att utrustningen fungerar riktigt och att metoden anvinds ritt genom att
anvinda en lika stor del stilld kaliumtiocyanatlésning (4.12), motsvarande 0,05 g kvive.

8. Redovisning av resultatet
Redovisa resultatet som den procentuella andelen kvive som cyanamid i det godselmedel som har mottagits
for analys.

%N = (50 — A) x 0,56
Metod 2.5
Spektrofotometrisk bestimning av biuret i urea

1. Rickvidd
I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av biuret i urea.

2. Tillimpningsomrade

Metoden giller enbart for urea.
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

5.1

5.2

5.3

5.4

7.1

Princip

[ alkalisk 16sning bildar biuret och tvavird koppar en violett kopparforening i nirvaro av kaliumnatrium-
tartrat. Losningens absorbans mits vid en véglingd pd ca 546 nm (nanometer).

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten, fritt frn koldioxid och ammoniak. Vattnets kvalitet ar sarskilt viktig
for denna bestimning.

Metanol
Svavelsyralosning, ca 0,1 mol/l
Natriumhydroxidlosning, ca 0,1 mol/l.

Alkalisk losning av kaliumnatriumtartrat
Los 40 g natriumhydroxid i 500 ml vatten i en enliters mitkolv och lit svalna. Tillsitt 50 g kaliumnat-

riumtartrat (NaKC4H4O4.4H,0). Fyll pd vatten till litermarket. Lat 16sningen std i ett dygn innan den
anvinds.

Kopparsulfatlosning

Los 15 g kopparsulfat (CuSO4.5H,0) i 500 ml vatten i en enliters mitkolv. Fyll pd vatten till litermarket.

Standardlosning av biuret, som anvinds direkt efter beredningen

Los 0,250 g ren biuret (') i vatten i en mditkolv pa 250 ml. Fyll pd sa att det blir 250 ml. 1 ml av denna
16sning innehaller 0.001 g biuret.

Indikatorlosning

Los 0,1 g metylrott i 50 ml 95 %-ig etanol i en mitkolv pd 100 ml och fyll pa vatten sd att det blir
100 ml. Filtrera om ndgot olost material dterstar.

Utrustning

Spektrometer eller fotometer med filter med en kanslighet och noggrannhet som reproducerar matningar vid
T mindre dn 0,5 % (3.

Mitkolvar pd 100, 250 och 1 000 ml.
Pipetter pd 2, 5, 10, 20, 25 och 50 ml eller en 25 ml-byrett med 0,05 ml-gradering.
En 250 ml-bagare

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande

Uppritning av kalibreringskurva

Overfér alikvoter av den stillda biuretlésningen (4.6) pa 0, 2, 5, 10, 20, 25 och 50 ml till en serie pa sju
mitkolvar pd 100 ml. Fyll pa vatten sd att det blir ungefir 50 ml, tillsitt 1 droppe indikatorlosning (4.7)

och neutralisera om s& behdvs med svavelsyra 0,1 mol/l (4.2). Ror i 20 ml alkalisk tartratlosning (4.4) och
direfter 20 ml kopparsulfatlosning (4.5).

Anmirkning
Dessa 16sningar méste doseras med tvd precisionsbyretter eller dnnu hellre med pipetter.

Fyll pa destillerat vatten, sd att det blir 100 ml, blanda och 14t std i 15 minuter vid 30 £ 2 °C.

(") Biuret kan renas i forvdg genom tvittning med ammoniakl6sning (10 %), darefter med aceton och torkning i vacuum.

(*) Se punkt 9 i "Bilagan”.
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Anvind "0"-standardlosningen av biuret som referens och mit varje 16snings absorbans vid en vaglingd pa
ca 546 nm med celler av lamplig tjocklek.

Rita upp kalibreringskurvan med absorbansvirdena pd ordinatan (5) och motsvarande mangder biuret i mg
pa abskissan.

7.2 Beredning av den losning som skall analyseras
Vig in 10 g av dmnet, med en noggrannhet pd 0,001 g; 16s i ca 150 ml vatten i en 250 ml-métkolv och
fyll till market. Filtrera om s& behovs.
Anmirkning 1
Om det prov som skall analyseras innehaller mer 4n 0,015 g kvdve som ammoniak, skall det 16sas upp i
50 ml metanol (4.1) i en 250 ml-bigare. Reducera genom avdunstning till en volym pé ca 25 ml. Overfor
kvantitativt till en 250 ml-mitkolv. Fyll till méarket med vatten. Filtrera vid behov genom ett torrt veckat
filter till en torr behdllare.
Anmirkning 2
Eliminering av opalescensen: Om ndgot kolloidalt 4mne dr ndrvarande kan det uppstd problem vid filtre-
ringen. I sa fall bereds analyslosningen pa foljande sitt: Los analysprovet i 150 ml vatten, tillsitt 2 ml
saltsyra (1 N) och filtrera 16sningen genom tvd mycket fina filter till en 250 ml-métkolv. Tvitta filtren med
vatten och fyll kolven med vatten. Fortsitt processen enligt den metod som beskrivs i 7.3, "Analys”.

7.3 Bestimning
Overfér 25 eller 50 ml (beroende pa antagen biurethalt) frén den 16sning som ndmns i 7.2 med en pipett till
en 100 ml-mitkolv, neutralisera vid behov med en 0,1 N reagens (4.2 eller 4.3) med metylrott som
indikator och tillsitt 20 ml alkalisk 16sning av kaliumnatriumtartrat (4.4) och 20 ml av kopparlosningen
(4.5) med samma noggrannhet som nér standardkurvan ritades upp. Fyll pd vatten till full volym, blanda
noga och lat std i 15 minuter vid 30 (¢ 2) °C.
Utfor sedan de fotometriska mitningarna och berikna mingden biuret i urean.

8. Redovisning av resultatet

2
% biuret = €x 23
\4

Avlis halten biuret fran kalibreringskurvan, dir "C” dr massan i mg,
"V idr den uttagna alikvotens volym:

9. Bilaga

Om “Jo” &r intensiteten i en monokromatisk strdle (vid en viss viglingd) innan den passerar genom en
transparent kropp och ”J” ir strilens intensitet efter passagen, blir:

— transmissionsfaktor: T = Jlo

— graden av ogenomskinlighet, "opaciteten™ O = JTO

— optisk tdthet: E =log O
— optiskt tdthet per lingdenhet i ljuspassagen: k = %

— koefficient for specifik optisk tithet: K =¢ f‘( S
dir

s = skiktets tjocklek i cm.

¢ = koncentration i mg per liter.

k = specifik faktor f6r varje substans enligt Lambert-Beers lag.
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Metod 2.6

Bestimning av olika former av kvive i samma prov

Metod 2.6.1

Bestimning av olika former av kvive i samma prov av gédselmedel som innehdller kvive som nitrat,

3.1

3.2

3.2.1

3.2.1.1

3.2.1.2

3.2.2

3.2.3

3.23.1

3.2.3.2

3.24

3.24.1

3.2.4.2

ammoniak, urea och cyanamid

Rickvidd

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av varje form av kvive i nirvaro
av varje annan form.

Tillimpningsomrade

Varje godselmedel i bilaga I som innehéller kvive i olika former.

Princip
Losligt och oldsligt kvdve totalt

Enligt listan over standardgodselmedel (bilaga 1) giller denna bestimning produkter som innehéller kalci-
umcyanamid.

Om inga nitrater forekommer, mineraliseras provet genom direkt Kjeldahluppslutning

Om nitrater forekommer i provet, mineraliseras det genom Kjeldahluppslutning efter reduktion med hjilp av
metalliskt jirn och tenn(l)klorid

I bada fallen bestims ammoniaken enligt metod 2.1.
Anmirkning

Om analysen visar att halten av olosligt kvive dr hogre dn 0,5 %, kan man dra slutsatsen att godselmedlet
innehéller andra former av olosligt kvdave som inte finns med i listan i bilaga L

Former av losligt kvdve

Nedanstdende bestims ur olika alikvoter som tas frdn samma provlosning:
Allt 16sligt kvave.
i frinvaro av nitrater genom direkt Kjeldahluppslutning

i ndrvaro av nitrater, genom Kjeldahluppslutning av en alikvot som tas fran losningen efter reduktion enligt
Ulsch, varvid ammoniaken i bida fallen bestims enligt metod 2.1.

Total mingd 16sligt kvdve utom kvdve som nitrat genom Kjeldahluppslutning efter eliminering av kvive som
nitrat i sur losning med jarnsulfat, varvid ammoniaken bestims enligt beskrivningen for metod 2.1.

Kvive som nitrat genom skillnadsbestimning:

i frénvaro av kalciumcyanamid mellan 3.2.1.2 och 3.2.2 eller mellan total mingd 16sligt kvave (3.2.1.2) och
summan av kvive som ammoniak och organiskt kvive som urea (3.2.4 + 3.2.5),

vid forekomst av kalciumcyanamid, mellan 3.2.1.2 och 3.2.2 eller mellan 3.2.1.2 och summan av
3.24+3.2.5+3.2.6.

Kvive som ammoniak:
enbart vid forekomst av kvive som ammoniak eller ammoniak plus nitrat, genom att anvinda metod 1,

vid forekomst av kvdve som urea ochfeller cyanamid genom kalldestillation efter latt alkalisering, varvid
ammoniaken absorberas i en standardlosning av svavelsyra enligt beskrivningen for metod 2.1.
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3.2.5 Kvdve som urea:
3.2.5.1  genom omvandling med urea till ammoniak, som titreras med en stilld saltsyrelosning,
eller
3.2.5.2  gravimetriskt med xanthydrol: utfilld biuret kan ridknas med kvive som urea utan storre fel eftersom
innehéllet i allménhet forblir 1agt i absolut virde i sammansatta godselmedel,
eller
3.2.5.3  genom skillnadsbestimning enligt foljande tabell:
Fall Kvive Kvave Kvdve Skillnad
som nitrat som ammoniak | som cyanamld
1 Saknas Finns Finns (3.2.1.1) — (3.2.4.2 + 3.2.6)
2 Finns Finns Finns (3.2.2) - (3.2.4.2 + 3.2.6)
3 Saknas Finns Saknas (3.2.1.1) - (3.2.4.2)
4 Finns Finns Saknas (3.2.2) - (3.2.4.2)
3.2.6 Kvdve som cyanamid genom fillning som silverforening varvid kvévet i fillningen bestims med Kjeldahls
metod
4. Reagens
Destillerat eller demineraliserat vatten.
4.1 Ammoniumsulfat, pro analysi
4.2 Pulvriserat jarn, som reducerats med vite (foreskriven mangd jarn maste kunna reducera minst 50 g kvave
som nitrat)
43 Kaliumtiocyanat, pro analysi
4.4 Kaliumnitrat, pro analysi
4.5 Ammoniumsulfat, pro analysi
4.6 Urea, pro analysi
4.7 Utspadd svavelsyra i forhallandet 1: 1 (volym): en del svavelsyra (d,o=1,84 g/ml) i en del vatten
4.8 Stilld svavelsyralgsning: 0,2 mol/l
4.9 Koncentrerad 16sning av natriumhydroxid. Vattenhalt ca 30 % (massa/volym) NaOH, ammoniakfri
4.10 Stalld 16sning natrium- eller kaliumhydroxid: 0,2 mol/l, karbonatfri
411 Tenn(IDkloridlosning

Los 120 g SnCl,.2H,0 i 400 ml koncentrerad saltsyra (do = 1.18 g/ml) och fyll pd vatten s att det blir en
liter. Losningen mdste vara absolut klar och skall beredas omedelbart fore anvindning.

Anmirkning

Det dr viktigt att man kontrollerar tenn(Il)kloridens reduceringsférméga. Los 0,5 g SnCl,.2H,0 i 2 ml
koncentrerad saltsyra (d,o=1,18 g/ml) och fyll pa vatten s att det blir 50 ml. Tillsitt sedan 5 g Rochel-
lesalt (natriumkaliumtartrat) och ddrefter sa mycket natriumbikarbonat som kravs for att losningen skall ge
alkaliskt utslag pa lackmuspapper.

Titrera med 0,1 N jodlosning i ndrvaro av en stirkelselosning som indikator.
1 ml jodlosning 0,1 N motsvarar 0,01128 g SnCl,.2H,O0.

Minst 80 % av allt tenn i denna l6sning méste vara i tvdvird form. For titreringen maste man darfor anvinda
minst 35 ml jodlésning 0,1 N.
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4.12

413

414

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

Svavelsyra (d,y = 1,84 g/ml)

Utspddd saltsyra: en del saltsyra (d,o =1,18 g/ml) plus en del vatten
Attiksyra: 96 till 100 %

Losning av svavelsyra, innehéllande ungefir 30 % H,SO, (massa/volym)
Jarnsulfat, kristallin FeSO4.7H,0

Stalld svavelsyralosning: 0,1 mol/l

Oktylalkohol

Mittad kaliumkarbonatlosning

Stalld 16sning natrium- eller kaliumhydroxid: 0,1 mol/l, karbonatfri
Mittad bariumhydroxidlosning

Natriumkarbonatlosning: 10 % (massa/volym)

Saltsyralosning, 2 mol/l.

Stalld svavelsyralosning: 0,1 mol/l

Ureaslosning

Tillsitt 0,5 g aktiv ureas till 100 ml destillerat vatten. Justera pH-virdet till 5,4 med 0,1 mol/l saltsyra
(4.24), varvid virdet mits med en pH-mitare.

Xanthydrol

Losning pa 5 % i etanol eller metanol (4.31) (anvdnd inte produkter som ger en hog andel olosligt material).
Losningen kan forvaras i tre manader, vil ljusskyddad i en vil tillsluten flaska.

Kopparoxid (CuO): 0,3-0,4 g per bestimning eller motsvarande mangd kopparsulfatpentahydrat,
0,95-1,25 g per bestimning

Koksten: pimpstenskorn som tvittats i saltsyra och kalcinerats.

Indikatorlosningar

Losning A: Ls 1 g metylrétt i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pa vatten sé att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tva delar B.

Denna indikator ar violett i sur 19sning, grd i neutral 16sning och gron i alkalisk 16sning. Anvand 0,5 ml (10
droppar) av denna indikatorlosning.

Metylrottindikator.

Los 0,1 g metylrétt i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd beh6vs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stdllet for den ovan beskrivna.

Indikatorpapper

Lackmuspapper, bromtymolblétt (eller annat papper som reagerar pd pH 6 till 8).
Etanol eller metanol: 16sning 95 %

Utrustning
Destillationsutrustning

Se metod 2.1.
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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

Utrustning for bestimning av kvive som ammoniak enligt analysteknik 7.2.5.3 (se fig. 6)

Utrustningen bestér av ett specialformat kirl med hals av slipat glas, en sidohals, ett anslutningsror med
droppfangare och ett vinkelritt bojt ror for luftinslapp. Roren kan anslutas till kirlet med en enkel genom-
borrad gummipropp. Det ar viktigt att dndarna pd roren for luftinslipp 4r utformade pd lampligt sitt,
eftersom gasbubblorna maéste bli jimnt fordelade i losningarna i kirlet och absorptionskirlet. Det basta
arrangemanget dr smd, svampformade rorindar med en ytterdiameter pd 20 mm och med sex 1-mm hal
runt periferin.

Utrustning for bestimning av kvive som urea enligt ureastekniken (7.2.6.1)

Den bestar av en Erlenmeyerkolv pd 300 ml med en separationstratt och ett litet absorptionskarl (se fig. 7).
Roterande skakapparat (35—-40 varv per minut)

pH-mitare

Justerbar ugn

Glasutrustning:

Pipetter pa 2, 5, 10, 20, 25, 50 och 100 ml
langhalsade 300 och 500 ml-Kjeldahlkolvar,
mitkolvar pd 100, 250, 500 och 1 000 ml
deglar av sintrat glas, pordiameter 5-15 p
mortlar.

Beredning av provet

Se metod 1.

Analysteknik

Losligt och oldsligt kvive totalt
Utan nitrater

Uppslutning

Vig in en mingd av provet som innehaller hogst 100 mg kvive (noggrannhet 0,001 g). Placera den i
destillationskolven (5.1.). Tillsdtt 10 till 15 g kaliumsulfat (4.1), katalysatorn (4.27) och ndgra pimpstenskorn
(4.28). Tillsitt sedan 50 ml utspddd svavelsyra (4.7) och blanda omsorgsfullt. Virm forst varsamt under
langsam omrorning tills skumbildningen upphér. Virm sedan sa att vitskan kommer i jamn kokning och
hall den kokande i en timme efter det att losningen har blivit klar och se till att ingen organisk substans
fastnar langs kolvens sidor. Lit svalna. Tillsatt forsiktigt ungefir 350 ml vatten under omrorning. Se till att
upplosningen blir sd fullstindig som mojligt. Lit svalna och anslut kolven till destillationsapparaten (5.1).

Destillation av ammoniak

Overfér med en precisionspipett 50 ml stélld 0,2 mol/l svavelsyralésning (4.8) till forlaget. Tillsdtt indika-
torlosning (4.29.1 eller 4.29.2). Se till att kylarens spets dr minst 1 cm under losningens yta.

Vidta de forsiktighetsdtgarder som behovs for att forhindra forlust av.ammoniak och tillsatt forsiktigt sd
mycket koncentrerad natriumhydroxidlosning (4.9) som behévs for att losningen i destillationskolven skall
bli starkt alkalisk (120 ml 4r vanligen tillrdckligt), och gor en kontroll genom att tillsitta nigra droppar
fenolftalein. Vid slutet av destillationen skall 16sningen i kolven fortfarande vara Kklart alkalisk. Justera
uppvarmningen av kolven, sd att 150 ml destilleras pd en halvtimme. Kontrollera med indikatorpapper
(4.30) att destillationen ir fullstindig. Om sé inte dr fallet, destillera ytterligare 50 ml och upprepa provet
tills det extra destillatet reagerar neutralt pd indikatorpapperet (4.30). Sink sedan forlaget, destillera ytter-
ligare ndgra ml och skolj av spetsen pd kylaren. Titrera Gverskottet syra med en stilld 0,2 mol/l kalium- eller
natriumhydroxidlosning (4.10) tills indikatorn dndrar firg.
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7.1.1.3

7.1.1.4

7.1.2.1

7.1.2.2

7.1.2.3

7.1.2.4

7.1.2.5

7.1.2.6

Blindtest
Gor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av slut-

resultatet.

Redovisning av resultatet

N - (2= 4) x 028

dar

[
1}

antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, som
utfors genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) 6verfors till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen,
M = provets vikt i gram.

Vid foérekomst av nitrat
Prov

Vig in en mingd av provet som inte innehéller mer d4n 40 mg kvive som nitrat (noggrannhet 0,001 g).

Reduktion av nitratet

Blanda provet med 50 ml vatten i en liten mortel. Overfor det med en minimimangd destillerat vatten till en
500 ml-Kjeldahlkolv. Tillsdtt 5 g reducerat jarn (4.2) och 50 ml tenn(Il)kloridlosning (4.11). Skaka och lat
std i en halvtimme. Ror om efter 10 och efter 20 minuter.

Kjeldahluppslutning

Tillsdtt 30 ml svavelsyra (4.12), 5 g kaliumsulfat (4.1), foreskriven mingd katalysator (4.27) och lite koksten
(4.28). Virm forsiktigt upp 16sningen med kolven ndgot lutande. Oka lingsamt virmen och skaka ldsningen
ofta for att hdlla blandningen suspenderad. Vitskan mérknar och klarnar sedan under bildning av en
gulgron, vattenfri suspension av jirnsulfat. Fortsitt uppvirmningen i ytterligare 1 timme efter det att
16sningen har klarnat. Lit den svalna. Ta forsiktigt upp kolvens innehdll i lite vatten och tillsitt 100 ml
vatten i sma portioner. Blanda och 6verfor kolvens innehdll till en 500 ml-mitkolv. Fyll till mérket, blanda
och filtrera genom ett torrt filter till ett torrt karl.

Analys av losningen

Overfor med pipett till destillationsapparatens kolv (5.1) en alikvot innehallande hégst 100 mg kvive. Spad
med destillerat vatten till ungefar 350 ml, tillsitt lite koksten (4.28), anslut flaskan till destillationsapparaten
och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Blindtest

Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

un _ (@A) x 028

dar

Y
1]

antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, som
utfors genom att 50 ml stilld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) 6verfors till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds f6r analysen,

M = provets vikt i gram, nirvarande i den alikvot som togs i 7.1.2.4.
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7.2

7.2.1

7.2.1.1

7.2.1.2

7.2.2

7.2.2.1

7.2.2.2

7.2.2.3

7.2.2.4

Former av losligt kvive
Beredning av den 16sning som skall analyseras

Vig in 10 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och overfor till en 500 ml-matkolv.

For godselmedel som inte innehéller kvive som cyanamid

Tillsdtt 50 ml vatten i kolven och direfter 20 ml utspadd saltsyra (4.13). Skaka om och 14t l6sningen std,
tills utvecklingen av koldioxid har upphort. Tillsdtt sedan 400 ml vatten och skaka i en halvtimme i en
roterande skakapparat (5.4). Fyll pd vatten till 500 ml, blanda och filtrera genom ett torrt filter till ett torrt
karl.

For godselmedel som innehéller kvive som cyanamid

Tillsdtt 400 ml vatten i kolven och ndgra droppar metylrétt (4.29.2). Gér om s behovs 16sningen sur med
dttiksyra (4.14). Tillsitt 15 ml dttiksyra (4.14). Lat skaka i den roterande skakapparaten i tvd timmar (5.4).
Upprepa om s behovs syrsittningen av 16sningen genom att tillsdtta mer dttiksyra (4.14) medan skakningen
pagér. Fyll pa vatten till 500 ml, blanda och filtrera omedelbart genom ett torrt filter till ett torrt kirl och
bestdm omedelbart halten av kvive som cyanamid.

I bida fallen bestims de olika 16sliga formerna av kvdve samma dag som losningen bereds, forst kvive som
cyanamid och direfter kvive som urea om bdda forekommer.

Allt 16sligt kvive
Utan nitrat

I en 300 ml-Kjeldahlkolv Gverfors med pipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) som innehaller
hogst 100 mg kvave. Tillsitt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.12), 0,4 g kopparoxid eller 1,25 g koppar-
sulfat (4.27) och ndgra pimpstenskorn (4.28). Virm férst upp lingsamt for att f igdng uppslutningen och
didrefter med hogre temperatur, tills vitskan blir farglos eller litt gronfirgad och vita dngor blir tydligt
synliga. Lat losningen svalna och overfor den sedan kvantitativt till destillationskolven, spid med vatten till
ca 500 ml och tillsitt nagra pimpstenskorn (4.28). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt
bestdimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Vid férekomst av nitrat

Overfor med precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) som innehller hogst 40 mg kvive
som nitrat till en 500 ml-Erlenmeyerkolv. I denna fas av analysen dr totalmingden kvive inte visentlig.
Tillsdtt 10 ml 30 %-ig svavelsyra (4.15), 5 g reducerat jirn (4.2) och tick omedelbart 6ver kolven med ett
urglas. Varm forsiktigt tills reaktionen kommer igdng ordentligt utan att bli vdldsam. Avsluta dd uppvirm-
ningen och 1t kolven std i minst tre timmar i rumstemperatur. Overfér vitskan kvantitativt med vatten till
en 250 ml-mitkolv, sd att oupplost jirn blir kvar och fyll pd vatten till market. Blanda omsorgsfullt och
overfor med precisionspipett en alikvot innehédllande hogst 100 mg kvave till en 300 ml-Kjeldahlkolv.
Tillsatt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.12), 0,4 g kopparoxid eller 1,25 g kopparsulfat (4.27) och nagra
pimpstenskorn (4.28). Virm forst upp langsamt for att fi igdng uppslutningen och darefter med hogre
temperatur tills vatskan blir farglos eller litt gronfirgad och vita dngor kan skonjas. Lt 1osningen svalna och
overfor den sedan kvantitativt till destillationskolven, spid med vatten till ca 500 ml och tillsitt nigra
pimpstenskorn (4.28). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen enligt beskriv-
ningen i 7.1.1.2.

Blindtest

Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

- A 0,28
N — 3= A) x 028 1)\4X
dar
a = antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, som
utfors genom att 50 ml stdlld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) overfors till forlaget med pipett (5.1),
A = ml av en stdlld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen,
M = provets vikt i gram, nirvarande i den alikvot som togs i 7.2.2.1 eller 7.2.2.2.
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7.2.3

7.2.3.1

7.2.3.2

7.2.4

7.2.4.1

7.2.4.2

7.2.5

7.2.5.1

7.2.5.2

Totalt 16sligt kvave med undantag av kvive som nitrat

Overfor med en precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) till en 300 ml-Kjeldahlkoly,
varvid mangden ej fir innehdlla mer dn 50 mg kvive som skall bestimmas. Spad med vatten till 100 ml,
tillsitt 5 g jarnsulfat (4.16), 20 ml koncentrerad svavelsyra (4.1) och ndgra pimpstenskorn (4.28). Virm
forst upp forsiktigt och 6ka sedan virmen tills vita dngor kan skonjas. Fortsitt uppslutningen i 15 minuter.
Avsluta dd uppviarmningen, tillfér kopparoxid (4.27) som katalysator och héll l6sningen vid en sidan
temperatur att vita angor avges i ytterligare 10-15 minuter. Lat 16sningen svalna och overfor sedan kvan-
titativt innehéllet i Kjeldahlkolven till apparatens destillationskolv (5.1). Spad med vatten till ca 500 ml och
tillsdtt ndgra pimpstenskorn (4.28). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen
enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Blindtest

Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

(a — A) x 0,28

%N =
dir
a = antal ml av en stdlld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, som
utfors genom att 50 ml stdlld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) 6verfors till forlaget med pipett (5.1),
A = ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs for bedomningen.

Kvdve som nitrat

Utan kalciumcyanamid

Erhélls genom skillnaden mellan resultaten frdn 7.2.2.4 och 7.2.3.2 och mellan resultatet frdn 7.2.2.4 och
summan som erhalls av resultaten frén (7.2.5.2 eller 7.2.5.5) och (7.2.6.3 eller 7.2.6.5 eller 7.2.6.6)

Vid férekomst av kalciumcyanamid

Erhills genom skillnaden mellan resultaten frdn 7.2.2.4 och 7.2.3.2 och mellan resultatet frdn 7.2.2.4 och
summan av resultaten fran (7.2.5.5), (7.2.6.3 eller 7.2.6.5 eller 7.2.6.6) och (7.2.7).

Kvive som ammoniak

Endast ndrvaro av kvive som ammoniak och kvive som ammoniak plus nitrat

Overfoér med precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1) till destillationsapparatens kolv (5.1), innehdl-
lande hogst 100 mg kvave som ammoniak. Tillsitt vatten sd att det blir totalt ca 350 ml och ndgra

pimpstenskorn (4.28) for att underltta kokningen. Anslut kolven till destillationsapparaten, tillsitt 20 ml
natriumhydroxidlésning (4.9) och destillera enligt beskrivningen i 7.1.1.2.

Redovisning av resultatet

— A 0,28
% N (som ammoniak) = (@ -4 x02

dar

o
1}

antal ml av en stilld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, som
utfors genom att 50 ml stdlld svavelsyralosning 0,2 mol/l (4.8) 6verfors till forlaget med pipett (5.1),

A = ml av en stdlld 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen,

M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs fér bedémningen.
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7.2.5.3

7.2.5.4

7.2.5.5

7.2.6

7.2.6.1

7.2.6.2

Vid forekomst av kvive som urea och/eller cyanamid

Overfér med precisionspipett till apparatens torra kolv (5.2) en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) som
innehéller hégst 20 mg kvive som ammoniak. Montera sedan upp utrustningen. Overfér med pipett 50 ml
stilld 0,1 mol[l svavelsyralosning (4.17) till en 300 ml-Erlenmeyerkolv och s& mycket destillerat vatten att
vitskans yta kommer ca 5 cm ovanfér inloppsrorets 6ppning. Hill destillerat vatten genom sidohalsen pé
reaktionskolven, sd att totalmingden blir ca 50 ml. Blanda. Tillsitt ndgra droppar oktyalkohol (4.18) for att
undvika skumning under luftningen. Gor sedan losningen alkalisk med 50 ml méttad kaliumkarbonatlsning
(4.19) och borja omedelbart driva ut den ammoniak som da frigors frin den kalla suspensionen. For detta
erfordras en kraftig luftstrom (ca 3 liter per minut), som pé forhand skall renas genom passering genom
tvittflaskor som innehdller utspadd svavelsyra och utspadd natriumhydroxid. I stillet for att anvinda tryck-
luft kan man ocksd arbeta i vacuum (vattensug), under forutsittning att inloppsroret ar tillrackligt lufttatt
anslutet till det kdrl dir ammoniaken samlas upp. Elimineringen av ammoniak &r vanligtvis avslutad efter tre
timmar. Det 4r dock lampligt att sdkerstilla detta genom att byta ut mottagarkolven. Nar detta ar klart skiljer
man kolven fran utrustningen och skoljer spetsen pd roret och kolvens sidor med lite destillerat vatten.
Titrera Gverskottet syra med en stdlld 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning (4.20) tills indikatorn grafargas
(4.29.1).

Blindtest

Se 7.1.1.3

Redovisning av resultatet

— A 0,14
% N (som ammoniak) = w

dar

a = ml av en stilld 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, som
utfors genom overforing av 50 ml stilld svavelsyralosning 0,1 mol/l (4.17) med en pipett till appa-
ratens Erlenmeyerkolv (5.2),

A = ml av en stdlld 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen,

=
I

provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som anvinds for analysen.

Kvive som urea
Ureasmetoden

Overfér med precisionspipett en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) till en 500 ml-mitkolv, varvid
alikvoten inte fir innehdlla mer dn 250 mg kvive som urea. For att filla ut fosfaterna tillsitter man mittad
bariumhydroxidlosning (4.21) tills ingen ytterligare fallning sker. Eliminera sedan Gverskottet bariumjoner
(och eventuellt upplosta kalciumjoner) med en 10 %-ig natriumkarbonatlésning (4.22).

Lt 16sningen sedimentera och kontrollera att utfillningen &r fullstindig. Fyll pd vatten till market, blanda
och filtrera genom ett veckat filter. Overfér 50 ml av filtratet med pipett till apparatens 300 ml-Erlenmey-
erkolv (5.3). Gor filtratet surt med 2 mol/l saltsyra (4.23) tills pH-vardet 3 kan mditas med pH-matare (5.5).
Oka sedan pH-virdet till 5,4 med 0,1 mol/l natriumhydroxid (4.20).

For att undvika ammoniakf6rluster vid nedbrytningen med ureas tillsluter man Erlenmeyerkolven med en
propp forsedd med separertratt och en liten bubbelfilla, som innehéller exakt 2 ml stdlld 0,1 mol/l saltsy-
ralosning (4.24). Tillsatt 20 ml av ureaslosningen (4.25) genom separertratten och 1at den std i en timme vid
20 till 25 °C. Overfér sedan 25 ml stidlld 0,1 mol/l svavelsyralosning (4.24) med pipett till separertratten
och 13t den rinna ner i losningen och skolj med lite vatten. P4 samma sdtt 6verfor man kvantitativt innehéllet
i bubbelfillan till den 16sning som finns i Erlenmeyerkolven. Titrera 6verskottet syra med stilld 0,1 mol/l
natriumhydroxidlosning (4.20) tills pH-mdtaren ger pH-virdet 5,4.

Blindtest

Se 7.1.1.3
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7.2.6.3

7.2.6.4

7.2.6.5

7.2.6.6

Redovisning av resultatet

— A 0,14
% N (urea) = %
dir

a = ml av en stilld natrium- eller 0,1 mol/l kaliumhydroxidlosning, som anvinds for blindtestet, vilket
utfors under exakt samma betingelser som analysen,

A = ml av en stdlld 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen,
M = provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som anvinds for analysen.
Anmirkningar

(1) Fyll vatten till market efter fillning med losningarna av bariumhydroxid och natriumkarbonat, filtrera
och neutralisera sd snabbt som mojligt.

(2) Titreringsprovet kan ocksa utforas med indikatorn (4.29.2) men dé idr slutpunkten svarare att uppfatta.

Gravimetrisk analys med xanthydrol

Overfor med precisionspipett till en 250 ml-bégare en alikvot av filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) som inte
innehéller mer d4n 20 mg urea. Tillsitt 40 ml 4ttiksyra (4.14). Ror om med en glasstav i en minut och lat
eventuell fillning sedimentera i fem minuter. Filtrera pd ett plant filter till en 100 ml-bégare, tvitta med flera
milliliter 4ttiksyra (4.14) och tillsdtt sedan 10 ml xanthydrol (4.26) till filtratet, droppe for droppe, under
stindig omrorning med en glasstav. Lat losningen std tills fallningen borjar och rér dé i ett par minuter till.
Lét sedan losningen st i ytterligare en och en halv timme. Filtrera genom en glasfilterdegel, som tidigare
torkats och vigts; tvitta tre ginger med 5 ml etanol (4.3) utan att forsoka ta bort all dttiksyra. Placera
16sningen i ugnen och hall en temperatur pd 130 °C i en timme (inte over 145 °C). Lat den svalna i en
torkugn och vig den.

Redovisning av resultatet

6,67 x m

% urea N + biuret = v
2

dar

m; = den erhéllna fillningens vikt i gram

M, = provets vikt i gram ndrvarande i den alikvot som togs ut for bestimningen.

Justera for blindtest. Biuret kan rent allmint mitas tillsammans med urea utan storre fel, eftersom dess halt i
sammansatta godselmedel 4r liten i absoluta tal.

Genom skillnadsberikning

Kvdve som urea kan ocksd beriknas enligt foljande tabell:

Fall Nitrat N Ammoniak N | Cyanamid N Urea N
1 Saknas Finns Finns (7.2.2.4) - (7.2.5.5+ 7.2.7)
2 Finns Finns Finns (7.2.3.2) = (7.2.5.5 + 7.2.7)
3 Saknas Finns Saknas (7.2.2.4) - (7.2.5.5)

4 Finns Finns Saknas (7.2.3.2) = (7.2.5.5)
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7.2.7 Kvdve som cyanamid

Tag ut en alikvot av filtratet (7.2.1.2) innehallande 10 till 30 mg kvave som cyanamid och placera det i en
bagare pd 250 ml. Fortsitt analysen enligt metod 2.4.

8. Redovisning av resultatet

8.1 I vissa fall kan det finnas en skillnad mellan totalt kvive, erhallet direkt frin ett invdgt prov (7.1) och totalt
losligt kvdve (7.2.2). Denna skillnad bor dock inte vara storre dn 0,5 %. Om sd inte ar fallet innehaller
godselmedlet olosligt kvive i former som inte finns med i forteckningen i bilaga 1.

8.2 Kontrollera fore varje analys att utrustningen fungerar korrekt och att metoden anvinds pd ritt sitt med
hjilp av en standardlosning som innehéller de olika formerna av kvive i proportioner jimfoérbara med dem
som finns i provet. Denna standardlosning bereds av standardlosningar av kaliumtiocyanat (4.3), kaliumnitrat
(4.4), ammoniumsulfat (4.5) och urea (4.6).
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Figur 6

Utrustning f6r bestimning av kvidve som ammoniak (7.2.5.3)
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Figur 7

Utrustning for bestimning av kvive som ammoniak (7.2.6.1)
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Metod 2.6.2

Bestimning av olika former av kvive i godselmedel innehillande kvive enbart som nitrat, ammoniak och urea

3.1

3.1.1

3.1.2

3.2

33

3.4

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

Andamil

Detta dokument 4r avsett att ange en forenklad metod for bestimning av olika former av kvive i godsel-
medel som innehéller kvive endast i form av nitrat, ammoniak och urea.

Tillimpningsomrade

Denna metod kan anvindas for alla godselmedel som ndmns i bilaga I och som innehéller kvive endast som
nitrat, ammoniak eller urea.

Princip

Foljande bestimningar skall goras pa olika delar av samma provlsning:
Allt losligt kvave.
Om nitrater inte férekommer: genom direkt Kjeldahluppslutning av 1osningen.

Vid forekomst av nitrater: genom Kjeldahluppslutning av en del av losningen efter reduktion enligt Ulsch.
Ammoniak bestdms i bada fallen enligt beskrivningen for metod 2.1.

Allt 16sligt kvive utom kvive som nitrat genom Kjeldahluppslutning efter eliminering av kvive som nitrat i
sur losning med hjdlp av jirnsulfat. Ammoniak bestims enligt beskrivningen f6r metod 2.1.

Kvive som nitrat genom skillnadsberikning mellan 3.1.2 och 3.2, eller mellan allt 16sligt kvive (3.1.2) och
summan av kvdve som ammoniak och som urea (3.4 + 3.5).

Kvdve som ammoniak genom kalldestillation efter alkalisering. Ammoniaken erhdlls i en 16sning av svavel-
syra. Bestims som i metod 2.1.

Kvive som urea, antingen
genom omvandling med ureas till ammoniak, som bestims genom titrering med en stilld saltsyrelosning,

genom gravimetrisk analys med xanhydrol: utfilld biuret kan riknas med kvdve som urea utan storre fel;
innehéllet forblir i allménhet ldgt i absolut virde i sammansatta godselmedel;

genom skillnadsberdkning enligt tabellen:

Fall Kvdve som nitrat Kvive som ammoniak Skillnad
1 Saknas Finns (3.1.1) - (3.4)
2 Finns Finns (3.2) - (3.4)
Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten.

Ammoniumsulfat, pro analysi

Jarn, pro analysi, vitereducerat (angiven mingd jirn mdste kunna reducera minst 50 mg kvive som nitrat)
Kaliumnitrat, pro analysi

Ammoniumsulfat, pro analysi

Urea, pro analysi

Svavelsyralosning, 0,2 mol/l.

Koncentrerad natriumhydroxidlosning: ca 30 % (massa/volym) vattenhaltig 16sning av NaOH, ammoniakfri
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4.8

4.9

4.10

4.12

413

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

Natrium- eller kaliumhydroxidlosning: 0,2 mol/l, karbonatfri
Svavelsyradensitet (d,o = 1,84 g/ml)

Utspadd saltsyra: en del saltsyra (d,p=1,18 g/ml) plus en del vatten.
Attiksyra: 96 till 100 %

Svavelsyralosning innehallande ca 30 % H,SO, (massa/volym) ammoniakfri.
Jarnsulfat, kristallin FeSO4.7H,0

Titrerad svavelsyralosning: 0,1 mol/l

Oktylalkohol

Mittad kaliumkarbonatlésning

Natrium- eller kaliumhydroxidlosning: 0,1 mol/l

Mittad bariumhydroxidlosning

Natriumkarbonatlsning: 10 % (massa/volym)

Saltsyralosning, 2 mol/l

Saltsyralosning, 0,1 mol/l

Ureaslosning

Gor en suspension av 0,5 g aktiv ureas i 100 ml destillerat vatten med 0,1 mol/l saltsyra (4.21). Justera
pH-virdet till 5,4 med hjdlp av en pH-mitare (5.5).

Xanthydrol

5-procentig losning i etanol eller metanol (4.28) (anvand inte produkter som ger en hog andel olosligt
material). Losningen haller sig i 3 médnader om den forvaras morkt i en vil tillsluten flaska.

Katalysator

Kopparoxid (CuO): 0,3-0,4 g per bestimning eller motsvarande mangd kopparsulfatpentahydrat av
0,95-1,25 g.

Pimpstenskorn, tvittade med saltsyra och kalcinerade

Indikatorlosningar
Blandindikator.

Losning A: Los 1 g metylrott i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning och fyll pd vatten sd att det blir en
liter.

Losning B: Los 1 g metylenblatt i vatten och fyll till en liter.
Blanda en del A med tvé delar B.

Denna indikator dr violett i sur losning, grd i neutral 16sning och grén i alkalisk 16sning. Anvdnd 0,5 ml (10
droppar) av denna indikatorlosning.

Metylrottindikator.

Los 0,1 g metylrétt i 50 ml 95 %-ig etanol. Fyll pd med vatten till 100 ml och filtrera om sd behdvs. Denna
indikator kan anvindas (4-5 droppar) i stillet for den ovan beskrivna.

Indikatorpapper

Lackmuspapper, bromtymolblétt (eller andra papper som kan registrera pH mellan 6 och 8).

Etanol eller metanol: 95 %-ig (massa/volym)
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5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

5.6

7.1

7.2

7.2.1

7.2.2

Utrustning
Destillationsutrustning

Se metod 2.1.

Utrustning for bestdmning av kvive som ammoniak (7.5.1)

Se metod 2.6.1 och fig. 6.

Utrustning for bestdmning av kvive som urea med ureasmetoden (7.6.1)

Se metod 2.6.1 och fig. 7.
Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
pH-mitare

Glasutrustning:

Pipetter pd 2, 5, 10, 20, 25, 50 och 100 ml
langhalsade 300 och 500 ml-Kjeldahlkolvar,

mitkolvar pd 100, 250, 500 och 1000 ml

deglar av sintrat glas, pordiameter 5-15 pm,
mortel.

Beredning av provet

Se metod 1.

Metoder
Beredning av lisning som skall analyseras

Vdg in 10 g av provet med en noggrannhet av 1 mg och 6verfor andelen till en 500 ml-métkolv. Tillsatt
50 ml vatten och direfter 20 ml utspadd saltsyra (4.10). Skaka. Lat losningen std tills eventuell CO,-utveck-
ling 4r avslutad. Tillsdtt 400 ml vatten; skaka i en halvtimme; fyll till market, homogenisera, filtrera genom
ett torrt filter till ett torrt karl.

Allt kvive
Utan nitrater

I en 300 ml-Kjeldahlkolv inférs med pipett en alikvot av filtratet (7.1) som innehéller hogst 100 mg N.
Tillsdtt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.9), 0,4 g kopparoxid eller 1,25 g kopparsulfat (4.24) och ndgra
glasprlor for att dimpa kokningen. Virm forst lingsamt for att fa igdng uppslutningen och dérefter med
hogre temperatur, tills vitskan blir farglos eller litt gronfirgad och vita dngor kan skonjas. Lit 16sningen
svalna och overfor den till destillationskolven, spdd med vatten till ca 500 ml och tillsdtt ndgra pimpstens-
korn (4.25). Anslut kolven till destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i
7.1.1.2, metod 2.6.1.

Vid forekomst av nitrater

Overfor med pipett en alikvot av filtratet (7.1) som inte innehéller mer 4n 40 mg kvive som nitrat, till en
500 ml-Erlenmeyerkolv. Under denna fas av analysen dr totalmidngden kvave inte vasentlig. Tillsitt 10 ml
30 %-ig svavelsyra (4.12), 5 g reducerat jirn (4.2) och tick omedelbart over kolven med ett urglas. Varm
forsiktigt tills reaktionen kommer igdng ordentligt utan att bli valdsam. Sluta uppvarmningen och lat kolven
std i minst 3 timmar vid rumstemperatur. Overfor vétskan kvantitativt till en 250 ml-métkolv utan hinsyn
till oupplost jarn. Fyll till mérket med vatten. Blanda omsorgsfullt. Overfér med pipett en alikvot innehdl-
lande hogst 100 mg kvave till en 300 ml-Kjeldahlkolv. Tillsdtt 15 ml koncentrerad svavelsyra (4.9), 0,4 g
kopparoxid eller 1,25 g kopparsulfat (4.24) och ndgra glaspirlor for att dimpa kokningen. Virm forst
langsamt for att fa igdng uppslutningen och direfter med hogre temperatur, tills vitskan blir firglos eller
litt gronfirgad och vita dngor kan skonjas. Lat losningen svalna och 6verfér den sedan kvantitativt till
destillationskolven, spdd med vatten till ca 500 ml och tillsitt nagra pimpstenskorn (4.25). Anslut kolven till
destillationsapparaten (5.1) och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2, metod 2.6.1.



21.11.2003

Europeiska unionens officiella tidning

L 304/119

7.2.4

7.3

7.3.2

7.4

Blindtest

Utfor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och anvind resultatet vid berdkningen av slut-
resultatet.

Redovisning av resultatet

(a — A) x 0,28

% N (total) = M

dar

a = ml av en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for blindtestet,
som utf6rs genom att 50 ml titrerad 0,2 mol/l svavelsyralosning placeras i utrustningens forlag (4.6),

A

ml av en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for analysen,

M = provets vikt i gram, nirvarande i den alikvot som togs i 7.2.1 eller 7.2.2.

Allt kvive utom kvive som nitrat

Analys

Overfor med pipett en alikvot av filtratet (7.1) till en 300 ml-Kjeldahlkolv, varvid mingden inte far innehélla
mer 4n 50 mg av det kvdve som skall bestimmas. Spiad med vatten till 100 ml, tillsdtt 5 g jarnsulfat (4.13),
20 ml koncentrerad svavelsyra (4.9) och ndgra glaspirlor for att dimpa kokningen. Varm forst forsiktigt och
oka sedan varmen tills vita dngor kan skonjas. Fortsdtt reaktionen i 15 minuter. Avsluta uppvarmningen och
tillfor 0,4 g kopparoxid eller 1,25 g kopparsulfat (4.24) som katalysator. Pdborja uppvirmningen igen till
en sddan temperatur att vita dngor avges och héll denna temperatur i ytterligare 10 till 15 minuter. Lit
16sningen svalna och overfor sedan kvantitativt innehallet i Kjeldahlkolven till destillationskérlet (5.1). Spad

med vatten till ca 500 ml och tillsitt ndgra pimpstenskorn (4.2). Anslut kolven till destillationsapparaten
och fortsitt bestimningen enligt beskrivningen i 7.1.1.2, metod 2.6.1.

Blindtest

Se 7.2.3.

Redovisning av resultatet

— A) x 028
Totalt — %N — (& = A) x 028

dar

a = ml av en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for blindtestet,
som utfors genom att 50 ml titrerad 0,2 mol/l svavelsyralosning (4.6) Overfors med en pipett till
utrustningens forlag (4.8),

A = ml av en titrerad 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.8), som anvinds for analysen,
M = provets vikt i gram, nirvarande i den alikvot som anvindes f6r bestimningen.

Kvdve som nitrat

Erhalls genom berikning av skillnaden mellan:
7.24-(7.5.3+7.6.3)

eller

7.24-(7.5.3+7.6.5)

eller

7.24-(7.53 +7.6.6)



L 304/120

Europeiska unionens officiella tidning

21.11.2003

7.5

7.5.3

7.6

7.6.1

Kvdve som ammoniak
Analys

Overfor med pipett en del av filtratet (7.1) innehallande hogst 20 mg kvive som ammoniak till utrustning-
ens torra kolv (5.2). Montera upp utrustningen. Overfér med pipett exakt 50 ml titrerad 0,1 mol/l svavel-
syralosning (4.14) till 300 ml-Erlenmeyerkolven och sd mycket destillerat vatten att vdtskans niva kommer
ca 5 cm ovanfor inloppsrorets mynning. Hall destillerat vatten genom sidohalsen pa reaktionskolven, sé att
totalmangden blir ca 50 ml. Blanda. Tillsitt ndgra droppar oktyalkohol (4.18) for att undvika skumning
under luftningen. Tillsitt 50 ml mittad kaliumkarbonatlosning (4.16) och bérja omedelbart driva ut den
ammoniak som da frigors fran den kalla suspensionen. Det intensiva luftflode som behovs for detta (ca 3
liter per minut) har tidigare renats genom passering genom tvittflaskor, som innehaller utspidd svavelsyra
och utspadd natriumhydroxid. I stillet for att anvinda tryckluft kan man anvinda vakuum (vattensugpump),
under forutsittning att anslutningarna mellan apparatens delar 4r lufttita.

Utdrivningen av ammoniak dr vanligtvis avslutad efter 3 timmar.

Detta bor man emellertid forvissa sig om genom att byta ut Erlenmeyerkolven. Nar processen ar avslutad,
lossar man Erlenmeyerkolven frén utrustningen, skoljer inloppsrorets dnde och kolvens viggar med lite
destillerat vatten och titrerar Gverskottet syra mot en stilld 0,1 mol/l natriumhydroxidl6sning (4.17).

Blindtest

Se 7.2.3.

Redovisning av resultatet

—A) x 0,14
% N (som ammoniak) = %

dar

a = ml av en titrerad natrium- eller kaliumhydroxidlosning 0,1 mol/l (4.17), som anvinds for blindtestet,
utfort genom att 50 ml titrerad 0,1 mol/l svavelsyralosning (4.14) med pipett 6verfors till apparatens
Erlenmeyerkolv pd 300 ml (5.2),

A = ml av en titrerad natrium- eller 0,1 mol/l kaliumhydroxidlosning, som anvinds for analysen (4.17),
M = provets massa i gram, ndrvarande i den alikvot som anvinds for analysen.

Kvive som urea
Ureasmetoden

Overfor med pipett en alikvot av filtratet (7.1) innehéllande hogst 250 mg kvéve som urea, till en 500 ml-
mitkolv. Fill ut fosfaterna genom att tillsitta en limplig mingd mittad bariumhydroxidlésning (4.18) tills
ytterligare tillsats inte leder till att mera fillning bildas. Eliminera sedan overflodiga bariumjoner (och
eventuellt upplosta kalciumjoner) med en 10 %-ig natriumkarbonatlosning (4.19). Lat 16sningen sedimentera
och kontrollera att utfillningen ar fullstindig. Fyll pa vatten till mérket, blanda och filtrera genom ett veckat
filter. Overfér 50 ml av filtratet med pipett till utrustningens 300 ml-Erlenmeyerkolv (5.3). Gor filtratet surt
med 2 mol[l svavelsyra (4.20), tills pH-vérdet 3 kan mitas med pH-métare. Oka sedan pH-virdet till 5,4
med natriumhydroxid 0,1 mol/l (4.17). For att undvika ammoniakforluster vid hydrolysen med ureas stinger
man Erlenmeyerkolven med en propp som sitter i en dropptratt och en liten skyddsbehallare som innehéller
exakt 2 ml stilld saltsyrelosning 0,1 mol/l (4.21). For in 20 ml av ureaslosningen (4.22) genom dropp-
tratten. Lat std i en timme vid 20-25 °C. Overfor sedan 25 ml stilld 0,1 mol/l saltsyrelésning (4.2) med
pipett till dropptratten, 14t saltsyrelosningen rinna ner i losningen och skélj sedan med lite vatten. Overfér
ocksa kvantitativt innehallet i skyddskarlet till den 16sning som finns i Erlenmeyerkolven. Titrera verskottet
syra med 0,1 mol/l natriumhydroxidlosning (4.17), tills pH-virdet 5,4 kan avldsas pd pH-mitaren.

Anmirkningar

1. Efter fillning av bariumhydroxid- och natriumkarbonatlosningarna fyller man pa vatten till market,
filtrerar och neutraliserar sd snabbt som mojligt.

2. Titreringen kan ocksd utféras med indikatorn (4.26), men dé &r firgdndringen svarare att uppfatta.
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7.6.2

Blindtest

Se 7.2.3.

Redovisning av resultatet

(a — A) x 0,14

% N (som urea) = v

dar

8
1}

ml av en titrerad 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlsning (4.17), som anvinds for blindtestet,
vilket utfors pd exakt samma villkor som analysen,

A = ml av en titrerad 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxidlosning (4.17), som anvands for analysen,

M

provets vikt i gram, ndrvarande i den alikvot som togs for analysen.

Gravimetrisk analys med xanthydrol

Overfor med pipett till en 100 ml-bégare en del av filtratet (7.1) som inte far innehélla mer &n 20 mg urea.
Tillsdtt 40 ml attiksyra (4.11). Rér om med en glasstav i en minut. Lit eventuell fillning sedimentera i fem
minuter. Filtrera, tvitta med ndgra ml dttikssyra (4.11). Tillsétt ddrefter 10 ml xanthydrol till filtratet, droppe
for droppe (4,23), under stindig omrorning med en glasstav. Lat losningen std tills fallningen borjar och rér
dd pd nytt i ett par minuter. Lit sedan 16sningen std i en och en halv timme. Filtrera genom en glasfilterdegel
som tidigare torkats och vigts; tvitta tre gdnger med 5 ml etanol (4.28) utan att forsoka ta bort all dttiksyra.
Overfor till ugnen och héll en temperatur p& 130 °C i en timme (inte &ver 145 °C). Lat degeln svalna i en
torkugn och vig den.

Redovisning av resultatet

6,67
% N (urea) = op X m

dir
m = den erhéllna fillningens massa i gram,

M

provets massa i gram i den alikvot som togs ut for bestimningen.

Justera for blindtestet. Biuret kan rent allmint matas tillsammans med urea utan storre fel, eftersom dess halt
i sammansatta godselmedel ar forehédllandevis liten i absoluta virden.

Med skillnadsberakning

Kvdve som urea kan ocksd beriknas enligt foljande tabell:

Fall

Nitrat
N

Ammoniak
N

Urea N

Saknas

Finns

Finns

Finns

Verifiering av resultatet

Kontrollera fére varje analys att utrustningen fungerar ritt och att metoderna tillimpas pé rdtt sitt, med
hjilp av en standardlosning som innehéller de olika formerna av kvdve i proportioner som ir jimforbara
med de i provet. Denna standardlosning bereds av titrerade 16sningar av kaliumnitrat (4.3), ammoniumsulfat
(4.4) och urea (4.5).
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4.1

4.2

5.1

5.2

7.1

7.2

7.3

Metod 3

Fosfor

Metod 3.1

Extraktion

Metod 3.1.1

Extraktion av fosfor som ir 16slig i mineralsyror

Rickvidd

Hir beskrivs forfarandet for bestdimning av fosfor som ar 16slig i mineralsyror.
Tillimpningsomrade

Giller enbart fosfathaltiga godselmedel enligt bilaga I.

Princip

Extraktion av fosfor i godselmedel med en blandning av salpetersyra och svavelsyra.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten.
Svavelsyra (d,o = 1,84 g/ml)
Salpetersyra (d,o = 1,40 g/ml)

Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning.

En Kjeldahlkolv med en kapacitet pd minst 500 ml eller en 250 ml-rundbottnad kolv med ett glasror som
bildar en aterloppskylare.

En 500 ml-mitkolv

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Provtagning

Vidg 2.5 g av provet med en noggrannhet pd 0,001 g och placera det i en torr Kjeldahlkolv.

Extraktion

Tillsdtt 15 ml vatten och ror om sd att provet suspenderas. Tillsitt 20 ml salpetersyra (4.2) och tillsitt
forsiktigt 30 ml svavelsyra (4.1).

Nir den forsta valdsamma reaktionen har upphort kokar man lingsamt upp kolvens innehéll och later det
sjuda i 30 minuter. Lt kolven svalna och tillsatt forsiktigt ungefdr 150 ml vatten under omrorning. Fortsitt
kokningen i 15 minuter.

Lat losningen svalna helt och héllet och 6verfor den kvantitativt till en 500 ml-mitkolv och fyll pé vatten till
mirket. Blanda och filtrera genom ett torrt, veckat och fosfatfritt filter och kasta den forsta delen av filtratet.

Bestimning

Fosforbestimningen utférs enligt metod 3.2 pd en alikvot av den 16sning som erhdllits pa detta sitt.
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4.1

5.1

5.2

7.1

7.2

7.3

Metod 3.1.2

Extraktion av fosfor som ir loslig i 2-procentig myrsyra (20 g per liter)

Rickvidd

Hir beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som ar 16slig i 2-procentig myrsyra (20 g per liter).
Tillimpningsomride

Enbart mjuka réifosfater.

Princip

For att skilja mellan harda réfosfater och mjuka réfosfater extraheras sidan fosfor som ar 1oslig i myrsyra
under vissa betingelser.

Reagens

Myrsyra 2-procentig (20 g per liter)
Anmirkning

Blanda 82 ml myrsyra (koncentration 98 till 100 %; d,o=1,22 g/ml) till en volym pé 5 liter destillerat
vatten.

Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning.
En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)
Roterande skakapparat (35—-40 varv per minut)

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Provtagning

Vig in 5 g av det beredda provet med en noggrannhet pd 0,001 g och 6verfor till en torr, bredhalsad
Stohmannkolv graderad upp till 500 ml (5.1).

Extraktion
Rotera kontinuerligt kolven for hand medan 2-procentig myrsyra tillsitts vid 20 (£ 1) °C (4.1) tills den ér ca

1 cm under graderingen och fyll pd med vatten upp till strecket. Tillslut kolven med en gummipropp och lat
skaka i 30 minuter vid 20 (+ 2) °C pé en roterande skakapparat (5.2).

Filtrera losningen genom ett torrt, veckat fosfatfritt filter till ett torrt glaskirl. Kasta den forsta delen av
filtratet.

Bestdmning

Bestdm fosforhalten enligt metod 3.2 i en alikvot av det helt klara filtratet.

Metod 3.1.3

Extraktion av fosfor som ir loslig i 2-procentig citronsyra (20 g per liter)

Rickvidd

Hir beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som dr loslig i 2-procentig myrsyra (20 g per liter).
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4.1

5.1

7.1

7.2

7.3

Tillimpningsomrade
Giller endast slagg (se bilaga I A).
Princip

Extraktion av fosfor frin godselmedel med en 2-procentig citronsyrelosning (20 g per liter) under givna
betingelser.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten.
2-procentig citronsyrelosning (20 g per liter), beredd av kristalliserad citronsyra (C4HgO7.H,0)
Anmirkning

Verifiera citronsyrelosningens koncentration genom att titrera 10 ml av losningen med en stilld 0,1 mol/l
natriumhydroxidlosning med fenolftalein som indikator.

Om losningen dr korrekt skall 28,55 ml av standardlosningen ga at.

Utrustning

Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)

Beredning av provet

Analysen utfors pa produkten i det skick den mottagits i efter omsorgsfull blandning av det ursprungliga
provet for att sikerstidlla att det 4r homogent. Se metod 1.

Forfarande
Provtagning

Vig in 5 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och placera det i en torr kolv, med
tillrackligt vid hals, och en volym pd 600 ml, sd att vitskan kan skakas om ordentligt.

Extraktion
Tillsatt 500 (£ 1) ml citronsyrelosning vid 20 (+ 1) °C. Skaka kolven kraftigt fér hand nar de forsta milli-
litrarna reagenslosning tillsitts, si att det inte bildas klumpar och for att forhindra att dmnet fastnar lings

kolvens sidor. Tillslut kolven med en gummipropp och lit skaka i den roterande skakapparaten (5.1) i exakt
30 minuter vid en temperatur pd 20 (+ 2) °C.

Filtrera omedelbart genom ett torrt, veckat fosfatfritt filter till ett torrt glaskérl och kasta de forsta 20 ml av
filtratet. Fortsitt filtreringen tills det erhéllna filtratet ricker for att bestimma fosforhalten.

Bestdmning

Fosforextrakt bestims enligt metod 3.2 pa en alikvot av den 16sning som erhdlls pa detta sitt.

Metod 3.1.4

Extraktion av fosfor som ir 16slig i neutralt ammoniumcitrat

Rickvidd

Har beskrivs forfarandet for bestimning av fosfor som ar lsligt i neutralt ammoniumcitrat.
Tillimpningsomrade

Alla godselmedel som enligt bestimmelserna skall vara 1osliga i neutralt ammoniumcitrat (se bilaga I).
Princip

Extraktion av fosfor vid en temperatur pa 65 °C med en losning av neutralt ammoniumcitrat (pH 7,0) under
givna betingelser.
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4. Reagens
Destillerat eller demineraliserat vatten.

4.1 Neutral 6sning av ammoniumcitrat (pH 7,0)
Varje liter av denna 16sning skall innehélla 185 g kristalliserad citronsyra och ha en specifik vikt av 1,09 vid
20 °C och pH-virdet 7.
Reagenset bereds pa foljande sitt:
Los 370 g kristalliserad citronsyra (C4HgO5.H,0) i ungefdr 1,5 liter vatten och gor en i det nirmaste neutral
16sning genom att tillsitta 345 ml ammoniumhydroxidlosning (28-29 % NH3). Om NH3-koncentrationen
ar lagre dn 28 %, tillsitts motsvarande storre mangd ammoniumhydroxidlosning och citronsyran spads ut
med en i motsvarande grad mindre vattenmangd.
Lit svalna och gor losningen exakt neutral genom att halla elektroderna pd en pH-mitare neddoppade i
16sningen. Tillsitt ammoniaken vid 28-29 % NH; droppe for droppe under stindig omrdrning (med me-
kanisk omrorare) tills pH-vérdet blivit exakt 7 vid en temperatur av 20 °C. Fyll dd pa vatten s att det blir
totalt tvé liter och kontrollera dter pH-virdet. Forvara reagenset i ett tillslutet kirl och kontrollera pH-virdet
regelbundet.

5. Utrustning

5.1 En 2 000 ml-bagare

5.2 pH-matare

5.3 En 200 ml- eller 250 ml-Erlenmeyerkolv

5.4 Mitkolvar pa 500 ml och en pa 2 000 ml

5.5 Vattenbad som kan stillas in pd 65 °C med termostat, forsett med lamplig mekanisk omrérare (se fig. 8)

6. Beredning av provet
Se metod 1.

7. Forfarande

7.1 Provtagning
Overfor 1 eller 3 g av det godselmedel som skall analyseras (se bilaga 1 A och B till férordningen) till en
200- eller 250 ml-Erlenmeyerkolv, innehdllande 100 ml ammoniumcitratlosning som redan har virmts upp
till 65 °C.

7.2 Analys av losningen
Sdtt en propp i Erlenmeyerkolven och skaka den sd att godselmedlet sprids i 16sningen utan att det bildas
klumpar. Tag bort proppen ett dgonblick for att balansera trycket och tillslut ater kolven. Placera kolven i ett
vattenbad med en temperatur som héller kolvens innehall vid exakt 65 °C och anslut den till omréraren (fig.
8). Under omrérningen mdste suspensionen i kolven stindigt vara under vattennivdn i vattenbadet (!).
Omrorningen regleras sd att suspensionen blir fullstindig.
Lyft upp Erlenmeyerkolven ur vattenbadet sedan omrorningen pagétt i exakt en timme.
Kyl omedelbart 16sningen till rumstemperatur under rinnande vatten och 6verfor sedan kvantitativt inne-
hallet i Erlenmeyerkolven till en 500 ml-mitkolv med en vattenstrdle (sprutflaska). Fyll pd vatten upp till
mirket. Blanda vil. Filtrera genom ett torrt veckat filter (medelsnabbt och fosfatfritt) till en torr behallare och
kasta den forsta delen av filtratet (ca 50 ml).
Ungefir 100 ml klart filtrat kommer att samlas upp.

7.3 Bestdmning

Bestdm fosforhalten i det pa sd sitt erhallna extraktet enligt metod 3.2.

(") Om ingen mekanisk omrérare finns tillgdnglig kan kolven skakas f6r hand var femte minut.
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Figur 8
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Metod 3.1.5

Extraktion med alkaliskt ammoniumcitrat

Metod 3.1.5.1

Extraktion av 16slig fosfor enligt Petermann vid 65 °C

1. Rickvidd
I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av 16slig fosfor i alkaliskt
ammoniumcitrat.

2. Tillimpningsomrade

Uteslutande for utfallt dikalciumfosfatdihydrat (CaHPO4.2H,0).
3. Princip

Extraktion av fosfor vid en temperatur av 65 °C med en alkalisk 16sning av ammoniumcitrat (Petermann)
under sirskilda betingelser.

4. Reagens
Destillerat vatten eller demineraliserat vatten som har samma egenskaper som destillerat vatten.

4.1 Petermanns 16sning
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4.2 Egenskap
Citronsyra (C¢HgO7.H,0): 173 g per liter.
Ammoniak: 43 g kvive som ammoniak per liter.
pH mellan 9,4 och 9,7.
Beredning av diammoniumcitrat
Los 931 g diammoniumcitrat (molekylmassa 226,19) i ungefir 3 500 ml vatten i en 5-liters mitkolv.
Placera kolven i ett bad med rinnande vatten, blanda och lit svalna och tillsitt smd méingder ammoniak.
For tex. dyg=906 g/ml, motsvarande nivd pd 20,81 massprocent kvive som ammoniak, mdste man
anvianda 502 ml ammoniaklosning. Justera temperaturen till 20 °C och fyll pa destillerat vatten sd att kolven
blir fylld. Blanda.
Beredningar frén citronsyra och ammoniak
Los 865 g citronsyremonohydrat i ungefdr 2 500 ml vatten i ett femliters karl. Placera kirlet i ett isbad och
tillsatt smd mangder ammoniaklosning under stindigt skakande, med hjélp av en tratt, vars skaft dr nedsidnkt
i citronsyrelosningen. For t.ex. dyg = 906 g/ml, motsvarande nivd pd 20,81 massprocent kvive som ammo-
niak, méste man anvinda 1 114 ml ammoniakl6sning. Justera temperaturen till 20 °C och éverfor 16sningen
till en mitkolv pd 5000 ml. Fyll pé vatten till méirket och blanda.
Kontrollera halten av kvive som ammoniak péd foljande sitt
Overfor 25 ml av losningen till en mitkolv p&d 250 ml och fyll p4 destillerat vatten till market. Blanda.
Bestim halten av kvidve som ammoniak i 25 ml av denna losning enligt metod 2.1. Om l6sningen dr
korrekt miste man anvidnda 15 ml 0,5 N mol/l H,SO,.
Om halten kvive som ammoniak r storre dn 42 g per liter, kan man driva ut NH; med ett ddelgasflode
eller genom uppvirmning som &terstillet pH till 9,7. Utfér en ny bestimning.
Om halten kvdve som ammoniak ar ldgre 4n 42 g per liter skall ammoniaklosning tillsittas enligt foljande
formler:

500
M = (42 — 2,8 —
(42 = m o 28) 5551 ¢
eller en mingd V = M vid 20 °C
88Y = 0,006

Om V ér mindre dn 25 ml, gors tillsatsen direkt till femliterskolven tillsammans med V x 0,173 pulveriserad
citronsyra.
Om V dr storre dn 25 ml, kan det vara lampligt att bereda ytterligare en liter reagenslosning pé foljande sitt:
Vig in 173 g citronsyra. Los den i 500 ml vatten. Vidta de angivna forsiktighetsatgarderna och tillsitt inte
mer dn 225 +V x 1206 ml av den ammoniaklosning som anvindes for beredning av fem liter reagens-
medel. Fyll pa vatten till mérket. Blanda.
Blanda denna liter med de 4 975 ml som redan har beretts.

5. Utrustning

5.1 Vattenbad som kan hillas vid en temperatur pd 65 (= 1) °C

5.2 En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)

6. Beredning av provet

Se metod 1.
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7.1

7.2

7.3

5.1

5.2

7.1

7.2

Forfarande

Provtagning

Vdg in 1 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och 6verfor det till 500 ml-mitkolven
(5.2).

Extraktion

Tillsdtt 200 ml alkalisk ammoniumcitratlosning (4.1). Tillslut kolven och skaka den kraftigt for hand, sa att
det inte bildas klumpar, och for att forhindra att ndgot av materialet fastnar lings sidorna.

Placera kolven i vattenbad vid 65 °C och skaka var femte minut under den forsta halvtimmen. Tag tillfalligt
ut proppen efter varje omskakning for att jamna ut trycket. Vattenbadets nivd bor vara 6ver vitskenivan i
kolven. Lét kolven vara kvar i vattenbadet i ytterligare en timme vid 65 °C och skaka var tionde minut. Tag
ur kolven och lit den svalna till en temperatur pd ca 20 °C. Fyll pé vatten till 500 ml. Blanda och filtrera
genom ett torrt veckat filter som ar fosfatfritt. Kasta den forsta delen av filtratet.

Bestdmning

Bestdmning av det extraherade fosfatet utfors enligt metod 3.2 pa en alikvot av den 16sning som erhillits pa
detta sitt.

Metod 3.1.5.2

Extraktion av 16slig fosfor enligt Petermann vid rumstemperatur

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av fosfor som ir 16slig i kallt
alkaliskt ammoniumcitrat.

Tillimpningsomrade

Enbart sondervittrade fosfater.

Princip

Extraktion av fosfor vid en temperatur pd ca 20 °C med alkalisk 16sning av ammoniumcitrat (Petermanns
16sning) under givna betingelser.

Reagens

Se metod 3.1.5.1.

Utrustning

Vanlig laboratorieutrustning och en 250 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)
Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande

Provtagning

Vidg in 2,5 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och placera det i en 250 ml-mitkolv
(5.1).

Extraktion

Tillsdtt lite Petermanns losning vid 20 °C, skaka mycket kraftigt sd att det inte bildas klumpar och for att

forhindra att nagot av vitskan fastnar lings kolvens sidor. Fyll pd Petermanns 16sning upp till mérket och
tillslut kolven med en gummipropp.
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Lat skaka i tvd timmar med den roterande skakapparaten (5.2). Filtrera omedelbart genom ett torrt, veckat,
fosfatfritt filter till en torr behallare och kasta den forsta delen av filtratet.

7.3 Bestamning
Fosforbestimningen utfors enligt metod 3.2 pa en alikvot av den 16sning som erhéllits pd detta sitt.

Metod 3.1.5.3
Extraktion av 16slig fosfor Joulies alkaliska losning av ammoniumcitrat

1. Rickvidd
I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av fosfor som r loslig i alkaliskt
ammoniumcitrat enl. Joulie.

2. Tillimpningsomride
Alla enkla och sammansatta fosfathaltiga gédselmedel, i vilka fosfatet forekommer som aluminiumkalcium-
fosfat.

3. Princip
Extraktion genom kraftig skakning med en alkalisk 16sning av ammoniumcitrat av en definierad samman-
sdttning (i ndrvaro av oxin ddr s ar lampligt) vid ca 20 °C.

4. Reagens
Destillerat eller demineraliserat vatten.

4.1 Joulies alkaliska losning av ammoniumcitrat
Denna 16sning innehdller 400 g citronsyra och 153 g NH; per liter. Dess halt av fri ammoniak dr ungefir
55 g per liter. Den kan beredas med nigon av nedanstiende metoder.

411 Los 400 g citronsyra (C4HgO7.H,0) i ca 600 ml ammoniak (d,o = 0.925g/ml dvs. 200 g NHj; per liter) i en
enliters matkolv. Denna citronsyra tillsitts efterhand i miangder pd 50-80 g, medan temperaturen hélls
under 50 °C. Fyll pd ammoniak till en liter.

41.2 Los 432 g dibasiskt ammoniumcitrat (CgH;4N,07) i 300 ml vatten i en enliters matkolv. Tillsitt 440 ml
ammoniak (dyg = 0,925 g/ml). Fyll pa vatten upp till en liter.

Anmirkning
Verifiering av total ammoniakhalt
Tag ett 10 ml-prov av citratlosningen och placera det i en 250 ml-kolv. Fyll pé destillerat vatten tills kolven
ar fylld. Bestim halten av kvdve som ammoniak for 25 ml av denna 16sning enligt metod 2.1.
1 ml H,80, 0,5 mol/l = 0,008516 g NH;
Under dessa betingelser anses reagensen vara korrekt nir antalet millilitrar efter titrering ligger mellan 17,7
och 18 ml
Om sd inte dr fallet, tillsitts 4,25 ml ammoniak (d,o=0,925 gfl) per 0,1 ml under 18 ml enligt ovan.

4.2 Pulveriserad 8-hydroxykinolin (oxin)

5. Utrustning

5.1 Vanlig laboratorieutrustning och en liten mortel av glas eller porslin med mortelstot

5.2 500 ml-mitkolvar

53 En 1000 ml-mitkolv

5.4 Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
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7.1

7.2

7.3

5.1

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Provtagning

Vig in 1 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,0005 g och placera det i en liten mortel. Tillsitt
ungefdr 10 droppar citrat (4.1) for att fukta det och krossa det varsamt med mortelstoten.

Extraktion

Tillsdtt 20 ml ammoniumcitrat (4.1), blanda till en pasta och lit den sitta sig i ungefir en minut.

Hall upp vitskan i en 500 ml-mitkolv och sila samtidigt ifrén de partiklar, som eventuellt inte krossats i
pastan. Tillsitt 20 ml citratlosning (4.1) till dterstoden, bearbeta den till en pasta enligt ovan och hill upp
vitskan i mitkolven. Upprepa detta fyra génger, sd att allt material kan hillas ned i kolven vid slutet av den
femte bearbetningen. Hela méingden citrat som anvinds for detta méste vara ca 100 ml.

Skolj mortelstoten och morteln ovanfér mitkolven med 40 ml destillerat vatten.
Sitt en propp i kolven och lit den skaka i tre timmar pd den roterande skakapparaten (5.4).

Lét kolven std i 15-16 timmar och skaka den aterigen under samma betingelser i tre timmar. Under hela
detta arbete skall temperaturen hallas vid 20 (= 2) °C.

Fyll pé destillerat vatten upp till mérket. Filtrera genom ett torrt filter, kasta den forsta delen av filtratet och
samla upp det Klara filtratet i en torr kolv.

Bestdmning

Bestdimningen av extraherad fosfor utfors enligt metod 3.2 pd en alikvot av en 16sning som erhillits pd detta
satt.

Bilaga

Anvindningen av oxin gor att man kan tillimpa denna metod pd godselmedel som innehéller magnesium.
Detta rekommenderas nidr forhdllandet mellan magnesium och fosforpentoxid ar hogre an 0,03 (Mg/
P,05 > 0,03). Om sé ar fallet, tillsdtts 3 g oxin till det fuktiga provet for analys. Anvindningen av oxin

dir det inte forekommer magnesium torde for Gvrigt inte stora den efterfoljande bestimningen. Men om
man dr siker pd att magnesium inte forekommer behover man inte anvinda oxin.

Metod 3.1.6

Extraktion av vattenloslig fosfor

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av vattenloslig fosfor.
Tillimpningsomrade

Alla godselmedel, inklusive sammansatta godselmedel, vilkas halt av vattenldslig fosfor skall bestimmas.
Princip

Extraktion i vatten genom skakning under givna betingelser.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten.

Utrustning

En 500 ml-mitkolv (t.ex. Stohmann)
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5.2 Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
6. Beredning av provet
Se metod 1.
7. Forfarande
7.1 Provtagning
zliig)in 5 g av det beredda provet med en noggrannhet av 0,001 g och placera det i en 500 ml-métkolv
5.1).
7.2 Extraktion
Tillsdtt 450 ml vatten, vars temperatur mdste vara mellan 20 och 25 °C.
Skaka i en roterande skakapparat (5.2) i 30 minuter.
Fyll pd vatten upp till mirket, blanda omsorgsfullt genom att skaka och filtrera genom ett torrt, veckat,
fosfatfritt filter till en torr behallare.
7.3 Bestdmning
Fosforhalten bestims pd en alikvot av den 16sning som erhéllits pd detta sitt enligt metod 3.2.
Metod 3.2
Bestimning av extraherad fosfor
(Gravimetrisk metod med anvindning av kinolinmolybdofosfat)
1. Rickvidd
I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av fosfor i extrakt av godsel-
medel.
2. Tillimpningsomrade
Metoden kan anvindas pad alla extrakt av godselmedel (') for bestimning av olika former av fosfor.
3. Princip
Efter eventuell hydrolys av andra former av fosfor dn ortofosfater fills ortofosfaterade joner ut i sur 16sning
som kinolinmolybdofosfat.
Efter filtrering och tvittning torkas fdllningen vid 250 °C och vigs.
Under ovannimnda betingelser stors inte bestimningen av de foreningar som sannolikt forekommer i
16sningen (mineraliska och organiska syror, ammoniumjoner, 1osliga silikat etc) om man for fillningen
anvinder ett reagens, som dr baserat pd natriummolybdat eller ammoniummolybdat.
4. Reagens
Destillerat eller demineraliserat vatten.
4.1 Koncentrerad salpetersyra (d,o = 1.40 g/ml)
4.2 Beredning av reagens
4.2.1 Beredning av reagens baserad pd natriummolybdat

Losning A: Los 70 g natriummolybdatdihydrat i 100 ml destillerat vatten.

Losning B: Los 60 g citronsyremonohydrat i 100 ml destillerat vatten och tillsitt 85 ml koncentrerad
salpetersyra (4.1).

Losning C: Ror ihop losning A med 16sning B for att fd 16sning C.

(") Fosfor loslig i mineralsyror, vattenloslig fosfor, forsfor 16slig i ammoniumcitratlosningar, fosfor 16slig i 2-procentig citronsyra och

fosfor 16slig i 2-procentig myrsyra.
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Losning D: Tillsdtt 35 ml koncentrerad salpetersyra (4.1) till 50 ml destillerat vatten och tillsitt sedan 5 ml
nydestillerat kinolin. Hill denna 16sning i l6sning C, blanda omsorgsfullt och 14t 16sningen std i morker over
natten. Fyll sedan pd vatten upp till 500 ml-market, blanda igen och filtrera genom en sintrad glastratt (5.6).

4.2.2 Beredning av reagens baserad pd ammoniummolybdat
Losning A: Los 100 g ammoniummolybdat i 300 ml destillerat vatten under forsiktig uppvarmning och
omrorning.
Losning B: L6s 120 g citronsyremonohydrat i 200 ml destillerat vatten och tillsitt 170 ml koncentrerad
salpetersyra (4.1).
Losning C: Tillsdtt 10 ml nydestillerat kinolin till 70 ml koncentrerad salpetersyra (4.1).
Losning D: Hall 1dngsamt 16sning A i losning B under stindig omrorning. Tillsdtt 16sning C ndr de bida
forsta 16sningarna har blandats ordentligt och fyll pa upp till en liter. Lit 16sningen std i morker i tvd dagar
och filtrera genom en sintrad glastratt (5.6).
Reagenserna 4.2.1 och 4.2.2 kan anvindas pd samma sitt. Bdda maste forvaras i morker i vl tillslutna kérl
av polyetylen.

5. Utrustning

5.1 Vanlig laboratorieutrustning och en bredhalsad 500 ml-Erlenmeyerkolv.

5.2 Pipetter pd 10, 25 och 50 ml

5.3 En filterdegel med porstorlek 5 till 20 pm

5.4 En Biichnerkolv

5.5 Torkugn instilld pd 250 (x 10) °C

5.6 Sintrad glastratt med porstorlek 5 till 20 pm

6. Forfarande

6.1 Behandling av losningen
Tag med en pipett en alikvot av godselmedelsextraktet (se tabell 2) som innehéller ungefir 0,01 g P,Os5 och
placera den i en 500 ml-Erlenmeyerkolv. Tillsitt 15 ml koncentrerad salpetersyra (1) (4.1) och spid med
vatten upp till ungefar 100 ml.

Tabell 2
Bestdmning av alikvoter av fosfatlosningarna
o Provtagning a1 . P Prov som - .
% P,0 oD » Spddning | Provtagning | Spadning .. Kinomolybdofosfatomvand- | Kinomolybdofosfatomvand-
i gédselzmesdlet %P i godselmedlet | - for a(gr;alys (till ml) (ml) (till ml) skall (lell)as ut lingsfaktor (F), i % P,0s lingsfaktor (F), i % P
1 500 — — 50 32,074 13,984
5-10 2,2-4,4
5 500 — — 10 32,074 13,984
1 500 — — 25 64,148 27,968
10-25 4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 — — 10 160,370 69,921
+25 +11
5 500 50 500 25 128,296 55,937

(") 21 ml nér losningen som skall fillas ut innehdller mer 4n 15 ml citratldsning (neutralt citrat enligt Petermann, alkaliskt citrat enligt

Joulie).
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6.2 Hydrolys
Om man misstinker att det forekommer metafosfater, pyrofosfater eller polyfosfater i 16sningen skall hydro-
lys utforas enligt f6ljande:
Oka forsiktigt temperaturen, s att innehdllet i Erlenmeyerkolven ldngsamt bérjar koka och hall den vid
denna temperatur, tills hydrolysen &r avslutad (det brukar ta en timme). Var forsiktig och montera en
aterloppskylare for att undvika forluster genom stink och overdriven avdunstning, som skulle kunna med-
fora att ursprungsvolymen minskas med mer dn hélften. Efter hydrolysen fyller man pé med destillerat vatten
sd att den ursprungliga mingden aterstalls.

6.3 Vigning av degeln
Torka filtreringsdegeln (5.3) i minst 15 minuter i torkugnen (5.5), som skall vara instdlld pa 250 (x 10) °C.
Vidg den ndr den har svalnat i en exsickator.

6.4 Féllning
Syralosningen i Erlenmeyerkolven virms upp tills den bérjar koka, varefter fillningen av kinolinmolybdofos-
fat pdborjas genom tillsats av 40 ml fillning (reagens 4.2.1 eller 4.2.2) (') droppe f6r droppe under stindig
omrorning. Placera Erlenmeyerkolven i kokande vattenbad och limna den dir i 15 minuter, under vilken tid
den skall skakas flera gdnger. Losningen kan filtreras omedelbart eller ndr den har svalnat.

6.5 Filtrering och tvdttning
Filtrera 16sningen under vakuum genom dekantering. Tvitta fillningen i Erlenmeyerkolven med 30 ml
vatten. Dekantera och filtrera losningen. Upprepa detta fem génger. Overfor dterstoden av fallningen kvan-
titativt till degeln med vatten. Tvitta fyra gdnger med 20 ml vatten och 1at vitskan rinna genom degeln
innan nista omgang vatten tillsatts. Lat fillningen torka ordentligt.

6.6 Torkning och vigning
Torka av degelns utsida med ett filterpapper. Placera den i en torkugn och hill den vid en temperatur pé
250 °C (5.5), till konstant vikt (vanligen 15 minuter). Lit den svalna till rumstemperatur i en exsickator och
vdg den snabbt.

6.7 Blindtest
For varje serie bestimningar utfér man ett blindtest med endast reagens och 16sningsmedel i de proportioner
som anvinds vid extraktionen (citratlosning, etc.) och beaktar dessa test vid berdkningen av slutresultatet.

6.8 Verifiering
Utfor bestimningen pa en alikvot av kaliumdivitefosfatlosningen innehdllande 0,01 g P,0s.

7. Redovisning av resultatet

Om analysprov och spaddningar enligt tabell 2 anvinds galler foljande formler:

% P i godselmedlet = (A — a) x F

eller

% P,05 i godselmedlet = (A — a) x F
dir
A = massan kinolinmolybdofosfat i gram,

(XY
1}

massan kinolinmolybdofosfat i blindtestet, i gram,

F och F' = faktorer i de sista tvd spalterna i tabell 2.

(") Anvind 80 ml av fillningsmedlet for att fa en fillning av fosfatlosningar som innehaller mer dn 15 ml citratlosning (neutral

Petermann eller Joulie), som surgjorts med 21 ml koncentrerad salpetersyra (se not till 6.1).
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

For prov for analys och utspadning som skiljer sig frin dem i tabell 2 giller foljande formel:

(A —a) xf' xDx 100
M

% P 1 godselmedlet =

eller

(A—a) xfxDx 100
M

% P,05 i godselmedlet =
dir
f och f = omvandlingsfaktorer for kinolinmolybdofosfat till P,O5 = 0,032074, (f) eller till P =0,013984 (f),
F = spidningsfaktor,

M = analysprovets massa i gram.

Metod 4

Kalium

Metod 4.1

Bestimning av halten vattenlosligt kalium

Rickvidd

[ detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av vattenlosligt kalium.

Tillimpningsomrade

Alla kaliumhaltiga godselmedel som anges i bilaga I.

Princip

Det kalium som finns i det prov som skall analyseras loses upp i vatten. Nar man har eliminerat eller fixerat
de dmnen som kan paverka den kvantitativa bestimningen fills kalium ut i ndgon alkalisk 16sning i form av
kaliumtetrafenylborat.

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten.

Formaldehyd

Klar formaldehydlosning pa 25 till 35 %.
Kaliumklorid, pro analysi

Natriumhydroxidlosning, 10 mol/l

Kontrollera omsorgsfullt att natriumhydroxiden inte innehdller kalium.

Indikatorlosning

Los 0,5 g fenolftalein i 90 %-ig etanol och fyll pd vatten till 100 ml.

EDTA-losning

Los 4 g av dihydratet av etylendiamintetraittiksyrans dinatriumsalt i vatten i en 100 ml-mitkolv. Fyll p&
vatten och blanda.

Forvara detta reagens i plastflaska.
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4.6

4.7

4.8

5.1

5.2

5.3

5.4

5.5

7.1

7.2

7.3

STPB-losning

Los 32,5 g natriumtetrafenylborat i 480 ml vatten och tillsdtt 2 ml av natriumhydroxidlosningen (4.3) samt
20 ml magnesiumkloridlosning (100 g av mgCl,.6H,0 per liter).

Ror om i 15 minuter och filtrera genom ett fint, askfritt filter.
Forvara detta reagens i plastflaska.

Tvittvétska

Blanda 20 ml av STPB-losningen (4.6) med 1 000 ml vatten.

Bromvatten

Mittad 16sning av brom i vatten.

Utrustning

1000 ml-mitkolvar

En 250 ml-bigare

Filterdeglar med porstorlek 5 till 20 p
Ugn instilld pd 120 (£ 10) °C
Exsickator

Beredning av provet

Se metod 1.

For kaliumsalter skall provet vara sd finmalet att man kan fa ett representativt prov for analysen. For dessa
produkter skall metod 1 (6) (a) anvindas.

Forfarande
Provtagning

Vig 10 g av det beredda provet med en noggrannhet pa 0,001 g (5 g for kaliumsalter innehallande mer dn
50 % kaliumoxid). Placera detta prov med ca 400 ml vatten i en 600 ml-bagare.

Koka upp och lat koka i 30 minuter. Lit svalna och Gverfor kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv, fyll pa
vatten till market, blanda och filtrera till ett torrt karl. Kasta de forsta 50 ml av filtratet (se 7.6, anmirkning
om foérfarandet).

Beredning av alikvot for fallning

Overfor med pipett en alikvot av filtratet innehéllande 25 till 50 mg kalium (se tabell 3) och placera det i en
250 ml-béagare. Fyll pd vatten till 50 ml, om sd behovs.

Eliminera eventuella storningar genom att tillsitta 10 ml EDTA-losning (4.5), nigra droppar av fenolftale-
inlosningen (4.4) och ror i natriumhydroxidlosning (4.3) droppe for droppe tills provet rodfirgas och tillsitt
till sist ytterligare ndgra droppar natriumhydroxid for att sikerstilla ett Gverskott (vanligtvis racker 1 ml
natriumhydroxid for att neutralisera provet och sikerstilla ett overskott).

Koka varsamt i 15 minuter for att eliminera den storsta delen av ammoniaken [se 7.6.b, anmédrkning om
forfarandet].

Tillsdtt vid behov vatten sd att volymen blir 60 ml.

Koka upp 16sningen och tag bort bagaren frdn virmen och tillsitt 10 ml formaldehyd (4.1). Tillsitt flera
droppar fenolftalein och vid behov eventuellt ytterligare natriumhydroxid tills en klart rod farg uppstdr. Tack
over biagaren med ett urglas och 1at den std i kokande vattenbad i 15 minuter.

Vigning av degeln

Torka filterdegeln (se 5.3 "Utrustning”) tills konstant vikt uppnés (ca 15 minuter) i ugnen vid 120 °C (5.4).
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7.4

7.5

7.6

7.7

7.8

7.9

Lt degeln svalna i en exsickator och vig den.

Fillning

Tag bort bagaren fran dngbadet, ror i 10 ml STPB-losning (4.6) droppe for droppe. Detta tar ungefdr 2
minuter. Vanta minst 10 minuter innan losningen filtreras.

Filtrering och tvdttning

Filtrera under vakuum till den vigda degeln, skolj ur bigaren med tvittvitskan (4.7), tvitta fillningen tre
ginger med tvittvitskan (totalt 60 ml i all tvittvitska) och tvd gdnger med 5 till 10 ml vatten.

Lét fallningen torka ordentligt.

Torkning och vigning

Torka av degelns utsida med ett filterpapper. Placera degeln med innehdll i ugnen och 1t den std dir i en
halvtimme vid 120 °C. Lat den svalna till rumstemperatur i en exsickator och vig den snabbt.

Anmirkning om forfarande

a) Om filtratet har en mork firg, overfor med pipett en alikvot som innehéller hogst 100 mg K,O till en
100 ml-maitkolv, tillsitt bromvatten och koka upp for att eliminera eventuellt broméverskott. Lit svalna
och fyll pé vatten, filtrera och bestdm kvantitativt kaliumhalten i en del av filtratet.

b) Om lite eller inget ammoniak-kvive forekommer, behdver man inte koka i 15 minuter.

Provmdngder och omvandlingsfaktorer
Tabell 3

For metod 4

Prov av Alikvoter o . .
. . Prov extraktions- i som tas mvandlings- | Omvandlings-
% K,0 i % K i . o Spédning faktor (F), faktor (F),
ddselmedlet | godselmedlet for analys lgsningen (till ml) som prov
8 8 for spadning for fallning % K %K
© (ml) (ml) g TPBK g TPBK
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 16,6—41,5 antingen — 10 131,400 109,060
10 eller 50 250 50 131,400 109,060
mer dn 50 [ mer dn 41,5 antingen — — 10 262,800 218,120
5 eller 50 250 50 262,800 218,120

Blindtest

Utfor ett blindtest for varje bestimningsserie med enbart reagens under samma betingelser som anvinds i
analysen och ta hédnsyn till detta vid berdkning av slutresultatet.

Kontrollprovningar

For att fi en kontroll pd analysmetoden utfér man en bestimning pd en alikvot av kaliumkloridlosningen
som innehdller hogst 40 mg K,O.

Redovisning av resultatet

Om man anvinder prov for analys och utspddning enligt tabell 3, giller foljande formel:

% K,0 i godselmedlet = (A — a) x F
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eller
% K i godselmedlet = (A — a) x F
ddr

A = massan av fillningen frin provet i gram,

8
I

= massan av fillningen fran provet i gram,
F och F' = faktor (se tabell 3).

Med analysprov och spidningar som skiljer sig frin dem i tabell 3 giller foljande formel:

(A —a) xf xDx 100
M

K,0 i godselmedlet =

eller

(A —a) x ' x D x 100
M

K i godselmedlet =
dir

f = omvandlingsfaktor TPBK till K,0 =0,1314,

f = omvandlingsfaktor TPBK till K = 0,109,
D = spddningsfaktor,
M = analysprovets massa i gram.

Metod 5

Ej tillimplig

4.1

4.2

Metod 6
Klor

Metod 6.1

Bestimning av klorider nir organiska material saknas

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvandas vid bestimning av klorid nir organiska material
saknas.

Tillimpningsomride
Alla godselmedel fria fran organiska material.
Princip

Kloriderna, som skall vara upplosta i vatten, fills ut i sur losning av ett dverskott av stilld silvernitratlosning.
Overskottet titreras med en losning av ammoniumtiocyanat i nirvaro av jarnhaltigt ammoniumsulfat (Vol-
hards metod).

Reagens

Destillerat eller demineraliserat vatten som ar fritt frdn kloridjoner.
Nitrobensen eller dietyleter

Salpetersyra: 10 mol/l
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4.3 Indikatorlosning

Los 40 g jarnhaltig ammoniumsulfat Fe,(SOy)3.(NH,),S04.24H,0 i vatten och fyll pa till till en liter.

4.4 Stalld silvernitratlosning: 0,1 mol/l
Beredning
Eftersom saltet dr hygroskopiskt och inte kan torkas utan risk for nedbrytning 4r det limpligt att viga in ca

9 g, l6sa det i vatten och fylla pd till en liter. Justera till koncentration 0,1 mol/l genom titrering med
0,1 mol/l AgNOs;.

5. Utrustning
5.1 Roterande skakapparat (35-40 varv per minut)
5.2 Byretter
5.3 En 500 ml-mitkolv
5.4 En 250 ml-Erlenmeyerkolv
6. Beredning av provet
Se metod 1.
7. Forfarande
7.1 Prov och beredning av losningen

Placera 5 g av provet invigt till nirmaste 0,001 g ien 500 ml-mitkolv och tillsitt 450 ml vatten. Blanda i
en halvtimme med hjilp av skakapparat (5.1); fyll med vatten till 500 ml; blanda och filtrera till en bagare.

7.2 Bestdmning

Tag en alikvot av filtratet som innehaller hogst 0,150 g klorid. Till exempel 25 ml (0.25 g), 50 ml (0.5 g)
or 100 ml (I g). Om de prov som tas dr mindre an 50 ml mdste man fylla pa destillerat vatten upp till
50 ml.

Tillsdtt 5 ml 10 mol/l salpetersyra (4.2), 20 ml indikatorlosning (4.3) och 2 droppar stdlld 1osning av
ammoniumtiocyanat (prov pa den sistnimnda reagenslosningen tas med byrett justerad till noll for detta
andamal).

Tillsdtt silvernitratlosningen (4.4) med en byrett till det blir ett 6verskott pd 2 till 5 ml. Tillsitt 5 ml
nitrobensen eller 5 ml dietyleter (4.1) och skaka ordentligt s& att fillningen klumpar ihop. Titrera Gver-
skottet av silvernitratet med 0,1 mol/l ammoniumtiocyanat (4.5) tills en rodbrun firg kan skonjas ndr man
skakar kolven latt.

Anmirkning

Nitrobensen eller dietyleter (men framfor allt nitrobensen) hindrar silverkloriden frdn att reagera med
tiocyanatjonerna. Darfor fir man en klar firgforindring.

7.3 Blindtest
Gor ett blindtest (utan provet) under samma betingelser och ta hinsyn till detta vid berdkningen av slut-
resultatet.

7.4 Kontrollprovningar

Innan bestdmningarna utfors skall man kontrollera metodens noggrannhet genom att anvinda en alikvot av
en nyligen beredd l6sning av kaliumklorid, som skall innehalla en kdnd mingd i storleksordningen 100 mg
av kloriden.
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8. Redovisning av resultatet
Redovisa analysresultatet som procent av den klorid i provet som mottogs for analys.
Berikna procenten klor (Cl) enligt formeln:
V, — Vo) — (Va — Va 100
%Klorid — 0,003546 x . ) (M ) x
ddr
V, = antalet milliliter 0,1 mol/l silvernitrat,
V., = antalet milliliter 0,] mol/l silvernitrat i blindtestet,
V, = antalet milliliter 0,1 mol/l ammoniumtiocyanatet,
V., = antalet milliliter 0,1 mol/l ammoniumtiocyanatet i blindtestet,
M = provets massa i gram (7.2).
Metod 7
Malningsfinhet
Metod 7.1
Bestimning av malningsfinhet
(torr metod)
1. Rickvidd
I detta dokument faststdlls det torra forfarande som skall anvindas for bestimning av malningsfinhet.
2. Tillimpningsomride
Alla EG-godselmedel som berors av krav pa malningsfinhet vid anvindning av siktar pd 0,63 och 0,16 mm.
3. Princip
Med mekanisk siktning bestims produktméingderna med en kornstorlek stérre dn 0,63 mm och produkt-
miéngderna med en kornstorlek mellan 0,16 och 0,63 mm och den procentuella malningsfinheten berdknas.
4. Utrustning
4.1 Mekanisk sikt
4.2 Sikt med maskstorlekarna 0,16 och 0,63 mm av standardstorlekarna (diameter 20 ¢cm och hojd 5 cm).
5. Forfarande
Vig in 50 g av dmnet, med en noggrannhet pd 0,05 g. Montera de bdda siktarna och uppsamlingsbehal-
laren pa skakapparaten (4.1) varvid sikten med den storsta maskstorleken placeras overst. Ligg analysprovet
pa denna. Sikta i 10 minuter och ta bort den del som samlats upp nedtill. Starta dter utrustningen och
kontrollera efter en minut att inte mer 4n 250 mg har samlats upp pé botten. Upprepa detta (1 minut varje
gang) tills den uppsamlade mangden 4r mindre dn 250 mg. Vig restmaterialet i de bada siktarna separat.
6. Redovisning av resultatet

% finhet av provet i sikten med maskstorlek 0,63 mm = (50 — M;) x 2

% finhet av provet i sikten med maskstorlek 0,160 mm = [50 — (M; + M,)] x 2
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5.1

5.2

5.3

5.4

6.1

6.2

dar

M; = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0,630 mm, uttryckt i gram,

M, = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0,160 mm, uttryckt i gram.

Rejektmaterial fran sikten med maskstorlek 0,630 mm har redan eliminerats.

Resultatet av dessa berdkningar avrundas till nirmast hogre heltal.

Metod 7.2

Bestimning av malningsfinhet hos mjuka rafosfater

Rickvidd

I detta dokument faststills den procedur som skall anvindas vid bestimning av mjuka réfosfaters malnings-

finhet.
Tillimpningsomrade
Mjuka réfosfater.
Princip

Prov av liten partikelstorlek kan tendera att klumpa ihop, vilket forsvérar torrsiktning. Darfor anvinds
vanligtvis vét siktning.

Reagens

Natriumhexametafosfatlosning: 1 %.

Utrustning

Sikt med maskstorlekarna 0,063 och 0,125 mm av standardstorlekarna (diameter 20 c¢m och héjd 5 cm);
uppsamlingsbehéllare

Glastratt, diameter 20 c¢m, monterad pd ett stativ
250 ml-bigare
Torkugn

Analysmetod
Provtagning

Vidg in 50 g av dmnet, med en noggrannhet pd 0,05 g. Tvitta bida sidor av sikten med vatten och placera
sikten med maskstorlek 0,125 mm ovanfor den med maskstorlek 0,063 mm.

Forfarande

Placera analysprovet pd den 6vre sikten. Hall sikten under en strile kallt vatten (vanligt kranvatten) tills
vattnet ar praktiskt taget klart ndr det passerar igenom. Se omsorgsfullt till att vattenflodet inte 4r sa starkt
att den nedre sikten fylls med vatten.

Nar restmaterialet pd den ovre sikten tycks mer eller mindre konstant, tas denna sikt bort och placeras
tillfalligt pd en uppsamlingsbehéllare.

Fortsitt vatsiktningen genom den nedre sikten ndgra minuter tills det vatten som passerar igenom 4r nastan
helt klart.

Sitt tillbaka sikten med maskstorlek 0,125 mm ovanfor den med 0,063 mm. Overfor det material som
eventuellt samlats upp i behllaren till den Gvre sikten och borja sikta med en liten vattenstréle tills vattnet
som passerar dterigen dr nastan klart.

Overfér kvantitativt restmaterial frin var och en av siktarna till en annan bigare med hjilp av en tratt. Gor
en suspension av restmaterialet genom att fylla bagarna med vatten. Lat std i ungefir en minut. Dekantera sd
mycket vatten som mojligt.



21.11.2003 Europeiska unionens officiella tidning L 304/141
Placera bagarna i torkugnen vid en temperatur pd 150 °C i ungefir tvd timmar.
Lit dem svalna, lossa restmaterialet med en borste och vig det.
7. Redovisning av resultatet
Avrunda berdkningarna av resultatet till nirmaste hogre enhet.
% finhet ur restmaterialet pd sikten med maskstorlek 0,125 mm = (50 — M;) x 2
% finhet ur restmaterialet pé sikten med maskstorlek 0,063 mm = [50 — (M; + M,)] x 2
ddr
M; = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0,125 mm, uttryckt i gram
M, = massan av restmaterialet i sikten med maskstorlek 0.063 mm, uttryckt i gram
8. Kommentarer
Om man hittar klumpar efter siktningen bor analysen upprepas pa foljande sitt:
Hall langsamt 50 g av provet i en enliterskolv med 500 ml natriumhexametafosfatlosning under standig
omrorning. Proppa igen kolven och skaka kraftigt for hand s att klumparna bryts sonder. Overfor hela
suspensionen till den 6vre sikten och tvitta kolven omsorgsfullt. Fortsitt analysen enligt beskrivningen i 6.2.
Metod 8
Sekundira makroniringsimnen
Metod 8.1
Extraktion av totalt kalcium, totalt magnesium, totalt natrium och totalt fosfor i form av sulfater
1. Rickvidd
I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av totalt kalcium, totalt magnesium och totalt natrium
samt extraktion av total fosfor som forekommer i form av sulfater, sd att extraktet kan anvindas for
bestdimning av varje nodvandigt naringsimne.
2. Tillimpningsomride
Denna metod giller EG-godselmedel, for vilka denna forordning foreskriver att totalt kalcium, totalt mag-
nesium, totalt natrium och total fosfor i form av sulfater skall anges.
3. Princip
Provet gors 1osligt genom kokning i utspadd saltsyra.
4. Reagens
4.1 Utspidd saltsyra
En del saltsyra (d)o =1,18 g/ml) plus en del vatten.
5. Utrustning
Elektrisk vdrmeplatta med instéllbar temperatur.
6. Beredning av provet

Se metod 1.
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7.1

7.2

4.1

4.2

4.3

4.4

7.1

Forfarande
Prov

Kalcium, magnesium, natrium och svavel i form av sulfater extraheras frdn ett prov pa fem gram, vigt med
en noggrannhet pd 1 milligram.

Om godselmedlet innehaller mer dn 15 % svavel (S), dvs. 37,5 % SO3, och mer 4n 18,8 % kalcium (Ca), dvs.
26,3 % CaO, utfors dock extraktionen av kalcium och svavel pd ett prov pd ett gram, vigt med en
noggrannhet pd 1 milligram. Placera provet i en 600 ml-bagare.

Beredning av losningen

Tillsdtt ca 400 ml vatten och tillsitt sedan lite i taget 50 ml utspadd saltsyra (4.1) och iakttag sirskild
forsiktighet om provet innehéller en betydande miangd karbonater. Koka upp och 1at koka i 30 minuter. Lit
svalna, r6r om dd och da. Hill i en 500 ml-mitkolv. Fyll pa vatten upp till mirket och blanda. Filtrera

genom ett torrt filter i en torr behéllare, varvid den forsta delen kasseras. Extraktet skall vara helt genom-
skinligt. Tillslut kdrlet om filtratet inte anvinds omedelbart.

Metod 8.2

Extraktion av totalt svavel, i olika former

Rickvidd

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av totalt svavel i godselmedel som grundimne och/eller
i andra kemiska foreningar.

Tillimpningsomrade

Denna metod giller EG-godselmedel for vilka denna forordning foreskriver att totalt svavel i olika former
(elementdrt, tiosulfat, sulfit, sulfat) skall anges.

Princip
Svavel som grundimne omvandlas i ett alkaliskt medium till polysulfider och tiosulfat; dessa oxideras med

vitereoxid tillsammans med eventuellt forekommande sulfiter. Svavlets olika former omvandlas sdlunda till
sulfat, som bestims genom utfillning av bariumsulfat (metod 8.9).

Reagens
Utspidd saltsyra:

En del saltsyra (d =1,18) och en del vatten.
Natriumhydroxidlosning, NaOH, minst 30 % (d = 1,33)
Viteperoxidlosning, 30 massprocent

Vattenlosning av bariumklorid BaCl,.2H,0, 122 gram per liter

Utrustning

Elektrisk virmeplatta med instéllbar temperatur.

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Prov

Vidg in en mingd godselmedel med mellan 80 och 350 mg svavel (S) eller mellan 200 och 875 mg SO3
med en noggrannhet pd 1 mg.

[ regel (ddr S <15 %), vdger man upp 2,5 gram. Placera provet i en 400 ml-bigare.
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7.2 Oxidation
Tillsdtt 20 ml natriumhydroxidlosning (4.2) och 20 ml vatten. Tack med ett urglas. Lt koka i fem minuter
pa virmeplattan (5.1). Ta bort bagaren fran virmeplattan. Samla upp det svavel som fastnat lings bagarens
sidor med en strdle varmt vatten och 1at koka i 20 minuter. Lit den svalna.
Tillsdtt vdteperoxid (4.3) i portioner av 2 ml t géngen tills ingen reaktion kan jakttas. Sex till atta omgangar
med viteperoxid behovs. Lat oxidationen fortsdtta i en timme och 1at sedan koka i en halvtimme. Lt den
svalna.
7.3 Beredning av den losning som skall analyseras
Tillsdtt ca 50 ml vatten och 50 ml saltsyrelosning (4.1).
— Om svavelhalten (S) 4r mindre dn 5 %:
Filtrera ner i en 600 ml-bdgare. Tvitta ansamlingarna pa filtret flera gdnger med kallt vatten. Kontrollera
sedan att de sista dropparna av filtratet ¢j innehaller sulfat med hjilp av en 16sning av bariumklorid (4.4).
Filtratet skall vara helt klart. Sulfatférekomsten bestims pa hela filtratet enligt metod 8.9.
— Om svavelhalten (S) ar 6ver 5 %:
Overfor kvantitativt till en 250-ml métkoly, fyll p4 vatten till méirket och blanda. Filtrera genom ett torrt
filter ner i en torr behdllare. Filtratet skall vara helt genomskinligt. Tillslut karlet om losningen ej skall
anvindas omedelbart. Bestim sulfaterna pa en alikvot av denna l6sning genom utfillning i form av
bariumsulfat (metod 8.9).
Metod 8.3
Extraktion av vattenlosligt kalcium, magnesium, natrium och svavel
(i form av sulfater)
1. Rickvidd
I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av vattenlosligt kalcium, magnesium, natrium och
svavel (i form av sulfater), sd att samma extrakt kan anvindas for bestimning av varje nodvindigt ndrings-
amne.
2. Tillimpningsomride
Metoden giller enbart godselmedel for vilka man enligt bilaga I foreskriver att halten av vattenlosligt
kalcium, magnesium, natrium och svavel (i form av sulfater) skall anges.
3. Princip
Naringsimnena gors losliga i kokande vatten.
4. Reagens
Destillerat vatten eller demineraliserat vatten av likvirdig kvalitet.
5. Utrustning
Elektrisk virmeplatta med installbar temperatur.
6. Beredning av provet
Se metod 1.
7. Forfarande
7.1 Prov

a) Vig in fem gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlen inte innehéller svavel,
eller om det samtidigt innehéller mindre dn 3 % svavel (S), dvs. 7,5 % SOj, och inte mer dn 4 % kalcium
(Ca), dvs. 5,6 % CaO.
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7.2

4.1

4.2

4.3

5.1

5.2

5.3

7.1

b) Vidg in ett gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlet innehaller mer dn 3 %
svavel (S) och mer dn 4 % kalcium (Ca).

Placera provet i en 600 ml-bigare.

Beredning av losningen

Tillsdtt ca 400 ml vatten och lat koka i 30 minuter. Lt svalna och ror dd och da och hill sedan upp i en
500 ml-matkolv. Fyll pa vatten till market och blanda.

Filtrera genom ett torrt filter ner i en torr behdllare. Kassera de forsta delarna av filtratet. Filtratet skall vara

helt genomskinligt.

Tillslut kérlet om losningen ¢j skall anvindas omedelbart.

Metod 8.4

Extraktion av vattenlosligt svavel dd svavel féorekommer i olika former

Rickvidd

[ detta dokument faststills forfarandet vid extraktion av vattenlosligt svavel i olika typer av godselmedel.

Tillimpningsomrade

Metoden giller godselmedel, for vilka detta direktiv foreskriver att forekomst av vattenloslig svaveltrioxid
skall anges.

Princip

Svavlet 16ses i kallt vatten och omvandlas till sulfat genom oxidation med viteperoxid i ett alkaliskt medium.

Reagens
Utspddd saltsyra

En del saltsyra (dyg=1,18 g/ml) plus en del vatten.
Natriumhydroxidlosning, innehallande minst 30 % NaOH, (dyg =1,33 g/ml)
Viteperoxidlosning, 30 massprocent

Utrustning

En 500 ml Stohmannkolv
Roterande skakapparat, 30-40 varv per minut
Elektrisk virmeplatta med instéllbar temperatur

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Prov

a) Vig upp fem gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlen innehéller hogst 3 %
svavel (S), dvs. 7,5 % SOs3, och inte mer dn 4 % kalcium (Ca), dvs. 5,6 % CaO.

b) Vig in ett gram av godselmedlet med en noggrannhet pd 1 mg om godselmedlet innehéller mer dn 3 %
svavel (S) och mer dn 4 % kalcium (Ca).

Placera provet i en 500-ml kolv (5.1).
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7.2 Beredning av losningen
Tillsdtt ca 400 ml vatten. Sitt i en propp. Lat skaka (5.2) i 30 minuter. Fyll pa vatten till market och blanda.

Filtrera genom ett torrt filter ner i en torr behéllare. Tillslut kirlet om 16sningen ej skall anvindas omedel-
bart.

7.3 Oxidation av den delmdngd som skall analyseras

Tag ut en alikvot som inte 4r storre d4n 50 ml av extraktionslosningen och som om majligt ska innehalla
mellan 20 och 100 mg svavel (S).

Fyll pd vatten till 50 ml, om sd behovs. Tillsitt 3 ml natriumhydroxidlosning (4.2) och 2 ml viteperox-
idlosning (4.3). Tack over med ett urglas och 1at koka forsiktigt i en timme pd varmeplattan (5.3). Fortsitt att
tillsdtta vitehydroxidlosning 1 ml i taget sd linge reaktionen fortsdtter (hogst 5 ml).

Lt sedan l6sningen svalna. Ta bort urglaset och tvitta av det material som samlats pd dess undersida sa att
materialet hamnar i bagaren. Tillsitt ca 20 ml utspidd saltsyra (4.1). Fyll pa ca 300 ml vatten.

Faststill sulfathalten i hela den oxiderade 16sningen enligt metod 8.9.

Metod 8.5
Extraktion och bestimning av svavel i grundimnesform
Varning

Analysmetoden innebdr att man anvinder koldisulfid (CS,). Darfor méste speciella forsiktighetsdtgarder vidtas, framfor-
allt betriffande

— lagring av CS,,

— skyddsutrustning fér personalen,

— yrkeshygien,

— skydd mot brand och explosioner,

— hantering av reagensavfall.

Metoden kriaver mycket erfaren personal och ett laboratorium med limplig utrustning.

1. Rickvidd

I detta dokument faststills forfarandet vid extraktion och bestimning av svavel som forekommer som
grunddmne i godselmedel.

2. Tillimpningsomride

Metoden giller godselmedel, for vilka bilaga I foreskriver att forekomst av totalt svavel som grunddmne skall
anges.

3. Princip

Nar 1osliga foreningar har avligsnats, extraheras svavel som grunddmne med hjilp av koldisulfid, varefter det
extraherade svavlet bestims med gravimetrisk analys.

4. Reagens

Koldisulfid.
5. Utrustning
5.1 100 ml-extraktionskolv med slipad glaspropp
5.2 Soxhletutrustning med lampliga filterinsatser
5.3 Vakuumrotationsindunstare

5.4 Elektrisk ugn med flikt, instdlld pd 90 (= 2) °C.
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5.5

5.6

7.1

7.2

7.3

Petriskalar av porslin, 5-7 cm i diameter, inte hogre dn 5 cm
Elektrisk virmeplatta med instéllbar temperatur

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Prov

Vdg upp 5 till 10 g av provet med en noggrannhet pd 1 mg och placera det i Soxhletutrustningens
extraktionshylsa (5.2).

Extraktion av svavlet

Tvitta innehdllet omsorgsfullt med varmt vatten for att fa bort alla 16sliga foreningar. Torka i ugnen vid
90 °C (5.4) i minst en timme. Placera filtret i Soxhletutrustningen (5.2).

Placera ndgra glaspirlor i utrustningens kolv (5.1) och vdg (Pg) och tillsitt sedan 50 ml koldisulfid (4.1).

Anslut utrustningen och lat grunddmnet svavel extraheras under sex timmar. Sting av vdrmen och ta loss
kolven nir den har svalnat. Anslut kolven till rotationsindunstaren (5.3) och indunsta, tills kolvens innehall
har hardnat till en svampliknande massa.

Torka kolven i ugnen i 90 °C (5.4) (en timme brukar behovas) tills vikten ar konstant (Py).

Bestamning av svavlets renhetsgrad

Vissa dmnen kan ha extraherats av koldisulfiden samtidigt med svavlet. Svavlets renhetsgrad kan faststillas
pa foljande sitt:

Homogenisera kolvens innehdll s& grundligt som mojligt och ta bort 2-3 gram, uppvigda med en nog-
grannhet pd 1 mg (n). Placera i petriskdlen (5.5). Vig skalen tillsammans med dess innehdll (P,). Stall skalen
pa varmeplattan (5.6) som skall vara instilld pa en temperatur som inte overstiger 220 °C, sa att svavlet inte
forbranns. Fortsitt sublimeringen i tre-fyra timmar tills vikten 4r konstant (Ps).

Anmirkning

For vissa godselmedel beh6ver man kanske inte faststilla svavlets renhetsgrad. I sa fall kan steg 7.2 uteldm-
nas.

Redovisning av resultaten

Den procentuella andelen svavel som grunddmne (S) redovisas pa foljande sitt:

%xloo

Orent S (%) i godselmedlet =

uxloo
n

Det extraherade svavlets renhet (%) =

(Pr —Po)(Py — P3)

prossya x 100

Rent S (%) i godselmedlet =
ddr

m = godselmedelsprovets massa i gram,

]
o
I

= Soxhletkolvens massa i gram,

P; = massan av Soxhletkolven och orent svavel efter torkning,

=]
1l

massan av det orena svavel som skall renas, i gram,

o
()
1]

petriskdlens massa,

o)
w
1]

petriskalens massa efter sublimering av svavel, i gram.



21.11.2003

Europeiska unionens officiella tidning

L 304/147

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

5.1

5.2

Metod 8.6

Bestimning av extraherat kalcium efter utfillning som oxalat och titrering med kaliumpermanganat

Rickvidd
I detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av kalcium i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomride

Denna metod géller EG-godselmedel, for vilka denna forordning foreskriver att halten av totalt kalcium
och/eller halten av vattenlosligt kalcium skall anges.

Princip

Utfillning av kalcium som oxalat i en delmingd av extraktionslosningen, vilken bestims genom titrering
med kaliumpermanganat.

Reagens
Utspddd saltsyra

En del saltsyra (dyg=1,18 g/ml) plus en del vatten.

Utspadd svavelsyra, 1:10

En del svavelsyra (d,o=1,84 g/ml) i tio delar vatten.

Utspddd ammoniumlésning, 1: 1

En del ammoniak (d,y = 0,88 g/ml) och en del vatten.

Mittad 16sning av ammoniumoxalat [(NH,), C,0, H,0] vid rumstemperatur (ca 40 gram per liter)
Citronsyrelosning, 30 % (massa/volym)

Ammoniumkloridlosning, 5 % (massa/volym)

Losning av bromtymolblatt i etanol, 95 %, 0,1 % (massa/volym)

Losning av bromkresolgront i etanol, 95 %, 0,04 % (massa/volym)

Standardlésning av kaliumpermanganat, 0,02 mol/l.

Utrustning

Glasfilterdegel, porositet 5-20 p
Vattenbad

Beredning av den alikvot som skall analyseras

Tag med pipett en alikvot av den extraktionslosning som erhallits med metod 8.1 eller 8.3 och som
innehdller mellan 15 och 50 mg Ca (= 21 till 70 mg CaO). Lit volymen av denna alikvot vara v,. Hill
den i en 400 ml-bdgare. Neutralisera om sd behovs [indikatorn (4.7) skiftar firg fran gront till blatt] med
nagra droppar av ammoniaklsningen (4.3).

Tillsitt en ml av citronsyrelosningen (4.5) och 5 ml av ammoniumkloridlosningen (4.6).

Utfillning av kalciumoxalat

Tillsdtt ca 100 ml vatten. Koka upp och tillsitt 8 till 10 droppar indikatorlosning (4.8) och lingsamt 50 ml
av den heta ammoniumoxalatlosningen (4.4). Om utfillning erhdlls, skall den 16sas upp genom att nagra
droppar saltsyra tillsitts (4.1). Neutralisera mycket langsamt med ammoniaklosningen (4.3) under stindig
omrorning, sd att pH-virdet blir mellan 4,4 och 4,6 [indikatorn (4.8) skiftar frdn gront till blatt]. Lat bagaren
std i ett kokande vattenbad (5.2) i ungefir en halvtimme.

Ta bort bigaren frin badet och 1dt den std en timme och filtrera ner i degeln (5.1).
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4.1

4.2

Titrering av oxalatutfillningen

Tvitta bagaren och degeln tills overflodigt ammoniumoxalat har avldgsnats helt och hallet (detta kan
kontrolleras genom att tvittvattnet ar fritt frén klorid). Placera degeln i 400 ml-bigaren och los upp
utfdllningen med 50 ml varm svavelsyra (4.2). Tillsitt vatten i bagaren for att f& en méingd pd ca 100 ml.
Virm till 70-80 °C och titrera droppe for droppe med en permanganatlosning (4.9) tills den skira firgen
varar i en minut. Denna mangd kallas n.

Redovisning av resultaten

Godselmedlet har foljande halt av kalcium (Ca):

\4!
X
0,02 v, X m

Ca(%) = n x 0,2004 x

dir

n = antal milliliter permanganat som anvints,

m = provets vikt i gram,

v, = alikvotens volym i milliliter,

vy = extraktionslosningens volym i milliliter,

t = permanganatlosningens koncentration i mol per liter.

CaO (%) = Ca (%) x 1,400

Metod 8.7

Bestimning av magnesium genom atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

[ detta dokument faststdlls forfarandet vid bestimning av magnesium i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomrade

Metoden giller extrakt av EG-godselmedel som erhallits med metoderna 8.1 och 8.3, och for vilka halten av
totalt magnesium och/eller vattenlosligt magnesium skall anges, dock med undantag av f6ljande godselmedel
som fortecknas i bilaga 1D gillande sekunddra makroniringsimnen:

— typ 4 (kieserit)

— typ 5 (magnesiumsulfat) och typ 5.1 (magnesiumsulfat-losning)

— och med undantag av foljande godselmedel som fortecknas i bilaga 1 A 3 gillande K-godselmedel:
— typ 7 (kieserit med kaliumsulfat)

— for vilka metod 8.8 giller.

Den metod som beskrivs hir nedan giller extrakt av alla godselmedel som innehéller amnen i méingder som
kan stora den komplexometriska bestimningen av magnesium.

Princip
Bestdmning av magnesium med atomabsorptionsspektrometri efter lamplig utspadning av extraktet.

Reagens

Saltsyralosning, 1 mol/l

Saltsyralosning, 0,5 mol/l
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4.4

7.1

7.2

7.3

7.4

7.5

7.6

Stalld magnesiumlosning, 1,00 mg per ml

Los upp 1,013 g magnesiumsulfat (MgSO, . 7H,0) i 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2)

Vig upp 1658 g magnesiumoxid (MgO), som tidigare kalcinerats for avldgsnande av alla spar av karbo-
nater. Placera det i en bigare med 100 ml vatten och 120 ml 1 mol/l saltsyra (4.1). Nar den har losts upp
hills den upp i en 1000 ml-mitkolv. Fyll pa till market och blanda

eller
Kommersiell standardlosning
Laboratoriet ansvarar for provning av sddana 16sningar.

Strontiumkloridlosning

Los upp 75 g strontiumklorid (SrCl,.6H,0) i saltsyrelosning (4.2) och fyll pd med samma saltsyrelosning sa
att det blir 500 ml.

Utrustning

Spektrometer fér atomabsorption, med magnesiumlampa instdlld pd 285,2 nm.
Acetylenldga.

Beredning av provet

Se metod 8.1 och 8.3.

Forfarande
Ta 25 ml (V;) av extraktionslosningen (6), om den angivna halten av magnesium (Mg) i godselmedlet ar

hogre dn 6 % (dvs. 10 % MgO). Overfor till en 100 ml-mitkolv, fyll pd vatten till méirket och blanda.
Utspadningsfaktorn dr Dy = 100/V;

Ta med pipett upp 10 ml av extraktionslosningen (6) eller 16sningen (7.1). Overfér detta till en 200 ml-
mitkolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mérket och blanda. Utspadningsfaktorn ar 200/10

Spad ut denna 16sning (7.2) med 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) sd att det blir en koncentration inom
spektrometerns (5.1) optimala arbetsomrdde. V, dr provets volym i 100 ml. Utspadningsfaktorn ar
D, = 100}V,

Den slutliga losningen skall innehalla 10 % (volym) av strontiumkloridlosningen (4.4).

Beredning av blindldsning

Bered en blindlosning genom att upprepa hela forloppet fran extraktionen (metod 8.1 eller 8.3), dock utan
gbdselmedelsprovet.

Beredning av kalibreringslosningar

Bered minst fem kalibreringslosningar med okande koncentration inom mdtutrustningens (5.1) optimala
mitomrdde genom att spada ut standardlésningen (4.3) med 0,5 mol/l saltsyra.

Dessa losningar skall innehédlla 10 % (volym) av strontiumkloridlosningen (4.4).

Mitning

Stall in spektrometern (5.1) pd vaglingden 285,2 nm.

Spruta i tur och ordning in kalibreringslosningarna (7.5), provlosningen (7.3) och blindlosningen (7.4) pa sa
sitt att instrumentet blir genomspolat av den 16sning som skall métas nista gdng. Upprepa detta tre génger.
Rita upp kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for var och en av kalibreringslosningarna
(7.5) lings y-axeln och motsvarande magnesiumkoncentration i pg/ml lings x-axeln. Bestim magnesium-
koncentrationen i provet (7.3), X, och blindlésningen (7.4), Xy, genom att jimfora med kalibreringskurvan.
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Redovisning av resultaten

Berdkna mingden magnesium (Mg) eller magnesiumoxid (MgO) i provet genom att jamfora med kalibre-
ringslosningarna och beakta dirvid blindlosningen.

Halten av magnesium (Mg), uttryckt i % av godselmedlet ar:

(X, — Xy) D1(200/10) D, 500.100
1000.1000 M

Mg (%) =

iel
1l

koncentrationen av den losning som skall analyseras, registrerad pa kalibreringskurvan i pg/ml.

Xp = blindlosningens koncentration registrerad pa kalibreringskuran i pg/ml.

R
I

= spddningsfaktorn nir 16sningen spitts ut (7.1).
— Den ér 4 om man tar 25 milliliter.

— Den ér 1 om losningen dr outspidd.

— D, = utspadningsfaktorn ir 7,3.

— M = provets massa vid tidpunkten for extraktion.

— MgO (%) = Mg (%)]0,6.

Metod 8.8

Bestimning av magnesium med komplexometri

Rickvidd
[ detta dokument faststdlls forfarandet vid bestdimning av magnesium i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomrade

Metoden giller extrakt av foljande EG-godselmedel, for vilka totalhalten av magnesium och/eller vattenlosligt
magnesium skall anges:

— Godselmedel fortecknade i bilaga I enkla kvivegodselmedel, typ 1b + 1c (kalciummagnesiumnitrat), typ
7 (magnesiumsulfonitrat), typ 8 (kvivegddselmedel med magnesium) och enkla kaliumgodselmedel, typ
2 (anrikad kainit), typ 4 (kaliumklorid med magnesium), typ 6 (kaliumsulfat med magnesiumsalt),

— godselmedel fortecknade i bilaga I D gillande sekundira niringsimnen.
Princip
Magnesium 16sliggors med metoderna 8.1 och/eller 8.3. Forsta titrering: med EDTA av Ca och mg i nirvaro

av eriokromsvart-T. Andra titrering: med EDTA av Ca i nirvaro av calcein eller calconkarboxylsyra. Be-
stimning av magnesiumhalten genom skillnadsberikning.

Reagens
Normerad 0,05 mol/l magnesiumlésning:

Los upp 1,232 g magnesiumsulfat (MgSO4.7H,0) i 0,5 mol/l saltsyra (4.11) och fyll pd med samma syra sd
att det blir 100 ml

eller

Vig upp 2,016 g magnesiumoxid som tidigare kalcinerats for att fa bort varje spar av karbonat. Placera det i
en biagare med 100 ml vatten

Ror i ca 120 ml saltsyra pd ca 1 mol/l (4.12).
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4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

4.9

4.10

4.11

4.12

413

Hall upp i en 1 000 ml-mitkolv, efter upplosning. Fyll till market och blanda.
En milliliter av dessa 16sningar skall innehalla 1,216 milligram mg (= 2,016 mg mgO).
Laboratoriet ansvarar for provning av styrkan av denna standardlsning.

0,05-molar EDTA-lgsning
Vig in 18,61 gram dihydratiserat dinatriumsalt av etylendiamintetraittiksyra (C;oH;4N;Na;04.2H,0), pla-
cera det i en 1 000-ml béagare och 16s 1 600-800 ml vatten. Overfor 16sningen kvantitativt till en 1 000 ml-

mitkolv. Fyll pa vatten och blanda. Jamf6r losningen med standardlosningen (4.1) genom att ta ett 20-ml
prov av den senare och titrera enligt det analysforfarande som beskrivs i punkt 7.2.

En milliliter av EDTA-losningen skall motsvara 1,216 mg mg (= 2,016 mg mgO) och 2,004 mg Ca
(= 2,804 mg CaO) (se anm. 10.1 och 10.6).

0,05-molar standardlosning av kalcium

Vig in 5,004 gram torrt kalciumkarbonat. Placera det i en bigare med 100 ml vatten. Tillsitt lite i sinder,
under omrorning, ca 120 ml saltsyra pa ca 1 mol/l (4.12).

Koka upp for att driva ut koldioxiden, lit svalna, overfor kvantitativt till en enliters mitkolv, fyll pa vatten
till market och blanda. Jimfor denna 16sning med EDTA-losningen (4.2) enligt analysforfarandet (7.3). En
milliliter av denna 16sning skall innehalla 2,004 mg Ca (= 2,804 mg CaO) och skall motsvara en milliliter
0,05-molar EDTA-16sning (4.2).

Calceinindikator
Blanda omsorgsfullt 1 g calcein med 100 g natriumklorid i en mortel. Anvind 10 mg av denna blandning.

Indikatorn dndras frdn gront till orange. Titrering maste utforas tills man fir en orange firg som ar fri frén
grona fargtoner.

Calconkarboxylsyreindikator
Los 400 mg calconkarboxylsyra i 100 ml metanol. Denna 16sning héller sig bara ca 4 veckor. Anvind 3

droppar av 16sningen. Indikatorn 4ndras fran rott till blatt. Titrering méste utforas tills man far en bla firg
helt fri frén roda firgtoner.

Eriokromsvart-T-indikator

Los upp 300 mg eriokromsvart-T i en blandning pd 25 ml propanol-1 och 15 ml trietanolamin. Denna
16sning haller sig bara ca 4 veckor. Anvind 3 droppar av 16sningen. Indikatorn skiftar fran rétt till blitt och
titrering skall pdga tills en bld firg, helt fri frin roda nyanser erhalls. Den skiftar firg enbart nir magnesium
ar nirvarande. Tillsdtt 1 ml av standardlosningen (4.1) om detta behovs.

Nir bade kalcium och magnesium dr nirvarande, bildar EDTA forst ett komplex med kalcium och darefter
med magnesium. I s fall bestims summan av de tvd elementen samtidigt.

Kaliumcyanidlosning

2 %-ig vattenlosning av KCN. (Pipettera ej med munnen och se 10.7).

Losning av kaliumhydroxid och kaliumcyanid

Los 280 g KOH och 66 g KCN i vatten, fyll till en liter och blanda.

Buffertlosning pH 10,5

Los upp 33 g ammoniumklorid i 200 ml vatten i en 500 ml-mitkolv, tillsitt 250 ml ammoniak
(dyo =0,91), fyll vatten till market och blanda. Kontrollera regelbundet 16sningens pH-varde.

Utspadd saltsyra: en del saltsyra (d,o = 1,18 g/ml) plus en del vatten
Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l
Saltsyralosning, ca 1 mol/l

Natriumhydroxidlsning, 5 mol/l
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5.1

5.2

8.1

8.2

8.3

Utrustning

Magnetomrorare eller mekanisk omrorare
pH-miitare.

Kontrollprov

Utfor en bestdimning pd delmingder av losningarna (4.1 och 4.3) sd att forhallandet Ca/Mg ar ungefir
detsamma som hos den 16sning som skall analyseras. For detta tar man (a) milliliter av mg-standardlsningen
(4.3) och (b-a) milliliter av standardldsningen (4.1). (a) och (b) dr det antal milliliter av EDTA-l6sningen som
anvinds i de bada titreringar som utfors pd den losning som skall analyseras. Detta forfarande 4r endast
korrekt om EDTA-l6sningarna ar exakt likvirdiga vad betriffar kalcium och magnesium. Om sa inte ér fallet
maste justeringar goras.

Beredning av provlosningen

Se metod 8.1 och 8.3.

Bestimning
Delmdngder som skall tas ut.

Delmingden skall innehélla mellan 9 och 18 mg magnesium (= 15 till 30 mg mgO) i den man detta ir
mojligt.

Titrering i ndrvaro av eriokromsvart-T

Pipettera en alikvot (8.1) av den 16sning som skall analyseras till en 400 ml-bigare. Neutralisera overskotts-
syran med 5 mol/l natriumhydroxidlosningen (4.13) med hjdlp av pH-mitaren. Spdd ut med vatten till ca
100 ml. Tillsitt 5 ml av buffertlosningen (4.9). Det pH-virde som erhdlls maste vara 10,5 (¢ 0,1). Tillstt
2 ml av kaliumcyanidlosningen (4.7) och 3 droppar av eriokromsvart-T-indikatorn (4.6). Titrera med EDTA-
16sningen (4.2). Ror forsiktigt med omroraren (5.1) (se 10.2, 10.3 och 10.4). Sitt "b” till antalet milliliter av
EDTA-l6sningen, 0,05 mol/l.

Titrering i ndrvaro av calcein eller calconkarboxylsyra

Av den 16sning som skall analyseras pipetteras en delmangd som ir lika stor som den som erhdllits fran
ovanstdende titrering och placeras i en 400 ml-bagare. Neutralisera Gverskottssyran med 5 mol/l natrium-
hydroxidlosningen (4.13) med hjdlp av pH-mitaren. Spiad med vatten till ca 100 ml. Tillsitt 10 ml av
KOH/KCN-16sningen (4.8) och indikatorn (4.4 eller 4.5). Ror forsiktigt med omroraren (5.1), titrera med
EDTA-l6sningen (4.2) (se 10.2, 10.3 och 10.4). Satt "b” till antalet milliliter av EDTA-l6sningen, 0,05 mol/l.

Redovisning av resultaten

For de EG-godselmedel som metoden avser (5 gram godselmedel i 500 ml extrakt) dr procentandelen av
godselmedlet:

MgO (%) i godselmedlet = W
_ /
Mg (%) i godselmedlet = W
dir
a = antalet milliliter 0,05 mol/l EDTA-losning som anvinds vid titrering i ndrvaro av kalcein eller cal-
conkarboxylsyra
b = antalet milliliter 0,05 mol/l EDTA-l6sning som anvinds vid titrering i ndrvaro av eriokromsvart-T

M = massan hos det prov som finns i den delméingd som tagits ut (i gram),
T = 0,2016 x mol/l EDTA-16sning/0,05 (se 4.2),

T' = 0,1216 x mol/l EDTA-16sning/0,05 (se 4.2),
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10. Kommentarer

10.1 Det stokiometriska forhéllandet EDTA/metall i komplexometriska analyser ar alltid 1: 1, oavsett metallens
valens och trots att EDTA 4r kvadrivalent. EDTA-titreringslosningen och standardlosningarna kommer darfor
att vara molarlosningar och inte normala.

10.2 Komplexometriska indikatorer ar ofta kansliga for luft. Losningen kan forlora firg under titreringen. I s fall
maste ytterligare 1 eller 2 droppar av indikatorlosningen tillséttas. Detta géller framfor allt eriokromsvart och
calconkarboxylsyra.

10.3 Metallindikatorkomplexen &r ofta ganska stabila och det kan darfor ta viss tid innan firgen 4ndras. De sista
dropparna av EDTA-losningen madste darfor tillsittas ldngsamt och en droppe av 0,05-molarlosning av
magnesium (4.1) eller kalcium (4.3) tillsitts for att sdkerstilla att fargskiftning inte redan intraffat. Detta
giller framforallt eriokrommagnesiumkomplexet.

10.4 Indikatorns firgforandring fir inte iakttas vertikalt utan skall observeras horisontellt tvirs igenom 16sningen,
varvid bagaren madste vara vil belyst mot en vit bakgrund. Indikatorns fargskiftning kan latt iakttas, om man
placerar bagaren pd en matt glasskiva med svag belysning underifran (25 watts-lampa).

10.5 Denna analys kriver en viss erfarenhet. Uppgiften innebar bl. a. att iaktta firgskiftningar i standardlosning-
arna 4.1 och 4.3. Analysbestimningarna bor darfor utféras av samma laboratoriekemist.

10.6 Om en EDTA-I6sning av garanterad styrka anvinds (t. ex. Titrisol och Normex) sd kan detta forenkla
kontrollen av ekvivalensen pd standardlosningarna 4.1, 4.2 och 4.3.

10.7 De 16sningar som innehaller kaliumcyanid fér inte hallas ut i avloppet, forrin cyaniden har omvandlats till
en oskadlig forening, t.ex. genom oxidation med natriumhypoklorit sedan den forst gjorts basisk.

Metod 8.9
Bestimning av sulfater

1. Rickvidd
I detta dokument faststills forfarandet vid bestimning av svavel i form av sulfater i extrakt av godselmedel.

2. Tillimpningsomride
Metoden giller bestimning av sulfater i extrakt som erhdllits med metoden 8.1, 8.2, 8.3 och 8.4.

3. Princip
Bestdmning av bariumsulfat genom gravimetrisk analys.

4. Reagens

4.1 Utspadd saltsyra
En del saltsyra (dyg=1,18 g/ml) plus en del vatten.

4.2 Bariumkloridlosning BaCl,.2H,0: 122 gram per liter

4.3 Silvernitratlosning: 5 gram per liter

5. Utrustning

5.1 Porslinsdeglar

5.2 Vattenbad

53 Torkugn instilld pd 105 (¢ 1) °C

5.4 Elektrisk ugn instdlld pd 800 (+ 50) °C
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6.1

6.2

6.3

Forfarande
Provtagning av losningen

Pipettera en delmingd av en av extraktionslosningarna enligt punkt 2, som innehéller mellan 20 och
100 mg S, eller mellan 50 och 250 mg SO;.

Placera denna delmingd i en bigare av limplig storlek. Tillsitt 20 ml utspadd saltsyra (4.1). Fyll pa vatten
till ungefir 300 ml

Beredning av utfillningen

Koka upp l6sningen. Tillsitt droppe for droppe ungefir 20 ml bariumkloridlosning (4.2) under stindig,
kraftig omrorning. Koka i nigra minuter.

Téck over bagaren med ett urglas och 1t den sta i ett kokande vattenbad (5.2) i en timme. Lit den sedan std
varmt (ungefir 60 °C) tills vatskan ovanfor sedimentet ar helt klar. Hall upp den klara 16sningen genom ett
langsamt filtrerande, askfritt filter. Tvitta fillningen flera ganger med varmt vatten. Fortsdtt att tvitta fall-
ningen pa filtret tills filtratet 4r kloridfritt. Detta kan kontrolleras med silvernitratlosning (4.3).

Forbranning och vigning av fallningen
Placera filterpappret och fillningen i en porslinsdegel (5.1) som tidigare vigts med en noggrannhet pé

0,1 mg. Torka i ugnen (5.3) och foraska provet vid ca 800°C i en halvtimme (5.4). Lit svalna i en
exsickator och vdg med en noggrannhet pd 0,1 mg.

Redovisning av resultaten

Ett mg bariumsulfat motsvarar 0,137 mg S eller 0,343 mg SO;.

Procenthalten av S i godselmedlet ar:

Vi

S(%) = w x 00137 x
V) X m

SO5 (%) = S (%) x 2,5

ddr
w = bariumsulfatfillningens massa i milligram,
vy = extraktionslosningens volym i milliliter,
v, = alikvotens volym i milliliter,
m = provets massa i gram.
Metod 8.10
Bestimning av extraherat natrium
Rickvidd

I detta dokument faststdlls forfarandet vid bestimning av natrium i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomrade

Metoden giller EG-godselmedel, for vilka bilaga I foreskriver att férekomst av natrium skall anges.
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3. Princip
Efter lamplig utspddning av det extrakt som erhdlls med metod 8.1 och/eller 8.3 bestims natriumhalten i
l6sningen med flamspektrometri.
4. Reagens
4.1 Utspidd saltsyra
En del saltsyra (dyg=1,18 g/ml) plus en del vatten.
4.2 Aluminiumnitrat AI(NO3); . 9H,0
43 Cesiumklorid, CsCl
4.4 Vattenfritt natriumklorid, NaCl
4.5 Losning av cesiumklorid och aluminiumnitrat
Los i vatten 50 g cesiumklorid (4.3) och 250 g aluminiumnitrat (4.2) i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll pa vatten
till market och blanda.
4.6 Stilld natriumlosning pd ett mg/ml Na
Los i vatten 2,542 g natriumklorid (4.4) i en 1 000 ml-métkolv. Tillsitt 10 ml saltsyra (4.1). Fyll pd vatten
till market och blanda.
5. Utrustning
Spektrometer utrustad for flammetri, instdlld pd 589,3 nm.
6. Kalibreringslosningar
6.1 Placera 10 ml standardlosning (4.6) i en 250 ml-mitkolv. Fyll till mérket och blanda. Losningens koncen-
tration: 40 pg/ml Na
6.2 Placera 0, 5, 10, 15, 20, 25 ml av den intermedidra lsningen (6.1) i 100 ml-métkolvar. Tillsitt 10 ml av
16sningen (4.5). Fyll till médrket och blanda. Losningarnas koncentration: 0, 2, 4, 6, 8, 10 pg/ml Na
7. Beredning av de 16sningar som skall mitas
Gor utspadningen med beaktande av den férvintade natriumbhalten i extraktionslosningen enligt metod 8.1
eller 8.3 (5 g godselmedel i 500 ml) enligt foljande tabell:
Intermedidr spadning Slutlig spddning
Na,O (%) Na (%) A Spédningsgrad
Prov (ml) (v,) Spadm(r\l] g)tlll ml Prov (ml) (v4) |Spddning till ml
3
3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50
5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400
Gor den intermedidra utspadningen med vatten. For den slutliga utspadningen tillsitts 10 ml av losningen
(4.5) till en 100 ml-métkolv.
For ett prov pé ett gram multipliceras den slutliga utspiddningens mingd (v4) med fem.
8. Bestimning

Stdll in spektrometern (5.1) f6r mitning pd vaglingd 589,3 nm. Kalibrera instrumentet genom att registera
instrumentets reaktion pa kalibreringslosningarna (6.2). Justera sedan dess kinslighet, si att hela skalan
utnyttjas nir den mest koncentrerade kalibreringslosningen anvinds. Mit sedan reaktionen pd den provlos-
ning som skall analyseras (7). Upprepa detta tre ganger.



L 304/156

Europeiska unionens officiella tidning

21.11.2003

Berikning av resultaten

Rita upp en kalibreringskurva genom att markera det genomsnittliga utslaget for varje kalibreringslosning,
uttryckt i pg per ml pd x-axeln. Bestdm ur denna provlosningens natriumkoncentration. Berdkna mangden
natrium ur standardlosningarna med hinsyn tagen till spadningsgraderna. Redovisa resultaten som procent-
halt av provet.

Procent natriumhalt (Na) i godselmedel erhdlls ur foljande ekvationer:

1072
Na (%) = x> L

.V4 VvV, m

Na,0 (%) = Na (%) x 1,348

dir

x = koncentration av 16sningen inférd i spektrometern i pg/ml,

vi = extraktionslosningens volym i milliliter,

v, = alikvotens volym i milliliter,

vz = den intermedidra spadningens volym i milliliter,

vy = alikvotens volym i ml av den slutliga spddningen (i 100 milliliter),

m = provets massa i gram.

Metod 9

Mikroniringsimnen i halter upp till 10 %

Metod 9.1

Extraktion av den totala halten av mikroniringsimnen

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera den totala halten av mikroniringsimnen bor, kobolt,
koppar, jarn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utfora s fa extraktioner som méjligt och
om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma den totala halten av vart och ett av mikronédrings-
amnena.

Tillimpningsomrade
Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I E och som innehéller ett eller flera av

mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfarandet ar tillimpbart pa
de mikroniringsimnen som har en deklarerad halt av 10 % eller mindre.

Princip

Upplosning i kokande utspadd saltsyra.

Anmirkning

Extraktionen 4r empirisk och inte nédvindigtvis kvantitativ beroende pa produkten eller godselmedlets andra
bestandsdelar. Sirskilt for vissa manganoxider kan den extraherade mingden vara betydligt mindre 4n den
totala mingd mangan som produkten innehaller. Godselmedelstillverkaren ansvarar for att den deklarerade
halten verkligen motsvarar den mingd som extraheras under de forhallanden som metoden anger.
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4.1

4.2

7.1

7.2

Reagens
Utspadd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol]l

Blanda 1 del saltsyra (dyo =1,18 g/ml) med 1 del vatten.
Koncentrerad ammoniaklésning (NH4OH, d = 0,9 g/ml)

Utrustning

Elektrisk vdrmeplatta med instillbar temperatur.
Anmirkning

Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas inte anvindas. Eftersom det
ingdr kokning i metoden ar teflon eller kvartsglas lampligt att anvdnda. Skolj utrustningen vdl om den har
rengjorts med medel som innehaller borater.

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Prov

Tag en mingd godselmedel som viger mellan 2 och 10 g beroende pé den deklarerade halten av dmnet i
produkten. Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som efter limplig utspidning
ligger inom mitomradet for varje metod. Provet skall vigas in med en noggrannhet pd 1 mg.

Deklarerad halt av mikrondringsimne i godselmedlet (%) <0,01 0,01-<5 >5-10
Provets massa (g) 10 5 2
Amnets massa i provet 1 0,5-250 100-200
Volymen av extrakt V (ml) 250 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) 4 1-500 200-400

Overfér provet till en 250 ml-glasbégare.

Beredning av losningen

Fukta provet med lite vatten om det behovs. Tillsitt forsiktigt och i sma méingder 10 ml utspadd saltsyralos-
ning (4.1) per gram godselmedel. Tillsdtt ca 50 ml vatten. Tack glasbigaren med ett urglas och blanda. Lt
blandningen koka upp pa kokplattan och 14t den koka i 30 minuter. Lit svalna, ror om d4 och d&. Overfor
kvantitativt till en mitkolv pa 250 eller 500 ml (se tabell). Fyll till market med vatten och blanda vil. Filtrera
genom ett torrt filter ner i en torr behdllare. Kasta den forsta mingden. Extraktet skall vara helt klart.

Bestdmningen bor goras omedelbart pé alikvoter av det klara filtratet. I annat fall bor kirlet tippas till.
Anmirkningar

Extrakt dir halten av bor skall bestimmas: Justera pH-vérdet till mellan 4 och 6 med koncentrerad ammo-
niak (4.2).

Bestimning

Bestdmningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for varje enskilt
mikrondringsamne.

Vid behov skall kelaterande eller komplexbildande organiska dmnen tas bort frin en alikvot av extraktet med
hjalp av metod 9.3. Normalt 4r detta inte nédvandigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptionsspektro-
metri.
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4.1

5.1

5.2

7.1

Metod 9.2

Extraktion av vattenlosliga mikroniringsimnen

Rickvidd
Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera vattenlosliga former av mikrondringsimnena bor,
kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utféra sd fa extraktioner som

mojligt och om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma halten av vart och ett av mikrondrings-
amnena.

Tillimpningsomrade
Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I och som innehaller ett eller flera av

mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfarandet ar tillimpbart
pd de mikrondringsimnen som har en deklarerad halt av 10 % eller mindre.

Princip

Mikroniringsimnena extraheras genom att godselmedlet skakas i vatten vid 20 (z 2) °C.
Anmirkning
Extraktionen dr empirisk och inte nodvandigtvis kvantitativ.

Reagens
Utspidd saltsyralosning (HCl), ca 6 mol/l

Blanda 1 del saltsyra (d,o =1,18 g/ml) med 1 del vatten.

Utrustning

Roterande skakapparat (35—-40 varv i minuten)
pH-matare
Anmirkning

Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas inte anvindas. Teflon eller
kvartsglas dr limpligt att anvinda f6r denna extraktion. Skolj utrustningen vil om den har rengjorts med
medel som innehéller borater.

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Prov
Tag en mingd godselmedel som viger mellan 2 och 10 g beroende pd den deklarerade halten av dmnet i

produkten. Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som efter lamplig utspadning
ligger inom mitomrddet for varje metod. Provet skall vdgas in med en noggrannhet pd 1 mg.

Deklarerad halt av mikrondringsimne i godselmedlet (%) <0,01 0,01-<5 >5-10
Provets massa (g) 10 5 2
Amnets massa i provet 1 0,5-250 100-200
Volymen av extrakt V (ml) 250 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) 4 1-500 200-400

Overfor provet till en kolv pd 250 eller 500 ml (se tabell).
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7.2

7.3

4.1

4.2

Beredning av losningen

Tillsdtt ca 200 ml vatten i 250 ml-kolven eller 400 ml vatten i 500 ml-kolven.

Tillslut kolven vil med en propp. Skaka den kraftigt for hand for att dispergera provet. Placera direfter
kolven i skakapparaten (5.1) och skaka den i 30 minuter.

Fyll till mérket med vatten och blanda vil.

Beredning av providsningen

Filtrera omedelbart till en ren och torr kolv. Tillslut kolven med en propp. Gor bestimningen direkt efter
filtreringen.

Anmirkning

Om filtratet gradvis blir grumligt, gor en ny extraktion enligt 7.1 och 7.2 och i en kolv med volym Ve.
Filtrera till en mitkolv volym W som torkats och darefter forsetts med 5,00 ml saltsyralosning (4.1). Avbryt
filtreringen exakt ndr ytan 4r i hojd med market. Blanda val.

Nar detta forfarande f6ljs dr extraktets volym
V=VexW/W - 5)
Detta virde pd V skall anvdndas vid bestimningen av halten av spardimnena.

Bestimning

Bestdmningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for varje enskilt
mikrondringsamne.

Vid behov skall kelaterande eller komplexbildande organiska dmnen tas bort fran en alikvot av extraktet med
hjalp av metod 9.3. Normalt 4r detta inte nodvandigt vid bestimning med hjdlp av atomabsorptionsspektro-
metri.

Metod 9.3

Borttagande av organiska foreningar frin extrakt av godselmedel

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att ta bort organiska féreningar frén extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomride

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1

och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen dmnen skall deklareras enligt bilaga I E i
denna forordning.

Anmirkning

Forekomsten av organiska dmnen i smd mingder pdverkar normalt inte bestimning med hjilp av ato-
mabsorptionsspektrometri.

Princip
De organiska foreningarna i en alikvot av extraktet oxideras med viteperoxid.
Reagens

Utspddd saltsyralosning (HCI), ca 0,5 mol/l

Blanda 1 volymdel saltsyra (d,o =1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, p=1,11 g/ml), fri frdn mikroniringsimnen
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Utrustning

Elektrisk virmeplatta med instillbar temperatur.

Forfarande

Hill 25 ml av den 16sning som har extraherats med hjdlp av metod 9.1 eller 9.2 i en 100 ml-glasbégare.
Om metod 9.2 anvinds, tillsitt 5 ml utspadd saltsyralosning (4.1). Tillsitt sedan 5 ml viteperoxidlosning
(4.2). Tack med ett urglas. Lat oxidera i rumstemperatur i ca en timme, lit sedan gradvis koka upp och lat
koka i en halvtimme. Tillstt vid behov ytterligare 5 ml viteperoxid till 16sningen nar den har svalnat. Koka
sedan losningen for att ta bort dverskott av viteperoxid. Lat svalna och Gverfor kvantitativt till en 50 ml-
mitkolv och fyll upp till market. Filtrera vid behov.

Denna utspddning skall beaktas vid uttagningen av alikvoter och berdkningen av mikrondringsimnenas
procentandel i produkten.

Metod 9.4

Bestimning av mikroniringsimnen i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

4.1

4.2

4.3

(allmént férfarande)

Rickvidd

I detta dokument faststalls forfarandet vid bestimning av halten av vissa mikronidringsimnen i extrakt av
godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

Tillimpningsomrade
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1

och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen mnen skall deklareras enligt bilaga I E i
denna forordning.

Anpassning av forfarandet till respektive mikronaringsimne finns beskriven i den sirskilda metoden for varje
spardmne.

Anmirkning

Forekomsten av organiska dmnen i smd mangder paverkar normalt inte bestimning med hjilp av ato-
mabsorptionsspektrometri.

Princip

Efter det att extraktet vid behov har behandlats for att minska eller ta bort storande kemiska dmnen, spiads

det ut sd att koncentrationen ligger inom spektrometerns optimala mitomrade pad en viglingd som ir
lamplig for det mikrondringsimne som skall bestimmas.

Reagens
Utspidd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol/l

Blanda 1 del saltsyra (dyo=1,18 g/ml) med 1 del vatten.

Utspddd saltsyralosning (HCI), ca 0,5 mol/l

Blanda 1 volymdel saltsyra (d,o= 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Denna reagens anvands for bestimning av kobolt, jarn, mangan och zink. Den kan beredas pé foljande tvé
satt:

a) Lantanoxid upplost i saltsyra (4.1). Sitt 11,73 g lantanoxid (La,Os) till 150 ml vatten i en 1-liters
mitkolv och tillsitt 120 ml 6 mol/l saltsyra (4.1). Lat den losas upp och fyll till market med 1 liter
vatten och blanda vil. Denna losnings saltsyrakoncentration dr ca 0,5 mol/l
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b) eller med 16sningar av lantanklorid, lantansulfat eller lantannitrat. Los upp 26,7 g lantankloridheptahydrat
(LaCl3.7H,0) eller 31,2 g lantannitrathexahydrat [La(NO3);.6H,0] eller 26,2 g lantansulfat- nonahydrat
[Lay(SO4);3.9H,0] i 150 ml vatten. Tillsdtt 85 ml 6 mol/l saltsyra (4.1). Lat saltet 16sas upp och fyll till
market med 1 liter vatten. Blanda vil. Denna l6snings saltsyrakoncentration dr ca 0,5 mol/l.
4.4 Kalibreringslosningar
For beredningen av dessa, se varje mikrondringdmnes respektive bestimningsmetod.
5. Utrustning
Atomabsorptionsspektrometer med strélningskallor som ger karakteristisk strdlning for de mikrondrings-
amnen som skall bestimmas.
Den som anvinder utrustningen skall ha god kidnnedom om den och folja tillverkarens instruktioner.
Utrustningen skall tilldta att bakgrundskorrigering gors s att sddan kan anvindas vid behov, sirskilt for
Co och Zn. De gaser som skall anvidndas ar luft och acetylen.
6. Beredning av provlosningen
6.1 Beredning av extraktlsningar av de mikrondringsimnen som skall bestimmas.
Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.
6.2 Beredning av provlisningen
Spéd en alikvot av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1, 9.2 eller 9.3 med vatten och/eller
saltsyra (4.1) eller (4.2) sd att den slutliga mitlosningen innehéller en koncentration av de dmnen som skall
bestimmas som dr limplig for det matomrdde som anvinds (7.2) och en saltsyrakoncentration pd minst
0,5 mol/l och inte mer dn 2,5 mol/l. Det kan behovas en eller flera ytterligare utspadningar.
Hill i en 100 ml-mitkolv en alikvot av den slutliga losning som har framstillts genom att spada extraktet.
Lt (a) vara volymen i ml. For bestimning av halten av kobolt, jirn, mangan eller zink, tillsitt 10 ml av
lantansaltlosningen (4.3). Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mérket och blanda. Detta r den slutliga
mitlosningen. Lat D vara utspadningsfaktorn.
7. Forfarande
7.1 Beredning av blindlosning
Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran extraktionsmomentet, bortsett frdn att provet inte dr
medtaget.
7.2 Beredning av kalibreringslosningar
Frin de arbetskalibreringslosningar som har framstillts med hjdlp av varje mikrondringsimnes respektive
metod bereds i 100 ml-mitkolvar en serie med minst fem kalibreringslosningar med 6kande koncentration
inom spektrometerns optimala matomrade. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sa att den kommer sd
ndra den utspadda provlosningens koncentration som méjligt (6.2). Vid bestdimning av kobolt, jirn, mangan
och zink, tillsitt 10 ml av samma lantansaltlosning (4.3) som anvéndes i 6.2. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelos-
ning (4.2) till mirket och blanda.
7.3 Bestamning

Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och stdll in vaglingden enligt metoden for det aktuella
mikrondringsimnet.

Spruta in kalibreringslosningarna (7.2), provlosningen (6.2) och blindlosningen (7.1) i tur och ordning tre
ganger. Anteckna varje resultat och spola instrumentet med destillerat vatten mellan varje insprutning.

Rita kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for var och en av kalibreringslésningarna (7.2)
langs y-axeln och motsvarande spdrimneskoncentrationer i pg/ml lings x-axeln.

Avlds ur kurvan koncentrationen av det aktuella mikronaringsamnet i provlosningen x4 (6.2) och i blindlos-
ningen xy, (7.1). Koncentrationerna uttrycks i pug per ml.
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4.1

Redovisning av resultaten

Godselmedlet har foljande procentuella halt av mikronaringsimnet (E):
E%) = [(xs — %) X V. x D]/ (M x 10%)
Om metod 9.3 har anvants:
E(%) = [(xs — xp) X V x 2D] /(M x 10%)
dir
E 4r mingden mikrondringsimne som skall bestimmas, uttryckt som procent av godselmedlet
X, dr provlosningens koncentration (6.2) uttryckt i pg/ml,
xp, dr blindlésningens koncentration (7.1) uttryckt i pg/ml,
V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D = faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2,
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.
Berikning av utspddningsfaktorn D:

Om (al), (@2), (a3),.,.,., (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.,, (vi) och (100) dr de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metod 9.5

Spektrometrisk bestimning av borhalten i extrakt av gédselmedel med hjilp av azometin-H

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av bor i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomrade

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjdlp av metod 9.1

och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen bor skall deklareras enligt bilaga I i denna
forordning.

Princip

Boratjoner bildar tillsammans med azometin-H-16sning ett gult komplex. Komplexets koncentration bestims
med hjilp av molekylabsorptionsspektrometri vid 410 nm. Stérande joner maskeras med EDTA.

Reagens
EDTA-buffertlisning

Overfor foljande till en 500 ml-mitkolv som innehller 300 ml vatten:
— 75 g ammoniumacetat (NH,OOCCHj).

— 10 g dinatriumsalt av etylendiamintetraittiksyra (Na,EDTA).

— 40 ml éttiksyra (CH;COOH dyo = 1,05 g/ml).

Fyll till médrket med vatten och blanda val. Losningens pH-virde, mitt med en glaselektrod, skall vara
4,8+0,1.
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4.2

4.3

6.1

6.2

6.3

7.1

7.2

7.3

7.4

Azometin-H-losning

Overfor foljande till en 200 ml-métkolv:
— 10 ml buffertlosning (4.1).

— 400 mg azometin-H (Cy;H;,NNaOgS,);
— 2 g askorbinsyra (CgHgOyg).

— Fyll till médrket och blanda vil. Blanda inte till stora mangder av detta reagens eftersom det bara ar
hallbart ndgra dagar.

Borkalibreringslosningar
Borstamlosning (100 pg/ml)

Lés 0,5719 g borsyra (H,BO5) i vatten i en 1 000 ml-métkolv. Fyll till market med vatten och blanda val.
Overfor till en plastkolv och forvara i kylskap.

Borstamlosning (10 pg/ml)

Overfér 50 ml stamldsning (4.3.1) till en 500 ml-mitkolv. Fyll till mérket med vatten och blanda vil.

Utrustning

Spektrometer utrustad for molekylabsorption, instdlld pd en viglingd pd 410 nm och forsedd med kyvett
med 10 mm skikttjocklek.

Beredning av provlosningen
Beredning av borlésningen

Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av providsningen

Spdd en alikvot av extraktet (6.1) sd att den borkoncentration som anges i 7.2 erhlles. Det kan krivas tvd
utspadningar i foljd. Lt D vara utspadningsfaktorn.

Beredning av korrektionsldsningen

Om provlésningen (6.2) ar firgad, bered en motsvarande korrektionslosning genom att till en plastkolv fora
over 5 ml av provlosningen (6.2), 5 ml EDTA-buffertlosning (4.1) och 5 ml vatten och blanda vil.

Forfarande
Beredning av blindlosning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran extraktionsmomentet, bortsett frdn att provet inte ar
medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

For 6ver 0, 5, 10, 15, 20 och 25 ml av arbetskalibreringslosningen (4.3.3) till en serie 100 ml-métkolvar.
Fyll till mérket med vatten och blanda vil. Dessa 16sningar innehaller mellan 0 och 2,5 pg/ml bor.

Férgutveckling

For over 5 ml av kalibreringslosningarna (7.2), provlosningarna (6.2) och blindlosningen (7.1) till en serie
plastkolvar. Tillsitt 5 ml av EDTA-buffertlosningen (4.1). Tillsdtt 5 ml av azomethin-H-16sningen (4.2).

Blanda vil och 14t firgen utvecklas i morker 2,5-3 timmar.

Bestdmning

Mit absorbansen hos de losningar som har framstillts enligt 7.3 och vid behov korrektionslosningen (6.3)
mot vatten vid en viglingd pd 410 nm. Skolj kyvetterna med vatten fére varje ny avlisning.
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Redovisning av resultaten

Rita upp kalibreringskurvan med losningarnas koncentration (7.2) pd x-axeln och den absorbans (7.4) som
spektrometern anger lings y-axeln.

Avlis ur kalibreringskurvan koncentrationen av bor (B) i blindlsningen (7.1), koncentrationen av bor (B) i
provldsningen (6.2) och, om provlosningen ér firgad, den korrigerade koncentrationen av 16sningen. For att
berdkna denna, subtrahera korrektionslosningens absorbans (6.3) fran provlosningens absorbans och bestim
den korrigerade koncentrationen av provlosningen. Anteckna provldsningens koncentration (6.2) med eller
utan korrigering, X(x;) och blindlsningens koncentration (xy).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av bor:
B% = [(xs — X,) x V x D]/ (M x 10%)
Om metod (9.3) har anvints:
B% = [(x, — %) X V x 2D] /(M x 10%)
dir
B = mingden bor uttryckt i procent av godselmedlet,
x, dr provlosningens koncentration (ug/ml) i provldsningen (6.2), med eller utan korrigering,
xp, dr blindlésningens (7.1) koncentration (ug/ml),
V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D = faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2,
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.

Berdkning av utspddningsfaktorn D: Om (al), (a2) r alikvoterna och (v1), (v2) dr de volymer i ml som
motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn D enligt f6ljande:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metod 9.6

Bestimning av kobolthalten i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av kobolt i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomrade
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjdlp av metod 9.1

och 9.2 och fér vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen kobolt skall deklareras enligt bilaga I E i
denna forordning.

Princip

Efter lamplig beredning och utspadning av extrakten bestims kobolthalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyraldsning, ca 6 mol/l

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 9.4 (4.2).
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4.3

4.4

4.4.1

4.4.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 9.4 (4.3).

Koboltkalibreringslosning
Koboltstamlasning (1 000 pg/ml)
Vig in 1 g kobolt med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 250 ml-glasbdgare. Tillsdtt 25 ml 6 mol/l saltsyra

(4.1) och vdrm pa en vdrmeplatta tills koboltet dr helt upplost. Lt svalna och 6verfor kvantitativt till en
1000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda val.

Koboltstamlosning (100 pg/ml)

Overfér 10 ml stamlésning (4.4.1) till en 100 ml-métkolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelésning (4.2) till mérket
och blanda.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med stralningskilla for
kobolts karakteristiska strdlning (240,7 nm). Bakgrundskorrigering méste kunna goras.

Beredning av provlosningen
Koboltextraktlosning

Se metod 9.1 ochfeller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlgsningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen maéste innehélla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).

Forfarande
Beredning av blindlosning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen mdste innehalla 10 % (volym) av den lantansaltldsning som anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt méitomréde pd 0 5 pg/ml kobolt, overfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning
(4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sd att den kommer s nira
provlosningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den lantansaltlosning som anges i 6.2 till varje
kolv. Fyll pa 0,5 moll saltsyrelosning (4.2) till mirket och blanda. Dessa losningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3,
4 respektive 5 pg/ml kobolt.

Bestimning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vaglingden pa 240,7 nm.

Redovisning av resultaten

Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av kobolt:

Co% = [(x — %) X V x D]/ (M x 10%)
Om metod (9.3) har anvints:

Co% = [(x — %) X V x 2D] /(M x 10%)
dir
Co = mingden kobolt uttryckt i procent av godselmedlet,
X, ar provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml,

xp, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml,
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V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D = faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2,
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.

Berdkning av utspadningsfaktorn D: Om (al), (a2), (a3),...,., (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) och (100) 4r de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar beriknas utspadningsfaktorn
D enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metod 9.7

Bestimning av kopparhalten i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av koppar i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomrade
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1

och 9.2 och f6r vilka den totala halten eller den vattenlésliga delen koppar skall deklareras enligt bilaga I E i
denna forordning.

Princip

Efter limplig beredning och utspadning av extrakten bestims kopparhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyralosning, ca 6 mol/l

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 9.4 (4.2).
Viteperoxidlosning (30 % H,0,, dyp=1,11 g/ml) fri frén mikrondringsimnen

Kopparkalibreringslosning
Kopparstamlosning (1 000 pg/ml)
Vdg in 1 g koppar med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 250 ml-glasbégare. Tillsitt 25 ml 6 mol/l saltsyra

(4.1) och 5 ml viteperoxidlosning (4.3) och virm p4 en virmeplatta tills kopparen ir helt upplost. Overfor
kvantitativt till en 1 000 ml-matkolv. Fyll till méirket med vatten och blanda val.

Koppararbetslosning (100 pg/ml)

Overfor 20 ml stamldsning (4.4.1) till en 200 ml-métkolv. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelésning (4.2) till market
och blanda.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strdlningskilla for
koppars karakteristiska stralning (324,8 nm).

Beredning av provlosningen
Kopparextraktlosning

Se metod 9.1 ochfeller 9.2 och vid behov 9.3.
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Beredning av providsningen

Se metod 9.4 (6.2).

Forfarande
Beredning av blindlosning

Se metod 9.4 (7.1).

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt matomrdde pa 0 5 pg/ml koppar, overfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning
(4.4.2) till en serie 100 ml-métkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sd att den kommer sd nira
provlosningens koncentration (6.2) som mojligt. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mirket och
blanda. Dessa losningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml koppar.

Bestamning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vaglingden pa 324,8 nm.

Redovisning av resultaten

Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av koppar:
Cu% = [(x — %) x V x D]/ (M x 10%)
Om metod (9.3) har anvints:
Cu% = [(xs — %) X V x 2D] / (M x 10%)
ddr
Cu = mingden koppar uttryckt i procent av godselmedlet,
X, ar provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml,
xp, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml,
V =volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D i4r faktorn som motsvarar den utspddning som har gjorts i 6.2,
M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.

Berikning av utspddningsfaktorn D: Om (al), (a2), (a3),..,., (ai) och (a) r alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) och (100) dr de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn
D enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/fai) x (100/a)

Metod 9.8

Bestimning av jirnhalten i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av jirn i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomride

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1

och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen jdrn skall deklareras enligt bilaga I E i
denna férordning.



L 304/168

Europeiska unionens officiella tidning

21.11.2003

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Princip

Efter limplig beredning och utspddning av extraktet bestims jdrnhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyralosning, ca 6 mol/l

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 9.4 (4.2).
Viteperoxidlosning (30 % H,0,, dyg=1,11 g/ml), frin mikrondringsimnen

Lantansaltlgsningar (10 g La per liter)

Se metod 9.4 (4.3).

Jarnkalibreringslosningar
Jarnstamlosning (1 000 pg/ml)
Vdg in 1 g jarntrdd med en noggrannhet pa 0,1 mg i en 500 ml-glasbigare. Tillsitt 200 ml 6 mol/l

saltsyra (4.1) och 15 ml viteperoxidlosning (4.3). Virm pé en virmeplatta tills jirnet dr helt upplost. Lat
svalna och 6verfor kvantitativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Jarnarbetslosning (100 pg/ml)

Overfor 20 ml stamlésning (4.5.1) till en 200 ml-métkolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelésning (4.2) till market
och blanda.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strélningskalla for jarns
karakteristiska strdlning (248,3 nm).

Beredning av provlosningen
Jarnextraktlgsning

Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlgsningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen mdste innehdlla 10 % (volym) lantansaltlosning.

Forfarande
Beredning av blindlosning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen méste innehdlla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt mitomrade pd 0-10 pg/ml jirn, 6verfor 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 ml arbetslosning (4.5.2)
till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sa att den kommer s nira provlos-
ningens koncentration som mojligt. Tillsitt 10 ml av den lantansaltlosning som anges i 6.2. Fyll pa
0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till market och blanda. Dessa losningar innehéller 0, 2, 4, 6, 8 respektive
10 pg/ml jarn.

Bestamning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vglingden pd 248,3 nm.
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Redovisning av resultaten

Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av jirn:
Fe% = [(xs — %) X V x D]/ (M x 10%)
Om metod 9.3 har anvints:
Fe% = [(xs — x,) x V x 2D] / (M x 10%)
dir
Fe = mingden jdrn uttryckt i procent av godselmedlet,
X, ar provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml,
xp dr blindlésningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml,
V =volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D dr faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2,
M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.

Berdkning av utspidningsfaktorn D: Om (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3),....,
(vi) och (100) dr de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspiadningar beriknas utspadningsfaktorn
D enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metod 9.9

Bestimning av halten av mangan i extrakt av gédselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av mangan i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomride
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1

och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen mangan skall deklareras enligt bilaga I E i
denna forordning.

Princip

Efter lamplig beredning och utspadning av extrakten bestdims manganhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyralosning, ca 6 mol/l

Se metod 9.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 9.4 (4.2).

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 9.4 (4.3).
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Mangankalibreringslisning
Manganstamlosning (1 000 pg/ml)
Vdg in 1 g mangan med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 250 ml-glasbdgare. Tillsitt 25 ml 6 mol/l

saltsyralosning (4.1). Vairm pa en vdrmeplatta tills manganet ar helt upplost. Lt svalna och overfor kvan-
titativt till en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till mérket med vatten och blanda val.

Manganarbetslosning (100 pg/ml)

Spad ut 20 ml stamlosning (4.4.1) med 0,5 mol/l saltsyralosning (4.2) i en 200 ml-mitkolv. Fyll pa
0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till market och blanda.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med stralningskalla for
mangans karakteristiska stralning (279,6 nm).

Beredning av provlosningen
Manganextraktlosning

Se metod 9.1 ochfeller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av proviosningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen madste innehélla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).

Forfarande
Beredning av blindlgsning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlosningen maste innehélla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt mitomrade pd 0 5 pg/ml mangan, overfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning
(4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sé att den kommer s nira
provldsningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den lantansaltlésning som anges i 6.2 till varje
kolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mérket och blanda. Dessa 16sningar innehdller 0, 0,5, 1, 2, 3,
4 respektive 5 pg/ml mangan.

Bestdmning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vdglingden pa 279,6 nm.

Redovisning av resultaten

Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av mangan:
Mn% = [(x, — %) X V x D] /(M x 10%)
Om metod 9.3 har anvints:
Mn% = [(x — x) x V x 2D] / (M x 10%)
dir
Mn dr mingden mangan uttryckt i procent av godselmedlet,
X, dr provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml,
xp dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml,

V = volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
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D ir faktorn som motsvarar den utspddning som har gjorts i 6.2,
M = massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.
Berikning av utspadningsfaktorn D: Om (al), (a2), (a3),..,., (ai) och (a) r alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) och (100) dr de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn
D enligt foljande:
D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)
Metod 9.10
Bestimning av molybden i extrakt av godselmedel med hjilp av spektrometri av ett komplex med
ammoniumtiocyanat

1. Rickvidd
Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av molybden i extrakt av godselmedel.

2. Tillimpningsomride
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1
och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen molybden skall deklareras enligt bilaga I
E i denna forordning.

3. Princip
Molybden (V) bildar tillsammans med SCN-joner i sur miljo ett komplex [MoO(SCN)s].
Komplexet extraheras med n-butylacetat. Stérande joner, som t. ex. jarnjoner blir kvar i vattenfasen. Den
orangegula firgen bestims av molekylabsorptionsspektrometri vid 470 nm.

4. Reagens

4.1 Utspadd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol/l
Se metod 9.4 (4.1).

4.2 Kopparlosning (70 mgfl) i 1,5 mol/l saltsyra
Los 275 mg kopparsulfat (CuSO4.5H,0), som &dr uppvigt med en noggrannhet pd 0,1 mg, i 250 ml
6 mol/l saltsyralosning (4.1) i en 1 000 ml-mdtkolv. Fyll till market med vatten och blanda vil.

4.3 Askorbinsyrelosning (50 g/l)
Los 50 g askorbinsyra (C¢HgOyg) i vatten i en 1 000 ml-métkolv. Fyll till médrket med vatten och blanda val.
Forvara i kylskap.

4.4 n-butylacetat

4.5 Ammoniumtioglunutlo‘sning, 02 M
Los upp 15,224 g NH,SCN i vatten i en 1000 ml-mitkolv. Fyll pd vatten till market. Blanda vil och
forvara i en mork flaska.

4.6 Tennkloridlosning (50 gfl) i 2 mol/l saltsyra
Denna losning mdste vara helt klar och beredas direkt fore anvindningen. Tennkloriden maste vara mycket
ren, annars blir 1o6sningen grumlig.
For att bereda 100 ml 16sning, 16s 5 g (SnCl,.2H,0) i 35 ml 6 mol/l HCl-losning (4.1). Tillsitt 10 ml
kopparlosning (4.2). Fyll till médrket med vatten och blanda val.

4.7 Molybdenkalibreringslosningar

471 Molybdenstamldsning (500 pg/ml)

Los 0,920 g ammoniummolybdat [(NH,)sMo,0,4.4H,0], som ér uppvigt med en noggrannhet pa 0,1 mg,
i 6 molfl saltsyra (4.1) i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll till market med saltsyran och blanda vil.
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5.1

5.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Intermedidr molybdenlosning (25 pg/ml)

Overfor 25 ml stamlosning (4.7.1) till en 500 ml-métkolv. Fyll till médrket med 6 mol/l saltsyra (4.1) och
blanda vil.

Molybdenarbetslosning (2,5 pg/ml)

Overfor 10 ml intermediér 16sning (4.7.2) till en 100 ml-métkolv. Fyll till mirket med 6 mol/l saltsyra (4.1)
och blanda val.

Utrustning

Molekylabsorptionsspektrometer forsedd med kyvetter med 20 mm skikttjocklek. Instrumentet skall vara
installt pa en vaglingd pd 470 nm.

Separationstrattar pa 200 eller 250 ml

Beredning av provlosningen
Molybdenextraktlgsning

Se metod 9.1 och/eller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlosningen

Spéd en alikvot av extraktet (6.1) med 6 mol/l saltsyralosning (4.1) for att fd fram en limplig molybden-
koncentration. Lit D vara utspadningsfaktorn.

Overfor en alikvot (a) fran extraktlosningen som innehller 1-12 pg molybden till en separationstratt (5.2).
Fyll upp till 50 ml med 6 mol/l saltsyralosning (4.1).

Forfarande
Beredning av blindlgsning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran extraktionsmomentet, bortsett frdn att provet inte dr
medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

Bered en serie med minst sex kalibreringslésningar med 6kande koncentration som motsvarar spektrome-
terns optimala médtomrade.

For omrédet 0-12,5 pg molybden, overfor 0, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning (4.7.3) till separations-
trattarna (5.2). Fyll upp till 50 ml med 6 mol/l saltsyralosning (4.1). Trattarna innehéller 0, 2,5, 5, 7,5, 10
och 12,5 pg molybden.

Framkallning och separation av komplexet

Tillsitt i varje separationstratt (6.2, 7.1 och 7.2) i tur och ordning foljande 16sningar:
— 10 ml kopparlosning (4.2).

— 20 ml askorbinsyrelosning (4.3).

Blanda vil och vinta i tva eller tre minuter. Tillsitt sedan foljande:

— 10 ml n-butylacetat (4.4) med hjilp av en precisionspipett.

— 20 ml tiocyanatlosning (4.5).

Skaka i en minut sd att komplexet extraheras i den organiska fasen. Lt separera. Nir de tvd faserna har
separerats, ta bort hela vattenfasen och kasta den. Tvitta den organiska fasen med:

— 10 ml tennkloridlosning (4.6).

Skaka i en minut. Lit separera. Ta bort hela vattenfasen. Samla upp den organiska fasen i ett provror; detta
gor det mojligt att samla de suspenderade vattendropparna.
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7.4

4.1

Bestamning

Mit absorbansen i de l6sningar som har framstillts enligt 7.3 vid en viglingd pd 470 nm. Anvind
molybdenkalibreringslésningen med 0 pg/ml (7.2) som referens.

Redovisning av resultaten

Rita upp kalibreringskurvan med massan av molybden i kalibreringsldsningarna (7.2) uttryckt i pg pa x-axeln
och de absorbanser (7.4) som spektrometern anger lings y-axeln.

Bestdm ur kalibreringskurvan massan av molybden i provlosningen (6.2) och i blindlosningen (7.1). Dessa
massor betecknas (x,) respektive (xp).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av molybden:
Mo% = [(x, — %) X V/a x D] /(M x 10%)
Om metod (9.3) har anvints:
Mo% = [(x, — x») x V/a x 2D] /(M x 10%)
ddr
Mo dr mingden molybden uttryckt i procent av godselmedlet,
a dr volymen av alikvoten frdn den sista utspadningslosningen (6.2) uttryckt i ml,
X, dr massan av molybden i provlosningen (6.2) uttryckt i pg,

Xp, dr massan av molybden uttryckt i g i blindlésningen (7.1) vars volym motsvarar volymen (a) av alikvoten
av provlosningen (6.2),

V ir volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D ir faktorn som motsvarar den utspddning som har gjorts i 6.2,
M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.

Berdkning av utspidningsfaktorn D: Om (al), (a2) ar alikvoterna och (v1), (v2) dr de volymer i ml som
motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn D enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metod 9.11

Bestimning av halten av zink i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av zink i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomride

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 9.1

och 9.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen zink skall deklareras enligt bilaga I E i
denna férordning.

Princip

Efter limplig beredning och utspddning av extrakten bestims zinkhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyralisning, ca 6 moll

Se metod 9.4 (4.1).
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4.2

4.3

4.4

4.4.1

4.4.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 9.4 (4.2).

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 9.4 (4.3).

Zinkkalibreringslosning
Zinkstamlosning (1 000 pg/ml)

Los 1 g zinkpulver eller zinkflisor, som har vigts med en noggrannhet pa 0,1 mg, i 25 ml 6 mol/l saltsyra
(4.1) i en 1000 ml-glasbagare. Nar zinket dr helt upplost, fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Zinkarbetslosning (100 pg/ml)

Los upp 20 ml stamlosning (4.4.1) i en 200 ml-mitkolv med 0,5 mol/l saltsyralosning (4.2). Fyll pd
0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till médrket och blanda.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 9.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strdlningskélla for
zinks karakteristiska strdlning (213,8 nm). Bakgrundskorrigering maste kunna goras.

Beredning av provlosningen
Zinkextraktlosning

Se metod 9.1 ochfeller 9.2 och vid behov 9.3.

Beredning av provlgsningen

Se metod 9.4 (6.2). Provlosningen maéste innehdlla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).

Forfarande
Beredning av blindlgsning

Se metod 9.4 (7.1). Blindlésningen maste innehélla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 9.4 (7.2).

For ett optimalt midtomrade pd 0 och 5 pg/ml zink, 6verfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 ml arbetslosning
(4.4.2) till en serie 100 ml-matkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sa att den kommer s néra
provldsningens koncentration som mojligt. Tillsdtt 10 ml av den lantansaltlésning som anges i 6.2 till varje
kolv. Fyll pd 0,5 mol|l saltsyrelosning (4.2) till méarket och blanda. Dessa losningar innehéller 0, 0,5, 1, 2, 3,
4 respektive 5 pg/ml zink.

Bestdmning

Se metod 9.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vdglingden pa 213,8 nm.

Redovisning av resultaten

Se metod 9.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av zink:

Zn% = [(x, — %) X V. x D] /(M x 10%)
Om metod (9.3) har anvints:

Zn% = [(xs — %) X V x 2D] /(M x 10%)
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4.2

5.1

dir

Zn dr mingden zink uttryckt i procent av godselmedlet,

X, ar provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml,

xp dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml,

V ér volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i ml,
D dr faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2,

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 9.1 eller 9.2 uttryckt i gram.

Berikning av utspadningsfaktorn D: Om (al), (a2), (a3),..,., (ai) och (a) r alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) och (100) dr de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn
D enligt f6ljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metod 10

Mikronidringsimnen i halter pa 6ver 10 %

Metod 10.1

Extraktion av den totala halten av mikroniringsimnen

Rickvidd
Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera den totala halten av mikroniringsimnen bor, kobolt,
koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utfora sd fa extraktioner som méjligt och

om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma den totala halten av vart och ett av mikronirings-
amnena.

Tillimpningsomride
Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I E till denna forordning och som innehaller

ett eller flera av mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfarandet ar
tillimpbart pd de mikroniringsimnen som har en deklarerad halt av mer dn 10 %.

Princip

Upplosning i kokande utspidd saltsyra.
Anmirkning

Extraktionen dr empirisk och inte nédvandigtvis kvantitativ beroende pa produkten eller godselmedlets andra
bestédndsdelar. Sarskilt for vissa manganoxider kan den extraherade mingden vara betydligt mindre dn den
totala mingd mangan som produkten innehaller. Godselmedelstillverkaren ansvarar for att den deklarerade
halten verkligen motsvarar den mingd som extraheras under de forhdllanden som metoden anger.

Reagens
Utspadd saltsyralosning (HCl), ca 6 mol/l:

Blanda 1 del saltsyra (d,p=1,18 g/ml) med 1 del vatten.
Koncentrerad ammoniaklsning (NH4,OH, p = 0,9 g/ml)

Utrustning

Elektrisk vdrmeplatta med instillbar temperatur
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7.1

7.2

pH-madtare
Anmirkning

Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas inte anvindas. Eftersom det
ingdr kokning i metoden ar teflon eller kvartsglas lampligt att anvinda. Skolj utrustningen vdl om den har
rengjorts med medel som innehaller borater.

Provberedning
Se metod 1.
Forfarande
Prov

Tag en mingd godselmedel som viger 1 eller 2 g beroende pa den deklarerade halten av dmnet i produkten.
Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig losning som efter lamplig utspadning ligger inom
mitomréddet for varje metod. Provet skall vdgas in med en noggrannhet pd 1 mg.

Deklarerad halt av mikrondringsimne i godselmedlet (%) >10 <25 225
Provets massa (g) 2 1

Amnets massa i provet >200 <500 =250
Volymen av extrakt V (ml) 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) > 400 <1000 >500

Overfor provet till en 250 ml-glasbigare.

Beredning av lisningen

Fukta provet med lite vatten om det behovs. Tillsdtt forsiktigt och i smd méingder 10 ml utspadd saltsyralds-
ning (4.1) per gram godselmedel. Tillsdtt ca 50 ml vatten. Tack glasbagaren med ett urglas och blanda. Lét
blandningen koka upp pé& kokplattan och 14t den koka i 30 minuter. L&t svalna, ror om d4 och d&. Overfor
kvantitativt till en 500 ml-matkolv. Fyll till mérket med vatten och blanda val. Filtrera genom ett torrt filter
ner i en torr behéllare. Kasta den forsta méangden. Extraktet skall vara helt klart.

Bestdamningen bor goras omedelbart pad alikvoter av det klara filtratet. 1 annat fall bor kirlet tippas till.

Anmirkning

Extrakt dar halten av bor skall bestimmas: Justera pH-vérdet till mellan 4 och 6 med koncentrerad ammo-
niak (4.2).

Bestimning

Bestdmningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for varje enskilt
mikroniringsimne.

Metoderna 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 och 10.10 kan inte anvindas for att bestimma dmnen som forekommer i
kelaterad eller komplex form. I sddana fall mdste metod 10.3 tillimpas fére bestimningen.

Normalt 4r detta inte nodvindigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri (metoderna
10.8 och 10.11).

Metod 10.2

Extraktion av vattenlosliga mikroniringsimnen

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att extrahera vattenlosliga former av mikrondringsimnena bor,
kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Man bor striva efter att utfora sd fa extraktioner som
mojligt och om mojligt anvinda samma extrakt for att bestimma halten av vart och ett av mikronérings-
amnena.
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4.1

5.1

7.1

7.2

7.3

Tillimpningsomride
Detta forfarande giller EG-godselmedel som fortecknas i bilaga I E till denna férordning och som innehaller

ett eller flera av mikrondringsimnena bor, kobolt, koppar, jirn, mangan, molybden och zink. Forfarandet ar
tillimpbart pd de mikroniringsimnen som har en deklarerad halt av mer 4n 10 %.

Princip

Mikrondringsimnena extraheras genom att godselmedlet skakas i vatten vid 20 (£ 2) °C.

Anmirkning

Extraktionen r empirisk och inte nodvandigtvis kvantitativ.

Reagens
Utspddd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol/l:

Blanda 1 del saltsyra (dyo=1,18 g/ml) med 1 del vatten.

Utrustning

Roterande skakapparat (35—40 varv i minuten)

Anmirkning

Om extraktet skall anvindas for att bestimma halten av bor skall borosilikatglas inte anvindas. Teflon eller
kvartsglasir lampligt att anvinda for denna extraktion. Skolj utrustningen vil om den har rengjorts med
medel som innehéller borater.

Beredning av provet

Se metod 1.

Forfarande
Prov

Tag en mingd godselmedel som vager 1 eller 2 g beroende pa den deklarerade halten av dmnet i produkten.
Foljande tabell skall anvindas for att framstilla en slutlig 16sning som efter limplig utspadning ligger inom
mitomrddet for varje metod. Provet skall vigas in med en noggrannhet pd 1 mg.

Deklarerad halt av mikrondringsimne i godselmedlet (%) >10 <25 >25
Provets massa (g) 2 1

Amnets massa i provet >200 <500 2250
Volymen av extrakt V (ml) 500 500
Koncentration av dmnet i extraktet (mg/l) > 400 <1000 2500

Overfor provet till en kolv p&d 500 ml.

Beredning av ldsningen

Tillsitt ca 400 ml vatten.

Tillslut kolven vil med en propp. Skaka den kraftigt for hand for att dispergera provet. Placera darefter
kolven i skakapparaten (5.1) och skaka den i 30 minuter.

Fyll till mérket med vatten och blanda val.
Beredning av provlgsningen

Filtrera omedelbart till en ren och torr kolv. Tillslut kolven med en propp. Gor bestimningen direkt efter
filtreringen.
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4.2

Anmirkning

Om filtratet gradvis blir grumligt, gér en ny extraktion enligt 7.1 och 7.2 och i en kolv med volym Ve.
Filtrera till en miétkolv volym W som torkats och darefter forsetts med 5 ml saltsyralosning (4.1). Avbryt
filtreringen exakt ndr ytan ar i hojd med market. Blanda vil.

Nar detta forfarande foljs dr extraktets volym
V=VexW/(W=05)
Detta virde pd V skall anvindas vid bestimningen av halten av sparimnena.

Bestimning

Bestdmningen av varje mikrondringsimne skall goras pd de alikvoter som anges i metoden for varje enskilt
mikrondringsimne.

Metoderna 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 och 10.10 kan inte anvindas for att bestimma dmnen som forekommer i
kelaterad eller komplex form. I sddana fall mdste metod 10.3 tillimpas fore bestimningen.

Normalt dr detta inte nodvindigt vid bestimning med hjilp av atomabsorptionsspektrometri (metoderna
10.8 och 10.11).

Metod 10.3

Borttagande av organiska foreningar frin extrakt av godselmedel

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att ta bort organiska foreningar fran extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomrade
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjdlp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen dmnen skall deklareras enligt bilaga I E i
denna férordning.

Anmirkning

Forekomsten av organiska dmnen i smd mangder paverkar normalt inte bestimning med hjdlp av ato-
mabsorptionsspektrometri.

Princip

De organiska foreningarna i en alikvot av extraktet oxideras med viteperoxid.

Reagens
Utspadd saltsyralosning (HCl), ca 0,5 mol/l:

Blanda 1 del saltsyra (dyo =1,18 g/ml) med 20 delar vatten.
Viteperoxidlosning (30 % H,0,, dyg =1,11 g/ml), frain mikroniringsimnen

Utrustning

Elektrisk virmeplatta med instéllbar temperatur.

Forfarande

Hill 25 ml av den l6sning som har extraherats med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 i en 100 ml-glasbégare.
Om metod 10.2 anvinds, tillsitt 5 ml utspadd saltsyralosning (4.1). Tillsdtt sedan 5 ml vateperoxidlosning
(4.2). Tack med ett urglas. Lat oxidera i rumstemperatur i ca en timme, lit sedan gradvis koka upp och 14t
koka i en halvtimme. Tillsdtt vid behov ytterligare 5 ml viteperoxid till lésningen nir den har svalnat. Koka
sedan losningen for att ta bort Gverskott av viteperoxid. Lit svalna och overfor kvantitativt till en 50 ml-
mitkolv och fyll upp till mirket. Filtrera vid behov.
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4.1

4.2

4.3

4.4

Denna utspidning skall beaktas vid uttagningen av alikvoter och berdkningen av mikroniringsimnenas
procentandel i produkten.

Metod 10.4

Bestimning av mikroniringsimnen i extrakt av godselmedel genom atomabsorptionsspektometri

(allmint forfarande)

Rickvidd

I detta dokument faststdlls forfarandet vid bestimning av halten av jirn och zink i extrakt av godselmedel
med hjilp av atomabsorptionsspektrometri.

Tillimpningsomride
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen jirn eller zink skall deklareras enligt
bilaga I E i denna forordning.

Anpassning av forfarandet till respektive mikronaringsamne finns beskriven i den sirskilda metoden for varje
spardamne.

Anmirkning

Forekomsten av organiska dmnen i smé& mangder pdverkar normalt inte bestimning med hjilp av ato-
mabsorptionsspektrometri.

Princip
Efter det att extraktet vid behov har behandlats for att minska eller ta bort stérande kemiska dmnen, spids

det ut sd att koncentrationen ligger inom spektrometerns optimala mitomride pd en viglingd som ir
lamplig for det mikrondringsimne som skall bestimmas.

Reagens
Utspddd saltsyralosning (HCI), ca 6 mol/l

Blanda 1 del saltsyra (dyo =1,18 g/ml) med 1 del vatten.

Utspadd saltsyralosning (HCl), ca 0,5 mol/l

Blanda 1 volymdel saltsyra (d,o = 1,18 g/ml) med 20 volymdelar vatten.

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Denna reagens anvinds for bestdimning av jarn och zink. Den kan beredas pa foljande tva sitt:

a) med lantanoxid upplost i saltsyra (4.1). Satt 11,73 g lantanoxid (La,03) till 150 ml vatten i en 1-liters
mitkolv och tillsitt 120 ml 6 mol/l saltsyra (4.1). Lit den losas upp och fyll till market med 1 liter
vatten och blanda vil. Denna 16snings saltsyrakoncentration ar ca 0,5 mol/l. eller

b) med lésningar av lantanklorid, lantansulfat eller lantannitrat. Los upp 26,7 g lantankloridheptahydrat
(LaCl3.7H,0) eller 31,2 g lantannitrathexahydrat [La(NO3);.6H,0] eller 26,2 g lantansulfat- nonahydrat
[La,y(SO4)3.9H,0] i 150 ml vatten. Tillsitt 85 ml 6 mol/l saltsyra (4.1). Lat saltet 16sas upp och fyll till
mirket med 1 liter vatten. Blanda vidl. Denna 16snings saltsyrakoncentration ar ca 0,5 mol/l.

Kalibreringslosningar

For beredningen av dessa, se varje mikroniringdmnes respektive bestimningsmetod.
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6.2

7.1

7.2

7.3

Utrustning
Atomabsorptionsspektrometer med strilningskillor som ger karakteristisk strdlning for de mikronérings-

amnen som skall bestimmas.

Den som anvinder utrustningen skall ha god kidnnedom om den och folja tillverkarens instruktioner.
Utrustningen skall tillita att bakgrundskorrigering gors si att sddan kan anvindas vid behov (t. ex. for
Zn). De gaser som skall anvindas dr luft och acetylen.

Beredning av provlosningen

Beredning av extraktlsningar av de dmnen som skall bestammas

Se metod 10.1 och/eller 10.2 och vid behov 10.3.

Beredning av provlgsningen
Spéd en alikvot av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 10.1, 10.2 eller 10.3 med vatten
och/eller saltsyra (4.1) eller (4.2) sd att den slutliga matlosningen innehdller en koncentration av de dmnen

som skall bestimmas som 4r lamplig for det mitomrdde som anvinds (7.2) och en saltsyrakoncentration pa
minst 0,5 mol/l och inte mer dn 2,5 mol/l. Det kan behovas en eller flera ytterligare utspadningar.

Den slutliga 16sningen framstills genom att en alikvot av det utspadda extraktet placeras i en 100-ml-mit-
kolv. Lat volymen av denna alikvot vara (a) ml. Tillsitt 10 ml av lantansaltlosningen (4.3). Fyll pd 0,5 mol/l
saltsyrelosning (4.2) till market och blanda. Lat D vara utspadningsfaktorn.

Forfarande

Beredning av blindlosning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande fran extraktionsmomentet, bortsett frén att provet inte dr
medtaget.

Beredning av kalibreringslosningar

Frén de arbetskalibreringslosningar som har framstillts med hjilp av varje mikroniringsimnes respektive
metod bereds i 100 ml-mitkolvar en serie med minst fem kalibreringslosningar med 6kande koncentration
inom spektrometerns optimala matomrade. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sa att den kommer s
ndra den utspadda provlosningens koncentration som méjligt (6.2). Vid bestimning av jarn och zink, tillsitt
10 ml av samma lantansaltlosning (4.3) som anvindes i 6.2. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till
mirket och blanda.

Bestamning

Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in véglingden enligt metoden f6r det aktuella

mikrondringsimnet.

Spruta in kalibreringslésningarna (7.2), provlésningen (6.2) och blindlésningen (7.1) i tur och ordning tre
génger. Anteckna varje resultat och spola instrumentet med destillerat vatten mellan varje insprutning.

Rita kalibreringskurvan med de genomsnittliga absorbanserna for var och en av kalibreringslosningarna (7.2)
lings y-axeln och motsvarande spirimneskoncentrationer i pg/ml lings x-axeln.

Avlds ur kurvan koncentrationen av det aktuella mikroniringsdmnet i provlosningen xg (6.2) och i blindlos-
ningen x;, (7.1). Koncentrationerna uttrycks i pg per ml.

Redovisning av resultaten

Godselmedlet har foljande procentuella halt av mikronaringsimnet (E):
E% = [(xs — x») x V x D] /(M x 10%)
Om metod 10.3 har anvints:

E%) = [(xs — %) x V x 2D] /(M x 10%)
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

dir

E 4r mingden mikrondringsimne som skall bestimmas, uttryckt som procent av godselmedlet,

X, ar provlosningens koncentration (6.2) uttryckt i pg/ml,

xp, dr blindlésningens koncentration (7.1) uttryckt i pg/ml,

V dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i ml,
D ir faktorn som motsvarar den utspddning som har gjorts i 6.2,

M ér massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram.
Berdkning av utspadningsfaktorn D:

Om (al), (a2), (a3),..,., (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.., (vi) och (100) ar de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metod 10.5

Spektrometrisk bestimning av borhalten i extrakt med hjilp av acidimetrisk titrering

Riickvidd

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av bor i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomride

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen bor skall deklareras enligt bilaga I E i
denna férordning.

Princip

Boratjoner bildar tillsammans med mannitol ett mannitolborat-komplex genom foljande reaktion:
CeHs (OH), + H3BO; CgH;505B + H,0

Komplexet titreras med natriumhydroxidlésning till ett pH pa 6,3.

Reagens
Metylrittindikator.

Los 0,1 g metylrott (CysHsN30,) i 50 ml etanol (95 %) i en 100 ml-métkolv. Fyll med vatten till 100 ml.
Blanda vil.

Utspadd saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Blanda 1 del saltsyra (d)o=1,18 g/ml) med 20 delar vatten.

Natriumhydroxidlosning, ca 0,5 mol/l

Maste vara koldioxidfri. Los 20 g natriumhydroxid (NaOH) i pastillform i en 1 liters matkolv som innehaller
ca 800 ml kokt vatten. Nér losningen har svalnat, fyll till 1 000 ml-market med kokt vatten och blanda val.

Standardlosing av natriumhydroxid, ca 0,025 mol/l

Maste vara koldioxidfri. Spad den 0,5 mol/l natriumhydroxidlosningen (4.3) 20 ganger med kokt vatten och
blanda vil. Losningens virde uttryckt i bor (B) skall bestimmas (se punkt 9).

Borkalibreringslosning (100 pg/ml)

Los 0,5719 g borsyra (H;BO3) mitt med en noggrannhet pd 0,1 mg, i vatten i en 1 000 ml-mitkolv. Fyll
till market med vatten och blanda vil. Overfor till en plastkolv och férvara i kylskdp.
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4.6

4.7

5.1

5.2

5.3

6.1

7.1

D-mannitol (C¢Hy404), pulver
Natriumklorid (NaCl).

Utrustning

pH-mitare med glaselektrod
Magnetomrorare
400 ml-bigare med teflonstav

Beredning av provlosningen
Beredning av borlgsningen

Se metod 10.1, 10.2 och vid behov 10.3.

Forfarande
Provning

Placera i en 400 ml-bdgare (5.3) en alikvot (a) av extraktet (6.1) innehdllande 2 till 4 mg B. Tillsitt 150 ml
vatten.

Tillsdtt flera droppar av metylrottindikatorlosningen (4.1).

Vid extraktion enligt metod 10.2, tillsdtt 0,5 mol/l saltsyra (4.2) tills dess att indikatorlosningen dndrar firg,
och tillsitt sedan ytterligare 0,5 mol/l saltsyra (4.2).

Tillsitt 3 g natriumklorid (4.7) och koka upp for att avligsna koldioxid. Lat svalna. Placera bigaren pa
magnetomroraren (5.2) och sink ned de kalibrerade elektroderna for pH-mitning (5.1).

Justera losningens pH-vérde till exakt 6,3, forst med 0,5 mol/l natriumhydroxidlésning (4.3) och sedan med
0,025 mol/l 16sning (4.4).

Tillsdtt 20 g D-mannitol (4.6), 16s fullstindigt och blanda vél. Titrera med 0,025 mol/l natriumhydroxidlos-
ning (4.4) till pH 6,3 (stabilt i minst 1 minut). Lit x; vara den nddvindiga volymen.

Blindl6sning

Bered en blindlosning enligt samma forfarande frdn och med losningsberedningen, bortsett fran att godsel-
medlet inte dr medtaget. Lit xo vara den nddvindiga volymen.

Halt av bor (B) i natriumhydroxidlosningen (4.4)
Overfor med pipett 20 ml (2,0 mg B) av kalibreringslésningen (4.5) till en 400 ml-bigare och tillsitt flera

droppar metylréttindikatorlosning (4.1). Tillsétt 3 g natriumklorid (4.7) och saltsyralosning (4.2) tills dess att
indikatorlosningen andrar firg (4.1).

Fyll med vatten till ca 150 ml och koka forsiktigt upp for att avldgsna koldioxid. Lat svalna. Placera bagaren
pa magnetomroraren (5.2) och sink ned de kalibrerade elektroderna for pH-mdtning (5.1). Justera losningens
pH-virde till exakt 6,3, forst med 0,5 mol/l natriumhydroxidlosning (4.3) och sedan med 0,025 mol/l
16sning (4.4).

Tillsdtt 20 g D-mannitol (4.6), 16s fullstandigt och blanda val. Titrera med 0,025 mol/l natriumhydroxidlos-
ning (4.4) till pH 6,3 (stabilt i minst 1 minut). Lit V; vara den nodvindiga volymen.

Bered en blindlosning pd samma sitt, men ersitt 20 ml vatten med kalibreringslosning. Lat V, vara den
nodvindiga volymen.

Borhalten (F) i mg/ml standardlosning av natriumhydroxid (4.4) dr foljande:
F (i mg/ml) = 2/(Vi — Vo)

1 ml natriumhydroxidlésning med en molaritet pd exakt 0,025 mol/l motsvarar 0,27025 mg B.
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Redovisning av resultaten

Godselmedlet har foljande procentuella halt av bor:

(Xl—Xo)XFXV

BOO = 0% 2 x M

dir

B dr mangden bor uttryckt i procent av godselmedlet,

x; dr volymen 0,025 mol/l natriumhydroxidlosning (4.4) uttryckt i ml som behovs for provlosningen,

Xo 4r volymen 0,025 mol/l natriumhydroxidlosning (4.4) uttryckt i ml som behovs for blindlosningen,
F 4r halten bor (B) i 0,025 mol/l natriumhydroxidlosning (4.4) uttryckt i mg/ml,

V ir volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjdlp av metod 10.2 eller 10.2,

a dr volymen av den alikvot (7.1) som tagits fran extraktlosingen (6.1) uttryckt i ml,

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram.

Metod 10.6

Bestimning av kobolthalten i extrakt av godselmedel med hjilp av gravimetrisk metod med 1-nitroso-2-naftol

4.1

4.2

43

4.4

4.5

4.6

Rickvidd

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av kobolt i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomride
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 10.1

och 10.2 och f6r vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen kobolt skall deklareras enligt bilaga 1 E i
denna forordning.

Princip
Kobolt (Ill) ger med 1-nitroso-2-naftol en rod fillning Co (C;oHsONO);3 . 2H,0. Efter det att den kobolt som
finns i extraktet har bringats i kobolt (Ill)-stadiet fdlls kobolten ut i ett dttiksyramedium genom en 16sning av

1-nitroso-2-naftol. Efter filtrering tvittas fillningen, torkas tills vikten dr konstant och vigs sedan som Co

Reagens

Viteperoxidlosning (H,0, dyg=1,11 g/ml) 30 %

Natriumhydroxidlgsning, ca 2 mol/l

Los upp 8 g natriumhydroxid i pelletform i 100 ml vatten.

Utspidd saltsyralosning, ca 6 mol/l

Blanda 1 volymdel saltsyra (d,o=1,18 g/ml) med 1 volymdel vatten.
Attiksyra (99,7 % CH3CO,) (dyo = 1,05 g/ml)

Attiksyraldsning (1 :2), ca 6 mol/l

Blanda 1 del ittiksyra (4.4) med 2 delar vatten.

Losning av 1-nitroso-2-naftol i dttiksyra: Los 4 g 1-nitroso-2-naftol i 100 ml attiksyra (4.4). Tillsatt 100 ml
ljummet vatten. Blanda vil. Filtrera genast. Den framstillda 16sningen maste anvindas omedelbart
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5.1

5.2

6.1

6.2

Utrustning

Filterdegel P 16/ISO 4793, porositet 4, kapacitet 30 eller 50 ml
Torkugn vid 130 (= 2) °C

Beredning av provlosningen
Beredning av koboltlosningen

Se metod 10.1 eller 10.2.

Beredning av den losning som skall analyseras

Placera en alikvot av extraktet innehéllande hogst 20 mg Co i en 400 ml-bdgare. Om extraktet framstlls i
enlighet med metod 10.2, tillsitt 5 droppar saltsyra (4.3). Tillsitt ca 10 ml viteperoxidlosning (4.1). Lat
oxidationsmedlet verka i kallt tillstind i 15 minuter, och fyll sedan med vatten till ca 100 ml. Tack bagaren
med ett urglas. Koka upp 16sningen och 1it den koka i 10 minuter. Lit svalna. Gor 16sningen basisk med
natriumhydroxidlosning (4.2) som tillsdtts droppvis tills svart kobolthydroxid borjar féllas ut.

Forfarande

Tillsatt 10 ml attiksyra (4.4) och fyll med vatten till ca 200 ml. Hetta upp till kokpunkten. Tillsitt droppvis

med hjdlp av byrett 20 ml av 1-nitroso-2-naftol-losningen (4.6) under stindig omrorning. Avsluta med
kraftig omrorning for att fd fillningen att koagulera.

Filtrera genom en filterdegel (5.1) som vég i forvdg, utan att degeln tdpps igen. For att undvika detta, se till
att det dr vitska kvar ovanfor fillningen under hela filtreringen.

Skolj bagaren med utspadd ittiksyra (4.5) for att avldgsna all fillning, skolj fillningen pa filtret med utspadd
attiksyra (4.5) och sedan tre ganger med hett vatten.

Torka i torkugn (5.2) vid 130 °C + 2 °C tills vikten &r konstant.

Redovisning av resultaten

1 mg Co (C;oH4sONO)3.2H,0 fillning motsvarar 0,096381 mg Co.

Godselmedlet har foljande procentuella halt av kobolt (Co):

V x D
Co (%) = X x 00096381 x ~ :

dir

X dr massan av fillningen uttryckt i mg,

V ér volymen av den extraktldsning som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i ml,
a dr volymen av den alikvot som tagits frn den sista utspiddningen uttryckt i ml,

D ar utspadningsfaktorn for denna alikvot,

M dr massan av provet uttryckt i gram.

Metod 10.7

Bestimning av kopparhalten i extrakt av godselmedel med hjilp av titreranalys

Rickvidd

[ detta dokument beskrivs forfarandet for att bestimma halten av koppar i extrakt av godselmedel.
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4.1

4.2

43

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

6.1

Tillimpningsomride
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen koppar skall deklareras enligt bilaga I E
i denna férordning.

Princip
Kopparjoner reduceras i ett surt medium med kaliumjodid:

2Cu™™ + 4- - 2Cul + 1,

Det jod som dirigenom frigors titreras med en standardlosning av tiosulfat med stirkelse som indikator
enligt foljande:

I, + 2Na;$,03 — 2Nal + Na,S404
Reagens
Salpetersyra (HNOj3, d,o = 1,40 g/ml)
Urea [(NH,), C=0]
Ammoniumvdtedifluorid (NH,HF,), losning 10 % massa/volym
Forvara losningen i ett plastkarl.
Ammoniumhydroxidlosning (1 + 1)
Blanda 1 volymdel ammoniak (NH4OH, d,o: 0,9 g/ml) med 1 volymdel vatten.

Standardlosning av natriumtiosulfat
Los 7,812 g natriumtiosulfatpentahydrat (Na,S,03.5H,0) i vatten i en 1-liters mitkolv. Denna 16sning

mdste beredas pd sa sitt att 1 ml=2 mg Cu. For stabilisering, tillsitt flera droppar kloroform. Losningen
mdste forvaras i en glasbehallare och skyddas frin direkt ljus.

Kaliumjodid (KI).
Kaliumtiocyanat (KSCN) losning (25 % massa/volym)
Forvara losningen i en plastflaska.

Starkelselosning (ca 0,5 %)
Placera 2,5 g stirkelse i en 600 ml-bidgare. Tillsitt ca 500 ml vatten. Koka under omrorning. Kyl till

rumstemperatur. Losningen har kort héllbarhet. Hallbarheten kan forlingas genom tillsats av ca 10 mg
kvicksilverjodid.

Beredning av provlosningen

Beredning av kopparlosningen.
Se metod 10.1 och 10.2.

Forfarande
Beredning av titreringslosningen

Placera en alikvot av losningen innehéllande minst 20 till 40 mg Cu i en 500 ml-Erlenmeyerkolv.

Avldgsna overflodigt syre genom en kort kokning. Fyll med vatten till ca 100 ml. Tillsdtt 5 ml salpetersyra
(4.1), koka upp och 1at koka i ca en halv minut.

Tag bort Erlenmeyerkolven frin virmeplattan, tillsitt ca 3 g urea (4.2) och fortsitt kokningen i ca en halv
minut.

Tag bort frén virmeplattan och tillsatt 200 ml kallt vatten. Vid behov, kyl innehéllet i Erlenmeyerkolven till
rumstemperatur.

Tillsdtt ammoniumhydroxidlosning (4.4) litet i taget tills 16sningen blir bla. Tillsitt ytterligare 1 ml.
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6.2

4.1

4.2

Tillsdtt 50 ml ammoniumvitedifluoridlésning (4.3) och blanda.
Tillsdtt 10 g kaliumjodid (4.6) och 1os detta.

Titrering av losningen

Placera Erlenmeyerkolven pd en magnetomrorare. Sink ned staven i Erlenmeyerkolven och still in omré-
raren pd onskad hastighet.

Tillsdtt med hjilp av en byrett standardlsning av natriumtiosulfat (4.5) tills den bruna fargen hos det jod
som frigors frén 16sningen minskar.

Tillsatt 10 ml stirkelselosning (4.8).
Fortsitt titreringen med natriumtiosulfatldsning (4.5) tills den violetta firgen nistan har forsvunnit.

Tillsdtt 20 ml kaliumtiocyanatlosning (4.7) och fortsitt titreringen tills den blavioletta fargen har forsvunnit
helt.

Notera mingden anvind tiosulfatlosning.

Redovisning av resultaten

1 ml standardlosning av natriumtiosulfat (4.5) motsvarar 2 mg Cu.

Godselmedlet har foljande procentuella halt av koppar:

Cu (%) = X
ddr
X ér volymen av den natriumtiosulfatlosning som anvints uttryckt i ml,
V ir volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjalp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i ml,
a dr volymen av alikvoten i ml,

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram.

Metod 10.8

Bestimning av jirnhalten i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av jirn i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomrade

Forfarandet anvinds for att analysera prover av gédselmedel som har extraherats med hjilp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen jirn skall deklareras enligt bilaga 1 E i
denna forordning.

Princip

Efter limplig beredning och utspddning av extraktet bestims jirnhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyralosning, ca 6 mol/l

Se metod 10.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 10.4 (4.2).
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4.3

4.4

4.5

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Viteperoxidlosning (30 % H,0,, dyg=1,11 g/ml), fran mikroniringsimnen

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 10.4 (4.3).

Jarnkalibreringslosning
Jarnstamlosning (1 000 pg/ml)
Vidg in 1 g ren jarntrdd med en noggrannhet pd 0,1 mg i en 500 ml-glasbdgare. Tillsatt 200 ml 6 mol/l

saltsyra (4.1) och 15 ml viteperoxidlosning (4.3). Varm pd en vdrmeplatta tills jarnet ar helt upplost. Lat
svalna och overfor kvantitativt till en 1 000 ml-matkolv. Fyll till market med vatten och blanda vil.

Jarnarbetslosning (100 pg/ml)

Overfér 20 ml stamldsning (4.5.1) till en 200 ml-métkolv. Fyll pd 0,5 mol/l saltsyrelésning (4.2) till market
och blanda.

Utrustning

Atomabsorptionsspektrometer: se metod 10.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strilningskalla for
jarns karakteristiska strdlning (248,3 nm).

Beredning av provlosningen
Jarnextraktlosning

Se metod 10.1 och/eller 10.2 och vid behov 10.3.

Beredning av providsningen

Se metod 10.4 (6.2). Provlosningen maéste innehélla 10 % (volym) lantansaltlosning.

Forfarande
Beredning av blindlosning

Se metod 10.4 (7.1). Blindlosningen maste innehélla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar

Se metod 10.4 (7.2).

For ett optimalt matomrade pd 0-10 pg/ml jarn, 6verfor 0, 2, 4, 6, 8 respektive 10 ml arbetslosning (4.5.2)
till en serie 100 ml-matkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen s att den kommer s nira provlgs-
ningens koncentration som mojligt. Tillsatt 10 ml av den lantansaltlosning som anges i 6.2. Fyll pa
0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till market och blanda. Dessa losningar innehéller 0, 2, 4, 6, 8 respektive
10 pg/ml jarn.

Bestamning

Se metod 10.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) for bestimningen och still in vdglingden pd 248,3 nm.

Redovisning av resultaten

Se metod 10.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av jarn:

Fe (%) = [(xs — %) X Vx D]/ (M x 10%)
Om metod 10.3 har anvénts:

Fe (%) = [(x%s — %p) x V.x 2D] / (M x 10%)
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

4.7

4.8

dir

Fe dr mangden jarn uttryckt i procent av godselmedlet,

X, dr provlosningens (6.2) koncentration uttryckt i pg/ml,

xp, dr blindlosningens (7.1) koncentration uttryckt i pg/ml,

V idr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i ml,
D ar faktorn som motsvarar den utspidning som har gjorts i 6.2,

M dr massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram.

Berdkning av utspddningsfaktorn D: Om (al), (a2), (a3),...,., (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) och (100) 4r de volymer i ml som motsvarar deras respektive utspadningar beriknas utspadningsfaktorn
D enligt foljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x .. x (vi/ai) x (100/a)

Metod 10.9

Bestimning av halten av mangan i extrakt av godselmedel med hjilp av titrering

Rickvidd

Denna metod beskriver forfarandet for att bestimma halten av mangan i extrakt av godselmedel.
Tillimpningsomrade

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjdlp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenldsliga delen mangan skall deklareras enligt bilaga I E
i denna forordning.

Princip

Om extraktet innehdller kloridjoner avligsnas dessa genom att extraktet kokas tillsammans med svavelsyra.
Manganet oxideras med natriumvismutat i ett salpetersyramedium. Det permanganat som bildas reduceras
med ett Gverskott av jarnsulfat. Detta Gverskott titreras med en kaliumpermanganatlosning.

Reagens

Koncentrerad svavelsyra (H,SO,, dyg = 1,84 g/ml)

Svavelsyra, ca 9 mol/l

Blanda forsiktigt 1 del koncentrerad svavelsyra (4.1) med 1 del vatten.

Salpetersyra, 6 mol/l

Blanda 3 volymdelar salpetersyra (HNOj3, d,g = 1,40 g/ml) med 4 volymdelar vatten.

Salpetersyra, 0,3 mol/l

Blanda 1 volymdel 6 mol/l salptersyra med 19 volymdelar vatten.
Natriumvismutat (NaBiOs) (85 %)

Kiselgur

Ortofosforsyra, 15 mol/l (H3POy, p=1,71 g/ml)

Jarnsulfatlosning, 0,15 mol/l

Los upp 41,6 g jirnsulfatheptahydrat (FeSO,4.7H,0) i en mitkolv pd 1 liter.

Tillsdtt 25 ml koncentrerad svavelsyra (4.1) och 25 ml fosforsyra (4.7). Fyll till 1 000 ml-market. Blanda.
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4.9 Kaliumpermanganatlosning, 0,020 mol/l

Vig in 3,160 g kaliumpermanganat (KMnO,) med en noggrannhet p& 0,1 mg. Los upp i vatten och fyll till
1000 ml-mirket.

4.10 Stalld silvernitratlosning, 0,1 mol/l

Los upp 1,7 g silvernitrat (AgNO3) i vatten och fyll till 100 ml-market.

5. Utrustning

5.1 Filterdegel P 16/ISO 4793, porositet 4, kapacitet 50 ml, monterad pé en filtrerkolv pad 500 ml.
5.2 Magnetomrorare

6. Beredning av provlosningen

6.1 Manganextraktlosning

Se metod 10.1 och 10.2. Om man 4r osdker pa forekomsten av kloridjoner utfors ett prov pa losningen med
en droppe av silvernitratlosningen (4.10).

6.2 Om det inte forekommer négra kloridjoner placeras en alikvot av extraktet innehéllande 10-20 mg mangan
i en avling 400 ml-bigare. Justera volymen till ca 25 ml, antingen genom evaporation eller tillsats av
vatten. Tillsdtt 2 ml koncentrerad svavelsyra (4.1).

6.3 Om det forekommer Kloridjoner dr det nodvindigt att avldgsna dem pd foljande sitt

Placera en alikvot av extraktet innehdllande 10-20 mg mangan i en avldng 400 ml-glasbdgare. Tillsitt 5 ml
9 mol[l svavelsyra (4.2). I ett dragskdp kokas detta pa en viarmeplatta tills det att ymnig vit rok frigors.
Fortsitt koka tills volymen reducerats till ca 2 ml (ett tunt sirapsaktigt lager i botten av glasbigaren). Lat
svalna till rumstemperatur.

Tillsdtt forsiktigt 25 ml vatten och prova dterigen forekomsten av klorid med en droppe av silvernitratlos-
ningen (4.10). Om det fortfarande finns klorider upprepas proceduren efter tillsats av 5 ml 9 mol/l svavel-
syra (4.2).

7. Forfarande

Tillsdtt 25 ml 6 mol/l salpetersyra (4.3) och 2,5 g natriumvismutat (4.5) till provlosningen i 400 ml-ba-
garen. Lat réra om ordentligt i tre minuter pd magnetomroraren. (5.2).

Tillsdtt 50 ml 0,3 mol/l salpetersyra (4.4) och ror igen. Sugfiltrera (5.1) genom filterdegel belagd med
kiselgur (4.6). Tvitta filterdegeln upprepade ganger med 0,3 mol/l salpetersyra (4.4) tills ett farglost filtrat
erhalls.

Flytta Gver filtratet och tvittlosningen till en 500 ml-glasbagare. Blanda och tillsitt 25 ml 0,15mol/l jirn-
sulfatlosning (4.8). Om filtratet blir gult efter tillsatsen av jirnsulfat tillsitts 3 ml 15 mol/l ortofosforsyra
(4.7).

Titrera med hjilp av en byrett 6verskottet av jarnsulfat med 0,02 mol/l kaliumpermangantlosning (4.9) tills
blandningen héller en stadigt rosa firg under en minut. Gor ett blindprov under samma betingelser, bortsett
fran att provet utelimnas.

Anmirkning
Den oxiderade 16sningen fir inte komma i kontakt med gummi.

8. Redovisning av resultaten

1 ml 0,02 mol/l kaliumpermanganatlosning motsvarar 1,099 mg mangan (Mn).

Godselmedlet har foljande procentuella halt av mangan:

\

Mn (%) = (x — X;) x 0,1099 x IxXM
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dir

Xp dr volymen av den permanganat som anvants vid blindprovet uttryckt i ml,

X, dr volymen av den permanganat som anvénts vid provet uttryckt i ml,

V ir volymen av den extraktlosning som har framstillts med hjalp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i ml,
a dr volymen av den alikvot som tagits fran extraktet uttryckt i ml,

M éar provets massa i gram.

Metod 10.10

Bestimning av molybden i extrakt av godselmedel med hjilp av gravimetrisk metod med 8-hydroxykinolin

4.1

4.2

4.3

4.4

4.5

4.6

5.1

Rickvidd

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av molybden i extrakt av godselmedel.

Tillimpningsomrade

Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjilp av metod 10.1
och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen molybden skall deklareras enligt bilaga I
E i denna forordning.

Princip

Molybdenhalten bestims av utfillning som molybdenyloximat under vissa forutsittningar.

Reagens
Svavelsyralosning, ca 1 mol/l.

Hall forsiktigt 55 ml svavelsyra (H,SO,, dyp=1,84 g/ml) i en mitkolv pa 1 liter som innehéller 800 ml
vatten. Blanda. Fyll till 1 000 ml-mirket nir vitskan svalnat. Blanda.

Utspidd ammoniaklosning (1 : 3)

Blanda 1 volymdel koncentrerad ammoniumhydroxid (NH4OH, dyo=0,9 g/ml) med 3 volymdelar vatten.

Utspadd dttiksyralgsning (1 : 3)

Blanda 1 volymdel koncentrerad ittiksyralosning (99,7 % CH;COOH, dyg = 1,049 g/ml) med 3 delar vatten.

Losning av dinatriumsalt av etylendiamintetradttiksyra (EDTA)

Los upp 5 g Na,EDTA i vatten i en 100 ml-métkolv. Fyll till market och blanda.

Buffertlosning

Los upp 15 ml koncentrerad dttiksyra och 30 g ammoniumacetat i vatten i en mitkolv pd 100 ml. Fyll till
100 ml-market.

7-hydroxykinolin(oxin)losning
Los upp 3 g 8-hydroxkinolin i 5 ml koncentrerad ittiksyra i en mitkolv pd 100 ml. Tillsitt 80 ml vatten.

Tillsitt ammoniumlosningen (4.2) droppe for droppe tills 16sningen blir grumlig, och da attiksyra (4.3)
tillsatts tills l6sningen blir klar igen.

Fyll med vatten till 100 ml.

Utrustning

Filterdegel P16/ISO 4793, porositet 4, kapacitet 30 ml.
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5.2

5.3

6.1

7.1

7.2

7.3

pH-mitare med glaselektrod
Torkugn vid 130-135 °C

Beredning av provlosningen

Beredning av molybdenlosningen. Se metod 10.1 och 10.2

Forfarande
Beredning av provlgsningen

Placera en alikvot pd 25-100 mg Mo i en 250 ml-bagare. Fyll med vatten till 50 ml

Justera 16sningens pH-virde till 5 genom att tillsitta svavelsyralosning (4.1) droppe for droppe. Tillsitt
15 ml EDTA-l6sning (4.4) och sedan 5 ml buffertlosning (4.5). Fyll med vatten till ca 80 ml.

Framstdllning och tvittning av fillningen
Framstillning av fillningen
Virm 16sningen svagt. Tillsitt oxinlosningen (4.6) under oavbruten omrérning. Fortsitt med utfillningen tills

all uppkomst av fillning upphort. Tillsitt ytterligare reagens tills supernatanten blir litt gulfirgad. 20 ml dr
normalt sett tillrackligt. Fortsdtt att virma fdllningen svagt under tva till tre minuter.

Filtrering och tvittning

Filtrera genom filterdegel (5.1). Skolj flera ganger med varmt vatten i 20 ml-mingder. Skoljvattnet skall
gradvis bli ofirgat vilket visar att oxinet férsvunnit.

Vigning av fallningen

Torka fillningen vid 130-135 °C tills vikten dr konstant (minst en timme).
Lit den svalna i en torkugn och vig den.

Redovisning av resultaten

1 mg molybdenyloximat, MoO,(CoHgON),, motsvarar 0,2305 mg Mo.

Godselmedlet har foljande procentuella halt av molybden:

V x
Mo (%) = X x 0,02305 x

a x
ddr
X 4r massan av molybdenyloximatfillningen uttryckt i mg,
V dr volymen av extraktlosning i enlighet med metod 10.1 och 10.2 uttryckt i ml,
a dr volymen av den alikvot som tagits frn den sista utspadningen uttryckt i ml,
D dr utspadningsfaktorn for denna alikvot,

M dr massan av provet uttryckt i gram.

Metod 10.11

Bestimning av halten av zink i extrakt av godselmedel med hjilp av atomabsorptionsspektrometri

Rickvidd

Denna metod anger forfarandet for att bestimma halten av zink i extrakt av gddselmedel.
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4.1

4.2

4.3

4.4

4.4.1

4.4.2

6.1

6.2

7.1

7.2

7.3

Tillimpningsomrade
Forfarandet anvinds for att analysera prover av godselmedel som har extraherats med hjdlp av metod 10.1

och 10.2 och for vilka den totala halten eller den vattenlosliga delen zink skall deklareras enligt bilaga I E i
denna forordning.

Princip

Efter lamplig beredning och utspddning av extrakten bestims zinkhalten med hjilp av atomabsorptions-
spektrometri.

Reagens
Saltsyralosning, ca 6 mol/l

Se metod 10.4 (4.1).

Saltsyralosning, ca 0,5 mol/l

Se metod 10.4 (4.2).

Lantansaltlosningar (10 g La per liter)

Se metod 10.4 (4.3).

Zinkkalibreringslosning
Zinkstamlosning (1 000 pg/ml)

Los 1 g zinkpulver eller zinkflisor, som har vigts med en noggrannhet pé 0,1 mg, i 25 ml 6 mol/l saltsyra
(4.1) i en 1000 ml-glasbagare. Nar zinket dr helt upplost, fyll till mirket med vatten och blanda vil.

Zinkarbetslosning (100 pg/ml)

Los upp 20 ml stamlosning (4.4.1) i en 200 ml-mitkolv med 0,5 mol/l saltsyralosning (4.2). Fyll pa
0,5 mol/l saltsyrelosning till market och blanda omsorgsfullt.

Utrustning

Atomabsorptionsspetrometer.

Se metod 10.4 (5). Instrumentet skall vara utrustat med strdlningskalla for zinks karakteristiska stralning
(213,8 nm). Bakgrundskorrigering maste kunna goras.

Beredning av provlosningen
Zinkextraktlosning

Se metod 10.1 och/eller 10.2.

Beredning av provldsningen

Se metod 10.4 (6.2). Provlosningen maste innehdlla 10 % (volym) lantansaltlosning (4.3).

Forfarande
Beredning av blindlgsning

Se metod 10.4 (7.1). Blindlosningen maste innehélla 10 % (volym) av den lantansaltlosning som anges i 6.2.

Beredning av kalibreringslosningar
Se metod 10.4 (7.2). For ett optimalt mitomrdde pd 0 och 5 pg/ml zink, 6verfor 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive
5 ml arbetslosning (4.4.2) till en serie 100 ml-mitkolvar. Justera vid behov saltsyrakoncentrationen sa att

den kommer sd nira provlosningens koncentration som mgjligt. Tillsitt 10 ml av den lantansaltlosning som
anges i 6.2 till varje kolv. Fyll pa 0,5 mol/l saltsyrelosning (4.2) till mérket och blanda omsorgsfullt.

Dessa losningar innehdller 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 respektive 5 pg/ml zink.

Bestimning

Se metod 10.4 (7.3). Gor klar spektrometern (5) f6r bestimningen och stdll in vaglingden pd 213,8 nm.



21.11.2003

Europeiska unionens officiella tidning

L 304193

Redovisning av resultaten

Se metod 10.4 (8).
Godselmedlet har foljande procentuella halt av zink:
Zn (%) = [(x, — %) X VX D]/ (M x 10%)
Om metod 10.3 har anvints:
Zn (%) = [(x, — %) X Vx 2D] / (M x 10%)
ddr
Zn dr miangden zink uttryckt i procent av godselmedlet,
X, ar provlosningens koncentration uttryckt i pg/ml,
xp, dr blindlosningens koncentration uttryckt i pg/ml,
V dr volymen av det extrakt som har framstillts med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i ml,
D dr faktorn som motsvarar den utspadning som har gjorts i 6.2,
M ér massan av det prov som har tagits med hjilp av metod 10.1 eller 10.2 uttryckt i gram.
Berakning av utspadningsfaktorn D:

Om (al), (a2), (@3), ..., (ai) och (a) dr alikvoterna och (v1), (v2), (v3), ..., (vi) och (100) 4r de volymer i ml
som motsvarar deras respektive utspadningar berdknas utspadningsfaktorn D enligt f6ljande:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x ... x (vi/ai) x (100/a)
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BILAGA V

. FORTECKNING OVER DOKUMENT SOM TILLVERKARE ELLER DERAS FORETRADARE SKALL KON-

SULTERA VID UTARBETANDET AV ETT TEKNISKT UNDERLAG FOR EN NY GODSELMEDELSTYP, SOM
DE ONSKAR FA UPPTAGNA I BILAGA I TILL DENNA FORORDNING

. Vigledning for utarbetning av det tekniska underlaget till ansékan om att anvinda beteckningen "EG-GODSELME-

DEL” pé ett godselmedel.
Europeiska gemenskapernas officiella tidning C 138, 20.5.1994, s. 4.

. Kommissionens direktiv 91/155/EEG av den 5 mars 1991 om inforandet och den nirmare utformningen av ett

sarskilt informationssystem avseende farliga preparat (beredningar) i enlighet med artikel 10 i direktiv 88/379/EEG.

Europeiska gemenskapernas officiella tidning L 76, 22.3.1991, s. 35.

. Kommissionens direktiv 93/112/EG av den 10 december 1993 om &dndring av kommissionens direktiv 91/155/EEG

om inforandet och den ndrmare utformningen av ett sirskilt informationssystem avseende farliga preparat (bered-
ningar) i enlighet med artikel 10 i direktiv 88/379/EEG.

Europeiska gemenskapernas officiella tidning L 314, 16.12.1993, s. 38.

. NORMER FOR ACKREDITERING AV LABORATORIER SOM AR BEHORIGA ATT TILLHANDAHALLA

DE TJANSTER SOM BEHOVS FOR ATT KONTROLLERA EG-GODSELMEDLENS OVERENSSTAMMELSE
MED KRAVEN I DENNA FORORDNING OCH DESS BILAGOR

. Norm gillande for laboratorierna:

EN ISO/IEC 17025, generella krav for provnings- och kalibreringslaboratoriernas kompetens.

. Norm gillande for ackrediteringsorganen:

EN 45003, ackrediteringssystem for kalibrerings- och provningslaboratorier, generella krav rorande verksamhet och
erkinnande.




