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EUROPA-PARLAMENTETS OG RADETS FORORDNING (EF) nr. 2003/2003

af 13. oktober 2003

om gedninger

(E@S-relevant tekst)

EUROPA-PARLAMENTET OG RADET FOR DEN EUROP.ISKE
UNION HAR —

under henvisning til traktaten om oprettelse af Det Europeiske
Fellesskab, sarlig artikel 95,

under henvisning til forslag fra Kommissionen ('), 2

under henvisning til udtalelse fra Det Europaiske @konomiske
og Sociale Udvalg (?),

efter proceduren i traktatens artikel 251 (), og 3)
ud fra felgende betragtninger:

(1) Radets direktiv 76/116/EQF af 18. december 1975 om
indbyrdes tilneermelse af medlemsstaternes lovgivning om
godning (*), Radets direktiv 80/876/EQF af 15. juli 1980
om indbyrdes tilnzrmelse af medlemsstaternes lovgivning
vedrerende ren ammoniumnitratgedning med hejt kvel- (4)
stofindhold (°), Kommissionens direktiv 87/94/EQF af 8.
december 1986 om tilnermelse af medlemsstaternes
lovgivning vedrerende metoder til efterprevning af karak-
teristika, grenseveerdier og detonérbarhed for ren ammo-
niumnitratgedning med hejt  kvalstofindhold (°) og
Kommissionens direktiv 77/535/E@F af 22. juni 1977
om tilnermelse af medlemsstaternes lovgivning om stik-
prove- og analysemetoder for gedning () er alle flere

(") EFT C 51 E af 26.2.2002, s. 1, og EFT C 227 E af 24.9.2002, s.
503.

() EFT C 80 af 3.4.2002, s. 6. ()
(}) Europa-Parlamentets udtalelse af 10.4.2002 (EUT C 127E af
29.5.2003, s. 160), Radets felles holdning af 14.4.2003 (EUT C

153 E af 1.7.2003, s. 56) og Europa-Parlamentets afgorelse af 2.
september 2003 (endnu ikke offentliggjort i EUT).

(% EFT L 24 af 30.1.1976, s. 21. Senest @ndret ved Europa-Parlamen- (6)
tets og Rédets direktiv 98/97/EF (EFT L 18 af 23.1.1999, s. 60).

(°) EFT L 250 af 23.9.1980, s. 7. /&ndret ved Europa-Parlamentets og
Rédets direktiv 97/63/EF (EFT L 335 af 6.12.1997, s. 15).

() EFT L 38 af 7.2.1987, s. 1. Andret ved Kommissionens direktiv
88/126/EQF (EFT L 63 af 9.3.1988, s. 12). (7)

(7) EFT L 213 af 22.8.1977, s. 1. Senest @ndret ved direktiv 95/8/EF
(EFT L 86 af 20.4.1995, s. 41).

gange blevet andret vasentligt. I overensstemmelse med
Kommissionens meddelelse til Europa-Parlamentet og
Rédet: »Enklere lovgivning for det indre marked: Et pilot-
projekt (SLIM-projektet)« og handlingsplanen for det indre
marked, ber disse direktiver ophaves og afloses af en
enkelt retsakt for at opnd sterre klarhed pa omrédet.

Feellesskabets lovgivning om gedninger er indholdsmeessigt
meget teknisk. En forordning er derfor den bedst egnede
retsakt, fordi den direkte palagger fabrikanterne pracise
krav, der skal anvendes samtidigt og pd samme maéde i
hele Fellesskabet.

Godning skal i hver medlemsstat frembyde visse tekniske
kendetegn fastsat ved bindende forskrifter. Disse
forskrifter, der navnlig vedrerer sammensatning og
afgrensning af typer af gedning, betegnelse af disse
typer, identifikation og emballage, er forskellige fra
medlemsstat til medlemsstat. Ved deres forskelligartethed
hemmer de samhandelen inden for Fellesskabet og ber
derfor harmoniseres.

Da maélet med den foresldede aktion, nemlig at sikre, at det
indre marked for gedninger fungerer tilfredsstillende, ikke
i tilstreekkeligt omfang kan opnds af medlemsstaterne, hvis
der ikke findes felles tekniske kriterier, men bedre kan
opnds pd fallesskabsplan pa grund af aktionens omfang,
kan Fellesskabet vedtage foranstaltninger i overensstem-
melse med subsidiaritetsprincippet, jf. traktatens artikel 5.
I overensstemmelse med proportionalitetsprincippet, jf.
nevnte artikel, gdr denne forordning ikke videre end
nedvendigt for at opnd dette mal.

Det er nedvendigt pa fallesskabsniveau at fastlegge beteg-
nelse, afgrensning og sammensztning for visse gedninger
(EF-gedninger).

Der ber ligeledes fastsattes fellesskabsbestemmelser for
EF-gedninger med hensyn til deres identifikation, deres
sporbarhed og merkning samt lukning af emballagen.

Der ber indferes en procedure pa fellesskabsplan, der skal
folges i de tilfelde, hvor en medlemsstat anser det for
nedvendigt at begrense markedsferingen af EF-gedninger.
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(8) Produktionen af gedninger kan i nogen grad vere svin-
gende som folge af fremstillingsteknik eller grundmate-
rialer. Proveudtagnings- og analyseprocedurer kan ogséd
variere. Det er derfor nedvendigt at tillade tolerancer for
det deklarerede indhold af neringsstoffer. I landbrugets
interesse er det vigtigt at holde disse tolerancer inden for
snavre granser.

(9) Officiel kontrol af, om EF-gedningerne opfylder kravene i
denne forordning med hensyn til kvalitet og sammenszat-
ning, ber udferes af laboratorier, som er godkendt af
medlemsstaterne og meddelt Kommissionen.

(10) Ammoniumnitrat er den veasentligste bestanddel i en
reekke forskellige produkter, hvoraf nogle anvendes som
godning og andre som spraengstof. Det har, under
hensyn til de serlige egenskaber ved ammoniumnitratged-
ning med hejt kvalstofindhold og de heraf folgende krav
vedrorende den offentlige sikkerhed, arbejdstagernes
sundhed og deres beskyttelse, vist sig nedvendigt at fast-
sette  supplerende  fallesskabsbestemmelser for disse
former for EF-gedning.

(11) Visse af disse produkter kan veere farlige og vil i visse
tilfeelde kunne bruges til andet end det, som de er bereg-
nede til. Dette kan udsatte personer og ejendom for fare.
Fabrikanterne ber derfor pélegges at traeffe passende
foranstaltninger med henblik pd at undgd sidan brug, og
specielt med henblik pa at sikre, at sidanne gedninger kan
spores.

(12) Af hensyn til den offentlige sikkerhed er det serligt vigtigt
pd fallesskabsplan at fastlegge de karakteristiske egen-
skaber, der adskiller EF-ammoniumnitratgedninger med
hejt kvealstofindhold fra de forskellige ammoniumnitrat-
produkter, som medgdr ved fremstillingen af produkter,
der kan anvendes som sprangstof.

(13) For at sikre, at EF-ammoniumnitratgedning med hejt
kvelstofindhold er uskadelig, ber gedningen vere i besid-
delse af bestemte egenskaber. Fabrikanterne ber sikre, at
alle ammoniumnitratgedninger med hejt kvelstofindhold
har varet underkastet en detonérbarhedsprove for
markedsforingen af gedningen.

(14

Det er nedvendigt, at Fallesskabet fastsatter regler for
metoderne med lukkede varmecykler, ogsd selv om disse
metoder ikke nedvendigvis simulerer alle de forhold, der
kan opstd i forbindelse med transport og opbevaring.

s

Gedninger kan blive forurenede med stoffer, der kan
udgere en potentiel risiko for menneskers eller dyrs
sundhed og for miljeet. P4 baggrund af udtalelsen fra
Den Videnskabelige Komité for Toksicitet, @kotoksicitet
og Miljg (SCTEE) har Kommissionen til hensigt at
behandle sporgsmilet vedrerende utilsigtet indhold af
cadmium i mineralske gedninger, og den vil om nedven-
digt udarbejde et forslag til forordning, som foreleegges
Europa-Parlamentet og Rédet. Hvis det er relevant, vil

andre forurenende stoffer senere blive behandlet pé
samme méde.

—
=)
=

Det er hensigtsmessigt at fastleegge en procedure, der skal
folges af enhver fabrikant eller dennes reprasentant, der
gnsker en ny type gedning optaget i bilag I for at kunne
benavne den »EF-gedning«.

(17

—

Nedvendige foranstaltninger til gennemforelse af denne
forordning ber vedtages i overensstemmelse med Radets
afgorelse 1999/468/EF af 28. juni 1999 om fastsattelse af
de nermere vilkdr for udevelsen af de gennemforelsesbefo-
jelser, der tillegges Kommissionen (1).

(18) Medlemsstaterne bor fastsette sanktioner for overtraedelse
af bestemmelserne i denne forordning. De kan fastsatte, at
en fabrikant, som overtrader artikel 27, kan idemmes en
bede svarende til ti gange markedsvaerdien af den sending,
der ikke opfylder bestemmelserne.

(19) Direktiv 76/116/EQF, 77/535/EQF, 80/876/EQF og
87/94/EQF ber ophaves —

UDSTEDT FOLGENDE FORORDNING:

AFSNIT 1
GENERELLE BESTEMMELSER
KAPITEL 1
Anvendelsesomrdde og definitioner
Artikel 1
Anvendelsesomride

Denne forordning finder anvendelse pé produkter, som
markedsferes som gedninger under betegnelsen »EF-gadningc.

Artikel 2
Definitioner

I denne forordning forstds ved:

a) »Gedning eller gadningsstof«: materiale, hvis hovedfunktion
er at forsyne planter med naringsstoffer.

b) »Hovednaringsstoffer« grundstofferne kvelstof, phosphor
og kalium.

¢) »Sekunderneringsstoffer«: grundstofferne calcium, magne-
sium, natrium og svovl.

d) »Mikronzringsstoffer«: grundstofferne bor, kobolt, kobber,
jern, mangan, molybden og zink, der er vigtige for plan-
ternes vackst i smd mangder sammenlignet med meeng-
derne af hovedneringsstoffer og sekundarnzringsstoffer.

() EFT L 184 af 17.7.1999, s. 23.
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»Uorganisk gedning« gedning, hvis deklarerede indhold af
neringsstoffer foreligger som mineraler fremstillet ved
udvinding eller ved mekaniske og/eller kemiske industripro-
cesser. Calciumcyanamid, urea og kondensations- og asso-
ciationsprodukter heraf samt gedningsstoffer, der inde-
holder chelerede eller kompleksbundne mikroneerings-
stoffer, kan traditionelt klassificeres som uorganiske
godninger.

»Chelateret mikronaringsstof«: et mikronaringsstof, der
fastholdes af et af de organiske molekyler, der er anfort i
punkt E.3.1 i bilag L

»Kompleksbundet mikronaringsstof«: et mikronaeringsstof,
der fastholdes af et af de organiske molekyler, der er
anfort i punkt E.3.2 i bilag L

»Godningstyper«: godninger med felles typebetegnelse som
anfort i bilag L

»Enkeltgadning« en kvelstof-, fosfor- eller kaliumgedning,
som kun indeholder ét hovednaringsstof i en maengde, der
kan deklareres.

»Sammensat gedning« gedning, der er fremstillet kemisk
eller ved mekanisk blanding eller en kombination heraf,
og som indeholder mindst to hovednaringsstoffer i en
mangde, der kan deklareres.

»Kompleks gedning« en sammensat gedning, der er frem-
stillet ved kemisk reaktion, ved oplesning eller i fast form
ved granulering, og som indeholder mindst to hovedne-
ringsstoffer i en mangde, der kan deklareres. I fast form
indeholder hvert granula alle naringsstofferne i deres dekla-
rerede sammenszatning.

»Mekanisk blandet godning« gedning fremstillet ved
torblanding af flere godninger uden nogen kemisk reaktion.

»Bladgedning« gedning, der er bestemt til brug pa bladene
og sddan sammensat, at afgreden kan optage nzringsstof-
ferne gennem bladene.

»Flydende godning« gedning i suspenderet eller oplast
form.

»Oplest gedning« flydende gedning, der ikke indeholder
faste partikler.

»Gedningssuspension« tofasegedning, hvori faste partikler
holdes suspenderet i en veske.

»Deklaration«: angivelse af mangden af nearingsstoffer,
herunder deres form og opleselighed, garanteret inden for
bestemte tolerancer.

»Deklareret indhold«: indhold af et stof (eller dettes oxid),
som i henhold til fellesskabslovgivningen angives pd en
etiket eller et dokument, der herer til en EF-gedning.

»Tolerance«: de tilladelige afvigelser mellem den for et
neeringsstof malte vaerdi og den deklarerede verdi.

t) »Europzisk standard< CEN (Den Europaiske Standardise-
ringsorganisation) — standard, som Feallesskabet har aner-
kendt officielt, og hvortil der er offentliggjort en henvisning
i Den Europeiske Unions Tidende.

u) »Emballage« en forseglbar beholder, der bruges til at opbe-
vare, beskytte, hdndtere og distribuere gedninger, og som
hejst indeholder 1 000 kg.

v) »Les godning« gedning, der ikke er emballeret som fore-
skrevet 1 denne forordning.

w) »Markedsforing« udbud af gedning, mod betaling eller
gratis, eller oplagring med henblik pd udbud. Indfersel af
en gedning til Fellesskabets toldomréade anses for markeds-
foring.

x) »Fabrikant den fysiske eller juridiske person, der er
ansvarlig for markedsforingen af gedningen, navnlig en
producent, importer, emballeringsvirksomhed, der arbejder
for egen regning, eller enhver, der endrer en gednings
karakteristika, anses for at veere fabrikant. En grossist, der
ikke @ndrer gedningens karakteristika, anses dog ikke for
at vere fabrikant.

KAPITEL 11
Markedsforing
Artikel 3
EF-gedning

En gedning, der tilhgrer en af typerne i bilag I, og som
opfylder bestemmelserne i denne forordning, md betegnes
»EF-g@dning«.

Betegnelsen »EF-godning« ma ikke anvendes pd gedninger, der
ikke opfylder bestemmelserne i denne forordning.

Artikel 4
Etablering i Fellesskabet

Fabrikanten skal vere etableret i Fellesskabet og skal veere
ansvarlig for, at »EF-gedningen« opfylder bestemmelserne i
denne forordning.

Artikel 5
Fri bevagelighed

1. Med forbehold af artikel 15 eller anden fallesskabslovgiv-
ning kan medlemsstaterne ikke af grunde, der vedrerer
sammensatning, identifikation, merkning og emballage samt
gvrige bestemmelser i denne forordning, forbyde, begranse
eller hindre markedsforing af gedninger, der er market
»EF-g@dning«, og som opfylder bestemmelserne i denne forord-
ning.
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2. Der er fri bevagelighed inden for Fellesskabet for
gadninger, der er merket »EF-gadninger« i henhold til denne
forordning.

Artikel 6
Obligatoriske angivelser

1. Til opfyldelse af de i artikel 9 anferte krav kan medlems-
staterne foreskrive, at indholdet af kvalstof, fosfor og kalium i
godninger, der markedsfores pa deres marked, skal anfores pa
folgende maéde:

a) kvelstof udelukkende i form af grundstof (N), og

b) enten fosfor og kalium udelukkende i form af grundstoffer
(P, K), eller

¢) phosphor og kalium udelukkende i form af oxider (P,Os,
K,0), eller

d) phosphor og kalium i form af bdde grundstoffer og oxider

pad samme tid.
Safremt medlemsstaterne benytter sig af muligheden for at
foreskrive, at angivelsen af indholdet af phosphor og kalium
skal ske i form af grundstoffer, skal alle angivelser i bilagene

vedrerende oxider ogsd leses som vearende i form af grund-
stoffer, og numeriske verdier omregnes efter folgende faktorer:

a) phosphor (P) = phosphorpentaoxid (P,05) x 0,436

b) kalium (K) = kaliumoxid (K,0) x 0,830.

2.  Medlemsstaterne kan kraeve, at indholdet af calcium,
magnesium, natrium og svovl i gedninger med sekundaernz-
ringsstoffer, og, hvis betingelserne i artikel 17 er opfyldt, i
godninger med hovedneringsstoffer, der markedsfares pa
deres markeder, skal anferes:

a) enten i form af oxider (CaO, MgO, Na,O, SO3), eller

b) i form af grundstoffer (Ca, Mg, Na, S), eller

¢) begge dele samtidig.

Til omregning af indhold af calciumoxid, magnesiumoxid,
natriumoxid og svovltrioxid til indhold af calcium, magnesium,
natrium og svovl anvendes felgende faktorer:

a) calcium (Ca) = calciumoxid (CaO) x 0,715

b) magnesium (Mg) = magnesiumoxid (MgO) x 0,603

¢) natrium (Na) = natriumoxid (Na,0) x 0,742

d) svovl (S) = svovltrioxid (SO3) x 0,400.

For det beregnede indhold af oxid eller grundstof skal den
vaerdi, der anvendes ved deklareringen, vere den, der frem-
kommer ved afrunding til nermeste decimal.

3. Medlemsstaterne kan ikke forhindre markedsfering af en

»EF-gadning«, der er market pd begge de mader, der er
ombhandlet i stk. 1 og 2.

4. For de EF-gadninger, der er anfert under punkt A, B, C
og D i bilag I, skal indholdet af et eller flere af mikroneerings-
stofferne bor, kobolt, kobber, jern, mangan, molybdan eller
zink deklareres, ndr folgende betingelser er opfyldt:

a) disse mikronzringsstoffer er tilsat i mangder, der mindst er
lig med det mindsteindhold, som er anfert i punkt E.2.2 og
E.2.3 i bilag I

b) EF-gedningen opfylder stadig kravene under punkt A, B, C
og D i bilag L.

5. Nér mikronringsstofferne normalt forekommer i de
ravarer, der tilferer hovedneringsstofferne (N, P, K) og sekun-
dernaringsstofferne (Ca, Mg, Na, S), er deklareringen frivillig,
forudsat at disse mikroneringsstoffer er til stede i maengder,
der mindst er lig med det mindsteindhold, som er anfert i
punkt E.2.2 og E.2.3 i bilag L

6.  Deklareringen af indholdet af et mikronzringsstof finder
sted pa folgende méde:

a) for gedninger tilhgrende de gedningstyper, der er anfert i
punkt E.1 i bilag I, i overensstemmelse med de krav, der er
anfort i dette punkts 6. spalte

b) for de mekanisk blandede godninger, der er navnt under
litra a), og som mindst indeholder to forskellige mikronz-
ringsstoffer samt opfylder kravene i punkt E.2.1 i bilag I, og
for gedninger tilhgrende de gedningstyper, der er anfert i
punkt A, B, C og D i bilag I, ved at angive:

i) totalindholdet udtrykt i masseprocent af gedningen

ii) det vandopleselige indhold udtrykt i masseprocent af
godningen, ndr dette opleselige indhold udger mindst
halvdelen af totalindholdet.

Nar et mikroneringsstof er fuldstendig opleseligt i vand, dekla-
reres kun det vandopleselige indhold.

Nar et mikronzringsstof er kemisk bundet til et organisk mole-
kyle, deklareres det i godningen forekommende indhold af
mikronaringsstof umiddelbart efter det vandopleselige
indhold som en masseprocent af gedningen efterfulgt af et af
udtrykkene »chelateret med« eller »kompleksbundet med« og det
organiske molekyles navn som anfert i punkt E.3 i bilag L. I
stedet for det organiske molekyles navn kan dets forkortelse
benyttes.

Artikel 7
Identifikationsangivelser

1.  Fabrikanter forsyner EF-gedninger med de identifikations-
mearkninger, der er anfert i artikel 9.

2. Hvis gedningen er emballeret, skal identifikationsmeerk-
ningen findes pd emballagen eller etiketten. Nar det drejer sig
om uemballeret godning, skal disse angivelser findes i ledsage-
dokumenterne.
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Artikel 8
Sporbarhed

Med forbehold af artikel 26, stk. 3, skal fabrikanten fore regi-
stre over ggdningers oprindelse for at sikre sporbarheden af
EF-gadninger. Disse registre skal vere til radighed for inspek-
tion fra medlemsstaternes side, s leenge gedningen markeds-
fores og i en yderligere periode pd 2 ar derefter.

Artikel 9
Angivelser

1. Med forbehold af andre fellesskabsbestemmelser skal de i
artike] 7 omhandlede emballager, etiketter og ledsagedoku-
menter bare folgende angivelser:

a) Obligatorisk identifikationsangivelse
— Udtrykket »EF-GODNING« med versaler

— Angivelse af gedningstypen, hvis den findes, i overens-
stemmelse med bilag I

— For mekanisk blandet gedning skal der efter typebeteg-
nelsen tilfejes »mekanisk blanding«

— De supplerende angivelser, som er omhandlet i artikel
19, 21 eller 23

— Neeringsstofferne skal angives bidde ved benavnelse og
ved kemiske symboler, f.eks. kvalstof (N), phosphor (P),
phosphorpentaoxid (P,0s), kalium (K), kaliumoxid
(K,0), calcium (Ca), calciumoxid (CaO), magnesium
(Mg), magnesiumoxid (MgO), natrium (Na), natriumoxid
(Na,0), svovl (S), svovltrioxid (SO3), bor (B), kobber
(Cu), kobolt (Co), jern (Fe), mangan (Mn), molybdan
(Mo) og zink (Zn)

— Nar gedningen indeholder mikronzringsstoffer, der helt
eller delvis er kemisk bundet til et organisk molekyle,
efterfolges navnet pd mikronaringsstoffet af en af
folgende oplysninger:

i) »chelateret med ...« (navnet pa chelatdanneren eller
dens forkortelse som anfert i punkt E.3.1 i bilag I)

ii) »kompleksbundet med .. .« (navnet pa kompleksdan-
neren som anfert i punkt E.3.2 i bilag I)

— Mikronzringsstoffer i gedningen angives i alfabetisk
rekkefolge efter deres kemiske symbol: B, Co, Cu, Fe,
Mn, Mo og Zn

— Serlige angivelser vedrgrende anvendelse for de
produkter, der er anfert i punkt E.1 og E.2 i bilag I

— Mangdeangivelse af flydende gedning udtrykt i masse.
Mengdeangivelse af flydende godning udtrykt i volumen

eller i masse pr. volumenenhed (kg pr. hektoliter eller g
pr. liter) er frivillig

— Netto- eller bruttomasse og frivilligt volumen for
flydende gedninger. Hvis der angives bruttomasse, skal
taramasse angives ved siden af

— Fabrikantens navn eller firmanavn og adresse.
b) Frivillig identifikationsangivelse
— Som anfert i bilag I

— Angivelser vedrgrende oplagring og behandling, og for
godninger, der ikke er anfert i punkt E.1 og E.2 i bilag I,
sarlige angivelser for anvendelse af gadningen

— Angivelse af de doser og anvendelsesbetingelser, der
egner sig for de jordbunds- og dyrkningsforhold, under
hvilke gedningen anvendes

— Fabrikantens marke og produktets handelsbetegnelse.

De i litra b) omhandlede identifikationsangivelser mé ikke veere
i strid med de i litra a) nevnte og skal vere klart adskilt fra
disse.

2. Alle de i stk. 1 nzvnte angivelser skal veare klart adskilt
fra de ovrige oplysninger pd emballagen, etiketterne og ledsa-
gedokumenterne.

3. Flydende godninger md kun markedsfores, hvis de af
fabrikanten er forsynet med supplerende angivelser navnlig
vedrerende lagringstemperatur og forebyggelse af uheld under
oplagring.

4.  De nermere bestemmelser vedrerende anvendelsen af
denne artikel vedtages i henhold til den i artikel 32, stk. 2,
omhandlede procedure.

Artikel 10
Merkning

1. Etiketterne eller de trykte angivelser pd emballagen, som
indeholder de i artikel 9 navnte angivelser, skal anbringes pd et
igjnefaldende sted. Paklebede etiketter skal vare fastgjort pd
emballagen eller dennes lukkeanordning. Hvis systemet bestdr
af en forsegling, skal denne vare forsynet med emballerings-
virksomhedens navn eller varemrke.

2. De i stk. 1 nevnte angivelser ma ikke kunne slettes og
skal veare let leselige.

3. Nar der er tale om uemballeret gadning, som omhandlet i
artikel 7, stk. 2, andet punktum, skal et eksemplar af de doku-
menter, som indeholder identifikationsbetegnelserne, ledsage
varen og vere tilgeengeligt for kontrolorganerne.
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Artikel 11

Sprog

Etiketten, angivelsen pd emballagen og ledsagedokumenterne
affattes pd mindst det eller de nationale sprog i den medlems-
stat, hvor EF-gedningen markedsfores.

Artikel 12
Emballage

For sd vidt angdr emballerede EF-godninger skal emballagen
vare lukket pd en sddan mdade eller ved hjelp af en sddan
anordning, at lukket, lukkets segl eller selve emballagen beska-
diges uopretteligt ved &bning af denne. Det er tilladt at anvende
ventilsakke.

Artikel 13
Tolerancer

1. EF-gadningers indhold af neringsstoffer skal ligge inden
for tolerancerne i bilag II. Disse tolerancer skal tage hejde for
variationer ved produktion, preveudtagning og analyse.

2. Fabrikanten ma ikke systematisk udnytte de tolerancer,
der er fastsat i bilag IL

3. Tolerancer tillades ikke for sd vidt angdr de i bilag I
anferte mindste- og stersteindhold.

Artikel 14
Krav til gedninger

En gedningstype kan kun optages i bilag I, hvis:

a) den tilforer neeringsstoffer pd effektiv mdade

b) der i forbindelse med den findes passende preveudtagnings-,
analyse- og testmetoder

¢) den ved normal brug hverken har skadelige virkninger for
menneskers, dyrs eller planters sundhed eller for miljoet.

Artikel 15
Beskyttelsesklausul

1. Séfremt en medlemsstat har en begrundet formodning
om, at en bestemt EF-gadning, selv om den opfylder kravene
i denne forordning, udger en sikkerheds- eller sundhedsfare for
mennesker, dyr eller planter eller en risiko for miljeet, kan den
midlertidigt forbyde markedsforingen deraf pa sit omrade eller

kreeve serlige betingelser opfyldt herfor. Den underretter omga-
ende de ovrige medlemsstater og Kommissionen herom og
begrunder sin afgorelse.

2. Kommissionen treeffer afgerelse i sagen inden 90 dage
efter modtagelsen af underretningen efter den i artikel 32,
stk. 2, omhandlede procedure.

3. Bestemmelserne i denne forordning forhindrer ikke, at
der af Kommissionen eller en medlemsstat traffes foranstalt-
ninger, der er berettigede af hensyn til den offentlige sikkerhed,
med henblik pd at forbyde, begrense eller hindre markeds-
foring af EF-gedning.

AFSNIT 1I
BESTEMMELSER FOR BESTEMTE GODNINGSTYPER
KAPITEL 1
Uorganiske godninger, der indeholder hovedneringsstoffer
Artikel 16
Anvendelsesomrade

Dette kapitel finder anvendelse pd uorganiske gedninger, der
indeholder hovednaringsstoffer — faste sivel som flydende,
enkeltgodninger sdvel som sammensatte gedninger, herunder
godninger, der indeholder sekundaernaringsstoffer eller mikro-
neringsstoffer — med det mindsteindhold af naringsstoffer, der
er fastsat i punkt A, B, C, E.2.2 eller E.2.3 i bilag L

Artikel 17

Deklaration af sekundernzringsstoffer i gedninger, der
indeholder hovedneringsstoffer

Calcium-, magnesium-, natrium- og svovlindholdet kan dekla-
reres som sekundarnaringsstoffer i de EF-godningstyper, der er
anfort i punkt A, B og C i bilag I, hvis disse grundstoffer
mindst er til stede i felgende minimumsmaengder:

a) 2% calciumoxid (Ca0), svarende til 1,4 % Ca

b) 2 % magnesiumoxid (MgO), svarende til 1,2 % Mg

¢) 3 % natriumoxid (Na,O), svarende til 2,2 % Na

d) 5% svovltrioxid (SO3), svarende til 2 % S.

Typebetegnelsen suppleres i sd fald med de angivelser, der er
anfort i artikel 19, stk. 2, nr. ii).
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Artikel 18
Calcium, magnesium, natrium og svovl

1. Indholdet af magnesium, natrium og svovl i de i punkt A,
B og C i bilag I omhandlede gedninger deklareres pd en af
folgende méder:

a) totalindholdet udtrykt i masseprocent af gedningen

b) totalindholdet og det vandopleselige indhold udtrykt i
masseprocent af gedningen, ndr det vandopleselige

indhold udger mindst en fjerdedel af totalindholdet

¢) ndr et grundstof er fuldstendigt vandopleseligt, deklareres
kun det vandopleselige indhold i masseprocent.

2. Indholdet af calcium deklareres kun, hvis det er vandop-
loseligt, og udtrykkes i masseprocent af gedningen, jf. dog
bilag L.

Artikel 19
Identifikationsangivelser

1. Ud over de obligatoriske identifikationsangivelser, der er
omhandlet i artikel 9, stk. 1, litra a), skal de angivelser, der er
fastsat i stk. 2, 3, 4, 5 og 6 i denne artikel, anfores.

2. I sammensatte gadninger tilfgjes folgende efter typebeteg-
nelsen:

i) De kemiske symboler for de deklarerede sekundarnzrings-
stoffer anfert i parentes efter de kemiske symboler for
hovednearingsstofferne.

ii) De tal, der angiver indholdet af hovednzaringsstoffer.
Indholdet af deklarerede sekundeernaringsstoffer anferes i
parentes efter angivelsen af indholdet af hovednarings-
stoffer.

3. Kun de tal, der angiver indholdet af hovednzringsstoffer
og sekundarneringsstoffer, anferes efter typebetegnelsen.

4. Hvis der deklareres mikronaringsstoffer, angives ordene
»med mikronzringsstoffer« eller ordet »med« efterfulgt af navnet
eller navnene pd de forekommende mikronaringsstoffer og
deres kemiske symbol.

5. Det deklarerede indhold af hovednzringsstoffer og sekun-
dernaringsstoffer angives i masseprocent i hele tal eller om
nedvendigt, hvis der findes en egnet analysemetode, med én
decimal.

Hvis godningen indeholder mere end ét deklareret nearingsstof,
anvendes folgende rakkefolge for indholdet af hovednzrings-
stoffer: N, P,05; ogleller P samt K,0 ogfeller K, og for
indholdet af sekundarnaringsstoffer: CaO ogfeller Ca, MgO
ogleller Mg, Na,O ogfeller Na samt SO; ogfeller S.

[ forbindelse med det deklarerede indhold af mikronsrings-
stoffer anferes hvert enkelt stof og dets symbol, og indholdet
angives i masseprocent, jf. punkt E.2.2 og E.2.3 i bilag [,
sammen med deres oplgselighed.

6.  Neringsstoffernes former og opleseligheder angives lige-
ledes i masseprocent, medmindre bilag I udtrykkeligt fore-
skriver, at det skal ske pd anden made.

Tal anfores altid med én decimal, dog felges for mikronarings-
stoffer forskrifterne i punkt E.2.2 og E.2.3 i bilag L

KAPITEL 11

Uorganiske godninger, der indeholder sekundcerncerings-
stoffer

Artikel 20
Anvendelsesomride

Dette kapitel finder anvendelse pd uorganiske gedninger, der
indeholder sekundarnaringsstoffer — faste sivel som flydende,
herunder g@dninger, der indeholder mikronzringsstoffer — med
det mindsteindhold af nwringsstoffer, der er fastsat i punkt D,
E.2.2 og E.2.3 i bilag I

Artikel 21
Identifikationsangivelser

1. Ud over de obligatoriske identifikationsangivelser, der er
omhandlet i artikel 9, stk. 1, litra a), skal de angivelser, der er
fastsat i stk. 2, 3, 4 og 5 i denne artikel, anfores.

2. Nar der deklareres mikronzringsstoffer, anferes ordene
»med mikronaringsstoffer« eller ordet »med« efterfulgt af
navnet eller navnene pd de forekommende mikronzringsstoffer
og deres kemiske symbol.

3. Det deklarerede indhold af sekundernaringsstoffer
angives i masseprocent i hele tal eller om nedvendigt, hvis
der findes en egnet analysemetode, med én decimal.

Hvis gedningen indeholder mere end et sekundaerneeringsstof,
anvendes folgende rakkefolge:

CaO ogfeller Ca, MgO ogfeller Mg, Na,O og/eller Na, SO;
ogleller S.

[ forbindelse med det deklarerede indhold af mikronsrings-
stoffer anferes hvert enkelt stof og dets symbol, og indholdet
angives i masseprocent, jf. punkt E.2.2 og E.2.3 i bilag [,
sammen med deres opleselighed.
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4. Neringsstoffernes former og opleseligheder angives lige-
ledes i masseprocent, medmindre bilag I udtrykkeligt fore-
skriver, at det skal ske pd anden méade.

Tal anferes altid med én decimal, dog felges for mikronaerings-
stoffer forskrifterne i punkt E.2.2 og E.2.3 i bilag L

5. Indholdet af calcium deklareres kun, hvis det er vandop-
loseligt, og udtrykkes i masseprocent af gedningen, jf. dog
bilag L.

KAPITEL 11
Uorganiske godninger, der indeholder mikronceringsstoffer
Artikel 22
Anvendelsesomride

Dette kapitel finder anvendelse pd uorganiske gedninger, der
indeholder mikronaringsstoffer, faste sdvel som flydende, med
det mindsteindhold af nzringsstoffer, der er fastsat i punkt E.1
og E.2.1 i bilag L

Artikel 23
Identifikationsangivelser

1. Ud over de obligatoriske identifikationsangivelser, der er
omhandlet i artikel 9, stk. 1, litra a), skal de angivelser, der er
fastsat i stk. 2-5 i denne artikel, anfores.

2. For gedninger, der indeholder mere end ét mikronaerings-
stof, anfares typebetegnelsen »Blanding af mikronaringsstoffer«
efterfulgt af de forekommende mikronaringsstoffers navn og
kemiske symbol.

3. Det deklarerede indhold af mikroneringsstoffer angives i
masseprocent i hele tal eller om nedvendigt med én decimal
for gedninger, der kun indeholder et enkelt mikronaringsstof,
jf. punkt E.1 i bilag L.

4. Mikroneringsstoffernes former og opleseligheder angives
i masseprocent, medmindre bilag I udtrykkeligt foreskriver, at
det skal ske pd anden méde.

Antallet af decimaler i tal for mikronzringsstofferne angives
som foreskrevet i punkt E.2.1 i bilag L

5. Etiketten og ledsagedokumenterne skal, for sd vidt angér
de i punkt E.1 og E.2.1 i bilag I anferte produkter, under de
obligatoriske eller frivillige deklarationer vere forsynet med
folgende angivelse:

»M4a kun anvendes i tilfelde af konstateret behov. De anbefa-
lede doser ma ikke overskrides.c

Artikel 24
Emballage

EF-gadninger, som er omfattet af bestemmelserne i dette
kapitel, skal vaere emballeret.

KAPITEL IV
Ammoniumnitratgedning med hejt kvelstofindhold
Artikel 25
Anvendelsesomrade

I dette kapitel forstds ved ammoniumnitratgedning med hejt
kvalstofindhold, ren eller sammensat, ammoniumnitratbaserede
produkter, der er fremstillet til brug som gedninger og inde-
holder mere end 28 masseprocent kvalstof hidrerende fra
ammoniumnitrat.

Denne type godning kan indeholde uorganiske eller inaktive
stoffer.

Stoffer, der indgdr i fremstillingen af denne type godning, mé
hverken forege varmefelsomheden eller detonationsevnen.

Artikel 26
Sikkerhedsforanstaltninger og -kontrol

1.  Fabrikanten skal sikre, at rene ammoniumnitratgedninger
med hejt kvalstofindhold opfylder bestemmelserne i punkt 1 i
bilag IIL

2. Den kontrol, analyse og testning i forbindelse med
offentlig prevning af rene ammoniumnitratgedninger med
hejt kvelstofindhold, der er foreskrevet i dette kapitel, skal
foregd i overensstemmelse med de metoder, der er beskrevet
i punkt 3 i bilag IIL

3. For at sikre, at markedsfort EF-ammoniumnitratgedning
med hejt kvaelstofindhold kan spores, forer fabrikanten registre
med navn og adresse pd de anlaeg og disses driftsledere, hvor
godningerne og deres hovedkomponenter er fremstillet. Disse
registre skal vere abne for inspektion fra medlemsstaternes
side, sd lenge godningen markedsfores, og i en yderligere
periode pa 2 ar efter fabrikanten har indstillet markedsferingen.

Artikel 27
Detonérbarhedsproven

Uden at dette berorer de i artikel 26 omhandlede foranstalt-
ninger, sikrer fabrikanten, at hver enkelt type markedsfort
EF-ammoniumnitratgedning med hejt kvelstofindhold har
vaeret underkastet detonérbarhedspreven, der er beskrevet i
sektion 2, 3 (metode 1, punkt 3) og 4 i bilag I til denne
forordning. Preven udferes i et af de laboratorier, der er
godkendt i henhold til artikel 30, stk. 1, eller artikel 33, stk.
1. Fabrikanterne indsender proveresultaterne til den kompe-
tente myndighed i den bererte medlemsstat senest 5 dage
inden gedningen markedsfores, eller ved indfersel senest 5
dage inden gedningen ankommer til Det Europeiske Felles-
skabs grense. Fabrikanten garanterer derefter fortsat, at alle
leverancer af gedningen, der markedsferes, opfylder kravene i
ovennvnte prove.
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Artikel 28
Emballage

Ammoniumnitratgedning med hejt kvelstofindhold ma kun
tilbydes den endelige bruger i emballeret stand.

AFSNIT 1II

KONTROL MED G@DNINGERS OVERENSSTEMMELSE MED
DENNE FORORDNING

Artikel 29
Kontrolforanstaltninger

1.  Medlemsstaterne kan lade gedninger med betegnelsen
»EF-gadning« underkaste officielle kontrolforanstaltninger for
at sikre sig, at de er i overensstemmelse med denne forordning.

Medlemsstaterne kan kun opkrave gebyrer, der ikke overstiger
udgiften til de prever, der kraves til sidanne kontrolforanstalt-
ninger, men dette forpligter ikke fabrikanterne til at gentage
prover eller betale for gentagne prover, ndr den forste prove er
udfert af et laboratorium, der opfylder betingelserne i artikel
30, og ndr praven viser, at den pageldende gadning er i over-
ensstemmelse med bestemmelserne.

2. Medlemsstaterne sikrer, at preveudtagning og analyse i
forbindelse med den officielle kontrol af EF-gedninger, der
herer til de gedningstyper, der er anfert i bilag I, foretages
efter de metoder, der er beskrevet i bilag IIl og IV.

3. Overholdelse af bestemmelserne i denne forordning med
hensyn til overensstemmelse med gedningstype samt overhol-
delse af det deklarerede naeringsstofindhold ogfeller det dekla-
rerede indhold udtrykt som nzringsstoffernes former og ople-
selighed kan ved den officielle kontrol kun fastslds ved anven-
delse af preveudtagningsmetoder og analysemetoder, der er
fastsat i overensstemmelse med bestemmelserne i bilag III og
IV, og som tager hensyn til de tolerancer, der er angivet i bilag
IL.

4.  Tilpasning og modernisering af maélemetoder, proveud-
tagningsmetoder og analysemetoder foretages efter forskrifts-
proceduren i artikel 32, stk. 2, og sd vidt muligt under anven-
delse af Europeiske Standarder. Samme procedure anvendes
ved vedtagelse af de gennemfarelsesbestemmelser, der er
nedvendige for at specificere kontrolforanstaltninger efter
denne artikel og artikel 8, 26 og 27 i denne forordning.
Sadanne bestemmelser skal navnlig vedrere hyppigheden for
gentagelse af preverne samt foranstaltninger, der skal sikre, at
den godning, der markedsfores, er identisk med den afprevede
godning.

Artikel 30

Laboratorier

1. Medlemsstaterne underretter Kommissionen om listen
over, hvilke godkendte laboratorier pd deres omrdde der har

kompetence til at udfere kontrollen med, at EF-gedninger
opfylder kravene i denne forordning. Sddanne laboratorier
skal opfylde de i bilag V, punkt B, navnte standarder. Sddan
underretning skal ske senest den 11. juni 2004 og ved hver
efterfolgende @ndring.

2. Kommissionen offentligger en liste over godkendte labo-
ratorier i Den Europeiske Unions Tidende.

3. Hvis en medlemsstat har en begrundet formodning om, at
et godkendt laboratorium ikke opfylder de standarder, der er
omhandlet i stk. 1 i denne artikel, forlaeegger den sagen for det i
artikel 32 nevnte udvalg. Hvis udvalget er enigt i, at laborato-
riet ikke opfylder standarderne, sletter Kommissionen navnet
fra den i stk. 2 omhandlede liste.

4. Kommissionen treffer afgorelse i sagen inden 90 dage fra
modtagelsen af underretningen efter den i artikel 32, stk. 2,
ombhandlede forskriftsprocedure.

5. Kommissionen offentligger den siledes @ndrede liste i
Den Europeiske Unions Tidende.

AFSNIT IV
AFSLUTTENDE BESTEMMELSER
KAPITEL 1
Tilpasning af bilagene
Artikel 31
Nye EF-godninger
1. Optagelsen af en ny type gedning i bilag I vedtages efter

den i artikel 32, stk. 2, omhandlede forskriftsprocedure.

2. En fabrikant eller dennes reprasentant, der ensker at fi
en ny type godning optaget i bilag I og derfor skal udarbejde et
teknisk dossier, skal gore dette under hensyntagen til de i bilag
V, punkt A, navnte tekniske dokumenter.

3. De @ndringer, der er nedvendige for tilpasning af bila-
gene til den tekniske udvikling, vedtages efter den i artikel 32,
stk. 2, omhandlede forskriftsprocedure.

Artikel 32
Udvalgsprocedure

1. Kommissionen bistds af et udvalg.

2. Nar der henvises til dette stykke, anvendes artikel 5 og 7 i
afgorelse 1999/468/EF, jf. dennes artikel 8.

Perioden i artikel 5, stk. 6, i afgorelse 1999/468/EF fastsattes
til tre maneder.

3. Udvalget vedtager selv sin forretningsorden.
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KAPITEL 11
Overgangsbestemmelser
Artikel 33
Kompetente laboratorier

1. Medlemsstaterne kan, uden at dette bererer bestemmel-
serne i artikel 30, stk. 1, i en overgangsperiode indtil den 11.
december 2007 fortsat anvende deres nationale bestemmelser
for godkendelse af de laboratorier, der har kompetence til at
udfere kontrollen med, at EF-gedninger opfylder kravene i
denne forordning.

2. Medlemsstaterne meddeler Kommissionen listen over,
hvilke laboratorier der er godkendt, og giver nzrmere oplys-
ninger om deres godkendelsesordning. Sddan underretning skal
ske senest den 11. juni 2004 og ved hver efterfolgende
andring.

Artikel 34
Emballering og etikettering

Uanset artikel 35, stk. 1, kan merkninger, emballager, etiketter
og ledsagedokumenter for EF-gedninger, der er ombhandlet i
tidligere direktiver, fortsat anvendes indtil den 11. juni 2005.

KAPITEL 11l
Afsluttende bestemmelser
Artikel 35
Ophzvede direktiver

1. Direktiv 76/116/EQF, 77/535[EQF, 80/876/EQF og
87/94/EQF ophaves.

2. Henvisninger til de ophavede direktiver betragtes som
henvisninger til denne forordning. Navnlig skal undtagelser
fra artikel 7 i direktiv 76/116/EQF, som blev indremmet af
Kommissionen i henhold til traktatens artikel 95, stk. 6,
betragtes som undtagelser fra artikel 5 i nervaerende forord-
ning og skal fortsat have virkning uanset denne forordnings
ikrafttraeden. Indtil vedtagelsen af sanktionerne i artikel 37 kan
medlemsstaterne fortsat anvende sanktioner for overtraedelse af
nationale bestemmelser til gennemforelse af de i stk. 1 navnte
direktiver.

Artikel 36
Sanktioner

Medlemsstaterne fastsatter, hvilke sanktioner der skal anvendes
ved overtraedelse af denne forordning og traeffer de nedvendige
foranstaltninger for at sikre, at de ivaerksettes. Sanktionerne
skal vare effektive, std i rimeligt forhold til overtraeedelsen og
have afskreekkende virkning.

Atrtikel 37
Nationale bestemmelser

Medlemsstaterne meddeler senest den 11. juni 2005 Kommis-
sionen eventuelle nationale bestemmelser, de vedtager i
henhold til denne forordnings artikel 6, stk. 1 og 2, artikel
29, stk. 1, og artikel 36, og underretter straks Kommissionen
om enhver senere @ndring af disse bestemmelser.

Artikel 38
Ikrafttraedelse

Denne forordning trader i kraft tyve dage efter dens offentlig-
gorelse i Den Europeiske Unions Tidende med undtagelse af
artikel 8 og artikel 26, stk. 3, som traeder i kraft den 11.
juni 2005.

Denne forordning er bindende i alle enkeltheder og gelder umiddelbart i hver medlemsstat.

Udferdiget i Luxembourg, den 13. oktober 2003

Pd Europa-Parlamentets vegne
p. COX

Formand

Pd Rddets vegne
G. ALEMANNO

Formand
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A. Uorganiske enkeltgedninger indeholdende hovednaeringsstoffer

A.1. Kvelstofgedninger

BILAG I

LISTE OVER EF-GODNINGSTYPER

Henvisning til fremstillingsmade og

Mindsteindhold af neringsstoffer
(i vaegtprocent)

Yderligere oplysninger vedrerende

Neringsstoffer, hvis indhold skal deklareres

Nr. Typebetegnelse Fovedbestanddele Angivelser til bestemmelse af indholdet af typebetegnelsen Neringsstoffernes former og opleseligheder
naeringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6
1(a) | Calciumnitrat (kalksalpeter) Kemisk fremstillet produkt, der som | 15% N Total kvelstof
hovedbestanddel indeholder calcium- | Kvaelstof bestemt som totalkvalstof- Vderli lofii oplvsminoer:
nitrat og evt. ammoniumnitrat indhold eller som nitrat- og ammo- erligere valgfi oplysninger:
niumkvelstof.  Sterste indhold af Nitratkvalstof
ammoniumkvelstof: 1,5 % N
Ammoniumkvelstof
1(b) | Calciummagnesiumnitrat Kemisk fremstillet produkt, der som | 13% N Nitratkvelstof
hovedbestanddele indeholder calcium- | Kvalstof bestemt som nitratkvaelstof. Vandonloseli . id
nitrat og magnesiumnitrat Mindsteindhold af magnesium i form andopleseligt magnesiumoxi
af vandopleselige salte bestemt som
magnesiumoxid: 5 % MgO
1(c) | Magnesiumnitrat Kemisk fremstillet produkt med | 10 % N Nar gedningen markedsferes i form af | Nitratkvelstof
magnesiumnitrat  hexahydrat  som | Kvalstof bestemt som nitratkvalstof | krystaller, kan betegnelsen » krystal- Vandoploseli . d
hovedbestanddel linsk forme tilfojes andopleseligt magnesiumoxi
14 % MgO
Magnesium bestemt som vandoplese-
ligt magnesiumoxid
2(a) | Natriumnitrat Kemisk fremstillet produkt, der som | 15% N Nitratkvaelstof
hovedbestanddel indeholder natrium- | Kvalstof bestemt som nitratkvelstof
nitrat
2(b) | Chilesalpeter Produkt fremstillet pd grundlag af | 15% N Nitratkveelstof
caliche, indeholder som hoved- | Kvalstof bestemt som nitratkvealstof
bestanddel natriumnitrat
3(a) | Calciumcyanamid Kemisk fremstillet produkt, der som | 18 % N Total kvelstof

hovedbestanddele indeholder calcium-
cyanamid og calciumoxid samt even-
tuelt ringe mangder af ammonium-
salte og urea

Kvalstof bestemt som total kvelstof.
Mindst 75 % af det opgivne kvelstof
skal vare cyanamidkvalstof
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3(b) | Nitratholdigt calciumcyanamid | Kemisk fremstillet produkt, der som | 18 % N Total kvalstof
hovedbestanddele indeholder calcium- | Kvalstof bestemt som total kvelstof. .
cyanamid og calciumoxid samt | Mindst 75 % af det tilstedevaerende Nitratkvelstof
desuden evt. ringe maengder af ammo- | ikke-nitratkvelstof skal veere cyana-
niumsalte og wurea. Desuden er | midkvalstof Nitratkveelstof:
produktet tilsat nitrat — mindste indhold: 1 % N

— storste indhold: 3% N
4 Ammoniumsulfat eller svovlsur | Kemisk fremstillet produkt, der som | 20 % N Ammoniumkvaelstof
ammoniak hovedbestanddel indeholder ammo- | Kvalstof bestemt som ammonium-
niumsulfat kveelstof
5 Ammoniumnitrat eller kalkam- | Kemisk fremstillet produkt, der som | 20 % N En gedning ma kun betegnes som | Total kvalstof
monsalpeter hovedbestanddel indeholder ammo- | Kvalstof bestemt som nitrat- og | kalkammonsalpeter, hvis den ud over | Lveelstof
niumnitrat. Desuden tilseetningsstoffer | ammoniumkvzlstof. Hver af de to | ammoniumnitrat  kun  indeholder Nitratkvaelsto
som findelt kalksten, calciumsulfat, | kvaelstofformer skal udgere hver ca. | calciumcarbonat  (feks.  kalksten) | Ammoniumkvalstof
findelt dolomit, magnesiumsulfat og | halvdelen af totalkvelstoffet ogleller ~ magnesiumcarbonat  og
kieserit Se om nedvendigt denne forordnings | calciumcarbonat  (f.eks.  dolomit).
1.1 og IIL.2 Mindsteindholdet af disse carbonater
skal udgere 20 % og deres renhed
skal vaere mindst 90 %

6 Ammoniumsulfatsalpeter Kemisk fremstillet produkt, der som | 25% N Total kvelstof
hovedbestanddele indeholder, ammo- | Kvalstof bestemt som ammonium- og umkvaelstof
niumnitrat og ammoniumsulfat nitratkvaelstof. Mindste indhold af Ammoniumkvalsto

nitratkveelstof: 5 % Nitratkvelstof

7 Magnesiumsulfatsalpeter Kemisk fremstillet produkt, der som | 19 % N Total kvalstof
hovedbestanddele indeholder ammo- | Kvalstof bestemt som ammonium- og umkvaelstof
niumnitrat, ammoniumsulfat og | nitratkvalstof. Mindste indhold af Ammoniumkvaelsto
magnesiumsulfat nitratkveelstof: 6 % N

5% MgO Nitratkvaelstof
Magnesium i form af vandopleselige doploseli . id
salte og udtrykt som magnesiumoxid Vandopleseligt magnesiumoxi

8 Ammoniumsulfatsalpeter med | Kemisk fremstillet produkt, der som | 19 % N Total kvalstof

magnesium

hovedbestanddele indeholder ammo-
niumnitrat og magnesiumsaltforbin-
delser (dolomit magnesiumcarbonat
og/feller magnesiumsulfat)

Kvalstof bestemt som ammonium- og
nitratkveelstof. Mindste indhold af
nitratkveelstof: 6 % N

5 % MgO
Magnesium bestemt som total magne-
siumoxid

Ammoniumkvalstof

Nitratkvelstof

Total magnesiumoxid og evt. vandop-
loseligt magnesiumoxid
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9 Urea Kemisk fremstillet produkt, der som | 44 % N Total kveelstof bestemt som ureakvel-
hovedbestanddel indeholder carbarmid | Total —ureakvelstof (inkl.  biuret). stof
Storste indhold af biuret: 1,2 %
10 Crotonylidendieuea Produkt fremstillet ved reaktion | 28 % N Total kvalstof
mellem urea og crotonaldehyd Kvalstof bestemt som total kvealstof o .
Ureakvealstof, hvis indholdet er mindst
Monomer Mindst 25 % crotonylidendiureakveel- 1 vagtprocent
tof
e Crotonylidendiureakveaelstof
Hojst 3 % ureakvelstof
11 Isobutylidendiurea Produkt fremstillet ved reaktion | 28 % N Total kvalstof
1l isobutylaldehyd Kvalstof bestemt total kveelstof
etiem ufea 0g obubyrdeny veeistol bestemt som fotal fveeisto Ureakvelstof, hvis indholdet er mindst
Monomer Mindst 25 % isolbutylidendiureakvel- 1 vaegtprocent
tof
o Isobutylidendiureakvaelstof
Hojst 3 % ureakvelstof
12 Ureaformaldehyd Produkt fremstillet ved reaktion | 36 % total kvalstof Total kvelstof
mellem urea og formaldehyd, over- | Kvelstof bestemt som total kvalstof o )
vejende bestaende af molekyler af Ureakvelstof, hvis indholdet er mindst
ureaformaldehyd Mindst /5 af det deklarerede totale 1 vagtprocent
kvelstofindhold skal veere opleseligt i )
Polymer varmt vand Kvelstof af ureaformaldehyd opleseligt
i koldt vand
Mindst 31 % N formaldehyd
e o som Hrealomadely Kvelstof af ureaformaldehyd udeluk-
Hojst 5 % ureakvelstof kende opleseligt i varmt vand
13 Kvalstofgedning indeholdende | Kemisk fremstillet produkt, der inde- | 18 % N bestemt som total kvalstof- Total kvalstof

crotonylidendiurea

holder crotonylidendiurea og en kvel-
stofgedning (liste A-1, undtagen 3 a),
3 b) og 5)

Mindst 3 % af kvalstoffet i form af
ammoniumkvealstof ogfeller nitrat-
kvelstof ogfeller ureakvaelstof

Mindst ![; af det deklarerede total-
kvalstofindhold  skal ~stamme fra
crotonylidendiurea

Sterste indhold af biuret:

(ureakvalstof ~ +  crotonylidendiu-
reakveelstof) x 0,026

For sd vidt som de findes i en maengde
pa mindst 1 %:

Nitratkvelstof
Ammoniumkvelstof
Ureakvalstof

Crotonylidendiureakveelstof
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14 Kvaelstofgedning indeholdende | Kemisk fremstillet produkt, der inde- | 18 % N bestemt som total kvzlstof Total kvalstof
isobutylidendiurea holder isobutylidendiurea og en kvel- ) . . L. . )
stofgadning (liste A-1, undtagen 3 a), Mindst 3 % af kvalstoffet i form af For s4 vidt som de findes i en mangde
3 b) og 5) ammoniumkvelstof ogfeller nitrat- pa mindst 1 %:
kvelstof ogfeller ureakveelstof .
Nitratkvaelstof
Mindst !/; af det deklarerede totale .
kvalstofindhold ~ skal ~stamme fra Ammoniumkvelstof
isobutylidendiurea Ureakvaelstof
Storste indhold af biuret: Isobutylidendiureakvaelstof
(ureakvealstof + isobutylidendiurea-
kvalstof) x 0,026
15 Kvelstofgedning indeholdende | Kemisk fremstillet produkt, der inde- | 18 % N bestemt som total kvzlstof Total kvalstof
ureaformaldehyd holder ureaformaldehyd og en kvel- | . . . )
stofgadning (liste A-1, undtagen 3 a), Mindst 3 % af kvealstoffet i form af For s& vidt som de findes i en maengde
3 b) og 5) ammoniumkvealstof ogfeller nitrat- pd mindst 1 %:
kveelstof ogfeller ureakvaelstof cratkvelstof
— nitratkvelsto.
Mindst !/; af det deklarerede totale .
kvalstofindhold skal stamme fra urea- — ammoniumkvalstof
formaldehyd
— ureakvelstof
Ureaformaldehydkveelstoffet skal inde-
holde mindst 27/5 kvelstof opleseligt i Ureaformaldehydkveelstof
varmt vand Ureaformaldehydkvelstof opleseligt i
Storste indhold af biuret: koldt vand
Ureaformaldehydkvelstof ~udelukkende
glgeza};v&lstof + ureaformaldehyd) x oploseligt i varymt vand
16 Ammoniumsulfat med nitrifi- | Kemisk fremstillet produkt indehol- | 20 % N Total kvalstof
kationsh@mmer (dicyandiamid) | dende ammoniumsulfat og dicyan- | Kvalstof bestemt som total kvzlstof A umkvaelstof
diamid Mindst 18 % ammoniumkveelstof oMM ERIo
s 0 AMMONIUMVEISto Dicyandiamidkvalstof
Mindste indhold af dicyandiamidkveel- Knisk inf .
stof: 1,5 % Teknisk information (a)
17 Ammoniumsulfatsalpeter med | Kemisk fremstillet produkt indehol- | 24 % N Total kvalstof

nitrifikationshemmer (dicyan-
diamid)

dende ammoniumsulfat, ammonium-
nitrat og dicyandiamid

Kvalstof bestemt som total kvalstof
Mindste indhold af nitratkvelstof: 3 %

Mindste indhold af dicyandiamidkvel-
stof: 1,5 %

Nitratkvelstof
Ammoniumkvalstof
Dicyandiamidkvalstof

Teknisk information (a)
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18 Urea-ammoniumsulfat Produkt fremstillet ved reaktion | 30 % N Total kvelstof
mellem urea og ammoniumsulfat Kvzlstof bestemt som ammonium- og .
Ammoniumkvelstof

ureakvealstof
Mindst 4 % ammoniumkvalstof

Mindst 12 % svovl bestemt som svolv-
trioxid

Sterste indhold af biuret: 0,9 %

Urea-kvalstof

Vandopleseligt svolvtrioxid

(a) Teknisk information, s fyldestgorende som muligt, skal af den markedsforingsansvarlige paferes hver pakning, eller folgeseddel ved losvarelevering. Informationen skal specielt indeholde oplysninger om brugsperiode og
anvendelsesmangde i relation til den afgrede, til hvilken gedningen skal anvendes.

A.2. Phosphorgedninger

Med hensyn til godninger, som selges i granuleret form, og hvis phosphorkomponenter indebarer et formalingskriterium (gedning nr. 1, 3, 4, 5, 6 og 7), vil kriteriet for formalingsgraden for grundbestanddele
blive fastlagt efter en passende analysemetode.

Henvisning til fremstillingsmade og

Mindsteindhold af neringsstoffer
(i vagtprocent)

Yderligere oplysninger vedrorende

Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres

Nr. Typebetegnelse Fovedbestanddele Angivelser til best_emmelse af indholdet af iypebetegnelsen Neringsstoffernes _forme_r og opleseligheder
naringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6
1 | Thomasphosphat: Produkt udvundet i stdlvaerker ved | 12 % P,0; Total phosphorpentoxid (mineralsy-
bearbejdning  af  phosphorholdigt | Phosphor bestemt som mineralsy- reopleseligt); 75 % (skal angives i vaegt-
rijern.  Indeholder som  hoved- | reopleseligt procent) skal vare opleseligt i 2%

bestanddel calcium-silicium phosphat

P,05, mindst 75% af det angivne
indhold opleseligt i 2 % citronsyre

10 % P,0;5

Phosphor bestemt som phosphorpen-
toxid opleseligt i 2 % citronsyre

Formalingsgrader:

— mindst 75 % sigtegennemgang ved
0,160 mm maskevidde

— mindst 96 % sigtegennemgang ved
0,630 mm maskevidde

citronsyre  (ved  markedsfering i
Frankrig, Italien, Spanien, Portugal og
Grakenland)

Total phosphorpentoxid (mineralsy-
reoploseligt) og  phosphorpentoxid
opleseligt i 2% citronsyre (ved
markedsforing i Det Forenede Konge-

rige)

Phosphorpentoxid opleseligt i 2%
citronsyre (ved markedsfering i Tysk-
land, Belgien, Danmark, Irland, Luxem-
bourg, Nederlandene og Ostrig)
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2(a) | Enkelt superphosphat Produkt fremstillet ved oplukning af | 16 % P,0; Phosphorpentoxid opleseligt i neutralt
formalet rdphosphat med svovlsyre. | Phosphor bestemt som P,0s oplase- ammoniumcitrat
Indeholder  som  hovedbestanddel | ligt i neutralt ammoniumcitrat. Vandoploseliot phosph d
monocalciumphosphat  og  desuden | Mindst 93 % af det angivne indhold andopleseligt phosphorpentoxi
calciumsulfat af P,05 skal vaere vandopleseligt
Provemaengde: 1 g
2(b) | Dobbelt superphosphat Produkt fremstillet ved oplukning af | 25 % P,05 Phosphorpentoxid opleseligt i neutralt
formalet rdphosphat med svovlsyre | Phosphor bestemt som P,Os5 oplese- ammoniumcitrat
og phosphorsyre. Indeholder som | ligt i neutralt ammoniumcitrat. Vandolaseligt phosph id
hovedbestanddel monocalcium- | Mindst 93 % af det angivne indhold andoploseligt phosphorpentoxi
phosphat og desuden calciumsulfat | af P,O5 skal vare vandopleseligt
Prgvemeengde: 1 g
2(c) | Tripel superphosphat Produkt fremstillet ved oplukning af | 38 % P,0; Phosphorpentoxid opleseligt i neutralt
formalet rdphosphat med phosphor- | Phosphor bestemt som P,05 oplese- ammoniumcitrat
syre. Indeholder som hovedbestanddel | ligt i neutralt ammoniumcitrat. Vandoploseliot phosoh i
monocalciumphosphat Mindst 93 % af det angivne indhold andoploseligt phosphorpentoxi
af P,05 skal vare vandopleseligt
Provemangde: 3 g
3 | Delvist oplukket rdphosphat Produkt fremstillet ved delvis opluk- | 20 % P,Os Total phosphorpentoxid ~ (mineralsy-
ning af formalet rdphosphat med | Phosphor bestemt som mineralsy- reoploseligt)
svovisyre eller phosphorsyre. Inde- | reopleseligt P,Os. Mindst 40 % af det Vandolaseliot phosph i
holder som hovedbestanddele mono- | angivne P,0O5 skal vare vandopleseligt andopleseligt phosphorpentoxi
calciumphosphat, tricalciumphosphat F i der:
og calciumsulfat ormalingsgrader:
— mindst 90 % sigtegennemgang ved
0,160 mm maskevidde
— mindst 98 % sigtegennemgang ved
0,630 mm maskevidde
4 | Dicalciumphosphat Produkt udfeeldet i phosphorsyre, der | 38 % P,0O5 Phosphorpentoxid opleseligt i basisk

er fremstillet af mineralske phosphater
eller af knogler. Indeholder som
hovedbestanddel  dicalciumphosphat
dihydrat

Phosphor bestemt som P,0s oplese-
ligt i basisk ammoniumcitrat (efter
Petermann)

Formalingsgrader:

— mindst 90 % sigtegennemgang ved
0,160 mm maskevidde

— mindst 98 % sigtegennemgang ved
0,630 mm maskevidde

ammoniumcitrat
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Gledephosphat

Produkt fremstillet ved termisk opluk-
ning af formalet rdphosphat under
indvirkning af alkaliforbindelser og
kiselsyre. Indeholder som hoved-
bestanddele  alkalicalciumphosphater
og calciumsilicater

25% P,0s
Phosphor bestemt som P,05 oplose-
ligt i basisk ammoniumcitrat (efter
Petermann)

Formalingsgrader:

— mindst 75 % sigtegennemgang ved
0,160 mm maskevidde

— mindst 96 % sigtegennemgang ved
0,630 mm maskevidde

Phosphorpentoxid opleseligt i basisk
ammoniumcitrat

Aluminium-calciumphosphat

Produkt fremstillet i amorf form ved
termisk oplukning og ved formaling.
Indeholder som  hovedbestanddele
aluminium- og calciumphosphater

30 % P,0s
Phosphor bestemt som mineralsy-
reopleseligt P,Os. Mindst 75 % af det
angivne indhold af P,0Os skal vere
oploseligt i basisk ammoniumcitrat
(efter Joulie)

Formalingsgrader:

— mindst 90 % sigtegennemgang ved
0,160 mm maskevidde

— mindst 98 % sigtegennemgang ved
0,630 mm maskevidde

Total  phosphorpentoxid (mineralsy-
reoploseligt)

Phosphorpentoxid opleseligt i basisk

ammoniumcitrat

Bladt réphosphat

Produkt fremstillet ved formaling af
bledt rdphosphat. Indeholder som
hovedbestanddele tricalciumphosphat
og calciumcarbonat

25 % P,05
Phosphor bestemt som mineralsy-
reopleseligt P,Os. Mindst 55 % af det
angivne indhold af P,0s skal vere
oploseligt i 2 % myresyre

Formalingsgrader:

— mindst 90 % sigtegennemgang ved
0,063 mm maskevidde

— mindst 99 % sigtegennemgang ved
0,125 mm maskevidde

Total phosphorpentoxid (mineralsy-
reoplaseligt)

Phosphorpentoxid opleseligt i 2%
myresyre

Sigtegennemgang i vagtprocent ved
0,063 mm maskevidde
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A.3. Kaliumgedninger

Mindsteindhold af neringsstoffer

Henvisnine til fremstilli ad (i veegtprocent) Yderli lysni d de tvpebet Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse env1snn;;g ! dbrentqs 1d(11nigsma €08 Angivelser til bestemmelse af indholdet af erigere op ysnmgerl vedrorende [yPEbeleg” | Naringsstoffernes former og oploseligheder
ovedbestanddele neeringsstoffer neisen @vrige kriterier
OGvrige krav
1 2 3 4 5 6
1 | Kainit eller kaliumrésalt Produkt udvundet af rd kaliumsalte 10 % K,0 De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt kaliumoxid
Kalium bestemt som vandopleseligt | tilfojes valgfrit . . .
Vandopleseligt magnesiumoxid
K,0
5 % MgO
Magnesium bestemt som vandop-
loselige magnesiumsalte og udtrykt
som MgO
2 | Beriget kaliumrésalt Produkt fremstillet ved blanding af | 18 % K,0 De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt kaliumoxid
kaliumrésalte og kaliumchlorid Kalium bestemt som vandopleseligt | tilfejes valgfrit . . .
K0 Valgfri angivelse af indholdet af
2 vandopleseligt magnesiumoxid, nér
dette overstiger 5 % MgO
3 | Kaliumchlorid Produkt fremstillet ved behandling af | 37 % K,0 De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt kaliumoxid

kaliumrasalte. Indeholder som hoved-
bestanddel kaliumchlorid

Kalium bestemt som vandopleseligt
K,0

tilfojes valgfrit

4 | Kaliumchlorid med magne-

Produkt fremstillet ved behandling af

37 % K,0

Vandopleseligt kaliumoxid

siumsalte kaliumrasalte under tilseetning af | Kalium bestemt som vandopleseligt . . .
magnesiumsalte.  Indeholder ~ som | K,0 Vandoplaseligt magnesiumoxid
hovedbestanddele  kaliumchlorid og
magnesiumsalte 5% MgO

Magnesium bestemt som vandop-
loselige magnesiumsalte og udtrykt
som MgO
5 | Kaliumsulfat Produkt fremstillet ved kemisk | 47 % K,0O Vandopleseligt kaliumoxid

behandling af kaliumsalte. Indeholder
som hovedbestanddel kaliumsulfat

Kalium bestemt som vandopleseligt
K,0

Stoerste chlorindhold: 3 % Cl

Valgfri angivelse af chlorindhold
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1 2 3 4 5 6
6 | Kaliumsulfat med magnesium | Produkt fremstillet ved kemisk | 22 % K,0 De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt kaliumoxid
behandling af kaliumsalte, evt. under | Kalium bestemt som vandopleseligt | tilfgjes valgfrit doploseli . i
tilsetning af magnesiumsalte. Inde- | K,0 Vandoploseligt magnesiumoxi
holder som hovedbestanddele kalium- Valgfri angivelse af chlorindhold
sulfat og magnesiumsulfat
8 % MgO
Magnesium bestemt som vandop-
loselige magnesiumsalte og udtrykt
som MgO
Sterste chlorindhold: 3 % Cl
7 | Kieserit med kaliumsulfat Produkt fremstillet ved behandling af | 8 % MgO De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt magnesiumoxid

kieserit tilsat kaliumsulfat

Magnesium bestemt som vandoplese-
ligt MgO

6% K,0
Kalium bestemt som vandopleseligt
K,0

[ alt MgO + K,0: 20 %
Sterste chlorindhold: 3 % Cl

tilfojes valgfrit

Vandopleseligt kaliumoxid

Valgfri angivelse af chlorindhold

B. Uorganiske sammensatte godninger indeholdende hovednaringsstoffer

B.1. NPK-godninger

Typebetegnelse

NPK-gedninger

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej eller ved blanding uden tilsaetning af organiske neringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naringsstoffer

— Talt: 20% (N + P,05 + K,0)

— for de enkelte neringsstoffer: 3% N, 5% P,0s, 5% K,0
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Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Det totale kvelstof-
indhold

(2) Nitratkveelstof
(3) Ammoniumkvelstof
(4) Ureakvelstof

(5) Cyanamidkvelstof

Vandopleseligt P,05
P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat

P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat
og i vand

P,05 kun mineralsyreoploseligt

P,0;5 opleseligt i alkalisk ammoniumcitrat
(efter Petermann)

Mineralsyreopleseligt P,O5. Mindst 75 % af
det angivne indhold af P,05 skal vare ople-
seligt i 2 % citronsyre

P,05 opleseligt i 2 % citronsyre

mineralsyreopleseligt P,Os. Mindst 75 % af
det angivne indhold af P,05 skal vare ople-
seligt i alkalisk ammoniumcitrat (efter Joulie)

mineralsyreopleseligt P,Os. Mindst 55 % af
det angivne indhold af P,05 skal vare ople-
seligt i 2 % myresyre

Vandopleseligt K,0

(1) Det totale kvelstof-
indhold

(2) Hvis indholdet af
en kvealstofforbin-
delse (2) til (5)
udger 1 vagtpro-
cent eller mere,
skal denne dekla-
reres

(3) Hvis over 28 %, se
bilag 1I1.2

1. En NPK-gedning, som hverken indeholder
thomasphosphat, gledephosphat, aluminium-
calciumphosphat, delvist oplukket réphosphat
eller bledt rdphosphat, skal garanteres efter
en af de under (1), (2) eller (3) angivne ople-
seligheder:

— udger det vandopleselige P,O5 mindre end
2 %, angives udelukkende opleseligheden
)

— udger det vandopleselige P,O5 mindst 2 %,
angives opleseligheden (3) med samtidig
pdbudt angivelse af det vandopleselige
indhold af P,O5 (opleselighed (1)).

Indholdet af kun mineralsyreoplaseligt P,Os ma
ikke overstige 2 %.

For denne godningstype 1 udger prevemangden
til bestemmelse af opleselighederne (2) og (3) 1 g

2.(a) En NPK-gedning, som indeholder bledt
raphosphat eller delvist oplukket rdphos-
phat, md hverken indeholde thomas-
phosphat, gledephosphat eller aluminium-
calciumphosphat. Dette sikres ved hver af
opleselighederne (1), (3) og (4)

Denne gedningstype skal opfylde folgende
krav:

— indeholde mindst 2% udelukkende
mineralsyreopleseligt P,O5 (opleselighed
(4)

— indeholde mindst 5 % vand- og i neutralt
ammoniumcitrat opleseligt P,O5 (ople-
selighed (3))

— indeholde mindst 2,5 % vandopleseligt
P,05 (opleselighed 1)).

Denne godningstype bringes i handelen som
»NPK-gadning med raphosphat« eller
»NPK-gadning med delvist oplukket raphosphatc.
For denne godningstype 2a udger prevemangden
til bestemmelse af opleselighed (3) 3 g

. Angivelsen

1. Vandopleseligt kaliu-

moxid

»chlor-
fattig« er bundet til
et storsteindhold pa
2% Cl

. Det er tilladt at
garantere et  vist
chlorindhold
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Formalingsgrader af grundbestanddelene:

Thomasphosphat: mindst 75 % sigtegennemgang ved 0,160
Aluminiumcalcium-

phosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,160
Gledephosphat: mindst 75 % sigtegennemgang ved 0,160
Bledt rdphosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,063

Delvist oplukket
raphosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,160

mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

2. (b) En NPK-gedning, som indeholder alumi-
niumcalciumphosphat mé hverken inde-
holde thomasphosphat, gledephosphat,
delvis oplukket rdphosphat eller raphos-
phat.

Garantien herfor er, at den pdgeldende gedning
opfylder oploselighederne (1) og (7), ndr bortses
fra vandopleselighed for sd vidt angédr (7)

Denne godningstype skal opfylde folgende krav:

— indeholde mindst 2 % vandopleseligt P,0s
(opleselighed (1))

— indeholde mindst 5 % P,05 svarende til ople-
selighed (7)

Denne gedningstype bringes i handelen under
betegnelsen  »NPK-gadning med aluminium-
calciumphosphat«

3. For NPK-gedninger, der kun indeholder én af
folgende  phosphorgedningstyper:  thomas-
phosphat, gladephosphat, aluminiumcalcium-
phosphat, bledt rdphosphat, skal typebeteg-
nelsen efterfolges af en angivelse af phosphor-
bestanddelen.

Deklarationen for P,Os's opleselighed fastsettes
efter folgende opleseligheder:

— for gedninger pd basis af thomasphosphat:
oploselighed (6a) (Frankrig, Italien, Spanien,
Portugal, Grakenland), (6b) (Tyskland, Belgien,
Danmark, Irland, Luxembourg, Nederlandene,
Det Forenede Kongerige og @strig)

— for gedninger pa basis af gledephosphat:
opleselighed (5)

— for gedninger pd basis af aluminium-
calciumphosphat: opleselighed (7)

— for gedninger pd basis af bledt rdphosphat:
opleselighed (8).
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B.1. NPK-godninger (fortsat)

Typebetegnelse

NPK-godning indeholdende crotonylidendiurea, eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd (alt efter tilfeeldet)

Henvisning til fremstillingsmade

Produkt fremstillet ad kemisk vej, indeholdende crotonylidendiurea, eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd uden tils@tning af
hovednaeringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naringsstoffer

— 5% P,0;5
— 5%K,0

— Talt: 20% (N + P,05 + K,0)

— For hvert enkelt neringsstof:

— 5% N. Mindst !/, af det deklarerede totale kvalstofindhold skal stamme fra kvalstofforbindelserne (5) eller (6) eller (7). Mindst 3/5
af det deklarerede indhold af kvalstofforbindelsen (7) skal vare opleseligt i varmt vand

Former og opleseligheder samt indhold af naeringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6

1) Total kvelstof
2
3
4

5) Crotonylidendiurea-
kveelstof

Nitratkvealstof

)
)
) Ammoniumkveelstof
) Urea-kvalstof

)

(
(
(
(
(

(6) sobutylidendiurea-
kvelstof

(7) Ureaformaldehyd-
kvaelstof

(8) Ureaformaldehyd-
kveelstof udeluk-
kende opleseligt i
varmt vand

(9) Ureaformaldehyd-
kveelstof opleseligt i
koldt vand

(1) Vandopleseligt P,O5
(2) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat

(3) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat og
i vand

Vandopleseligt K,0

(1) Total kvelstof

(2) Hvis indholdet af
en kvelstofforbin-
delse (2) til (4)
udger 1 vagtpro-
cent eller mere,
skal denne dekla-

reres

Den relevante af
kvelstofforbindel-
serne (5) til (7)

Kvalstofforbin-
delsen  (7)  skal
deklareres som
kvalstofforbindelse

(8) og (9)

—~
=

=

Denne NPK-godning, som hverken indeholder
thomasphosphat,  gledephosphat,  aluminium-
calciumphosphat, delvist oplukket rdphosphat
eller riphosphat, skal deklareres efter en af de
under (1), (2) eller (3) angivne opleseligheder:

— udger det vandopleselige P,Os mindre end
2 %, angives udelukkende opleseligheden (2)

— udger det vandopleselige P,Os mindst 2 %,
angives opleseligheden (3) med samtidig
pabudt angivelse af det vandopleselige
indhold af P,05 (opleselighed (1)).

Indholdet af kun mineralsyreoploseligt P,Os ma
ikke overstige 2 %.

Provemangden til bestemmelse af oploselighe-
derne (2) eller (3) udger 1 g

(1) Vandopleseligt
kaliumoxid

(2) Angivelsen »chlor-
fattig« er bundet til
et storsteindhold pd
2% Cl

(3) Det er tilladt at
garantere et  vist
chlorindhold
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B.2. NP-godninger

Typebetegnelse

NP-godninger

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej eller ved blanding uden tils@tning af organiske naringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af nzringsstoffer

— ialt 18% (N + P,05)

— for de enkelte naringsstoffer: 3% N, 5% P,05

Former og opleseligheder samt indhold af naeringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber

Formalingsgrader Qvrige krav
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6

1
2
3
4
5) Cyanamidkvelstof

(1) Total kvelstof
(2) Nitratkveelstof
(

(4) Ureakvelstof

(

)
)
) Ammoniumkvelstof
)
)

)
=

S =
<z 2

(6a

=

Vandopleseligt ,O5
P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat

P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat
og i vand

P,05 kun mineral-syreopleseligt

P,05 opleseligt i alkalisk ammoniumcitrat
(efter Petermann)

Mineralsyreopleseligt P,Os. Mindst 75 % af
det angivne indhold af P,0s skal vare ople-
seligt i 2 % citronsyre

P,05 opleseligt i 2 % citronsyre

mineralsyreopleseligt P,Os. Mindst 75 % af
det angivne indhold af P,05 skal vare ople-
seligt i basisk ammoniumcitrat (efter Joulie)

mineralsyreopleseligt P,05. Mindst 55 % af
det angivne indhold af P,05 skal vere ople-
seligt i 2 % myresyre

(1) Total kvelstof

(2) Séfremt indholdet
af en kvalstoffor-
bindelse (2) til (5)
udger 1 vagtpro-
cent eller mere,
skal denne dekla-
reres

1. En NP-gedning, som hverken indeholder
thomasphosphat, gledephosphat, aluminium-
calciumphosphat, delvist oplukket raphosphat
eller bledt rdphosphat, skal garanteres efter
en af de under (1), (2) eller (3) angivne ople-

seligheder:

— udger det vandoplgselige P,O5 mindre end
2 %, angives udelukkende opleseligheden
)

— udger det vandopleselige P,O5 mindst 2 %,
angives opleseligheden (3) med samtidig
pdbudt angivelse af det vandopleselige
indhold af P,Os5 (opleselighed (1)).

Indholdet af kun mineralsyreopleseligt P,Os ma
ikke overstige 2 %.

For denne gedningstype 1 udger prevemaengden
til bestemmelse af oploselighederne (2) og (3) 1 g

2.(a) En NP-godning, som indeholder bledt
raphosphat eller delvist oplukket rdphos-
phat, md hverken indeholde thomas-
phosphat, gledephosphat eller aluminium-
calciumphosphat.

Dette sikres ved hver af opleselighederne (1), (3)
og (4)
Denne gedningstype skal opfylde folgende krav:

— indeholde mindst 2 % udelukkende mineralsy-
reoploseligt P,Os (opleselighed (4))

— indeholde mindst 5% vand- og i neutralt
ammoniumcitrat opleseligt P,Os (oplaselighed

G)
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Formalingsgrader af grundbestanddelene:

Thomasphosphat mindst 75 % sigtegennemgang ved 0,160
Aluminiumcalcium-

phosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,160
Gledephosphat: mindst 75 % sigtegennemgang ved 0,160
Bledt rdphosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,063

Delvist oplukket
raphosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,160

mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

— indeholde mindst 2,5 % vandopleseligt P,Os
(opleselighed 1)).

Denne gedningstype bringes i handelen som
»NP-gadning med rdphosphat« eller »NP-godning
med delvist oplukket rdphosphat.

For denne gedningstype 2a udger prevemangden
til bestemmelse af opleselighed (3) 3 g

2. (b) En NP-gadning, som indeholder aluminium-
calciumphosphat mé hverken indeholde
thomasphosphat,  gledephosphat,  bledt
raphosphat eller delvis oplukket raphosphat

Garantien herfor er, at den pdgeldende gedning
opfylder opleselighederne (1) og (7), ndr bortses
fra vandopleselighed for sd vidt angédr (7)

Denne godningstype skal opfylde folgende krav:

— indeholde mindst 2 % vandopleseligt P,0s
(opleselighed 1)).

— indeholde mindst 5 % P,0O5 svarende til ople-
selighed (7)

Denne godningstype bringes i handelen under
betegnelsen  »NP-gadning med  aluminium-
calciumphosphatc.

3. For NP-gedninger, der kun indeholder én af
folgende  phosphorgedningstyper:  thomas-
phosphat, gladephosphat, aluminiumcalcium-
phosphat, bledt rdphosphat, skal typebeteg-
nelsen efterfolges af en angivelse af phosphor-
bestanddelen.

Deklarationen for P,0s's opleselighed fastseettes
efter folgende oploseligheder:

— for gedninger pd basis af thomasphosphat:
opleselighed (6a) (Frankrig, Italien, Spanien,
Portugal, Grakenland), (6b) (Tyskland, Belgien,
Danmark, Irland, Luxembourg, Nederlandene,
Det Forenede Kongerige og @strig)
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3 4 5 6

— for gedninger pé basis af gledephosphat:
opleselighed (5)

— for gedninger pa basis af aluminium-
calciumphosphat: opleselighed (7)

— for gedninger pd basis af bledt rdphosphat:
oploselighed (8)

B.2. NP-godninger (fortsat)

Typebetegnelse

NP-godning indeholdende crotonylidendiurea, eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd (alt efter tilfaeldet)

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej, indeholdende crotonylidendiurea, eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd uden tils@tning af
organiske naringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af nzringsstoffer

— Talt 18% (N + P,05)
— For hvert enkelt neringsstof:

— 5%N.
Mindst !/, af det deklarerede totale kvelstofindhold skal stamme fra kvelstofforbindelserne (5) eller (6) eller (7)

Mindst 3[5 af det deklarerede indhold af kvalstofforbindelsen (7) skal vaere opleseligt i varmt vand

— 5% P,05

Former og oploseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber

givne specifikationer -
Formalingsgrader @vrige krav
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Total kvelstof
(2) Nitratkveelstof
(3) Ammoniumkvelstof
(4) Ureakvelstof

(5) Crotonylidendiurea-
kvelstof

(6) Isobutylidendiure-
akvelstof

(7) Ureaformaldehyd-
kvelstof

(1) Vandopleseligt P,O5
(2) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat

(3) P,O5 oplaseligt i neutralt ammoniumcitrat og
i vand

(1) Total kvelstof

(2) Hvis indholdet af en
kvalstofforbindelse
(2) tl (4) udger 1
vagtprocent eller
mere, skal denne
deklareres

(3) Den relevante af
kvalstofforbindel-
serne  (5) til (7).
Kvalstofforbindelsen
(7) skal deklareres
som kvalstofforbin-
delse (8) og (9)

Denne NP-godning, som hverken indeholder
thomasphosphat, ~gledephosphat, aluminium-
calciumphosphat, delvist oplukket rdphosphat
eller rphosphat, skal deklareres efter en af de
under (1), (2) eller (3) angivne opleseligheder:

— udger det vandopleselige P,O5 mindre end
2 %, angives udelukkende opleseligheden (2)

— udger det vandopleselige P,O5 mindst 2 %,
angives oploseligheden (3) med samtidig
pabudt angivelse af det vandopleselige
indhold af P,05 (opleselighed (1)).
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1 2 3 4 5 6

(8) Ureaformaldehyd- Indholdet af kun mineralsyreoploseligt P,Os mé

kvelstof  udeluk- ikke overstige 2 %

kende oplaseligt i

varmt vand Provemangden til bestemmelse af opleselighe-
(9) Ureaformaldehyd- derne (2) eller (3) udger 1 g

kveelstof opleseligt i

koldt vand
B.3. NK-godninger

Typebetegnelse NK-gedninger

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej eller ved blanding uden tilsaetning af organiske neringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naeringsstoffer

— ialt 18% (N + K,0)

— for de enkelte neringsstoffer: 3% N, 5 % K,0

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber

Formalingsgrader @vrige krav
N P,0; K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6

1
2
3
4

Total kvalstof

Nitratkvelstof

(
(
(
(4) Ureakvelstof
(

)
)
) Ammoniumkvelstof
)
)

5) Cyanamidkvelstof

Vandopleseligt K,0

(1) Total kvelstof

(2) Safremt indholdet
af en kvalstoffor-
bindelse (2) til (5)
udger 1 vagtpro-
cent eller mere
skal denne dekla-

reres

(1) Vandopleseligt
kaliumoxid

(2) Angivelsen  »chlor-
fattig« er bundet til
et storsteindhold pa
2% Cl

(3) Det er tilladt at
garantere et  vist
chlorindhold
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B.3. NK-godninger (fortsat)

Typebetegnelse

NK-godning indeholdende crotonylidendiurea eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd (alt efter tilfaeldet)

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej, indeholdende crotonylidendiurea, eller isobutylidendiurea eller ureaformaldehyd uden tilsaetning af
hovednaeringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naeringsstoffer

— ialt 18% (N + K,0)
— For hvert enkelt naringsstof:

— 5% N
Mindst % af det deklarerede totale kvalstofindhold skal stamme fra kvelstofforbindelserne (5) eller (6) eller (7)

Mindst 3[5 af det deklarerede indhold af kvalstofforbindelsen (7) skal vare opleseligt i varmt vand

— 5%K,0

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof Vandopleseligt K,0 (1) Total kvelstof (1) Vandopleseligt
p g p g
(2) Nitratkveelstof (2) Sifremt  indholdet kaliumoxid
(3) Ammoniumkvelstof af en kvalstoffor- (2) Angivelsen  »chlor-
bindelse (2) til (4) fattig« er bundet til
(4) Ureakvelstof udgor 1 vagtpro- etostgrsteindhold pa
(5) Crotonylidendiurea- cent eller mere 2% Cl
kvelstof skal denne dekla- (3) Det er tilladt at
reres i
6) Isobutylidendiurea- garantere et vist
( kvaelst}(;f (3) Den relevante af chlorindhold
kvelstofforbindel-
(7) Ere:iforlfnaldehyd- serne (5) til (7).
veelsto Kvelstofforbin-
(8) Ureaformaldehyd- delsen  (7)  skal
kvelstof  udeluk- deklareres som
kende opleseligt i kvalstofforbindelse
varmt vand (8) og (9)

(9) Ureaformaldehyd-
kveelstof opleseligt i
koldt vand
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B.4. PK-godninger

Typebetegnelse

PK-godninger

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej eller ved blanding uden tilsatning af organiske neeringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af nzringsstoffer

— ialt 18 % (P,05 + K;,0)
— for de enkelte neringsstoffer: 5% P,0s, 5% K,0

Former og opleseligheder samt indhold af naeringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 P,0s K,0
1 2 3 5 6

W =
= = —

S =
<z 2

x
Ao

Vandopleseligt P,05
P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat

P,05 sopleseligt i neutralt ammoniumcitrat
og i vand

P,05 kun mineralsyreoploseligt

P,05 opleseligt i alkalisk ammoniumcitrat
(efter Petermann)

Mineralsyreopleseligt P,0s. Mindst 75 % af
det angivne indhold af P,05 skal vare ople-
seligt i 2 % citronsyre

P,05 opleseligt i 2 % citronsyre
Mineralsyreopleseligt P,Os. Mindst 75 % af

det angivne indhold af P,05 skal vare ople-
seligt i basisk ammoniumcitrat (efter Joulie)

P,05 (7) (8) mineralsyreopleseligt P,Os.
Mindst 55 % af det angivne indhold skal
vare opleseligt i 2 % myresyre

Vandopleseligt K,0

1. En PK-gedning, som hverken indeholder
thomasphosphat, gledephosphat, aluminium-
calciumphosphat, delvist oplukket rdphosphat
eller bledt rdphosphat, skal garanteres efter
en af de under (1), (2) eller (3) angivne ople-
seligheder:

— udger det vandopleselige P,O5 mindre end
2%, angives udelukkende opleseligheden
2

— udger det vandopleselige P,O5 mindst 2 %,
angives opleseligheden (3) med samtidig
pabudt angivelse af det vandopleselige
indhold af P,O5 (opleselighed (1)).

Indholdet af kun mineralsyreoploseligt P,Os ma
ikke overstige 2 %

For denne godningstype 1 udger prevemangden
til bestemmelse af opleselighederne (2) og (3) 1 g

2.(a) En PK-gedning, som indeholder bladt rapho-
sphat eller delvist oplukket rdphosphat, ma
hverken indeholde thomasphosphat, gledep-
hosphat eller aluminium-calciumphosphat.

Dette sikres ved hver af opleselighederne (1), (3)
og (4)
Denne gedningstype skal opfylde folgende krav:

— indeholde mindst 2 % udelukkende mineralsy-
reoploseligt P,Os (opleselighed (4))

— indeholde mindst 5% vand- og i neutralt
ammonijumcitrat opleseligt P,O5 (opleselighed
3)

— indeholde mindst 2,5 % vandopleseligt P,05
(opleselighed 1)).

(1) Vandopleseligt
kaliumoxid

(2) Angivelsen »chlor-
fattig« er bundet til
et storsteindhold pé
2% Cl

(3) Det er tilladt at
garantere et  vist
chlorindhold
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Formalingsgrader af grundbestanddelene

Thomasphosphat: mindst 75 % sigtegennemgang ved 0,160
Aluminium-calcium-

phosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,160
Gloedephosphat: mindst 75 % sigtegennemgang ved 0,160
Bledt raphosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,063

Delvist oplukket
raphosphat mindst 90 % sigtegennemgang ved 0,160

mm maskevidde

mm maskevidde
mm maskevidde

mm maskevidde

mm maskevidde

Denne godningstype bringes i handelen som
»PK-gedning med rdphosphat« eller »PK-godning
med delvist oplukket raphosphat«

For denne gedningstype 2a udger prevemangden
til bestemmelse af opleselighed (3) 3 g

2.(b) En PK-gedning, der indeholder aluminium-
calciumphosphat, mé hverken indeholde
thomasphosphat, gledephosphat eller delvis
oplukket raphosphat

Garantien herfor er, at den péageldende gedning
opfylder opleselighederne (1) og (7), ndr bortses
fra vandopleselighed for sd vidt angar (7)

Denne gedningstype skal opfylde folgende krav:

— indeholde mindst 2 % vandopleseligt P,0s
(opleselighed 1)).

— indeholde mindst 5 % P,0s svarende til ople-
selighed (7)

Denne godningstype bringes i handelen under
betegnelsen  »PK-gedning med  aluminium-
calciumphosphat«

3. For PK-gedninger, der kun indeholder én af
folgende  phosphorgedningstyper:  thomas-
phosphat, gledephosphat, aluminium-calcium-
phosphat, bledt rdphosphat, skal typebeteg-
nelsen efterfolges af en angivelse af phosphor-
bestanddelen

Deklarationen for P,Os's opleselighed fastsattes
efter folgende opleseligheder:

— for gedninger pd basis af thomasphosphat:
oploselighed (6a) (Frankrig, Italien, Spanien,
Portugal, Grakenland), (6b) (Tyskland, Belgien,
Danmark, Irland, Luxembourg, Nederlandene,
Det Forenede Kongerige og @strig)

— for gedninger pa basis af gledephosphat:
opleselighed (5)

— for gedninger pd basis af aluminium-
calciumphosphat: opleselighed (7)

— for gedninger pd basis af bledt rdphosphat:
oploselighed (8).
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C. Uorganiske flydende gadninger

C.1. Flydende enkeltgodninger

Henvisning til fremstillingsmade og

Mindsteindhold af neringsstoffer
(i vagtprocent)

Neringsstoffer, hvis indhold skal deklareres

Nr. Typebetegnelse Angivelser til bestemmelse af indholdet af | Yderligere oplysninger eller typebetegnelse | Neringsstoffernes former og opleseligheder
hovedbestanddele naringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6

1 Oplesning af kvealstofgedning
(kveelstof fertilizer solution)

Produkt fremstillet ad kemisk vej og
ved oplesning i vand. Stabil ved
atmosfaretryk. Uden tilsetning  af
organiske nearingsstoffer af animalsk
eller vegetabilsk oprindelse

15% N

Kvalstof bestemt som total kvalstof
eller, hvis der kun er én form, som
nitrat-, ammonium- eller ureakvalstof

Storste indhold af biuret:

Nurea-N x 0,026

Total kvelstof og for de former, hvis
mangde overstiger 1%, ammonium-
kvalstof, nitratkvalstof, og/eller
ureakvelstof

Dersom biuretindholdet er mindre end
0.2 %, kan der anferes »biuretfattig«

2 Ureaammoniumnitratoples-
ning

Produkt fremstillet ad kemisk vej og
ved oplesning i vand, indeholder
ammoniumnitrat og urea

26% N
Kvalstof bestemt som totalkvelstof,
hvoraf ca. halvdelen stammer fra urea

Sterste indhold af biuret: 0,5 %

Total kvelstof

Nitratkveelstof, ammoniumkvelstof og
ureakvelstof

Dersom biuretindholdet er mindre end
0,2 %, kan der anferes »biuretfattige

3 | Calciumnitratoplesning

Produkt fremstillet ved oplesning af
calciumnitrat i vand

8% N

Kvalstof udtrykt som nitratkvelstof,
hvoraf hejst 1% er ammoniumkvzl-
stof

Typebetegnelsen kan i givet fald efter-
folges af en af folgende angivelser:

— til bladgedskning
— til fremstilling af nzringsoples-

Total kvalstof

Vandopleseligt  calciumoxid til de
anvendelser, der er angivet i spalte 5

4 Magnesiumnitratoplesning

Calcium bestemt som vandopleseligt ninger Valgfrit:
CaO — til spredning af flydende godning | __ ... qootoof
— ammoniumkvelstof
Kemisk fremstillet produkt, oplest i | 6 % N Nitratkvaelstof

vand og indeholdende magnesiumni-
trat

Kvalstof bestemt som nitratkvaelstof

9 % MgO
Magnesium bestemt som vandoplese-
ligt magnesiumoxid

pH minimum: 4

Vandopleseligt magnesiumoxid

velbog 1
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Calciumnitratsuspension

Produkt fremstillet ved suspension af
calciumnitrat i vand

8% N

Kvalstof bestemt som total kvealstof
eller som nitratkvaelstof og ammo-
niumkvelstof

Storste indhold af ammoniumkvelstof:
1,0 %

14% CaO Calcium bestemt
vandopleseligt CaO

som

Typebetegnelsen kan i givet fald efter-
folges af en af folgende angivelser:

— til bladgedskning

— til fremstilling af neringsoples-
ninger

— til  spredning som flydende
gadning

Total kvealstof
Nitratkvelstof

Vandopleseligt  calciumoxid til de
anvendelser, der er angivet i spalte 5

Kveelstofgedningsoplesning
med ureaformaldehyd

Kemisk fremstillet produkt eller frem-
stillet ved oplesning af ureaformal-
dehyd og en kvalstofgedning fra liste
A-1 i denne forordning, undtagen 3(a),
3(b), og 5, i vand

18 % N bestemt som total kvalstof

Mindst !/; af det deklarerede totale
kvelstofindhold skal stamme fra urea-
formaldehyd.

Storste indhold af biuret: (ureakveelstof
+ ureaformaldehydkvzlstof) x 0,026

Total kvelstof

For sd vidt som de findes i en maengde
pa mindst 1 %:

— nitratkvealstof
— ammoniumkvelstof
— ureakvalstof

Ureaformaldehydkveelstof

Kveelstofgedningssuspension
med ureaformaldehyd

Kemisk fremstillet produkt eller frem-
stillet ved suspension af ureaformal-
dehyd og en kvelstofgedning fra liste
A-1 i denne forordning, undtagen 3(a),
3(b), og 5, i vand

18 % N bestemt som totalkvalstof

Mindst !5 af det deklarerede totale
kveelstofindhold skal stamme fra urea-
formaldehyd, hvoraf mindst /5 skal
vare opleseligt i varmt vand

Storste indhold af biuret: (ureakveelstof
+ ureaformaldehydkvelstof) x 0,026

Total kvelstof

For sd vidt som de findes i en mangde
pd mindst 1 %:

— nitratkveelstof
— ammoniumkvelstof
— ureakvelstof
Ureaformaldehydkveelstof

Ureaformaldehydkveelstof opleseligt i
koldt vand

Ureaformaldehydkvelstof udelukkende
opleseligt i varmt vand
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C.2. Flydende sammensatte godninger

Typebetegnelse

Oplesning af PK-gedning

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej og ved oplesning i vand. Stabil ved atmosfaeretryk. Uden tilsetning af organiske naeringsstoffer af animalsk
eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold af neeringsstoffer (i vagtprocent) og andre krav

— ialt: 15%, (N + P05 + K,0)
— for de enkelte neringsstoffer: 2% N, 3 % P,0s, 3 % K,0

— storste indhold af biuret: urea-N x 0,026

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af gedningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof Vandopleseligt P,05 Vandopleseligt K,0 (1) Total kvaelstof Vandopleseligt P,Os (1) Vandopleseligt
(2) Nitratkveelstof (2) Dersom en af kval- kaliumoxid
. stofformerne (2)-(4) (2) Kun gedning, der
(3) Ammoniumkveelstof udger 1 vagtpro- hejst indeholder
(4) Ureakvelstof cent eller mere, 2%  chlor, ma
skal den deklareres betegnes som
(3) Dersom biuretind- chlorfattige
holdet er mindre (3) Chlorindholdet kan

end 0,2 %, kan der anfores
anfores »biuret-
fattig«

C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)

Typebetegnelse

Suspension af NPK-gedning

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt i flydende form, hvis hovedneringsstoffer stammer fra stoffer, der bide er opslemmet og oplest i vand. Uden tilsatning af
organiske naringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold af neringsstoffer (i vagtprocent) og andre krav

— ialtt 20%, (N + P,05 + K,0)
— for de enkelte neringsstoffer: 3 % N, 4 % P,0s, 4 % K,0
— storste indhold af biuret: urea-N x 0,026
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Former og opleseligheder samt indhold af naeringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber

ivne specifikationer ¢
s Formflingsgrader Qvrige krav
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof (1) Vandopleseligt P,0O5 Vandopleseligt K,0 (1) Total kvelstof Gedningerne md hverken indeholde thomas-| (1) Vandopleseligt
] o S . phosphat, aluminium-calcium-phosphat, glade- kaliumoxid
(2) Nitratkvaelstof (2) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat (2) Hvis en af kvelstof- phosphat, delvis oplukket riphos- .
) o o formerne 2-4 phat eller riphosphat (2) Kun gedning, der
(3) Ammoniumkvelstof | (3) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat og udger 1 vagtpro- hojst indeholder
(4) Ureakvalstof i vand cent eller mere, | (1) Hvis indholdet af vandopleseligt P,O5 er 2%  chlor, mi
skal den deklareres mindre end 2 %, deklareres kun opleselighed betegnes som
) o 2 »chlorfattige
(3) Hvis biuretind-
holdet er mindre | (2) Hvis indholdet af vandopleseligt P,O5 er 2 %, | (3) Chlorindholdet kan
end 0,2 %, kan der eller derover, deklareres opleselighed 3, idet anfores
anfores »biuret- indholdet af vandopleseligt P,O5 altid anferes
fattig«

C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)

Typebetegnelse

Oplesning af NP-gedning

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej og ved oplesning i vand. Stabil ved atmosferetryk. Uden tilsatning af organiske neringsstoffer af animalsk
eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af nzringsstoffer

— ialt 18%, (N + P,05)

— max. biuretindhold: urea N x 0,026

— for de enkelte neringsstoffer: 3% N, 5% P,05

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof Vandopleseligt P,Os (1) Total kvelstof Vandopleseligt P,O5
(2) Nitratkveelstof (2) Hvis en af kvelstof-
) forbindelserne
(3) Ammoniumkvelstof (2)-(4) udger 1
(4) Ureakvalstof vagtprocent eller
mere, skal den
deklareres
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(3) Hvis biuretind-
holdet er mindre
end 0,2 %, kan der

anferes »biuret-
fattig«
C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)
Typebetegnelse Suspension af NP-gedning
Henvisning til fremstillingsméde Produkt i flydende form, hvis hovednaringsstoffer stammer fra stoffer, der bdde er opslemmet og oplest i vand. Uden tilsetning af

organiske naringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

C.2.4.
Mindsteindhold (i vagtprocent) af nzringsstoffer — ialt 18%, (N + P,05)

— for de enkelte naringsstoffer: 3% N, 5 % P,05

— max. biuretindhold: urea N x 0,026

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6 Angivelse af godningemes karakteristiske egenskaber
givne spgaﬁkanoner Dvrice krav
Formalingsgrader 8
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof (1) Vandopleseligt P,05 (1) Total kvelstof (1) Hvis indholdet af vandopleseligt P,O5 er
. o o . mindre end 2 %, deklareres kun oplaselighed
(2) Nitratkvelstof (2) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat (2) Hvis en af kvelstof- 9
) o L forbindelserne
(3) Ammoniumkvalstof | (3) P,Os oploseligt i neutralt ammoniumcitrat og (2-(4) udger 1| (2) Hvis indholdet af vandopleseligt P,O5 er 2 %
(4) Ureakvalstof i vand vagtprocent eller eller derover, deklareres opleselighed 3, idet
mere, skal den indholdet af vandopleseligt P,O5 altid anferes
deklarres Godningerne md hverken indeholde thomas-
(3) Hvis biuretind- | phosphat, aluminium-calcium-phosphat, glede-
holdet er mindre | phosphat, delvis oplukket raphos-
end 0,2 %, kan der | phat eller rdphosphat
anfores »biuret-
fattig«
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C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)

Typebetegnelse

Oplesning af NP-gedning

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt fremstillet ad kemisk vej og ved oplesning i vand. Stabil ved atmosfaretryk. Uden tilseetning af organiske naringsstoffer af animalsk
eller vegetabilsk oprindelse

C.2.5.

Mindsteindhold (i vagtprocent) af nzringsstoffer

— jalt 15% (N + K,0)
— for de enkelte neringsstoffer: 3% N, 5% K,0

— max. biuretindhold: urea N x 0,026

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof Vandopleseligt K,0 (1) Total kvelstof (1) Vandopleseligt
) ) kaliumoxid
(2) Nitratkveelstof (2) Hvis en af kvelstof-
) formerne (2)-(4) (2) Kun gedning, der
(3) Ammoniumkvalstof udger 1 vagtpro- hejst indeholder
cent eller mere, 2%  chlor, ma
(4) Ureakveelstof skal den deklareres betegnes som
) I »chlorfattig«
(3) Hvis biuretind-
holdet er mindre (3) Chlorindholdet kan
end 0,2 %, kan der anfores
anfores »biuret-
fattig«

C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)

Typebetegnelse

Suspension af NK-godning

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt i flydende form, hvis hovedneringsstoffer stammer fra stoffer, der bide er opslemmet og oplest i vand. Uden tilsatning af
organiske naringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naeringsstoffer

— ialt 18% (N + K,0)

— for de enkelte neringsstoffer: 3% N, 5% K,0

— max. biuret-indhold: urea N x 0,026
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Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

. e Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
givne specifikationer

@vrige krav

Formalingsgrader
N P,05 K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Total kvelstof Vandopleseligt K,0 (1) Total kvelstof (1) Vandopleseligt
(2) Nitratkveelstof (2) Hvis en af kvelstof- kaliumoxid
forbindelserne (2) Kun gedning, der
(3) Ammoniumkvelstof (2-(4) udger 1 hejst indeholder
(4) Ureakvalstof vagtprocent  eller 2%  chlor, ma
mere, skal den betegnes som
deklareres »chlorfattig«
(3) Hvis biuretind- (3) Chlorindholdet kan
holdet er mindre anfores

end 0,2 %, kan der
anfores »biuret-
fattig«

C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)

Typebetegnelse

Oplesning af PK-gedning

Henvisning til fremstillingsméde

oprindelse

Produkt fremstillet ad kemisk vej og ved oplesning i vand. Uden tilsetning af organiske naeringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naringsstoffer

— ialt: 18% (P,05 + K,0)

— for de enkelte neringsstoffer: 5% P,0s, 5% K,0

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6

Vandopleseligt P,Os

Vandopleseligt K,0

Vandopleseligt P,Os

(1) Vandopleseligt
kaliumoxid

(2) Kun gedning, der
hejst indeholder
2%  chlor, ma

betegnes som
»chlorfattige

(3) Chlorindholdet kan
anfores
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C.2. Flydende sammensatte godninger (fortsat)

Typebetegnelse

Suspension af PK-gedning

Henvisning til fremstillingsméde

Produkt i flydende form, hvis hovednzringsstoffer stammer fra stoffer, der bade er opslemmet og oplest i vand. Uden tilseetning af
organiske naringsstoffer af animalsk eller vegetabilsk oprindelse

Mindsteindhold (i vagtprocent) af naeringsstoffer

— ialt: 18 % (P,05 + K,0)

— for de enkelte naeringsstoffer: 5% P,0s5, 5% K,0

Former og opleseligheder samt indhold af naringsstoffer, som skal deklareres i henhold til de i spalte 4, 5 og 6

givne specifikationer

Angivelse af godningernes karakteristiske egenskaber
@vrige krav

Formalingsgrader
N P,0s K,0 P,05 K,0
1 2 3 5 6

(1) Vandopleseligt P,0O5
(2) P,0s0ploseligt i neutralt ammoniumcitrat

(3) P,05 opleseligt i neutralt ammoniumcitrat og
i vand

Vandopleseligt K,0

(1) Hvis indholdet af vandopleseligt P,O; er
mindre end 2 %, deklareres kun oplaselighed
2

(2) Hvis indholdet af vandopleseligt P,O5 er 2 %,
eller derover, deklareres opleselighed 3, idet
indholdet af vandopleseligt P,O5 altid anferes

Gedningerne md hverken indeholde thomas-
phosphat, aluminium-calcium-phosphat, glade-
phosphat, delvis oplukket rdphosphat eller
réphosphat

(1) andopleseligt  ka-
liumoxid

(2) Kun gedning, der
hejst indeholder
2% chlor, ma

betegnes som
»chlorfattig«

(3) Chlorindholdet kan
anfores
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D. Uorganiske sekundergedninger

Nr. Typebetegnelse

Henvisning til fremstillingsméde og hoved-

Mindsteindhold af neringsstoffer
(i vaegtprocent)
Angivelser til bestemmelse af indholdet af

Yderligere oplysninger eller

Neringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Neringsstoffernes former og opleseligheder

bestanddele naeringsstoffer typebetegnelse @vrige kriterier
Ovrige krav

1 2 3 4 5 6

1 | Calciumsulfat Natur- eller industriprodukt indehol- | 25 % CaO De almindelige handelsnavne kan | Total svovltrioxid
dende calciumsulfat med varierende | 35 % SO; tilfgjes valgfrit .
vandindhold Valgfrit: total CaO

Calcium og svovl bestemt som total

Ca0 + SO,

Formalingsgrad:

— mindst 80 % sigtegennemgang ved
2 mm maskevidde

— mindst 99 % sigtegennemgang ved
10 mm maskevidde

2 | Calciumchloridoplesning Calciumchloridoplesning af industriel | 12 % CaO Calciumoxid
oprindelse Calcium bestemt som vandopleseligt o o

Ca0 Valgfrit: til plantesprejtning

3 | Rent svovl Mere eller mindre renset natur- eller | 98 % S (245 %: SO;) Total svovltrioxid
industriprodukt Svovl bestemt som total SO;

4 | Kieserit Mineralsk produkt med magnesium- | 24 % MgO De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt magnesiumoxid
sulfat med ét molekyle vand som | 45 % SO; tilfgjes valgfrit Valofrit: vandoplaseli Ivirioxid
hovedbestanddel Magnesium og svovl bestemt som algirit: vandopleseligt svoivtrioxi

vandopleseligt  magnesiumoxid  og
svovltrioxid

5 | Magnesiumsulfat Produkt med magnesiumsulfat med | 15 % MgO De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt magnesiumoxid
syv molekyler vand som hoved- | 28 % SO; tilfgjes valgfrit Valofsit: vandoploseli Ivtrioxid
bestanddel Magnesium og svovl bestemt som algirit: vandopleseligt svoivtrioxi

vandopleseligt  magnesiumoxid  og
svovltrioxid

5.1 | Magnesiumsulfatoplesning Produkt opndet ved oplesning i vand | 5 % MgO De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt magnesiumoxid
af magnesiumsulfat af industriel oprin- | 10 % SO; tilfejes valgfrit . . .
delse Magnesium og svovl bestemt som Valgfrit: vandopleseligt svovltrioxid

vandopleseligt  magnesiumoxid  og
svovltrioxid

5.2 | Magnesiumhydroxid Kemisk fremstillet produkt med | 60 % MgO Total magnesiumoxid
magnesiumhydroxid ~ som  hoved- | Partikelstorrelse: mindst 99 % kan
bestanddel passere gennem en sigte med en

maskevidde pd 0,063 mm
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1 2 3 4 5 6

5.3 | Opslemning af magnesiumhy- | Produkt fremstillet ved opslemning af | 24 % MgO Total magnesiumoxid
droxid type 5.2

6 | Magnesiumchloridoplesning Produkt fremstillet ved oplesning af | 13 % MgO Magnesiumoxid

magnesiumchlorid af industriel oprin-

delse

Magnesium bestemt som total magne-
siumoxid

Sterste calciumindhold: 3 % CaO

E. Uorganiske mikroneringsstofgedninger

Forklarende bemerkning: Folgende anmarkninger galder hele del E

Anmeerkning 1: Som benzvnelse for en chelatdanner kan dens forkortelse som anfert i kapitel E benyttes.

Anmerkning 2: Hvis et produkt efter oplesning i vand ikke efterlader nogen fast rest, kan det betegnes »til oplgsninge.

Anmerkning 3: Nar et mikroneringsstof foreligger i chelateret form, anferes det pH-interval, hvori chelatet er stabilt.

E.1.  Godninger indeholdende ét mikronceringsstof

E.1.1. Bor
Mindsteindhold af neringsstoffer
Henvisning til fremstillinesmad (i veegtprocent) Yderligere oplysnineer vedrorend Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse envisning emstringsmade og Angivelse vedrerende vurderingen af criigere op ysninger vedrorende Neringsstoffernes former og opleseligheder
hovedbestanddele . typebetegnelsen ) L
naringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6
1() | Borsyre Produkt fremstillet ved indvirkning af | 14 % vandopleseligt B De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt bor (B)
en syre pa et borat tilfojes
1(b) | Natriumborat Produkt fremstillet ad kemisk vej, der | 10 % vandopleseligt B De almindelige handelsnavne kan | Vandopleseligt bor (B)
som hovedbestanddel indeholder et tilfgjes
natriumborat
1(c) Calciumborat Produkt fremstillet pa grundlag af | 7 % total B De almindelige handelsnavne kan | Total bor (B)
colemanit eller pandermit, der som | p o go oG 98 % sigte- tilfojes
hovedbestanddel indeholder calcium-
gennemgang ved 0,063 mm maske-
borater
vidde
1(d) Borethanolamin Produkt fremstillet ved reaktion af | 8 % vandopleseligt B Vandopleseligt bor (B)
borsyre med ethanolamin
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1 2

3

4

5

6

1(e) Borholdig gedning i oplesning

Produkt fremstillet ved oplesning af
typerne la ogleller 1b ogfeller 1d i
van

2 % vandopleseligt B

Betegnelsen skal omfatte navnet pa de
tilstedevaerende bestanddele

Vandopleseligt bor (B)

1(f) Borholdig gedning i suspen-

Produkt fremstillet ved at suspendere

2 % vandopleseligt B

Betegnelsen skal omfatte navnet pa de
tilstedevaerende bestanddele

Vandopleseligt bor (B)

sion typerne la ogleller 1b ogfeller 1d i
vand
E.1.2. Cobolt
Mindsteindhold af neringsstoffer
Henvisning til fremstillingsmade o (i vagtprocent) Yderligere oplysninger vedrerende Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse J S 8 Angivelse vedrorende vurderingen af 8 pysning Nzringsstoffernes former og opleseligheder
hovedbestanddele . typebetegnelsen ) L

naeringsstoffer @vrige kriterier
OGvrige krav

1 2 3 4 5 6

2(a) | Cobaltsalt

Produkt fremstillet ad kemisk vej, der
som hovedbestanddel indeholder et
uorganisk cobaltsalt

19 % vandopleseligt Co

Betegnelsen skal omfatte navnet pé
den tilknyttede uorganiske anion

Vandopleseligt cobalt (Co)

Cobaltchelat

Vandopleseligt produkt fremstillet ved
kemisk binding af cobalt til en chelat-
danner

2 % vandopleseligt Co, mindst 8/, af
det deklarerede indhold chelateret

Navnet pa chelatdanneren

Vandopleseligt cobalt (Co)
Chelateret cobalt (Co)

2(c) | Oplesning af cobaltgedning

Produkt fremstillet ved oplesning af
typerne 2(a) ogfeller 2(b) i vand

2 % vandopleseligt Co

Betegnelsen skal omfatte:

(1) navnet eller navnene pd den eller
de uorganiske anion(er)

(2) 1 givet fald navnet pd chelatdan-
neren

Vandopleseligt cobalt (Co)
Chelateret cobalt (Co), hvis tilstede

Yy[y0€ 1
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E.1.3. Kobber
Mindsteindhold af neeringsstoffer
Henvisning til fremstillingsméde o (i vagtprocent) Yderligere oplysninger vedrerende Neringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse 8 8 8 Angivelse vedrorende vurderingen af 8 pysning Nzringsstoffernes former og opleseligheder
hovedbestanddele . typebetegnelsen ) L
naringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6

3(a) | Kobbersalt

Produkt fremstillet ad kemisk vej, der
som hovedbestanddel indeholder et
uorganisk kobbersalt

20 % vandopleseligt Cu

Betegnelsen skal omfatte navnet pd
den tilknyttede uorganiske anion

Vandopleseligt kobber (Cu)

3(b) | Kobberoxid

Produkt fremstillet ad kemisk vej, der
som  hovedbestanddel  indeholder
kobberoxid

70 % total Cu
Partikelstorrelse: mindst 98 % sigte-
gennemgang ved 0,063 mm maske-

vidde

Total kobber (Cu)

3(c) | Kobberhydroxid

Produkt fremstillet ad kemisk vej, der
som  hovedbestanddel  indeholder
kobberhydroxid

45 % total Cu

Partikelstorrelse: mindst 98 % sigte-
gennemgang ved 0,063 mm maske-
vidde

Total kobber (Cu)

3(d) | Kobberchelat

Vandopleseligt produkt fremstillet ved
kemisk binding af kobber til en chelat-
danner

9 % vandopleseligt Cu, mindst 8/10 af
det deklarerede indhold chelateret

Navnet péd chelatdanneren

Vandopleseligt kobber (Cu)
Chelateret kobber (Cu)

3(e) | Kobbergedning

Produkt fremstillet ved blanding af
typerne 3(a) ogfeller 3(b) ogleller 3(c)
ogleller en enkelt type 3(d), og i givet
fald et fyldstof, som hverken er giftigt
eller indeholder neeringsstoffer

5% total Cu

Betegnelsen skal omfatte:

(1) navnet eller navnene p& kobber-
komponenterne

(2) i givet fald navnet pa chelatdan-
neren

Total kobber (Cu)

Vandopleseligt kobber (Cu), hvis det
udger mindst !/, af total kobber

Chelateret kobber (Cu), hvis tilstede

3(f) | Oplosning af kobbergedning

Produkt fremstillet ved oplesning af
typerne 3(a) ogfeller en enkelt type
3(d) i vand

3 % vandopleseligt Cu

Betegnelsen skal omfatte:

(1) navnet eller navnene pa den eller
de uorganiske anion(er)

(2) 1 givet fald navnet pa chelatdan-
neren

Vandopleseligt kobber (Cu)
Chelateret kobber (Cu), hvis tilstede

3(g) | Kobberoxychlorid

Produkt, fremstillet ad kemisk vej, der
som  hovedbestanddel  indeholder
kobberoxychlorid (Cu,Cl (OH) ;)

50 % total Cu

Partikelstgrrelse: mindst 98 % sigte-
gennemgang ved 0,063 mm maske-
vidde

Total kobber (Cu)

3(h) | Kobberoxychloridsuspension

Produkt fremstillet ved at suspendere

type 3(g) i vand

17 % total Cu

Total kobber (Cu)

€00CT'IT'1C
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E.1.4. Jern
Mindsteindhold af neringsstoffer
Henvisnine til fremsilli ad hoved (i vaegtprocent) Yderli lysni d d Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse envisning thl fremstiimgsmade og hoved- Angivelse vedrorende vurderingen af criigere opysninger vedrorende Neringsstoffernes former og opleseligheder
bestanddele . typebetegnelsen ) L
naeringsstoffer @vrige kriterier
Ovrige krav
1 2 3 4 5 6
4(a) | Jernsalt Produkt fremstillet ad kemisk vej, der | 12 % vandopleseligt Fe Betegnelsen skal omfatte navnet pd | Vandopleseligt jern (Fe)
som hovedbestanddel indeholder et den tilknyttede uorganiske anion
uorganisk jernsalt
4(b) | Jernchelat Vandopleseligt produkt fremstillet ved | 5% vandopleseligt jern, hvoraf den | Navnet pd chelatdannere — jern (Fe) vandopleselig
kemisk reaktion mellem jern og che(l)aterede brekdel mindst udger — chelateret brokdel (EN 13366)
chelatdannere, der er opfert pa listen | 80 %
i bilag 1, kapitel E.3 — jern (Fe) chelateret af hver chelat-
danner, hvis hver brgkdel over-
skrider 2 % (EN 13368 del 1 og 2)
4(c) | Oplosning af jerngedning Produkt fremstillet ved oplesning af | 2 % vandopleseligt Fe Betegnelsen skal omfatte: Vandopleseligt jern (Fe)
typerne 4(a) ogleller en enkelt type (1) navnet eller navnene pd den eller | Chelateret jern (Fe), hvis tilstede
4(b) i vand d ; :
e uorganiske anion(er)
(2) i givet fald navnet pd chelatdan-
neren

E.1.5. Mangan
Mindsteindhold af neeringsstoffer
o A . (i vagtprocent) . . Neringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse Henvisning dl fremstillingsmade og hoved- Angivelse vedrerende vurderingen af Yderligere oplysninger vedrorende Neringsstoffernes former og opleseligheder
bestanddele . typebetegnelsen ) L
naringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6

5(a) | Mangansalt Produkt fremstillet ad kemisk vej, der | 17 % vandopleseligt Mn Typebetegnelsen skal omfatte navnet | Vandopleseligt mangan (Mn)

som hovedbestanddel indeholder et pa den tilknyttede uorganiske anion

uorganisk mangansalt (Mn II)
5(b) | Manganchelat Vandopleseligt produkt fremstillet ved | 5 % vandopleseligt Mn, mindst 3/, af | Navnet p4 chelatdanneren Vandopleseligt mangan (Mn)

kemisk binding af mangan til en | det deklarerede indhold chelateret

Chelateret mangan (Mn)

chelatdanner
5(c) | Manganoxid Produkt fremstillet ad kemisk vej, der | 40 % total Mn Total mangan (Mn)

som hovedbestanddel  indeholder | p, 5 yoiarrelse: mindst 80 % sigte-

manganoxider d

gennemgang ved 0,063 mm maske-
vidde

9%/¥0¢ 1
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1 2 3 4 5 6
5(d) | Mangangedning Produkt fremstillet ved blanding af | 17 % total Mn Typebetegnelsen skal omfatte navnet | Total mangan (Mn)
typerne 5(a) og 5(c) pa mangankomponenterne Vandoploseligt mangan (Mn), sifremt
det udger mindst !/, af total mangan
(Mn)
5(¢) | Oplesning af mangangedning | Produkt fremstillet ved oplesning af | 3 % vandopleseligt Mn Betegnelsen skal omfatte: Vandopleseligt mangan (Mn)

typerne 5(a) ogleller en enkelt type
5(b) i vand

(1) navnet eller navnene pa den eller
de uorganiske anion(er)

(2) i givet fald navnet pd chelatdan-
neren

Chelateret mangan (Mn), hvis tilstede

E.1.6. Molybden

Mindsteindhold af neringsstoffer (i vagtpro-
Henvisning til fremstillingsmide og hoved- cent) Yderligere oplysninger vedrerende typebeteg- Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse s bestand degle S Angivelse vedrerende vurderingen af nerings-| 4 14 ‘% elsen yP s Neringsstoffernes former og opleseligheder
stoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6
6(a) Natriummolybdat Produkt fremstillet ad kemisk vej, der | 35 % vandopleseligt Mo Vandopleseligt molybdan (Mo)
som  hovedbestanddel  indeholder
natriummolybdat
6(b) Ammoniummolybdat Produkt fremstillet ad kemisk vej, der | 50 % vandopleseligt Mo Vandopleseligt molybdan (Mo)
som  hovedbestanddel  indeholder
ammoniummolybdat
6(c) Molybdengedning Produkt fremstillet ved blanding af | 35 % vandopleseligt Mo Typebetegnelsen skal omfatte navnet | Vandopleseligt molybden (Mo)
typerne 6(a) og 6(b) pa molybdenkomponenterne
6(d) Oplesning af molybdanged- | Produkt fremstillet ved oplesning af | 3 % vandopleseligt Mo Typebetegnelsen skal omfatte navnet | Vandopleseligt molybdan (Mo)
ning typerne 6(a) ogleller en enkelt type pa molybdenkomponenterne
6(b) i vand

€00CT'IT'1C
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E.1.7. Zink
Mindsteindhold af naeringsstoffer
Henvisning til fremstillingsmade o, (i vaegtprocent) Yderligere oplysninger vedrerende Neeringsstoffer, hvis indhold skal deklareres
Nr. Typebetegnelse J S 8 Angivelse vedrorende vurderingen af 8 P ysning Neringsstoffernes former og opleseligheder
hovedbestanddele . typebetegnelsen ) L
neeringsstoffer @vrige kriterier
@vrige krav
1 2 3 4 5 6

7(a) Zinksalt

Produkt fremstillet ad kemisk vej, der
som hovedbestanddel indeholder et
uorganisk zinksalt

15 % vandopleseligt Zn

Betegnelsen skal omfatte navnet pé
den tilknyttede uorganiske anion

Vandopleseligt zink (Zn)

7(b) Zinkchelat

Vandopleseligt produkt fremstillet ved
kemisk binding af zink til en chelat-
danner

5 % vandopleseligt Zn, mindst 8/, af
det deklarerede indhold chelateret

Navnet pd chelatdanneren

Vandopleseligt zink (Zn)
Chelateret zink (Zn)

7(c) Zinkoxid

Produkt fremstillet ad kemisk vej, der
som  hovedbestanddel  indeholder
zinkoxid

70 % total Zn

Partikelstorrelse: mindst 80 % sigte-
gennemgang ved 0,063 mm maske-
vidde

Total zink (Zn)

7(d) Zinkgedning

Produkt fremstillet ved blanding af
typerne 7(a) og 7(c)

30 % total Zn

Typebetegnelsen skal omfatte navnet
pa zinkkomponenterne

Total zink (Zn)

Vandopleseligt zink (Zn), hvis det
udger mindst 1/, af total zink (Zn)

7(e) Oplesning af zinkgedning

Produkt fremstillet ved oplesning af
typerne 7(a) ogleller en enkelt type
6(b) i vand

3 % vandopleseligt Zn

Betegnelsen skal omfatte:

(1) navnet eller navnene pa den eller
de uorganiske anion(er)

(2) 1 givet fald navnet pa chelatdan-
neren

Vandopleseligt zink (Zn)
Chelateret zink (Zn), hvis tilstede

8¥[v0¢ 1
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E.2.  Mindsteindhold af mikroneringsstoffer i vagtprocent af godningen

E.2.1. Faste og flydende blandinger af mikronceringsstoffer

Nér mikronzringsstoffet er til stede

udelukkende i uorganisk form

som chelat eller kompleks

For et mikronaringsstof:
Bor (B)

Cobalt (Co)

Kobber (Cu)

Jern (Fe)

Mangan (Mn)
Molybdan (Mo)

Zink (Zn)

0,2

0,02

0,5

2,0

0,5

0,02

0,5

0,2

0,02

0,1

0,3

0,1

0,1

Samlet mindsteindhold af mikronzringsstoffer i en fast blanding: 5 vagtprocent af gedningen.

Samlet mindsteindhold af mikronzringsstoffer i en flydende blanding: 2 veegtprocent af gedningen.

E.2.2. EF-godninger indeholdende hovedneeringsstoffer ogfeller sekundernceringsstoffer samt mikronceringsstoffer, til brug pd jorden

Til ager- og gren jord

Til havebrug

Bor (B)

Cobalt (Co)
Kobber (Cu)
Jern (Fe)
Mangan (Mn)
Molybdan (Mo)
Zink (Zn)

0,01
0,002
0,01
0,5
0,1
0,001
0,01

0,01
0,002
0,02
0,01
0,001
0,002

E.2.3. EF-godninger indeholdende hovedneringsstoffer og/eller sekundeerneringsstoffer samt mikronceringsstoffer til sprojtning pd

bladene

Bor (B)

Cobalt (Co)
Kobber (Cu)
Jern (Fe)
Mangan (Mn)
Molybdan (Mo)
Zink (Zn)

0,01
0,002
0,002
0,02
0,01
0,001
0,002
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E.3. Liste over tilladte organiske chelatdannere og kompleksdannere til mikroneringsstoffer

Folgende produkter tillades, sifremt de opfylder kravene i direktiv 67/548/EQF ('), som endret

E.3.1. Chelatdannere (3

Syre eller salte af natrium, kalium og ammonium:

ethylendiamintetraeddikesyre
diethylenetriaminpentaeddikesyre
[0,0]: ethylendiamin — di (o-hydroxyphenyleddikesyre)

[0,p]: ethylendiamin-N-(o-hydroxyphenyleddikesyre)-N'-(p-hydroxyphenyl-
eddikesyre)

2-hydroxyethylendiamintrieddikesyre

[0,0]: ethylendiamin-di (o-hydroxy o-methylphenyleddikesyre)
[0,p]: ethylendiamin-di (o-hydroxy-p-methylphenyleddikesyre)
[p.o]: ethylendiamin-di (p-hydroxy-o-methylphenyleddikesyre)
[2,4]: ethylendiamin- di (2-hydroxy-4-carboxyphenyleddikesyre)
[2,5]: ethylendiamin- di (2-carboxy-5-hydroxyphenyleddikesyre)
[5,2]: ethylendiamin- di (5-carboxy-2 hydroxyphenyleddikesyre)

E.3.2. Kompleksdannere: Listen udarbejdes senere.

() EFT L 196 af 16.8.1967, s. 1.

(3 Chelatdannerne identificeres og kvalificeres ved Europaeisk standard EN 13368, del 1 og 2, for si vidt denne standard omfatter

ovennavnte chelatdannere.

EDTA
DTPA
EDDHA

EDDHA
HEEDTA
EDDHMA
EDDHMA
EDDHMA
EDDCHA
EDDCHA
EDDCHA

C10H1608N;
C14H73010N;
C18H2006N,

Cy5H2006N
CyoH1507N;
CyoHa4 OgN;
CaoH2404N;
Ca0H404N;
Ca0H20010N;
C0H0010N;
C20H20010N;
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De tolerancer, der er angivet i dette bilag, er negative vaerdier i masseprocent

BILAG 1I

TOLERANCER

De tolerancer, der galder for det deklarerede indhold af neeringsstoffer i de forskellige typer EF-godning, er folgende:

1.

1.1.

1.2.

Uorganiske enkeltgedninger indeholdende hovednzringsstoffer — absolut vaerdi i masseprocent udtrykt

som N, P,0;, K,0, MgO, Cl
Kveelstofgodninger

calciumnitrat

Calcium-magnesiumnitrat

natriumnitrat

Chilesalpeter

calciumcyanamid

nitratholdigt calciumcyanamid
ammoniumsulfat

ammoniumnitrat eller kalkammonsalpeter:
— til og med 32 %

— over 32%

ammoniumsulfat-salpeter
magnesiumsulfat-salpeter
ammoniumsulfat-salpeter med magnesium
urea

calciumnitrat-suspension

oplesning af kvalstofgadning med ureaformaldehyd
suspension af kvelstofgedning med ureaformaldehyd
urea-ammoniumsulfat

oplesning af kvalstofgadning

ammoniumnitrat-urea-oplgsning

Phosphorgedninger
Thomasphosphat:
— deklaration inden for en margin pd 2 masseprocent

— deklaration udtrykt i et enkelt tal

Andre phosphorgedninger
Opleselighed af P,05 i:

— mineralsyre

— myresyre

— neutralt ammoniumcitrat
— basisk ammoniumcitrat

— vand

(godningens nr. i bilag I)

(

3,6,7)

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



L 304/52 Den Europziske Unions Tidende 21.11.2003
1.3. Kaliumgodninger
kainit eller kaliumrasalt 1,5
beriget kaliumrésalt 1,0
kaliumchlorid:
— til og med 55% 1,0
— over 55% 0,5
kaliumchlorid med magnesiumsalt 1,5
kaliumsulfat 0,5
kaliumsulfat med magnesiumsalt 1,5
1.4. Andre bestanddele
chlorid 0,2
2. Uorganiske sammensatte godninger indeholdende hovednzringsstoffer
2.1. Hovedneringsstoffer
N 1,1
P05 1,1
K,0 1,1
2.2. Totale negative afvigelser i forhold til de deklarerede veerdier
godninger sammensat af to naringsstoffer 1,5
godninger sammensat af tre neringsstoffer 1,9
3. Sekundere neeringsstoffer i godninger
Tolerancerne med hensyn til det deklarerede indhold af calcium, magnesium, natrium og svovl fastsattes til en % af
det deklarerede indhold af disse naeringsstoffer med et maksimum péd 0,9 % i absolut verdi for CaO, MgO, Na,O og
SO;, dvs. 0,64 for Ca, 0,55 for Mg, 0,67 for Na og 0,36 for S.
4. Mikronaringsstoffer i gedninger

De tilladte tolerancer i forhold til det deklarerede indhold af mikroneringsstoffer fastsattes til:

— 0,4 % malt i absolutte tal ved et indhold p& over 2 %

— 1/5 af den deklarerede veerdi ved et indhold pa 2 % eller derunder.

For sa vidt angdr det deklarerede indhold af de forskellige kvaelstofforbindelser og phosphorpentoxids opleselighed
er tolerancerne !/, af det totale indhold af det pageldende stof med et maksimum p4 2 masseprocent, forudsat at
totalindholdet af det pageldende naeringsstof ligger inden for de granser, der er fastsat i bilag I, og de tolerancer,

der er fastsat ovenfor.



21.11.2003

Den Europziske Unions Tidende

L 304/53

1.

1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

BILAG 1II

TEKNISKE FORSKRIFTER FOR AMMONIUMNITRATG@DNING MED H@JT KVALSTOFINDHOLD

Karakteristika og greenser for ren ammoniumnitratgedning med hejt kvalstofindhold
Porasitet (olieabsorption)

Absorptionen af olie i gedningen, som forinden skal have gennemgdet to varmecykler ved en temperatur pa
25-50 °C, og som skal vare i overensstemmelse med bestemmelserne i dette bilags del 2, afdeling 3, ma ikke
overstige 4 masseprocent.

Breendbare bestanddele

Indholdet af brendbart materiale malt som kulstof md ikke overstige 0,2 masseprocent i godning med et kvael-
stofindhold pa 31,5 masseprocent eller derover og mé ikke overstige 0,4 procent i gedning med et kvelstof-
indhold pa 28 masseprocent eller derover, men under 31,5 masseprocent.

pH

En oplesning indeholdende 10 g gedning i 100 ml vand skal have en pH-veerdi pad 4,5 eller derover.

Partikelstorrelse

Ikke mere end 5 masseprocent af gedningen mé kunne ga igennem et sold med 1 mm maskevidde og ikke mere
end 3 masseprocent igennem et 0,5 mm sold.

Chlor

Godningens chlorindhold ma hejst udgere 0,02 masseprocent.

Tunge metaller

Der ber ikke ske nogen bevidst tilsetning af tunge metaller, og forekomst af sddanne metaller pd grund af
fremstillingsprocessen ma ikke overstige den af udvalget fastsatte greense.

Kobberindholdet ma ikke overstige 10 mg/kg.

Der er ikke fastsat gransevardier for andre tungmetaller.

Beskrivelse af detonerbarhedspreven for ammoniumnitratgedning med hgjt kveelstofindhold

Proven udferes pd en representativ gedningsprove. Inden gennemforelsen af detonerbarhedsproven underkastes
hele provemassen fem varmecykler i overensstemmelse med bestemmelserne i del 3, afdeling 3, i dette bilag.
Godningen underkastes en detonerbarhedsprove i et vandret stdlrer under folgende betingelser:

— semlest stdlror

— rorlengde: min. 1 000 mm

— nominel udvendig diameter: min. 114 mm

— nominel udvendig vagtykkelse: min. 5 mm

— tendkade: arten af sprangstoffet og forsterkningsladningens dimensioner skal velges sdledes, at der med
hensyn til detonationsforplantningen opnds den sterst mulige detonationsbelastning pa gedningspreven

— prevetemperatur: 15-25 °C

— referencecylindre af bly til detonerbarhed: diameter 50 mm, hgjde 100 mm
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— placeret med 150 mm's mellemrum til vandret understgtning af reret. Proven udferes to gange. For at preven
kan ses som afgerende, ma en eller flere af de benyttede understottende blycylindre vaere sammentrykket
mindre end 5 % under hver prove.

3. Metoder til kontrol af, at greenseveerdierne i bilag III-1 og IlI-2 overholdes
Metode 1

Metode til anvendelse af varmecykler

1.  Formil og anvendelsesomrade
Denne forskrift fastsetter fremgangsmaderne for gennemforelse af varmecykler forud for bestemmelsen af

olieabsorption i ren ammoniumnitratgedning med hejt kvzlstofindhold og bestemmelsen af detonerbarhed
for bdde ren og sammensat ammoniumnitratgedning med hejt kvalstofindhold.

De metoder med lukkede varmecykler, der beskrives i denne afdeling, anses for pd tilfredsstillende vis at
simulere de forhold, der skal tages hensyn til i forbindelse med anvendelsen af afsnit II, kapitel IV, men de
simulerer ikke nedvendigvis alle de forhold, der kan opstd under transport og lagring.

2. Varmecykler omhandlet i bilag III-1
2.1.  Anvendelsesomrdde

Denne fremgangsmédde angdr gennemforelse af cyklisk varmepavirkning for bestemmelse af gedningens
olieabsorption.

2.2, Princip og definition
I en Erlenmeyer-kolbe opvarmes proven fra normal temperatur til 50 °C og holdes ved denne temperatur i
to timer (fase ved 50 °C). Den afkeles dernaest til 25 °C og holdes ved denne temperatur i to timer (fase
ved 25 °C). En fase ved 50 °C efterfulgt af en fase ved 25 °C udger tilsammen en varmecyklus. Efter at

have gennemgéet to varmecykler opbevares mdleproven ved en temperatur pd 20 + 3 °C, indtil olieabsorp-
tionen bestemmes.

2.3.  Apparatur

Sedvanligt laboratorieapparatur, herunder:
— termostaterede vandbade pa henholdsvis 25 (£ 1) °C og 50 (¢ 1) °C
— Erlenmeyerkolber pa 150 ml.

2.4.  Fremgangsmdde

Hver maleprove pd 70 (z 5) gram anbringes i en Erlenmeyerkolbe, som lukkes med en prop.
Alle kolberne flyttes hver anden time fra 50 °C-badet til 25 °C-badet og tilbage igen.

Vandet i hvert bad holdes ved konstant temperatur og holdes i bevagelse ved hurtig omrering. Vandet skal
nd op til prevens niveau. Propperne beskyttes mod kondensation med en skumgummihaette.

3. Varmecykler til brug for bilag III-2
3.1.  Anvendelsesomrdde

Denne fremgangsmade angédr gennemforelse af cyklisk varmepdvirkning for gennemforelse af detonerbar-
hedspraven.

3.2, Princip og definition

I en vandtat beholder opvarmes proven fra normal temperatur til 50 °C og holdes ved denne temperatur i
en time (fase ved 50 °C). Den afkoles dernaest til 25 °C og holdes ved denne temperatur i en time (fase ved
25 °C). En fase ved 50 °C efterfulgt af en fase ved 25 °C udger tilsammen en varmecyklus. Efter at have
gennemgdet det kreevede antal varmecykler opbevares mélepreven ved en temperatur pa 20 + 3 °C, indtil
detonerbarhedspreven er udfert.



21.11.2003

Den Europaiske Unions Tidende

L 304/55

3.3. Apparatur

— Et vandbad, der kan termostateres i temperaturomrédet 20 til 51 °C, med en opvarmnings- og afke-

lingshastighed p& mindst 10 °C/h, eller to vandbade, hvoraf det ene er termostateret ved 20 °C og det
andet ved 51 °C. Vandet i badet (badene) holdes under stadig omrering, og vandbadet skal vere stort
nok til at sikre rigelig vandcirkulation.

— En fuldsteendig vandtet beholder af rustfrit stil med et termoelement midt i. Beholderens udvendige

bredde er 45 (+ 2) mm, og vagtykkelsen er 1,5 mm (se figur 1). Beholderens hejde og lengde kan
valges i overensstemmelse med vandbadets dimensioner, f.cks. lengde 600 mm og hejde 400 mm.

3.4. Fremgangsmdde

En tilstreekkelig maengde godning til en enkelt detonationspreve anbringes i beholderen, som dernzst lukkes
med laget. Beholderen anbringes i vandbadet. Vandet opvarmes til 51 °C, og temperaturen midt i
godningen males. En time efter at temperaturen i prevens midte er ndet op pad 50 °C, afkeles vandet.
En time efter at temperaturen i provens midte er ndet ned pd 25 °C, startes opvarmningen pd ny, og den
anden cyklus er begyndt. Hvis der arbejdes med to varmebade, overfores beholderen til det andet vandbad
efter hver opvarmnings-/nedkelingsperiode.

Figur 1
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Metode 2
Bestemmelse af olieabsorptionen
Formil og anvendelsesomride
Denne forskrift fastsetter fremgangsmaden for bestemmelse af olieabsorptionen i rene ammoniumnitrat-

godninger med hejt kvealstofindhold.

Metoden kan anvendes til bade prillede og granulerede gedninger, der ikke indeholder olicopleselige stoffer.
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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

En godnings olieabsorption: Den mangde olie, godningen absorberer, bestemt under de specificerede
betingelser og udtrykt i masseprocent.

Princip

Fuldsteendig nedsenkning af preven i gasolie i et givet tidsrum, efterfulgt af fjernelse af overskydende olie
under specificerede betingelser. Méling af preveportionens masseforagelse.

Reagens

Gasolie

Viskositet max.: 5 mPa.s. ved 40 °C
Massefylde: 0,8 til 0,85 g/ml ved 20 °C
Svovlindhold: £1,0 % (m/m)

Aske: <0,1% (m/m).

Apparatur

Sedvanligt laboratorieapparatur samt:

Vaegt til vejning med 0,01 g nejagtighed.

Bagerglas pd 500 ml

Tragt af plast, helst med cylinderformet overdel, diameter ca. 200 mm.
Sigte, der passer i tragten (5.3), med maskevidde 0,5 mm.

NB: Tragtens og sigtens storrelse er afpasset, sd at kun fd korn ligger oven pé hinanden, og olien let kan
lobe af.

Filtrerpapir, hurtig bled kvalitet, vagt 150 g/m?.
Papirservietter (laboratoriekvalitet).

Fremgangsmdde

Der gennemfores to enkeltbestemmelser hurtigt efter hinanden pa en og samme prove.

Partikler pd under 0,5 mm udskilles ved hjalp af prevesigten (5.4). Til en enkelt bestemmelse afvejes ca.
50 g af proven med 0,01 g nojagtighed i baegerglasset (5.2). Der tilfores s meget gasolie (4), at partiklerne
er fuldstendig dakket, og der omrores forsigtigt for at sikre, at deres overflade er fuldstendigt fugtede.
Proven stdr tildekket under urglas en time ved 25 (¢ 2) °C.

Baegerglassets indhold filtreres gennem tragten (5.3), hvorpa sigten (5.4) er anbragt. Delmangden henstar pa
sigten i en time, sdledes at storstedelen af den overskydende olie kan dryppe af.

Pd et glat underlag leegges to ark filtrerpapir (5.5) (ca. 500 x 500 mm) oven pd hinanden. Ca. 4 cm fra
kanten bgjes alle fire sider pa begge ark op, sé partiklerne ikke kan rulle ned. Midt pé filtrerpapiret laegges
to lag sugende papirservietter (5.6), hvorpa sigtens (5.4) indhold kvantitativt haldes op og fordeles jaeevnt
med en bled flad pensel. Efter to minutter traekkes servietterne vaek, si partiklerne ruller ned pa filtrerpa-
piret nedenunder, hvor de fordeles jeevnt med en pensel. Et nyt ark filtrerpapir, hvis kanter er begjet om som
beskrevet ovenfor, leegges oven pd proven, og med en cirkuler bevagelse rulles partiklerne rundt mellem
filtrerpapirarkene under let tryk. For hver ottende cirkulere bevagelse afbrydes afterringen, og filtrerpapi-
rets modstdende kanter loftes op to og to, sd de partikler, der er rullet ud til kanten, atter kommer ind pa
midten. Der gds frem pé folgende mdde: Néar der er foretaget fire cirkulere bevagelser med og fire mod
uret, rulles partiklerne ind pd midten som beskrevet ovenfor. Denne operation foretages i alt tre gange (24
cirkulere beveagelser, opleftning af kanten to gange). Derefter skubbes forsigtigt et nyt ark filtrerpapir ind
mellem det nederste og det nestnederste ark, og ved at lofte kanterne pd sidstnevnte ark op, rulles
partiklerne over pd det nye ark. Partiklerne dakkes med et nyt ark filtrerpapir, og den ovenfor beskrevne
afterringsoperation gentages. Umiddelbart herefter haeldes partiklerne ned i en tareret skél, og ved tilbage-
vejning bestemmes méleprovens masse og dens indhold af gasolie med en ngjagtighed pa 0,01 g.



21.11.2003

Den Europziske Unions Tidende

L 304/57

6.5.

7.1.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

Gentagelse af aftorringsoperationen og tilbagevejning
Hvis maéleproven har absorberet mere end 2 g gasolie, haldes den over pd nye ark filtrerpapir, og der

gennemfores en ny afterringsoperation ved at lofte hjernerne som beskrevet ovenfor i afsnit 6.4 (2 x 8
cirkulere bevagelser, opleftning af kanten en gang). Derefter tilbagevejes maleproven.

Angivelse af resultatet

Beregningsmade og -formel

Olieabsorptionen for hver enkelt bestemmelse (6.1) i vagtprocent af den sigtede preve er givet ved
ligningen:

m, — m
olicabsorption = ——— x 100
my

hvor
m; = massen i gram af den sigtede maéleprave (6.2), og
m, = massen i gram af mdleproven, henholdsvis 6.4 eller 6.5, som resultat af den sidste tilbagevejning.

To enkeltbestemmelser noteres, og som endeligt resultat angives deres aritmetiske gennemsnit.

Metode 3

Bestemmelse af inholdet af brandbare bestanddele

Formiél og anvendelsesomride

Denne forskrift fastsatter fremgangsmaden for bestemmelse af breendbare bestanddele i ren ammoniumni-
tratgadning med hejt kvelstofindhold.

Princip
Forst fiernes med en syre carbondioxid hidrerende fra uorganiske fyldstoffer. De organiske forbindelser

oxideres med chromsvovlsyre. Det dannede carbondioxid absorberes i en bariumhydroxidoplgsning. Bund-
faldet opleses i saltsyre og males ved tilbagetitrering med en natriumhydroxidoplesning.

Reagenser

Chrom (VI)-trioxid, CrOs;.

Svovlsyre, 60 % (v[v): 360 ml vand haldes ned i et 1 liters baegerglas, og der tilseettes forsigtigt 640 ml
svovlsyre (massefylde ved 20 °C=1,83 g/ml).

Selvnitrat: 0,1 mol/l oplesning.

Bariumhydroxidoplesning

15 g bariumhydroxid (Ba(OH),. 8H,0) afvejes og opleses fuldstendigt i varmt vand. Efter afkeling over-
fores oplesningen til en 1 liters mélekolbe. Der fyldes op til market og blandes. Der filtreres gennem

foldefilter.

Saltsyre, 0,1 mol/l standardoplesning.
Natriumhydroxid: 0,1 mol/l standardoplesning.
Bromphenolbldt: oplesning i vand af 0,4 g pr. liter.
Phenolphthalein: 2 g/l i 60 % (v/v) ethanol.

Natronkalk: partikelstorrelse pd 1,0 til 1,5 mm.

3.10. Demineraliseret vand, frisk afkogt (fjernelse af kuldioxid).
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4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

Apparatur

Seedvanligt laboratorieudstyr, herunder specielt:

— filterdigel pd 15 ml med plade af sintret glas; pladediameter: 20 mm; hgjde i alt: 50 mm; porgsitet 4
(porediameter 5 til 15 pm)

— 600 ml bagerglas.

Komprimeret kvalstof.

Apparat bestdende af folgende dele, om muligt samlet med kugleslib (se figur 2).

. absorptionsrer A, ca. 200 mm langt og med en diameter pd 30 mm, fyldt med natronkalk (3.9), som

holdes pa plads med glasuldspropper

. reaktionskolbe B pd 500 ml, rundbundet og med sideror

. punktopdelt fraktioneringsror pé ca. 150 mm (C)

. svaler C, med dobbelt overflade, ca. 200 mm lang

. Drechselflaske D, der skal tilbageholde eventuelt overdestilleret syre

. isbad E til afkeling af Drechselflasken

. to absorptionsflasker F 1 og F 2 med en diameter pd 32 til 35 mm og med gasfordeler bestdende af en

10 mm plade af sintret glas med lav poresitet

. vakuumpumpe samt vakuumregulator G bestdende af et T-ror, der er indskudt i ledningen, og hvis sidergr

er forbundet med et kapillarrer ved hjzlp af et stykke gummislange, hvorpd der er anbragt en skrue-
klemme.

Forsigtig: brugen af kogende chromsvovlsyre i et apparat med reduceret tryk er en farlig operation og
kraever visse nedvendige foranstaltninger.

Fremgangsmdde
Afvejet maengde

Der afvejes ca. 10 g ammoniumnitrat med en nejagtighed pd 0,001 g.

Fjernelse af carbonater

Den afvejede prove anbringes i reaktionskolben B, og der tilsettes 100 ml H,SO, (3.2). Proven opleses i
ca. 10 min. ved stuetemperatur. Apparatet samles som vist pd figuren: absorptionsreret (A) forbindes i den
ene ende til kvaelstofkilden (4.2) via en gaslds (faelde) med et tryk svarende til 5 til 6 mm kvikselvsgjle og i
den anden ende til tilforselsroret, som befinder sig i reaktionskolben. Det punktopdelte fraktioneringsror
(C) og svaleren (C) anbringes, og der dbnes for kelevandet til svaleren. Efter indstilling af kvaelstof-
strommen, si der fremkommer en moderat gasstrom gennem oplesningen, bringes denne til moderat
kogning i 2 min. Derefter ber boblingen vere ophert. Hvis der stadig udvikles bobler, fortsattes kogningen
i 30 minutter. Oplesningen afkeles dernzst i mindst 20 min. under en kvelstofstrom.

Monteringen af apparatet feerdiggeres som vist pa figuren ved at forbinde svaleren med Drechselflasken (D)
og denne med absorptionsflaskerne F; og F,. Kvalstofstrammen maé ikke afbrydes under monteringen. Der
haeldes hurtigt 50 ml bariumhydroxidoplesning (3.4) i hver af absorptionsflaskerne (F; og F,).

Der ledes en kvalstofstrom gennem oplesningen i ca. 10 min. Oplesningen skal forblive klar i absorptions-
flaskerne. Hvis ikke, gentages processen til fjernelse af carbonater.
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5.3.

5.4.

Oxidation og absorption

Efter fjernelse af tilledningsroret for kvelstof tilsattes hurtigt via sidereret til reaktionskolben (B) 20 g
chromtrioxid (3.1) og 6 ml selvnitratoplesning (3.3). Apparatet forbindes med vakuumpumpen, og kvel-
stofstremmen indstilles pd en sddan méde, at der fremkommer en konstant gasstrom gennem de sintrede
plader i de to absorptionsflasker F; og F,.

Reaktionskolben (B) opvarmes til kogning, som fortsatter i halvanden time (!). Det kan vaere nedvendigt at
benytte vakuumregulatoren (G) til indstilling af kvelstofstrommen, da det udfeldede bariumcarbonat kan
tilstoppe de sintrede plader. Procesdelen er tilfredsstillende gennemfort, nir bariumhydroxidoplesningen i
absorptionsflasken F, ikke bliver uklar. Hvis den gor dette, gentag proceduren. Opvarmningen standses, og
apparatet adskilles. Begge fordelere skylles indvendigt og udvendigt, idet skyllevandet opsamles i den
tilsvarende absorptionsflaske. Efter tur anbringes de to fordelere i et 600 ml bagerglas, som senere skal
benyttes til bestemmelsen.

Indholdet af absorptionsflaske F, og derefter indholdet af absorptionsflaske F; vakuumfiltreres hurtigt pa
glasfilterdigelen. Bundfaldet skylles ud med vand (3.10) og vaskes pa filterdigelen med 50 ml af dette vand.
Digelen anbringes i bagerglasset pd 600 ml, og der tilsattes ca. 100 ml kogt vand (3.10). Der healdes
50 ml kogt vand i hver absorptionsflaske, og en kvalstofstrom sendes gennem fordelerne i 5 min.,
hvorefter vandet overfares til bagerglasset. Denne procedure gentages for at sikre, at fordelerne renses
omhyggeligt.

Bestemmelse af carbonatindhold stammende fra organisk kulstof
Der sattes fem drdber phenolphthalein (3.8) til bagerglasset, hvorved oplesningen bliver red. Derefter
tilsaettes saltsyre ( 3.5 ) drabe for drdbe indtil omslagspunktet. Oplesningen skylles godt ind i digelen, og

det kontrolleres, at oplesningen ikke farves red. Efter tilsetning af fem draber bromphenolblét (3.7) titreres
der med saltsyre (3.5) til omslag til gult, hvorefter der tilsattes yderligere 10 ml saltsyre.

Oplesningen koges i hejst 1 min. Det kontrolleres ngje, at der i vasken ikke er uoplest bundfald.

Efter afkeling tilbagetitreres der med natriumhydroxidoplesning (3.6).

Blindpreve

Der foretages en blindpreve, hvor der folges samme fremgangsmade og anvendes samme mengder af alle
reagenser.

Angivelse af resultatet
Indholdet af brandbare bestanddele (C) udtrykt i masseprocent kulstof af preven er givet ved formlen:

Vi =V,

C%=0,06 x E

hvor

E = massen i g af provemangden
V; = det samlede volumen i ml af 0,1 mol/l saltsyre, der er tilsat efter phenolphthaleinets omslag, og
V, = volumet i ml af 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, der er anvendt til tilbagetitreringen.

() For de fleste organiske stoffer er en reaktionstid pd 1!/, time tilstreekkeligt, nér der er solvnitrat til stede som katalysator.
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Metode 4

Bestemmelse af Ph-vardien

1. Formil og anvendelsesomrade

Denne forskrift fastsatter fremgangsmaden for maling af pH-vardien i en oplesning af ren ammoniumni-
tratgadning med hejt kvelstofindhold.

2. Princip

Miling af pH i en ammoniumnitratoplesning ved hjelp af et pH-meter.

3. Reagenser

Carbondioxidfrit destilleret eller demineraliseret vand.
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3.1. Bufferoplesning, pH 6,88 ved 20 °C
3,40 (£ 0,01) g kaliumdihydrogenortophosphat (KH,PO,) opleses i ca. 400 ml vand. Dernzst opleses 3,55
( 0,01) g dinatriumhydrogenortophosphat (Na,HPO,) i ca. 400 ml vand. De to oplesninger overferes

kvantitativt til en 1 000 ml malekolbe, hvorefter der fyldes op til market og blandes. Denne oplesning
opbevares i en lufttet beholder.

3.2. Bufferoplosning, pH 4,00 ved 20 °C

10,21 (¢ 0,01) g kaliumhydrogenphthalat (KHCqO4H,)) opleses i vand og overfores kvantitativt til en
1000 ml mélekolbe, hvorefter der fyldes op til market og blandes.

Denne oplesning opbevares i en lufttet beholder.
3.3. De i handelen varende pH-standardoplesninger kan benyttes.

4. Apparatur

pH-meter med glas- og kalomelelektrode eller tilsvarende og med en folsomhed pd 0,05 pH-enheder.

5. Fremgangsmdide
5.1. Kalibrering af pH-meteret

pH-meteret (4) kalibreres ved 20 (¢ 1) °C ved hjelp af bufferoplesningerne (3.1), (3.2) eller (3.3). En svag
kvelstofstrom ledes hen over oplesningens overflade under hele malingen.

5.2. Maling
Der haldes 100,0 ml vand p& 10 (+ 0,01) g prove i et 250 ml baegerglas. Uopleselige bestanddele fjernes

ved filtrering, dekantering eller centrifugering af vasken. Den klare oplesnings pH-vardi males ved 20
(1) °C pd samme made som ved kalibrering af pH-meteret.

6. Angivelse af resultatet

Resultatet angives i pH-enheder med 0,1 enheds nejagtighed, og temperaturen anferes.

Metode 5

Bestemmelse af partikelstorrelser

1. Formdl og anvendelsesomrade

Denne forskrift fastsatter fremgangsméden for sigtning af ren ammoniumnitratgedning med hejt kvelstof-
indhold.

2. Princip

Maéleproven sigtes enten manuelt eller mekanisk over tre sigter. Nar den pa hver sigte tilbageholdte masse er
bestemt, beregnes den procentdel materiale, der har passeret de kravede sigter.

3. Apparatur

3.1. Standardkontrolsigter med diameter 200 mm og med trddvav med maskevidder pd henholdsvis 2,0 mm,
1,0 mm og 0,5 mm, samt et ldg og en opsamlingsskal hertil.

3.2. Veegt til vejning med 0,1 g nejagtighed.
3.3. Mekanisk rysteapparat til sigterne (eventuelt), som kan beveege méleproven i bade vertikal og horisontal retning.

4. Fremgangsmide

4.1. Proven deles reprasentativt i portioner pa ca. 100 g.
4.2. En af disse portioner vejes med 0,1 g nejagtighed.

4.3. Sigtesattet anbringes i folgende rakkefelge (nedefra): opsamlingsskdl, 0,5 mm, 1 mm og 2 mm, og den
vejede méleprove anbringes pd den overste sigte. Liget sattes pd sigtesttet.
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4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

5.2.

3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

4.1.

4.2

Der rystes manuelt eller pa rysteapparat i savel vertikal som horisontal retning, idet der ved manuel rystning
bankes let af og til. Der rystes i 10 min., eller indtil den maengde, der passerer gennem hver sigte i 1 min., er
mindre end 0,1 g.

Sigterne fjernes en efter en, og det tilbageholdte materiale opsamles, eventuelt ved forsigtig berstning fra
bagsiden med en blad berste.

Det pd hver sigte tilbageholdte materiale og materialet i opsamlingsskdlen vejes med 0,1 g nejagtighed.

Vurdering af resultatet

De enkelte masser omregnes til procentdelen af summen af disse masser (ikke af den oprindelige mangde).
Procentdelen i opsamlingsskalen (dvs. < 0,5 mm) beregnes: A %.

Procentdelen tilbageholdt pd 0,5 mm-sigten beregnes: B %.

Den procentdel, der er passeret 1,0 mm beregnes: (A + B) %.

Summen af de enkelte masser skal ligge inden for 2 % af den oprindeligt udtagne masse.

Der foretages mindst to sarskilte analyser, og de enkelte resultater for A md hejst afvige 1 % absolut fra
hinanden, og for B hejst 1,5 % absolut. Hvis dette ikke er tilfaeldet, gentages proven.

Angivelse af resultatet

Angiv gennemsnittet af de to veerdier, der er opndet for dels A og dels A + B.

Metode 6
Bestemmelse af chlorindholdet (mdlt som chloridion)

Formil og anvendelsesomride

Denne forskrift fastsetter fremgangsmdden for bestemmelse af chlorindholdet (malt som chloridion) i ren
ammoniumnitratgedning med hejt kvaelstofindhold.

Princip
Chloridioner oplest i vand, bestemmes ved potentiometrisk titrering med selvnitrat i surt medium.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand uden indhold af chlorid.

Acetone AR.

Koncentreret salpetersyre (massefylde 1,40 g/ml ved 20 °C).

Selvnitrat: 0,1 mol/l standardoplesning Denne oplesning opbevares i en brun glasflaske.

Selvnitrat, 0,004 mol/l standardoplesning; denne oplesning tilberedes umiddelbart forud for anvendelsen
ved fortynding.

Kaliumchlorid: 0,1 mol/l standardreferenceoplosning. Der afvejes med en nejagtighed pd 0,1 mg 3,7276 g
kaliumchlorid, som forinden er torret i en time i en ovn ved 130 °C og afkelet til stuetemperatur i en
ekssikkator. Denne mangde opleses i lidt vand, hvorefter oplesningen overfores kvantitativt til en 500 ml
mélekolbe; der fyldes op til mearket og blandes.

Kaliumchlorid, 0,004 mol/l standardreferenceoplesning; denne oplesning tilberedes umiddelbart forud for
anvendelsen.

Apparatur

Potentiometer med selvindikatorelektrode og calomel-referenceelektrode, med folsomhed 2 mV og male-
omrdde — 500 til + 500 mV.

Bro indeholdende en mettet kaliumnitratoplesning, forbundet med calomelelektroden (4.1) og lukket i
enderne med porgse propper.
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4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

Magnetomrerer med teflonbelagt pind.
Mikroburette med fin spids, med streginddeling pd 0,01 ml.

Fremgangsmade
Standardisering af solvnitratoplosningen
5,00 ml og 10,00 ml standardreference-kaliumchloridoplesning (3.6) anbringes i to lave baegerglas af

passende storrelse (f.eks. 250 ml). Den nedenfor omhandlede titrering udferes pd indholdet af hvert bager-
glas.

5 ml salpetersyreoplesning (3.2) og 120 ml acetone (3.1) tilsattes tillige med s& meget vand, at det samlede
rumfang bliver ca. 150 ml. Magnetpinden (4.3) placeres i bagerglasset, hvorefter omrereren settes i bevz-
gelse. Selvelektroden (4.1) og den frie ende af broen (4.2) nedsenkes i oplesningen, elektroderne tilsluttes
potentiometeret (4.1), og startpotentialet registreres, efter at apparatet er nulstillet.

Der titreres med anvendelse af mikroburetten (4.4), idet der forst tilsettes henholdsvis 4 eller 9 ml af den
selvnitratoplesning, der svarer til den standardreference-kaliumchloridoplesning, der anvendes. Tilsetningen
af oplesningen fortseettes i portioner pa 0,1 ml for sd vidt angdr 0,004 mol/l oplesningerne og i portioner
pd 0,05 ml for sd vidt angar 0,1 mol/l oplesningerne. Efter hver tilsetning afventes stabilisering af poten-
tialet.

De tilsatte rumfang og de tilsvarende potentialvaerdier opferes i de forste to kolonner i en tabel.

[ tabellens tredje kolonne noteres de successive stigninger (AE) i potentialet E. I den fjerde kolonne noteres
de positive eller negative forskelle (A,E) mellem stigningerne i potentialet (A;E). Titreringens slutpunkt er
ndet, ndr tilsetning af 0,1 eller 0,05 ml (V,) selvnitratoplesning giver den maksimale veerdi af A;E.

Til beregning af det nejagtige volumen (V) selvnitratoplesning, der er tilsat indtil reaktionens slutpunkt,
anvendes formlen

hvor

Vy er det samlede volumen selvnitratoplesning, i ml, umiddelbart inden tilsetning af den portion, som giver
den storste stigning i A1E

V; er volumenet (i milliliter) af den sidst tilsatte portion selvnitratoplesning (0,1 eller 0,05 ml)
b er den sidste positive veerdi af A,E

B er summen af de numeriske vaerdier af den sidste positive veerdi af AjE og den forste negative veerdi af AyE,
se tabel 1.

Blindprove

Der udferes en blindpreve, som der tages hensyn til ved beregningen af det endelige resultat.

Resultatet V4 af blindpreven pd reagenserne gives i milliliter ved formlen

V4=2V3 -V,

hvor

V, er verdien i milliliter af det nejagtige volumen (V) selvnitratoplasning, der er anvendt til titrering af
10 ml af den anvendte kaliumchloridstandardreferenceoplesning

Vs er verdien i milliliter af det nejagtige volumen (V,q) selvnitratoplasning, der er anvendt til titrering af
5 ml af den anvendte kaliumchloridstandardreferenceoplosning.

Kontrolforseg

Blindpreven kan samtidig tjene som kontrol med, at apparaturet fungerer tilfredsstillende, og at analysen
udferes korrekt.
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5.4. Maling

Der udtages en prove pé en storrelse mellem 10 og 20 g, som afvejes med en ngjagtighed pd 0,01 g. Den
afvejede portion overferes kvantitativt til et 250 ml bagerglas. Der tilsettes 20 ml vand, 5 ml salpetersy-
reoplesning (3.2) og 120 ml acetone (3.1), hvorefter der fortyndes med vand op til et samlet volumen pé ca.
150 ml

Magnetpinden (4.3) placeres i bagerglasset, som anbringes pd omrereren, der derefter swttes i beveaegelse.
Solvelektroden (4.1) og den frie ende af broen (4.2) neds@nkes i oplesningen, elektroderne tilsluttes poten-
tiometeret (4.1), og startpotentialet noteres, efter at apparatet er nulstillet.

Der titreres med selvnitratoplesningen, som tilsattes i portioner pd 0,1 ml fra mikroburetten (4.4). Efter
hver tilsaetning afventes stabilisering af potentialet.

Titreringen fortsattes som specificeret under 5.1 begyndende fra det 4. afsnit: »De tilsatte rumfang og de
tilsvarende potentialvardier opferes i de forste to kolonner i en tabel .. .c.

Angivelse af resultatet

Resultatet af analysen udtrykkes som det procentvise chlorindhold i preven, som den er modtaget til analyse.

Det procentvise chlorindhold (Cl) beregnes ved hjelp af formlen:

0,3545 x T x (Vs — V4) x 100
m

c % =

hvor

T er den anvendte selvnitratoplesning, angivet i mol/l

V, er resultatet i milliliter af blindpreven (5.2)

Vs er verdien i milliliter af Vi, fundet under bestemmelsen (5.4)
m er provemassen i gram.

Tabel 1 — Eksempel

Volumen af selvnitratoplesning Potentiale
v 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
Vg = 49 + 01 x 352015 = 4943
@ =% LX< %
Metode 7

Bestemmelse af kobber

Formadl og anvendelsesomride

Denne forskrift fastsatter fremgangsmaden for bestemmelse af kobber i ren ammoniumnitratgedning med
hejt kvelstofindhold.

Princip

Proven opleses i fortyndet saltsyre, og kobberindholdet bestemmes ved atomabsorptionsspektrofotometri.
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3.1.

3.2

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

5.1.

5.2.

5.3.

Reagenser

Saltsyre (massefylde ved 20 °C=1,18 g/ml).
Saltsyre, 6 mol/l oplesning.

Saltsyre, 0,5 mol/l oplgsning.
Ammoniumnitrat.

Hydrogenperoxid, 30 % (w[v).

Kobberoplasning (stamoplesning) (!): 1 g rent kobber afvejes med 0,001 g ngjagtighed og opleses i
25 ml 6 mol/l saltsyre (3.2), hvorefter der tilsettes 5 ml hydrogenperoxid (3.5) i portioner og fortyndes
til 1 1 med vand. 1 ml af denne oplesning indeholder 1 000 pg kobber (Cu).

. Kobberoplasning (fortyndet): 10 ml stamoplesning (3.6) fortyndes til 100 ml med vand, hvorefter 10 ml

af denne oplesning fortyndes til 100 ml med vand. 1 ml af den endelige oplesning indeholder 10 pg
kobber (Cu).

Denne oplesning fremstilles umiddelbart for brugen.

Apparatur

Atomabsorptionsspektrofotometer med kobberlampe (324,8 nm).

Fremgangsméde
Fremstilling af analyseoplosninger

Med 0,001 g nojagtighed afvejes 25 g af proven, som anbringes i et 400 ml beagerglas, hvorefter der
forsigtigt tilsaettes 20 ml saltsyre (3.1) (der kan indtrede en voldsom reaktion som felge af carbondioxid-
udvikling). Om nedvendigt tilsattes mere saltsyre. Nar gasudviklingen er standset, inddampes der til terhed
pa dampbad, medens der af og til omreres med en glasstav. Der tilsattes 15 ml 6 mol/l saltsyreoplesning
(3.2) og 120 ml vand. Der omrores med glasstaven, som man lader std i baegerglasset, og dette tildeckkes
med er urglas. Oplosningen koges svagt, indtil alt materialet er oplest, og der afkeles.

Oplesningen overfores kvantitativt til en 250 ml maélekolbe, idet bagerglasset skylles med 5 ml 6 mol/l
saltsyre (3.2) og to gange med 5 ml kogende vand. Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyre (3.3)
og blandes omhyggeligt.

Der filtreres gennem kobberfrit filtrerpapir (), idet de forste 50 ml bortkastes.

Blindprave

Der fremstilles en blindpreve, hvor kun provematerialet er udeladt, og der tages hensyn hertil ved bereg-
ningen af de endelige resultater.

Maling

. Fremstilling af analyse- og blindpreveoplesninger

Analysepreveoplesningerne (5.1) og blindpreveoplesningen (5.2) fortyndes med 0,5 mol/l saltsyre (3.3) til
en kobberkoncentration, der ligger inden for spektrofotometerets optimale maleomrédde. Der kreves
normalt ingen fortynding.

. Fremstilling af standardoplesningerne

Ved fortynding af standardoplesningen (3.6) med 0,5 mol/l saltsyre (3.3) fremstilles mindst fem standard-
oplesninger inden for spektrofotometrets optimale maleomrade (0 til 5,0 mg/l Cu). Forend der fyldes op til
market, settes der til hver oplesning ammoniumnitrat (3.4) til en koncentration pd 100 mg masse/
volumen.

(") De i handelen varende standardkobberoplesninger kan benyttes.
() Whatman 541 eller tilsvarende.
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4.1.

4.2.

4.3.

5.4.  Miling
Spektrometeret (4) indstilles pé belgeleengden 324,8 nm. Der anvendes en luft/acetylen-flamme. Tre
gange indsprojtes i reekkefolge standardoplesningen (5.3.2), analysepreveoplesningen og blindpreveop-
lgsningen (6.3.1), idet instrumentet skylles igennem med destilleret vand mellem hver indsprejtning.
Kalibreringskurven optegnes med absorbansgennemsnittet for hver standardoplesning som ordinat og
den tilsvarende kobberkoncentration i pg/ml som abscisse.

Kobberkoncentrationen i de endelige analyse- og blindpreveoplesninger bestemmes ud fra kalibrerings-
kurven.

6. Angivelse af resultatet

Prgvens kobberindhold beregnes under hensyntagen til méleprovens masse, fortyndingerne under
analysen og blindprevens vaerdi. Resultatet angives som mg Cu/kg.

Bestemmelse af detonerbarhed
Formdl og anvendelsesomrdde

Denne forskrift fastsatter fremgangsmaden for bestemmelse af detonerbarhed af ammoniumnitratgedning med
hejt kvelstofindhold.

Princip

Proven indesluttes i et stilror og udsattes for et detonationschok fra en eksplosiv teendkade. Forplantningen
bestemmes ud fra graden af knusningen af blycylindre, pa hvilke roret var anbragt under provegennemforelsen.

Materialer
Plastisk spreengstof med et PETN-indhold pa 83 til 86 %

Massefylde: 1 500 til 1 600 kg/m?
Detonationshastighed: 7 300 til 7 700 m/s
Masse: 500 g (+ 1) g.

Syv lengder af fleksibel sprangsnor uden metalkappe

Fyldmasse: 11 til 13 g/m
Laengde af hver enkelt snor: 400 £ 2 mm.

Presset legeme af sekundert spraengstof med central fordybning til detonator

Sprangstof: hexogen/voks 95/5, tetryl, eller tilsvarende sekundzrt sprangstof med eller uden tils@tning af grafit
Massefylde: 1 500 til 1600 kg/m?

Diameter: 19 til 21 mm

Hojde: 19 til 23 mm

Central fordybning til detonator: @ 7 til 7,3 mm, dybde 12 mm.

Semlest stilrer efter 1SO-standard 65-1981 — svear serie med nominelle dimensioner DN 100 (4")

Ydre diameter: 113,1 mm til 115,0 mm
Vagtykkelse: 5,0 til 6,5 mm
Lengde: 1005 (£ 2) mm.

Bundplade

Materiale: svejsbart stal
Dimension: 160 x 160 mm

Tykkelse: 5 til 6 mm.
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4.3.10.

4.3.11.

4.3.12.

4.4.

4.4.1.

4.4.1.1.

4.4.1.1.1.

4.4.1.1.2.

4.4.1.1.3.

4.4.1.1.4.

6 blycylindre

Diameter: 50 (+ 1) mm

Hojde: 100 til 101 mm

Materiale: bledt bly, mindst 99,5 % bly.

Stalblok

Langde: mindst 1 000 mm

Bredde: mindst 150 mm

Hojde: mindst 150 mm

Masse: mindst 300 kg, sifremt blokken ikke hviler pé et fast underlag.
Plast- eller kartonhylster til teendkeden

Vaegtykkelse: 1,5 til 2,5 mm

Diameter: 92 til 96 mm

Hojde: 64 til 67 mm.

Detonator (elektrisk eller ikke-elektrisk) af styrke 8 til 10.
Traskive

Diameter: 92 til 96 mm. Diameteren tilpasses plastik- eller paprorets (4.3.8) indre diameter
Tykkelse: 20 mm.

Treestift med samme dimensioner som detonatoren (4.3.9)
Sma knappendle (lengde maksimalt 20 mm)
Fremgangsmade

Fremstilling af teendkaden til indsttelse i stilroret

Der er to alternative metoder til initiering af spreengstoffet i teendkaeden, athangig af det til rddighed veerende
materiel.

7-punkts-simultan-initiering
Den ferdige teendkaede, klar til brug, er vist pa figur 1.

En treeskive (4.3.10) gennembores parallelt med skivens akse i centrum og i seks punkter fordelt symmetrisk
pa en koncentrisk cirkel (diameter 55 mm). Huldiameteren skal vare 6 til 7 mm (jf. snit A-B i figur 1), alt
efter diameteren af den anvendte spreengsnor (4.3.2).

Af en sprangsnor (4.3.2) afskares syv stykker pa hver 400 mm pa en sidan made, at man undgér ethvert
spild af eksplosivstof fra enderne, opndet ved gjeblikkeligt at smore lim pd skarefladerne. De syv stykker pa
hver 400 mm trakkes gennem de syv huller i traeskiven (4.3.10), séledes at de stikker nogle centimetre ud pa
den anden side af skiven. I en afstand af 5 til 6 mm fra enden indstikkes derefter en lille knappenil (4.3.12)
pa tveers 1 kappen pa hver af sprangsnorene, og regnet herfra paferes spreengsnorene lim pé ydersiden i en
leengde af ca. 2 cm. Ved at trakke i den lange ende af hver af sprangsnorsstykkerne bringes knappendlen
derefter i kontakt med traskiven.

Det plastiske sprangstof (4.3.1) formes til en cylinder pa 92 til 96 mm i diameter alt efter diameteren af
hylsteret (4.3.8), hvori man indfarer det med hylsteret stiende pa et glat underlag. Derefter sttes traskiven ()
med de syv sprangsnore oven pé hylsteret og trykkes fast mod sprangstoffet. Hojden af hylsteret (64 til
67 mm) tilpasses derefter pd en sidan mdde, at den overste kant flugter med traoverfladen. Endelig fastgores
hylsteret hele vejen rundt til traeskiven, f.eks. med hafteklammer eller sméd som.

De frie ender af de syv stykker spreengsnor anbringes rundt om trestiften (4.3.11), sdledes at enderne befinder
sig i samme plan, vinkelret pd denne. Ved hjalp af klabebdnd fastgeres de omkring stiften (2).

(") Skivens diameter skal i alle tilfeelde svare til hylsterets indvendige diameter.

() NB: Bemrk, at efter denne montage bevarer sprengsnoren i midten nedvendigvis en vis slaphed, ndr man treekker samtidig i de
omgivende seks stykker.
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4.4.1.2.2.

4.4.2.

4.4.3.

4.43.1.

4.4.3.2.

4.4.3.3.

4.4.4.

4.4.4.1.

Central initiering ved hjelp af et presset tendlegeme

Den ferdige teendkade, klar til brug, er vist pa figur 2.

Fremstilling af det pressede tendlegeme

Under iagttagelse af de nedvendige sikkerhedsforanstaltninger anbringes 10 g af et sekundart sprangstof
(4.3.3) i en form med en indvendig diameter pd 19 til 21 mm og presses sammen til korrekt form og
massefylde.

(Forholdet mellem hejde og diameter skal vare ca. 1:1).

I centrum af formens bund findes en 12 mm hgj stift med en diameter pd 7,0 til 7,3 mm (afhengigt af
diameteren af den anvendte detonator (3.9)), sdledes at der i det pressede tendlegeme opstdr et cylindrisk
hulrum til placering af detonatoren.

Fremstilling af den ferdige tendkeede

Sprangstoffet (4.3.1) anbringes i et hylster (4.3.8) stdende pa et glat underlag og presses derefter ned med et
treestempel, hvorved sprangstoffet far cylinderform med en fordybning i midten. Det pressede teendlegeme
anbringes i denne fordybning. Det cylinderformede nedpressede sprengstof indeholdende det pressede taend-
legeme dakkes med en traskive (4.3.10), som i centrum er forsynet med et 7,0 til 7,3 mm stort hul til
anbringelse af en detonator. Traskiven og hylsteret samles med tape over kors. Koaxialitet mellem hullet i
skiven og fordybningen i det pressede tandlegeme sikres ved indferelse af trastiften.

Forberedelse af stdlrorene til sprangningsforseg

[ rorets ene ende (4.3.4) bores der diametralt over for hinanden og vinkelret pad rorvaeggen i en afstand af
4 mm fra rerets kant to huller pd 4 mm @.

Bundpladen (4.3.5) svejses pd den modsatte ende af roret, siledes at den rette vinkel mellem bundplade og
rorveg fyldes ud med svejsemateriale langs hele rorets omkreds.

Pifyldning og ladning af stlreret

Se fig. 1 og 2.

Gedningspreve, stilrer og tendkade bringes pd en temperatur pd 20 (+ 5) °C. Der skal anvendes 16 til
18 kg af proven til to spreengningsforseg.

Roret anbringes stdende med den kvadratiske bundplade hvilende pa et plant og fast underlag, helst beton.
Roret fyldes op med provemasse til ca. 1/3 af sin hejde og loftes derefter 10 cm, hvorefter man lader det
falde lodret ned pd underlaget, fem gange efter hinanden, séledes at det prillede eller granulerede produkt
rystes sammen, og reret bliver pakket sd tat som muligt. For at fremskynde sammenpakningen sattes roret i
svingninger ved i alt ti slag med en hammer (hammerens masse 750 til 1 000 g) pa siden af reret mellem
faldene mod underlaget.

Denne operation gentages med endnu en del af prevemassen. Endelig skal der til sidst tilferes en sidan
mengde, at provemassen efter sammenpakningen efter henholdsvis havning og fald af reret ti gange og efter
i alt tyve hammerslag stir ca. 70 mm under rerets gverste kant.

Ved indstilling af prevemangdens hejde i stilreret er det absolut nedvendigt at sikre, at den senere indsatte
tendkade (4.4.1.1 eller 4.4.1.2) er i ner kontakt med preven over hele overfladen.

Teendkaden anbringes i den overste dbne ende af reret mod proven, sdledes at traskivens everste kant ligger
6 mm under rorets kant. Der skal sikres den nedvendige neaere kontakt mellem sprangstof og preve ved at
tilseette eller fierne smd mangder af proven. Som vist pd figur 1 og 2 stikkes dernaest en sikringssplit ind i
hullerne i rerets overste kant, og splitternes ben bgjes fra hinanden, sd de er i kontakt med roret.

Anbringelse af stdlrer og blycylindre (se fig. 3)

Blycylindrenes (4.3.6) endeflader mearkes forinden med et tal fra 1 til 6. P4 en horisontalt liggende stalblok
(4.3.7) afsattes pd midterlinjen seks merker med 150 mm mellemrum, idet afstanden fra forste merke til
stilblokkens kant skal vere mindst 75 mm. De seks blycylindre anbringes lodret pd disse mearker, idet
midten af hver cylinders endeflade placeres oven pd maerket.
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4.4.5.

4.4.5.1.

4.4.5.2.

4.4.5.3.

4.4.54.

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.

4.5.

Stdlreret, klargjort som angivet under 4.4.3, anbringes vandret pa blycylindrene, sdledes at rorets akse er
parallel med stdlblokkens midterlinje, og rerets svejste ende befinder sig i en afstand af 50 mm fra blycylinder
nr. 6. For at forhindre at reret ruller, kan der skubbes smd trakiler ind mellem blycylinderens overste
endeflade og rervaggen (én pa hver side), eller der anbringes to korslagte trelister mellem ror og stélblok.

Anmerkning: Det skal sikres, at roret er i kontakt med alle blycylindre; en let krumning af rerfladerne kan
udlignes ved at dreje roret omkring lengdeaksen; hvis én af cylindrene er for hej (100 mm), slas den
forsigtigt med en hammer, til den har den enskede hejde.

Forberedelse af spraengningen
Forsegsopstillingen som beskrevet under punkt 4.4.4 skal anbringes i en bunker eller et tilsvarende indrettet

hulrum under jorden (minegang eller tunnel). Man skal sikre, at temperaturen pa 20 (x 5) °C er holdt for
stalroret for patending.

Anmerkning: 1 mangel af sidanne sprangningspladser kan der eventuelt anvendes en betonbekladt grube
overdakket med traebjelker. Da der ved sprangningen fremkommer stélsplinter med hej kinetisk energi, skal
der sorges for passende afstand til steder, hvor mennesker opholder sig, og til trafikerede veje.

Ved anvendelse af 7-punktinitieringen skal det sikres, at sprangsnorene ligger sd plant og udstrakt som
muligt, som angivet i fodnoten under 4.4.1.1.4.

Afslutningsvis erstattes traestiften med detonatoren. Pitendingen ma forst finde sted efter evakuering af
farezonen, og ndr operatgrerne befinder sig i dakning.

Patend tendkaden.

Efter at have ventet den tid, som er nedvendig, for at regen efter sprangningen har spredt sig (denne bestar af
gasformige, til dels giftige omdannelsesprodukter, f.cks. nitrese gasser), samles de enkelte blycylindre op.
Blycylindrenes hejde méles ved hjalp af en skydeleere.

Den procentvise sammentrykning af den oprindelige hojde pd 100 mm registreres for hver af de markede
blycylindre. Ved skrd sammentrykning af blycylindrene registreres den hejeste og den laveste veerdi, hvorefter
man finder frem til middelverdien.

Om nedvendigt kan der benyttes en sonde til kontinuerlig maéling af detonationshastigheden. Sonden
anbringes parallelt med rorets akse eller op ad dets veag.

Der skal udferes to spraeengningsforseg pr. prove.

Proverapport

[ proverapporten skal anferes folgende parametre for hvert af de to sprangningsforseg:
— de faktisk malte vardier for rerets yderdiameter og vagtykkelse

— rorets Brinell-hdrdhed

— provens og rerets temperatur umiddelbart for sprengningen

— prevens sammenpressede massefylde i reret (kg/m?)

— hojden af hver enkelt blycylinder efter forseget, opstillet i nummerorden

— hvilken initieringsmetode der er anvendt.

Bedommelse af proveresultaterne

Séfremt der for hvert af de to forseg er mindst én blycylinder, der er sammentrykket mindre end 5 %, har
godningspreven bestdet detonerbarhedsproven og opfylder dermed kravene i bilag I1I-2.
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Figur 1

Tendkede med 7-punkts-initiering
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Figur 2

Tendkade med central initiering
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BILAG IV

METODER TIL STIKPROVEUDTAGNING OG ANALYSE

A. METODE TIL UDTAGNING AF PROVER VED KONTROL AF G@DNING
INDLEDNING

Korrekt proveudtagning er vanskeligt at udfere og krever stor omhu. Nedvendigheden af at opnd en tilstrackkelig
reprasentativ prove til den officielle kontrol kan derfor ikke pointeres sterkt nok.

Den nedenfor beskrevne metode til proveudtagning skal neje folges af sagkyndige med erfaring i traditionel proveud-
tagning.

1. Formadl og anvendelsesomride
Praver, som er bestemt til officiel kontrol af gedningers kvalitet og sammensatning, udtages i overens-

stemmelse med de nedenfor anforte metoder: De sledes fremkomne prover skal betragtes som reprasen-
tative for de pagaldende partier.

2. Autoriserede proveudtagere

Proverne skal udtages af specialister, som af medlemsstaterne er autoriserede hertil.

3. Definitioner

Parti: En gedningsmangde, som udger en enhed, og som efter sine egenskaber ma antages at vare ensartet.
Enkeltprove: En mangde, som er udtaget pd et enkelt sted i partiet.

Samleprove: Et samlet, forenet antal enkeltprover, udtaget af samme parti.

Reduceret prove: En representativ del af en samleprove, fremkommet ved reduktion af denne.

Slutpreve: En reprasentativ del af den reducerede prove.

4. Apparatur
4.1. Det apparatur, som skal anvendes til proveudtagning, skal vere udfert i materialer, som ikke andrer egen-

skaberne hos de produkter, hvoraf der skal udtages prover. Medlemsstaterne kan officielt godkende sddant
apparatur.

4.2. Anbefalet apparatur til udtagning af prever fra godninger i fast form
4.2.1. Manuel proveudtagning

42.1.1.  Skovl med flad bund og lodrette sider.

4.2.1.2.  Seger med lang spalte eller soger inddelt i kamre. Sogerens dimensioner skal vare afpasset til de forhold,
hvorunder partiet befinder sig (f.eks. beholderens dybde, sekkenes dimensioner osv.), og efter storrelsen af de
partikler, som gedningen bestér af.

4.2.2. Mekanisk preveudtagning

Godkendt mekanisk apparatur kan anvendes til udtagning af prever af gedninger i bevagelse.

4.2.3. Mekanisk provedeler

Apparatur, som deler proven i omtrent lige store dele, kan bruges til udtagning af enkeltprover og frem-
stilling af reducerede prover og slutprover.

4.3 Anbefalet apparatur til udtagning af prover fra flydende godninger
4.3.1. Manuel proveudtagning

Abent ror, probe, flaske eller andet egnet udstyr, hvormed der tilfzldigt kan udtages prover af partiet.

4.3.2. Mekanisk preveudtagning

Godkendt mekanisk apparatur kan anvendes til udtagning af prever af flydende gedninger i bevagelse.
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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.

5.2.2.1.2.

5.2.2.1.3.

5.2.2.1.4.

5.2.2.2.

5.3.

5.3.2.1.

5.3.2.2.

5.3.3.

Kvantitative krav
Parti

Storrelsen af partiet skal vere sdledes, at der kan udtages prover af alle de dele, som partier bestir af.

Enkeltprover
Ikke emballerede godninger i fast form eller flydende gedninger i beholdere med over 100 kg

Partier pd hejst 2,5 tons
Mindste antal enkeltprover: syv

Prover pd over 2,5 tons og op til 80 tons:

Mindste antal enkeltprover 20 x antallet af ton der
udger preven (')

Partier storre end 80 tons
Mindste antal enkeltprover: 40

Emballerede godninger i fast form eller flydende gedninger i beholdere (pakninger) med ikke over 100 kg
hver

Pakninger pd over 1 kg

Partier pa 1-4 pakninger:

Mindste antal enkeltpraver (?): alle pakninger.
Partier pd 5-16 pakninger:

Mindste antal enkeltpraver (?): fire.

Partier pa 17-400 pakninger:

Mindste antal enkeltpraver (3): antallet af enkeltprover

der udger proven (1)
Partier pd over 400 pakninger:
Mindste antal enkeltpraver (3): 20.
Pakninger pd 1 kg og derunder:
Mindste antal enkeltpraver (?): fire.

Samleprove

Der skal vare en samleprove for hvert parti. Den samlede mangde af enkeltprover, der udger samleproven,
mé ikke vare mindre end feolgende meengder:

Ikke emballerede gadninger i fast form eller flydende gedninger i beholdere med over 100 kg: 4 kg.

Emballerede godninger i fast form eller flydende gedninger i beholdere (pakninger) med ikke over 100 kg
hver

Pakninger pd over 1 kg: 4 kg
Pakninger pé ikke over 1 kg: massen af indholdet af 4 originale pakninger.

Ammoniumnitratgedninger, hvoraf der er udtaget prover i overensstemmelse med Bilag II.2: 75 kg

(") Nar den fremkomne storrelse er et brektal, afrundes til nermeste hgjere hele tal.

(%) For pakninger, hvis indhold ikke overstiger 1 kg, udger en enkeltprove indholdet i en original pakning.
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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.

6.3.

6.4.

Slutprover
Slutproven udtages af samleproven, om nedvendigt efter reduktion af denne. Der kraves analyse af mindst
én slutprove. Massen af slutpreven, der skal analyseres, méd ikke vare mindre end 500 g.

Godninger i fast form og flydende gedning

Proveudtagning af ammoniumnitratgedning

Slutpreven udtages af samlepreven, om nedvendigt efter reduktion af denne.
Mindste masse af slutpreven til prevning efter bilag III 1: 1 kg
Mindste masse af slutproven til prevning efter bilag II.2: 25 kg

Fremgangsmdade ved udtagning, klargering og emballering af proverne

Generelt

Proverne skal udtages og klargeres sd hurtigt som muligt under hensyntagen til de forholdsregler, som er
nedvendige for at sikre, at de forbliver reprasentative for gedningerne, de er udtaget af. Instrumenter og

overflader, som proverne kommer i bergring med, sdvel som beholdere, der er beregnet til at rumme
proverne, skal vare rene og terre.

For flydende godninger skal partiet om muligt omreres for preveudtagningen.

Enkeltprover

Enkeltprover skal udtages tilfeldigt fra hele partiet. Deres storrelse skal vare tilnaermelsesvis ens.

Ikke emballerede godninger i fast form eller flydende godninger i beholdere med over 100 kg

Partiet opdeles imaginert i et antal omtrent lige store dele. Der udvelges tilfeldigt et antal dele svarende til
det kraevede antal enkeltprover, jf. 5.2, og der udtages mindst en prove fra hver af disse dele. Hvor det ved
udtagning af preven i gedningsbunken eller af flydende godning i beholdere med over 100 kg ikke er
muligt at overholde kravene i punkt 5.1, skal preveudtagningen udferes, mens partiet er i bevagelse (bliver
leesset eller losset). I dette tilfeelde skal preverne udtages i tilfeldigt valgte, imaginert opdelte dele, som
defineret ovenfor, medens disse er i bevagelse.

Emballerede godninger i fast form eller flydende gedninger i beholdere (pakninger) med ikke over 100 kg
hver

Efter at det i 5.2 fastsatte antal pakninger til proveudtagning er udvalgt, udtages en del af indholdet af hver
pakning. Om nedvendigt skal proverne udtages, efter at pakningerne er temt hver for sig.

Fremstilling af samleproven

Enkeltproverne sammenblandes, sd de udger en enkelt samleprove.

Fremstilling af slutproven
Samleproven blandes omhyggeligt (*).

Om nedvendigt reduceres samleproven til mindst 2 kg (reduceret prove) enten ved at bruge en mekanisk
deler eller firedelingsmetoden.

Der udtages mindst tre slutprover, der tilnarmelsesvis vejer det samme, og som opfylder de kvantitative krav
i 5.4. Hver prove anbringes i en egnet lufttet beholder. Alle ngdvendige forholdsregler tages for at undgs, at
provens egenskaber @ndres.

Slutprever til provning efter bilag III, afdeling 1 og 2, skal opbevares ved en temperatur pd mellem 0 og
25 °C.

(") Eventuelle klumper findeles (om nedvendigt ved at udskille dem og derpé fore dem tilbage til samleproven).
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7. Emballering af slutprever
Beholdere eller pakninger plomberes og forsynes med etikette (etiketten skal omfattes af plomberingen) pé

en sddan made, at beholderne eller pakningerne ikke kan &bnes, og etiketten ikke fjernes, uden at plomben
beskadiges.

8. Registrering af preveudtagningen

Hver proveudtagning skal registreres, siledes at hvert parti, hvoraf prever er udtaget, utvetydigt kan iden-
tificeres.

9. Provernes bestemmelsessted

For hvert parti sendes mindst én slutprove sd hurtigt som muligt til et autoriseret analyselaboratorium eller
til provningsinstituttet ssammen med de for analysen eller prevningen nedvendige oplysninger.

B. ANALYSEMETODER FOR G@DNINGER

(Se indholdsfortegnelsen s. 2)

Almindelige bemzrkninger
Laboratorieudstyr
Det almindelige laboratorieudstyr er ikke angivet i metodebeskrivelserne, undtagen hvor det drejer sig om kolber eller

pipetter med et givet rumfang. Som almindeligt gaeldende skal laboratorieudstyret vere vel rengjort, iser ved bestem-
melser af meget smd mengder stof.

Kontrolpreve

Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemdde og nejagtigheden ved den anvendte fremgangsmdde ved at
analysere veldefinerede kemiske forbindelser (f.cks. ammoniumsulfat, kaliumdihydrogenfosfat, osv.). Alligevel kan de
analyserede gedninger bestd af kemiske forbindelser, der kan interferere pd bestemmelserne, dersom fremgangsméaden
ikke folges nejagtigt. Et vist antal af bestemmelserne er rent konventionelle og afthangige af produkternes komplekse
kemiske sammensetning. Det anbefales i den udstreekning, det er muligt for laboratoriet, at anvende referenceprover af
veldefineret sammensztning eller med veldefinerede specifikationer.

Generelle bestemmelser vedrerende analysemetoder for gedninger

1. Reagenser
Medmindre andet er praciseret i analysemetoden, skal samtlige reagenser vare analyseren (a.p.). Til analyse af

mikronaringsstoffer ber reagensernes renhed kontrolleres ved en blindpreve. Alt efter det opndede resultat vil det
kunne vare nedvendigt at foretage en supplerende rensning.

2. Vand
Hvis der i analysemetoderne henvises til oplesning, fortynding, skylning eller vaskning uden naermere preacisering af
oplesnings- eller fortyndingsmidlets art, implicerer dette, at der skal bruges vand. Normalt ber vandet vere demi-

neraliseret eller destilleret. I sarlige tilfeelde, som er angivet i analysemetoden, skal vandet underkastes specifikke
rensningsprocesser.

3. Laboratorieudstyr
Under hensyntagen til kontrollaboratoriets sadvanlige udstyr begranser det i analysemetoderne beskrevne apparatur
sig til specielle instrumenter og apparater, eller til instrumenter og apparater, som stiller serlige krav. Udstyret ber

vare fuldstendigt rent, iser ved bestemmelsen af smd mengder. Nar der er tale om malekolber og maleglas, ber
laboratoriet sikre sig, at disse er nejagtige ved sammenligning med passende metrologiske standarder.

Metode 1

Proveforberedelse

1. Formadl

Denne forskrift fastsatter fremgangsmaden ved forbehandling af analysepreven.
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2. Princip
Tilberedningen af en slutpreve, modtaget i laboratoriet, bestdr af den rakke operationer, sedvanligvis
sigtning, findeling og blanding, udfert pd en sddan méde, at:
— pa den ene side, den mindste af de vagtmangder, der er fastsat i analysemetoderne, er repraesentativ for
slutpreven, og
— pa den anden side, finheden af godningen ikke under tilberedningen kan vzre blevet @ndret pd en sddan
mdde, at det maerkbart pavirker opleseligheden i de forskellige ekstraktionsreagenser.
3. Apparatur
Provedeler (valgfri).
Sigter med maskevidder pd 0,2 mm og 0,5 mm.
250 ml-flasker med lufttaet lukning.
Morter med porcelaenspistil eller en melle.
4. Valg af behandlingsméade
Indledende bemzrkning
Hvis preven egner sig til det, opbevares kun en reprasentativ del af slutpreven.
4.1. Slutprover, som ikke md findeles
Kalksalpeter, calciummagnesiumsalpeter, natriumnitrat, chilesalpeter, calciumcyanamid, nitratholdigt
calciumcyanamid, ammoniumsulfat, ammoniumnitrat med over 30 % N, urea, thomasphosphat, delvist
oplukket rdphosphat, dicalciumphosphat, gledephosphat, aluminiumcalciumphosphat, bledt raphosphat.
4.2. Slutprover, der skal opdeles og en del deraf derpd findeles
Det drejer sig om produkter, pd hvilke der skal foretages visse bestemmelser uden forudgdende findeling
(f.eks. af finhedsgrad) og andre bestemmelser efter findeling. Hertil herer alle sammensatte gedninger,
indeholdende folgende phosphatforbindelser: thomasphosphat, aluminiumcalciumphosphat, gladephosphat,
bledt rdphosphat og delvist oplukket rdphosphat. Denne opdeling af slutpreven i to s vidt muligt identiske
fraktioner udferes med en prevedeler eller efter fjerdedelsmetoden.
4.3 Slutprover, hvor alle bestemmelser skal udfores pd et findelt produkt

Findelingen kan begranses til en reprasentativ del af slutpreven. Dette omfatter alle gedninger pa listen,
undtagen de under pkt. 4.1 og 4.2 navnte.

Fremgangsmdde

Den del af slutproven, der omtales under punkterne 4.2 og 4.3 sigtes hurtigt pd en sigte med 0,5 mm
maskevidde. Sigteresten findeles let — séledes at der opnés et produkt, som indeholder s fa fine bestanddele
som muligt — og sigtes derefter. Yderligere skal findelingen gennemfores under sddanne betingelser, at der
ikke sker nogen merkbar opvarmning af materialet. Denne operation gentages, indtil der ikke er nogen

sigterest tilbage. Desuden ma der arbejdes s hurtigt som muligt for at undgd enhver optagelse eller afgivelse
af materiale (vand, ammoniak). Alt findelt og sigtet materiale anbringes i en ren flaske, som lukkes lufttat.

Forud for enhver afvejning til analyse skal hele proven omhyggeligt blandes.

Specielle tilfaelde

a) Gedninger indeholdende to eller flere slags krystaller

[ dette tilfaelde sker der ofte en sortering. Det er derfor absolut nedvendigt at findele og sigte preven
gennem en sigte med 0,2 mm maskevidde. Eksempel: blanding af ammoniumphosphat og kaliumnitrat.
For disse produkters vedkommende anbefales det at findele hele slutpreven.

b) Sigterester, som er vanskelige at findele, og som ikke indeholder plantensringsstoffer

Sigteresten vejes, og der tages hensyn til dens masse ved beregningen af 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 let dekomponeres ved opvarmning

Findelingen skal udferes pd en sidan mdde, at enhver opvarmning undgds. Det md i dette tilfaelde
foretreekkes at foretage findelingen i en morter. For eksempel: sammensatte gedninger, indeholdende
calciumcyanamid eller urea.

d) Produkter, som er usaedvanligt fugtige, eller som bliver pastaagtige ved findeling

For at sikre ensartethed velges en sigte med den mindste maskevidde, der kan bruges, nir klumperne
knuses med hand eller pistil. Dette kan gzlde blandinger, hvor nogle bestanddele indeholder krystalvand.

Metode 2
Kvelstof
Metode 2.1

Bestemmelse af ammoniumkvelstof

Formal

Denne forskrift fastsetter en metode til bestemmelse af ammoniumkvalstof.

Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pd alle kvalstofholdige godninger — sammensatte godninger indbefattet —
hvor kvalstof udelukkende findes som ammoniumforbindelse eller ammonium — og nitratforbindelser.

Metoden kan ikke anvendes pd gedninger, som indeholder urea, cyanamid eller andre organiske kvaelstof-
forbindelser.

Princip

Ammoniakken frigeres med et overskud af natriumhydroxid, destilleres og bindes i en kendt meengde
svovlsyre-titrervaeske. Syreoverskuddet tilbagetitreres med en natrium eller kaliumhydroxid-titrervaske.
Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvealstofforbindelser af enhver art.

Fortyndet saltsyre: 1 rumfang HCl (d,g=1,18 g/ml) + 1 rumfang vand.

Svovlsyre: 0,05 mol/l

til variant a.
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske:
0,1 mol/l, carbonatfri
Svovlsyre: 0,1 mol/l

til variant b (se note 2).
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: ( )
0,2 mol/l, carbonatfri
Svovlsyre: 0,25 mol/l

til variant ¢ (se note 2).
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: ( )
0,5 mol/l, carbonatfri

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

Indikatoroplosninger:
Indikatorblanding.

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.
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4.9.2.

4.10.

4.11.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

Oplosning B: 1 g methylenbldt opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, grd i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 dréber) af denne oplesning som indikator.

Indikatoroplesning af methylredt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsattes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 draber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet.
Ammoniumsulfat til analyse.

Apparatur

Destillationsapparat, bestdende af en passende stor rundbundet kolbe forsynet med en effektiv drabefanger,
der er forbundet til et svalerer.

Note 1

De forskellige apparattyper, som er godkendt til denne bestemmelse, er med alle konstruktionsdata gengivet
pa figurerne 1, 2, 3 og 4.

Pipetter pa 10, 20, 25, 50, 100 og 200 ml
Malekolbe pd 500 ml.
Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Analysemetode
Fremstilling af oplesningen

Pravens opleselighed i vand ved stuetemperatur i forholdet 2 % (veegt/rumfang) undersages. Med en nejag-
tighed pa 0,001 g afvejes — ifelge tabel 1 — en maengde pa 5 eller 7 eller 10 g af den forbehandlede
analyseprove, som derpd overferes til en 500 ml malekolbe. Alt efter resultatet af opleselighedsforseget
fortsxttes pé folgende méde:

a) Produkter, som er helt opleselige i vand

Kolben tilsettes en vandmaengde, der er tilstrakkelig til at oplese proven, omrystes, og efter at proven er
helt oplest, fyldes op til maerket og blandes omhyggeligt.

b) Produkter, som ikke opleses fuldstaendigt i vand

Kolben tilsettes 50 ml vand og derpd 20 ml saltsyre (4.1), hvorefter det omrystes og henstdr, indtil en
eventuel kuldioxidudvikling helt er ophert. Derpa tilsettes yderligere 400 ml vand, og der omrystes en
halv time i rotationsapparat. Kolben fyldes op til meerket med vand, indholdet blandes og filtreres pa et
tort filter over i en ter beholder.

Analyse af oplosningen

Alt efter den valgte variant tilsattes forlagskolben en nejagtigt afmdlt maengde svovlsyre-titrervaeske, som
angivet i tabel 1. Derpd tilseettes en passende mangde af den valgte indikatoroplesning (4.9.1 eller 4.9.2) og
om nedvendigt vand for at opnd et rumfang pd mindst 50 ml. Forleengerstykket forbundet til svaleren skal
udmunde under vaskeoverfladen i forlaget.

Af den klare oplesning udtages med pipette en alikvot del (') (angivet i tabellen), som overfores til koge-
kolben. Der tilsattes vand til et samlet rumfang pé ca. 350 ml samt lidt pimpsten for at hindre stadkogning.

(*) Den omtrentlige mangde af ammoniumkvzlstof i den alikvote del, som er udtaget efter tabellen, vil vare ca:

— 0,05 g for variant a,
— 0,10 g for variant b,
— 0,20 g for variant c.
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7.3.

7.4.

minutter.

Destillationsapparatet samles. Under tilstreekkelige forholdsregler mod ethvert tab af ammoniak tilsettes
kogekolben 10 ml koncentreret natriumhydroxidoplesning (4.8). Hvor der er anvendt 20 ml saltsyre 1 +
1 (4.1) til oplesning af preven tilsettes 20 ml koncentreret natriumhydroxidoplesning (4.8). Kogekolben
opvarmes langsomt for at undga en for voldsom kogning. Nar kogningen er begyndt, destilleres med en
hastighed pd ca. 100 ml destillat pr. 10-15 minutter, indtil det samlede destillat udger ca. 250 ml. (!). Nér
der ikke lengere er risiko for tab af ammoniak, saenkes forlaget sdledes at forleengerstykket pd svaleren
munder ud over vaskeoverfladen.

Ved hjlp af en passende reagens kontrolleres det destillat, som kommer over, for at sikre at al ammoniak er
destilleret. Svalerens endestykke vaskes med lidt vand, og syreoverskuddet titreres med den titreroplosning af
natrium- eller kaliumhydroxid, der er foreskrevet for den valgte variant (se note 2).

Note 2

Til tilbagetitreringen kan anvendes titreroplgsninger med andre styrker pd betingelse af, at de rumfang, der
benyttes ved titreringen, ikke overstiger 40-45 ml.

Blindprove

Der gennemfores en blindanalyse under samme betingelser; ved beregningen af slutresultatet tages hensyn
hertil.

Kontrolforsag
Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemade og nejagtigheden af den anvendte fremgangsméde

ved at analysere en alikvot maengde af en frisk fremstillet oplesning af ammoniumsulfat (4.11), indeholdende
det maksimale kvalstofindhold foreskrevet for den valgte variant.

Angivelse af resultatet

Analyseresultatet udtrykkes som procent ammoniumkvelstof i gedningen, som denne er modtaget til
analyse.

Bilag

Som anfert i note 11 5.1 (apparatur) viser figurerne 1, 2, 3 og 4 de forskellige apparattyper, der er anvendt i
dette dokument, med angivelse af konstruktionsdata

Tabel 1

Bestemmelse af ammoniumkvalstof og ammonium- og nitratkvalstof i gedninger

Tabel over veegtmangde, fortynding og beregning for hver af varianterne a, b og ¢

Variant a
Hojst ca. 50 mg kvelstof til destillation
50 ml 0.1 mol/l svovlsyre som forlag
Tilbagetitrering med 0,1 mol/l NaOH eller KOH
A“ggivﬂfi‘niﬁgle‘sld U | Vaegtmengde | Fortynding | Udtages til destillation Angivelse af resultat (2)
%N © (ml) (ml) (%N=(50— A) 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) x 0.56
20-40 7 500 10 (50 — A) x 1.00

(a) Til formlen til angivelse af resultatet:
— 50 eller 35 = ml svovlsyre-titrervaske som forlag
— A= ml natrium- eller kaliumhydroxid anvendt under tibagetitreringen
— F = faktor omfattende vagtmengden, fortyndingen, den udtagne alikvote mengde til destillation og den volume-
triske akvivalent.

(") Svaleren skal indstilles pd en sidan mide, at der sikres en fortsat strom af kondensat. Destillationen ber gennemfores pd 30-40
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Hojst ca. 100 mg kvalstof til destillation

50 ml 0,2 mol/l svovlsyre som forlag

Tilbagetitrering med 0,2 mol/l NaOH eller KOH

Variant b

Angivet indhold i

. Vagtmangde Fortynding Udtages til destillation Angivelse af resultat (a)
godningen © (m) (m) (b N=(50 - A) )
0-5 10 500 100 (50— A) x0.14
5-10 10 500 50 (50 — A) x 0.28
10-15 7 500 50 (50— A) x 0.40
15-20 5 500 50 (50 — A) x 0.56
20-40 7 500 20 (50 —A) x 1,00

(a) Til formlen til angivelse af resultatet:

— 50 eller 35 = ml svovlsyre-titrervaske som forlag

— A= ml natrium- eller kaliumhydroxid anvendt under tibagetitreringen

— F = faktor omfattende vaegtmengden, fortyndingen, den udtagne alikvote maengde til destillation og den volume-

triske akvivalent.

Hojst ca. 200 mg kvzlstof til destillation

35 ml 0,25 mol/l svovlsyre som forlag

Tilbagetitrering med 0,5 mol/l NaOH eller KOH

Variant ¢

Déclaration Vagtmangde Fortynding Udtages til destillation Angivelse af resultat (a)
(% N) @ (ml) (ml) (B N=(35-A)P
0-5 10 500 200 (35—A)x0.175
5-10 10 500 100 (35— A) x0.350
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) Til formlen til angivelse af resultatet:

— 50 eller 35 = ml svovlsyre-titrervaske som forlag

— A = ml natrium- eller kaliumhydroxid anvendt under tibagetitreringen

— F = faktor omfattende vagtmangden, fortyndingen, den udtagne alikvote maengde til destillation og den volume-

triske akvivalent.
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Figur 1
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Figur 2
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Figur 3
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Figur 4
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Tegnforklaring til figurerne 1, 2, 3 og 4
Figur 1

a) Rundbundet kolbe pd 1 000 ml med lang hals.

b) Destillationsrer med drdbefanger, forbundet til svaleren med kugleslib (»18«). (Kugleslibet kan erstattes af et passende
stykke gummislange).

¢) Tragt med teflonhane til pafyldning af natriumhydroxid (hanen kan ligeledes erstattes med et stykke gummislange).

d) Kuglesvaler (6 kugler) med kugleslib (»18«) foroven og ved hjalp af et lille stykke gummislange forneden forlaenget
med en glasspids (nér tilslutningen mellem destillationsrer og svaleren udgeres af et stykke gummislange, erstattes
kugleslibet af en krave med passende diameter).

€) 500 ml kolbe til opsamling af destillatet.
Apparaturet er udfort i glas, som ikke under de anvendte forhold afgiver basiske stoffer til destillatet.

Figur 2

a) Rundbundet kolbe pd 1 000 ml med kort hals og kugleslib (»35¢).

b) Destillationsror med drébefanger forsynet med kugleslib (»35¢) pd indgangssiden og kugleslib (»18«) pa udgangssiden
og via et sideror forbundet til en tragt med teflonhane til natriumhydroxidtilsatning.

¢) Kuglesvaler (6 kugler) med kugleslib (»18«) foroven og ved hjalp af et lille stykke gummislange forneden forlaenget
med en glasspids.

d) 500 ml kolbe til opsamling af destillatet.
Apparaturet er udfort i glas, som ikke under de anvendte forhold afgiver basiske stoffer til destillatet.

Figur 3

a) Rundbundet kolbe pd 750 eller 1 000 ml med lang hals og krave.
b) Destillationsror med drabefanger og kugleslib (»18«) ved udgangen.

¢) Vinkelbgjet ror med kugleslib (»18«) pd indgangssiden og et »nab« pd udgangssiden (forbindelsen til destillationsreret
kan ligeledes gennemfares ved hjelp af et forbindelsesstykke af gummi i stedet for kugleslibet).

d) Kuglesvaler (6 kugler) pd udgangssiden forbundet til et forleengerstykke af glas ved hjelp af et mellemstykke af
gummi.

¢) 500 ml kolbe til opsamling af destillatet.
Apparaturet er udfert i glas, som ikke under de anvendte forhold afgiver basiske stoffer til destillatet.

Figur 4

a) Rundbundet kolbe pd 1 000 ml med lang hals og krave.

b) Destillationsror med drabefanger og kugleslib (»18«) p& udgangssiden, og som ved hjelp af et sideror er forbundet til
en tragt med teflonhane med henblik pé tilfersel af natriumhydroxid (som erstatning for kugleslibet kan ligeledes
benyttes et passende forbindelsesstykke af gummi; hanen kan erstattes med forbindelsesstykke af gummi, forsynet
med en gummiklemhane af passende storrelse).

Ke¥

Kuglesvaler (6 kugler) med kugleslib (»18«) pa indgangssiden og pa udgangssiden forbundet til et forleengerstykke af
glas ved hjzlp af et forbindelsesstykke af gummi (ndr forbindelsen til destillationsreret er gennemfort ved hjalp af en
gummislange, erstattes kugleslibet af en krave med passende diameter).

d) 500 ml kolbe til opsamling af destillatet.

Apparaturet er udfort i glas, som ikke under de anvendte forhold afgiver basiske stoffer til destillatet.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

Metode 2.2
Bestemmelse af nitrat- og ammoniumkvalstof
Metode 2.2.1
Bestemmelse af nitrat- og ammoniumkvzelstof efter ulsch
Formdl

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af nitrat- 0og ammoniumkvalstof efter reduktion efter
Ulsch.

Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pd alle kvalstofholdige godninger — sammensatte gedninger indbefattet —
hvor kvalstof udelukkende findes som nitrater eller nitrat- og ammoniumforbindelser.

Princip

Reduktion af nitrat og af eventuelt tilstedevaerende nitrit til ammoniumforbindelser ved hjelp af metallisk
jern i surt milje. Ammoniakken frigores ved tilsetning af overskud af natriumhydroxid, destilleres og bindes
i en kendt mangde svovlsyre-titrervaeske. Syreoverskuddet tilbagetitreres med natrium- eller kaliumhydro-
xidtitrervaeske.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand, fri for kuldioxid og kvelstofforbindelser af enhver art.
Fortyndet saltsyre: 1 rumfang HCl (d,p=1,18 g /ml) + 1 rumfang vand.

Svovlsyre: 0,1 mol/l

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske: 0,1 mol/l, carbonatfri

Svovlsyreoplesning, indeholdende ca. 30 % W|V H,SO,, ammoniakfri

Ferrum reductum (den foreskrevne jernmengde skal kunne reducere mindst 0,05 g nitratkvelstof)
Natriumhydroxidoplesning, indeholdende ca. 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml), ammoniakfri

Indikatoroplosninger
Indikatorblanding

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, grd i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 draber) af denne oplegsning som indikator.

Indikatoroplesning af methylredt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsettes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 dréber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet.

Natriumnitrat til analyse

Apparatur

Se metode 2.1 »Bestemmelse af ammoniumkvalstofe.
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7.1.

7.2

7.3.

7.4.

Forbehandling af preven

Se metode 1 »Proveforberedelsec.

Analysemetode
Fremstilling af oplosningen

Se metode 2.1 »Bestemmelse af ammoniumkvelstof.

Fremgangsmade
Som forlag afpipetteres 50 ml svovlsyre-titrerveeske (4.2), som angivet for variant a i tabellen til metode 2.1,

og derefter tilsettes en passende mangde af den valgte indikatoroplesning (4.7.1 eller 4.7.2). Forlenger-
stykket pa svaleren skal udmunde under veeskeoverfladen i forlaget.

Af den klare oplesning udtages med pipette en alikvot del, (angivet for variant a i tabellen til metode 2.1),
som overfores til kogekolben. 350 ml vand og 20 ml 30 % svovlsyre (4.4) tilsettes kogekolben og efter
omrystning tilsaettes 5 g ferrum reductum (4.5). Kolbehalsen skylles med fi ml vand og en lille, langstilket
glastragt anbringes i kolbehalsen. Kogekolben anbringes pa kogende vandbad 1 time, hvorefter tragtens stilk
skylles med f& ml vand.

Under tilstrekkelige forholdsregler mod et hvert tab af ammoniak tilseettes kogekolben 50 ml koncentreret
natriumhydroxidoplesning (4.6). Hvor der er anvendt 20 ml saltsyre 1 + 1 (4.1) til oplesning af preven,
tilsaettes 60 ml koncentreret natriumhydroxidoplesning (4.6). Destillationsapparatet samles. Derpa destilleres
ammoniakken som beskrevet i metode 2.1.

Blindprove

Der foretages en blindpreve (prevemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

Kontrolforsag
Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemade og nejagtigheden af den anvendte fremgangsméde

ved at analysere en alikvot meaengde indeholdende 0,045-0,050 g kvalstof af en frisk fremstillet oplesning af
natriumnitrat (4.9).

Angivelse af resultatet

Analyseresultatet udtrykkes som procent nitratkvelstof eller nitrat- og ammoniumkvzlstof i gedningen, som
denne er modtaget til analyse.

Metode 2.2.2

Bestemmelse af nitrat- og ammoniumkvelstof efter Arnd

Formaél

Denne forskrift fastsetter en metode til bestemmelse af nitrat- og ammoniumkvalstof efter reduktion efter
Arnd, tilpasset de tre varianter a, b og ).

Anvendelsesomride

Se metode nr. 2.2.1.

Princip
Reduktion af nitrat og af eventuelt tilstedevaerende nitrit til ammoniumforbindelser i en neutral vandig

oplesning ved hjlp af en metallegering, bestdende af 60 % kobber (Cu) og 40 % magnesium (Mg) (Arnds
legering) under tilstedevarelse af magnesiumchlorid (MgCl,).

Ammoniakken destilleres og bindes. Syreoverskuddet tilbagetitreres med natrium- eller kaliumhydroxid-
titrervaeske.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvealstofforbindelser af enhver art.
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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.

4.11.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.

4.13.

Fortyndet saltsyre: 1 rumfang HCl (d = 1,18) + 1 rumfang vand.
Svovlsyre: 0,1 mol/l

. ) L til variant a.
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske:

0,1 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,2 mol/l
til variant b (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrerveske: 2.1).
0,2 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,5 mol/l
til variant c¢ (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1).
0,5 mol/l, carbonatfri

Natriumhydroxidoplesning: ca. 2 mol/l.
Arnds legering til analyse: kornsterrelse under 1,0 mm.

20 % magnesiumchloridoplesning

200 g magnesiumchlorid (MgCl,. 6H,0) til analyse hzldes i en fladbundet kolbe pd 1 liter og opleses i ca.
600-700 ml vand. For at hindre skumdannelse tilsettes 15 ¢ magnesiumsulfat (MgSO4. 7H,0).

Nér alt er oplest tilsettes 2 g magnesiumoxid og nogle pimpstenskorn, hvorefter suspensionen koncentreres
til 200 ml ved kogning (pd denne made uddrives eventuelle spor af ammoniak, som mdtte vere til stede i
reagenserne). Efter afkeling fyldes op til 1 liter meerket og filtreres.

Indikatoroplosninger
Indikatorblanding

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, gré i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 drber) af denne oplesning som indikator.

Indikatoroplesning af methylredt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsettes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 dréber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Indikatoroplesning af methylredt

3,0 g congoredt opleses i 1 liter varmt vand og filtreres om nedvendigt efter afkeling. Denne indikator kan
anvendes valgfrit i stedet for de to ovenfor beskrevne ved neutralisationen af sure ekstrakter forud for
destillationen, idet der anvendes 0,5 ml for hver 100 ml veske, der skal neutraliseres.

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet
Natriumnitrat til analyse

Apparatur

Se metode 2.1 »Bestemmelse af ammoniumkvalstof.

Forbehandling af proven

Se metode 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Analysemetode
Fremstilling af analyseoplosninger

Se metode 2.1 »Bestemmelse af ammoniumkvelstof.

Analyse af oplosningen
Alt efter den valgte variant tilsattes forlagskolben en nejagtig afmalt mangde svovlsyre-titrervaske, som
angivet i tabel 1 til metode 2.1. Derpé tilsettes en passende meengde af den valgte indikatoroplesning

(4.11.1 eller 4.11.2) og til sidst tilstrakkeligt vand til at opnd et rumfang pd mindst 50 ml. Forleengerstykket
forbundet til svaleren skal udmunde under vaeskeoverfladen i forlaget.

Af den klare oplesning udtages med pipette en alikvot del (angivet i tabellen til metode 2.1), som overfores
til kogekolben.

Der tilsettes vand til et samlet rumfang pd ca. 350 ml (se note 1), 10 g Arnds legering (4.9), 50 ml
magnesiumchloridoplesning (4.10) og lidt pimpsten (4.12). Destillationsapparatet samles hurtigt. Der
opvarmes svagt i ca. 30 minutter, hvorefter varmetilforselen oges og ammoniakken destillerer over; destil-
lationen skal vare ca. 1 time, hvorefter remanensen i kogekolben skal have antaget en sirupsagtig konsistens.
Nar destillationen er afsluttet, titreres syreoverskuddet i forlaget som beskrevet i metode 2.1.

Note 1

Nér godningsoplesningen er sur (dvs., ndr der er anvendt 20 ml HCl (1 + 1) (4.1) til at oplese proven)
neutraliseres den alikvote maengde, der er udtaget til analyse, pd folgende made: i kogekolben, som inde-
holder den udtagne alikvote mangde, haldes ca. 250 ml vand samt den nedvendige mangde indikatorop-
losning (4.11.1, 4.11.2 eller 4.11.3) og der omrystes omhyggeligt.

Oplesningen neutraliseres med 0,2 mol/l natriumhydroxidoplesning (4.8) og geres sur igen ved tilsetning af
en drdbe HCl (1 + 1) (4.1). Derefter fortsattes som angivet under punkt 7.2 (tredje afsnit).

Blindprove

Der foretages en blindprove (prevemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

Kontrolforseg
Forud for analysen kontrolleres apparaturets virkemade og ngjagtigheden af den anvendte fremgangsméde

ved at analysere en alikvot mengde — indeholdende 0,050-0,150 g nitratkvelstof alt efter den valgte
variant — af en frisk fremstillet oplesning af natriumnitrat (4.13).

Angivelse af resultatet

Se metode nr. 2.2.1.

Metode 2.2.3

Bestemmelse af nitrat- og ammoniumkvelstof efter Devarda

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af nitrat- og ammoniumkvalstof efter reduktion efter
Devarda (tilpasset de tre varianter a, b og ¢).

Anvendelsesomride

Se metode nr. 2.2.1.

Princip

Reduktion af nitrat og eventuelt tilstedevarende nitrit til ammoniumforbindelser i en sterk basisk oplesning
ved hjelp af en metallegering, sammensat af 45 % aluminium (Al), 5% zink (Zn) og 50 % kobber (Cu)
(Devardas legering). Ammoniakken destilleres og bindes i et kendt rumfang svovlsyre-titrervaeske. Syreover-
skuddet tilbagetitreres med natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske.
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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.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvelstofforbindelser af enhver art.

Fortyndet saltsyre: 1 rumfang HCl (d = 1,18) + 1 rumfang vand.

Svovlsyre: 0,1 mol/l

) ) o til variant a.
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske:

0,1 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,2 mol/l
til variant b (se note 2, metode
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1).

0,2 mol/l, carbonatfri
Svovlsyre: 0,5 mol/l

til variant ¢ (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrerveske: 2.1).
0,5 mol/l, carbonatfri

Devardas legering til analyse

Kornsterrelse: 90-100 % under 0,25 mm, 50-75 % under 0,075 mm.
Det tilrddes at anvende emballering i beholder med maksimalt 100 g.
Natriumhydroxidoplesning, indeholdende ca. 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml), ammoniakfri

Indikatoroplasninger
Indikatorblanding

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplegsning, gré i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 drédber) af denne oplesning som indikator.

Indikator af methylradt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsattes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 dréber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Ethanol, 95-96 %

Natriumnitrat til analyse

Apparatur

Se metode 2.1.

Destillationsapparat bestdende af en passende stor rundbundet kolbe, forbundet til en svaler ved hjlp af en
destillationstragt med en effektiv drdbefanger. Yderligere er der over forlaget anbragt en vandventil for at
hindre eventuelle tab af ammoniak.

Den apparattype, der er godkendt til denne bestemmelse, er vist i bilaget med alle konstruktionsdata (figur
5).

Pipetter pa 10, 20, 25, 50, 100 og 200 ml

Milekolbe pd 500 ml.
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5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsméde
Fremstilling af analyseoplosninger

Se metode 2.1 »Bestemmelse af ammoniumkvelstof.

Analyse af oplosningen

Mengden af nitratkveelstof i den alikvote del af oplesningen mi ikke veere storre end den maksimale
meangde, der er angivet i tabel 1.

Alt efter den valgte variant tilseettes forlagskolben en nejagtig afmalt meengde svovlsyre-titrervaeske, som
angivet i tabel 1. Derp tilsettes en passende mengde af den valgte indikatoroplesning (4.10.1 eller 4.10.2)
og til sidst tilstraekkeligt vand til at opnd et rumfang pd 50 ml. Forlengerstykket forbundet til svaleren skal
udmunde under vaskeoverfladen i forlaget. Forlagskolben forsynes med et bobleror med destilleret vand.

Af den klare oplesning udtages med pipette en alikvot del (angivet i tabel 1 til metode 2.1), som overfores til
kogekolben.

Kogekolben tilsettes vand til et samlet rumfang pd 250-300 ml, 5 ml ethanol (4.11) og 4 g Devarda-
legering (4.8) (se note 2).

Under tilstreekkelige forholdsregler mod et hvert tab af ammoniak tilsettes kogekolben ca. 30 ml 30 %
natriumhydroxidoplesning (4.9) og eventuelt yderligere en mangde tilstraekkeligt til at neutralisere den
meangde saltsyre 1 + 1 (4.1), der er brugt til oplesning af preven. Destillationsapparatet samles, og det
sikres, at forbindelserne er tette. Kogekolben rystes med forsigtighed, s& indholdet blandes.

Derpd opvarmes svagt, sdledes at hydrogenudviklingen aftager kendeligt efter ca. en halv times forleb og
vasken begynder at koge. Destillationen fortsattes nu under kraftigere opvarmning, sd mindst 200 ml veske
destilleres i lgbet af ca. 30 minutter. (Destillationen ma hejst vare 45 minutter).

Nir destillationen er afsluttet, seenkes forlaget. Forlaengerstykket og boblergret skylles omhyggeligt og vandet
fra boblergret samt vaskevandet samles i forlaget. Derpa titreres syreoverskuddet som beskrevet i metode
2.1.

Note 2

Ved tilstedevaerelsen af calciumsalte, sdsom calciumnitrat og kalkammonsalpeter, ma der forud for destilla-
tionen (for hvert gram gedning i den udtagne del) tilsettes 0,700 g natriumphosphat (Na,HPO,. 2H,0) for
at hindre dannelse af Ca(OH),.

Blindprave

Der gennemfores en blindanalyse (provemeangden udelades) under samme betingelser. Ved beregning af
slutresultatet tages hensyn hertil.

Kontrolforsog
Forud for analysen kontrolleres apparaturets virkemdde og ngjagtigheden af den anvendte fremgangsméde

ved at analyserne en alikvot mengde — indeholdende 0,050-1,150 g nitratkveelstof alt efter den valgte
variant — af en frisk fremstillet oplesning af natriumnitrat (4.12).

Angivelse af resultatet

Se metode nr. 2.2.1.
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Figur 5

Tegnforklaring til figur 5
a) Rundbundet kolbe pd 750 ml (1 000 ml) med lang hals og krave.
b) Destillationsrer med drabefanger og kugleslib (»18«) ved udgangen.

¢) Bgjet ror med kugleslib (»18«) ved indgangen og nab ved udgangen. (Kugleslibet og det bejede ror kan erstattes af et
passende stykke gummislange).

d) Kuglesvaler (6 kugler). Svaleren er forneden med et stykke gummislange forbundet til en glasspids, der er monteret i
en dobbelt gennemboret prop. Denne prop er foruden forsynet med et boblerar.

e) 750 ml kolbe til opsamling af destillat.
f) Boblerer med vand, der hindrer tab af ammoniak.

Apparaturet er udfert i glas, som ikke under de anvendte forhold afgiver basiske stoffer til destillatet.
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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.

4.11.1.

4.11.2.

Metode 2.3
Bestemmelse af det totale kvalstofindhold
Metode 2.3.1

Bestemmelse af det totale kvalstofindhold i nitratfri calciumcyanamid

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af det totale kvalstofindhold i nitratfri calciumcya-
namid.

Anvendelsesomride
Denne metode kan udelukkende anvendes pd nitratfri calciumcyanamid.
Princip

Efter destruktion efter Kjeldahls metode frigeres det dannede ammoniumkvelstof med natriumhydroxid.
Ammoniakken destilleres, opsamles og bestemmes i en svovlsyre titrervaske.

Reagenser
Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvelstofforbindelser af enhver art.

Fortyndet svovlsyre (d,y=1,54 g/ml): 1 rumfang koncentreret svovlsyre (d,o=1,84 g/ml) + 1 rumfang
vand.

Kaliumsulfat til analyse

Cuprioxid (CuO): 0,3-0,4 g pr. bestemmelse eller en akvivalent mangde cuprisulfat (CuSO4, 5H,0) pa
0,95-1,25 g pr. bestemmelse.

Natriumhydroxidoplesning, indeholdende ca. 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml), ammoniakfri.

Svovlsyre: 0,1 mol/l
til variant a (se metode 2.1).

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske:
0,1 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,2 mol/l
til variant b (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1).
0,2 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,5 mol/l
til variant ¢ (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1).
0,5 mol/l, carbonatfri

Indikatoroplosninger:
Indikatorblanding.

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, gra i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 drédber) af denne oplesning som indikator.

Indikator af methylredt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % methanol, og der fyldes op med vand til 100 ml. Om nedvendigt
filtreres. Denne indikator (4-5 drdber) kan benyttes i stedet for den foregdende.
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4.12. Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet.
4.13. Kaliumthiocyanat til analyse.
5. Apparatur
5.1. Destillationsapparat, se metode nr. 2.1. »Bestemmelse af ammoniumkvalstofe.
5.2 Kjeldahl-kolbe af passende storrelse og med lang hals.
5.3. Pipetter pd 50, 100 og 200 ml.
5.4. Malekolbe pd 250 ml.
6. Forbehandling af proven
Se metode 1.
7. Fremgangsmdde
7.1. Fremstilling af analyseoplosninger

Med en ngjagtighed pd 0,001 g afvejes en provemangde pad 1 g og overferes til Kjeldahl kolben. Der
tilsaettes 50 ml fortyndet svovlsyre (4.1), 10-15 g kaliumsulfat (4.2) og katalysator (4.3). Der opvarmes svagt
for at fjerne vandet, koges moderat i to timer, hvorefter veesken afkeles og fortyndes med 100-150 ml vand.
Der afkeles pa ny, hvorefter suspensionen kvantitativt overfores til en 250 ml malekolbe, som fyldes op til
market med vand; der omrystes og filtreres gennem et tort filter over i en ter beholder.

7.2. Analyse af oplosningen
Med pipette udtages, alt efter den valgte variant (se metode nr. 2.1) en alikvot mengde pd 50, 100 eller
200 ml af den sdledes fremstillede oplesning, hvorefter ammoniakken destilleres efter den fremgangsmade,

der er beskrevet under metode nr. 2.1, idet der til destillationskolben tilsattes en tilstrakkelig meengde
natriumhydroxidoplesning (4.4) til at sikre et stort overskud.

7.3. Blindprave

Der foretages en blindpreve (prevemengden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

7.4. Kontrolforseg
Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemade og nejagtigheden af den anvendte fremgangsmade

ved at analysere en alikvot mangde af en normalitetsbestemt oplesning af kaliumthiocyanat (4.13), med et
kvelstofindhold omtrent svarende til provens.

8. Angivelse af resultatet

Analyseresultatet udtrykkes som kvalstofprocenten (N) i gedningen, sdledes som denne er modtaget med
henblik pa analyse.

Variant a: % N=(50 —A) x 0,7
Variant b: % N = (50 — A) x 0,7

Variant ¢: % N=(35—A) x 0,875

Metode 2.3.2

Bestemmelse af det totale kvalstofindhold i nitratholdig calciumcyanamid

1. Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af det totale kvalstofindhold i nitratholdig calcium-
cyanamid.

2. Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pé nitratholdig calciumcyanamid.
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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.

Princip

En direkte destruktion efter Kjeldahls metode kan ikke anvendes pé nitratholdig calciumcyanamid. Derfor
reduceres nitrat til ammonium ved hjalp af ferrum reductum og stannochlorid forud for destruktionen med
svovlsyre.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvealstofforbindelser af enhver art.

Svovlsyre (dyo = 1,84 g/ml)

Ferrum reductum til analyse

Kaliumsulfat til analyse, fint pulveriseret

Svovlsyre: 0,1 mol/l

til variant a (se metode 2.1
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: ( )

0,1 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,2 mol/l
til variant b (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1)
0,2 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,5 mol/l
til variant ¢ (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1).
0,5 mol/l, carbonatfri

Indikatoroplosninger
Indikatorblanding.

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenbldt opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, gré i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 draber) af denne oplesning som indikator.

Indikator af methylredt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsattes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 dréber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Stannochloridoplosning

120 g SnCl,. 2H,0 til analyse opleses i 400 ml ren koncentreret saltsyre (d,o = 1,18 g/ml), og der fyldes
op med vand til 1 liter. Oplesningen skal vare helt klar og tilberedes umiddelbart for anvendelsen. Det er
absolut nedvendigt at kontrollere stannochloridets reduktionsevne.

Anmerkning:

0,5 g SnCly. 2H,0 til analyse oplases i 2 ml ren koncentreret saltsyre (d,o = 1,18 g/ml), og der fyldes op
med vand til 50 ml. Derpa tilsattes 5 g Seignettesalt til analyse (kaliumnatriumtartrat) og en tilstrakkelig
meangde natriumcarbonat til analyse til at gere oplesningen basisk i forhold til lakmuspapir.

Der titreres med en 0,1 mol/l jodoplesning med en stivelsesoplesning som indikator.

1 ml 0,1 mol/l jodoplesning svarer til 0,01128 g SnCl,. 2H,O0.

Mindst 80 % af den samlede tinmeengde, der er tilstede i den séledes fremstillede oplesning, md findes pa
divalent form. Til titreringen ber der derfor mindst anvendes 35 ml 0,1 mol/l jodoplesning.
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4.12.

4.13.

4.14.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Natriumhydroxidoplesning, indeholdende ca. 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml), ammoniakfri

Ammoniumnitrat-standardoplosning

2,500 g kaliumnitrat til analyse og 10,160 g ammoniumsulfat til analyse afvejes og overfores til en méle-
kolbe pd 250 ml. Det opleses i vand, og der fyldes op til 250 ml. 1 ml af denne oplesning indeholder
0,01 g kvealstof.

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet

Apparatur

Se metode nr. 2.3.1.

Forbehandling af proven

Se metode 1.

Fremgangsmade

Fremstilling af oplosningen

Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes en prevemangde pd 1 g og overferes til Kjeldahl kolben. Der
tilsettes 0,5 g ferrum reductum (4.2) og 50 ml stannochloridoplesning (4.11). Kolben omrystes og
henstilles en halv time med omrystning efter 10 og 20 minutters forlgb. Derefter tilsettes 10 g kaliumsulfat
(4.3) og 30 ml svovlsyre (4.1). Oplosningen bringes i kog og holdes kogende i en time fra det tidspunkt,
hvor der fremkommer hvide dampe. Derpé henstilles kolben til afkeling, og der fortyndes med 100-150 ml
vand. Suspensionen overferes til en 250 ml malekolbe og afkeles; der fyldes op til merket med vand,
omrystes og filtreres pé et tort filter over i en tor beholder. I stedet for denne overforsel af suspensionen for
at kunne anvende en af varianterne a, b eller ¢ i metode 2.1, kan ammoniumkvelstof i oplesningen lige sd
godt afdestilleres direkte efter tilsetning af et stort overskud af natriumhydroxidoplesning (4.12).

Analyse af oplesningen

Af den sdledes fremstillede oplesning udtages med pipette en alikvot del pd 50, 100 eller 200 ml ifelge
variant a, b eller ¢ i metode 2.1. Ammoniakken afdestilleres efter fremgangsméden i metode nr. 2.1, idet det
mé sikres, at destillationskolben tilsattes et stort overskud af natriumhydroxidoplesning (4.12).

Blindprave

Der foretages en blindpreve (prevemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

Kontrolforseg

Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemade og nejagtigheden af den anvendte fremgangsméde

ved hjelp af en standardoplesning, indeholdende ammonium- og nitratkvalstofmeengder, der er sammen-
lignelige med de mengder cyanamid- og nitratkvelstof, der findes i nitratholdig calciumcyanamid.

Der udtages til dette 20 ml standardoplesning (4.13), som overferes til Kjeldahl kolben.

Analysen udfores efter fremgangsmaden beskrevet under punkt 7.1 og 7.2.

Angivelse af resultatet

Analyseresultatet udtrykkes som det totale kvalstofindhold (N) i procent af gedningen, som denne er
modtaget til analyse.

Variant a: % N = (50 —A) x 0,7

Variant b: % N = (50— A) x 0,7

Varjant ¢: % N=(35—A) x 0,875
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.9.1.

4.9.2.

5.1.

5.2.

5.3.

Metode 2.3.3

Bestemmelse af det totale kvalstofindhold i urea

Formdl

Denne forskrift fastsztter en metode til bestemmelse af det totale kvalstofindhold i urea.
Anvendelsesomrade

Denne metode kan udelukkende anvendes pa nitratfri ureagedninger.

Princip

Ved kogning med svovlsyre omdannes urea kvantitativt til ammonium. Denne bestemmes derpd ved destil-
lation i basisk veaske, idet destillatet opsamles i en titreroplasning af svovlsyre i overskud. Syreoverskuddet
bestemmes ved titrering ved hjelp af en basisk oplesning med kendt styrke.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvalstofforbindelser af enhver art.

Koncentreret svovlsyre (dyq = 1,84 g/ml)

Natriumhydroxidoplesning, indeholdende ca. 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml), ammoniakfri

Svovlsyre: 0,1 mol/l

til variant a (se metode 2.1
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: ( )

0,1 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,2 mol/l
til variant b (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1)
0,2 mol/l, carbonatfri

Svovlsyre: 0,5 mol/l
til variant c¢ (se note 2, metode

Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske: 2.1).
0,5 mol/l, carbonatfri

Indikatoroplosninger
Indikatorblanding

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenbldt opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, gra i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 dréber) af denne oplesning som indikator.

Indikatoroplesning af methylrodt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % methanol, og der fyldes op med vand til 100 ml. Om nedvendigt
filtreres. Denne indikator (4-5 drdber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet

Urea til analyse

Apparatur

Destillationsapparat, se metode nr. 2.1. »Bestemmelse af ammoniumkvalstof«
Milekolbe pd 500 ml.

Pipetter pd 25, 50 og 100 ml
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6. Forbehandling af proven
Se metode 1.
7. Fremgangsmade
7.1. Fremstilling af oplesningen
2,5 g af den forbehandlede prove afvejes med en nejagtighed pa 0,001 g, anbringes i en Kjeldahl-kolbe pa
300 ml og fugtes med 20 ml vand. Under omrystning tilseettes 20 ml koncentreret svovlsyre (4.1) og nogle
glaskugler for at regulere kogningen. I halsen pa kolben indferes en glastragt med lang stilk for at undgé
eventuelle udslyngninger, og der opvarmes, forst svagt og derpd kraftigere, lige til der udvikles hvide dampe
(30-40 minutter).
Efter afkeling fortyndes med 100-150 ml vand. Veasken heldes derpé over i en mélekolbe pd 500 ml, idet
der ikke tages hensyn til eventuelle uopleste bestanddele, hvorefter der afkeles til stuetemperatur. Der fyldes
op til merket med vand, omrystes om nedvendigt og filtreres gennem et tort filter over i en ter beholder.
7.2. Analyse af oplosningen
Ved hjlp af en pracisionspipette udtages, alt efter den valgte variant (se metode 2.1) en alikvot mangde pé
25, 50 eller 100 ml af den sdledes fremkomne oplesning, hvorefter ammoniakken destilleres efter den i
metode nr. 2.1 beskrevne fremgangsmade, idet der til destillationskolben tilsattes en tilstrakkelig meengde
NaOH oplesning (dyo = 1,33 g/ml) (4.2) til at sikre et kraftigt overskud.
7.3. Blindprove
Der foretages en blindpreve (prevemengden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.
7.4. Kontrolforseg
Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemade og nejagtigheden af den anvendte fremgangsmade
ved at analysere en alikvot mengde af en frisk fremstillet oplesning af urea til analyse (4.11).
8. Angivelse af resultatet
Analyseresultatet udtrykkes som kvalstofprocenten (N) i godningen, siledes som denne er modtaget med
henblik pa analyse.
Variant a: % N = (50 —A) x 1,12
Variant b: % N = (50— A) x 1,12
Variant ¢: % N=(35—A) x 1,40
Metode 2.4
Bestemmelse af cyanamidkveelstof
1. Formal
Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af cyanamidkvelstof.
2. Anvendelsesomrade
Denne metode kan anvendes pa calciumcyanamid og pd nitratholdig calciumcyanamid.
3. Princip
Cyanamidkvelstof faldes som en selvforbindelse og bestemmes i bundfaldet efter Kjeldahls metode.
4. Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand: fri for kuldioxid og kvelstofforbindelser af enhver art.
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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.

5.4.

5.5.

7.1.

Koncentreret eddikesyre
Ammoniakoplesning med 10 % ammoniakgas efter masse, (d,o= 0,96 g/ml)

Ammoniakalsk selvoplesning efter Tollens

500 ml af en 10 % vandig oplesning af selvnitrat (AgNO3) blandes med 500 ml af en 10 % vandig
oplesning af ammoniak (4.2).

Blandingen ma ikke unedigt udsettes for lysets pavirkning, ikke opvarmes unedvendigt og skal sd vidt
muligt opbevares lufttet. Oplesningen er i almindelighed holdbar i arevis. S leenge oplesningen forbliver
klar, er reagenset af god kvalitet.

Koncentreret svovlsyre (dyg = 1,84 g/ml)

Kaliumsulfat til analyse

Cuprioxid (CuO): 0,3-0,4 g pr. bestemmelse eller en akvivalent maengde cuprisulfat (CuSOy4 5H,0) pé
0,95-1,25 g pr. bestemmelse

Natriumhydroxidoplesning, indeholdende ca. 30 % NaOH (d, = 1,33 g/ml), ammoniakfri
Svovlsyre: 0,1 mol/l
Natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske: 0,1 mol/l

Indikatoroplasninger
Indikatorblanding.

Oplosning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplesning, gra i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 drédber) af denne oplesning som indikator.

Indikatoroplesning af methylradt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % methanol, og der fyldes op med vand til 100 ml. Om nedvendigt
filtreres. Denne indikator (4-5 drdber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet
Kaliumthiocyanat til analyse

Apparatur

Destillationsapparat, se metode nr. 2.1. »Bestemmelse af ammoniumkveelstof«
Maélekolbe pd 500 ml (f.eks. Stohmannflaske).

Kjeldahl-kolbe af passende storrelse (300-500 ml) og med lang hals

Pipette pa 50 ml

Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde

Sikkerhedsforanstaltninger

Ved enhver omgang med en ammoniakalsk selvoplesning er det strengt pabudt at baere sikkerhedsbriller.

Danner der sig en fin hinde pd vaskens overflade, kan der indtraffe en eksplosion efter en omrystning, og
den storste forsigtighed er absolut pdkravet.
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7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

Fremstilling af analyseoplosninger

Med en nejagtighed pa 0,001 g afvejes en provemangde pd 2,5 g, som anbringes i en lille glasmorter. Der
udrives med vand tre gange, idet vesken efter hver udrivning dekanteres over i en 500 ml Stohmann-
mélekolbe. Morteren, pistillen og tragten vaskes ved hjalp af en sprojteflaske pd en sddan made, at materialet

efterhdnden kommer over i Stohmann-mélekolben. Der tilfores vand for at nd op pd et rumfang péd ca.
400 ml samt 15 ml eddikesyre (4.1). Der omrystes i et roterende rysteapparat (5.5) i to timer.

Derefter fyldes op med vand til 500 ml, blandes og filtreres.
Den péfelgende analyse ber finde sted hurtigst muligt.

Analyse af oplosningen

50 ml filtrat overfores til et 250 ml bagerglas.

Oplesningen gores svagt basisk ved tilsetning af ammoniakoplesning (4.2), hvorefter der under omrering
tilseettes 30 ml varm ammoniakalsk selvnitratoplesning (4.3) for at feelde den gule selvcyanamidforbindelse.

Oplesningen henstar derpd til den felgende dag, hvorefter den filtreres, og bundfaldet udvaskes med koldt
vand, indtil det er fuldsteendig fri for ammoniak.

Filtret og det endnu fugtige bundfald anbringes i en Kjeldahl-kolbe, og der tilsettes 10-15 g kaliumsulfat
(4.5), katalysator (4.6) i den foreskrevne dosis og endelig 50 ml vand og 25 ml koncentreret svovlsyre (4.4).

Kolben opvarmes svagt under forsigtig omrystning, indtil indholdet begynder at koge. Derpé foreges varme-
tilforslen, og kogningen fortsttes indtil kolbens indhold bliver farvelost eller svagt grent.

Kogningen fortsattes i endnu en time, hvorefter kolben stilles til afkeling.

Vasken i reaktionskolben haldes nu over i destillationskolben, der tilsattes lidt pimpsten (4.11), fortyndes
med vand for at opnd et samlet rumfang pd ca. 350 ml, blandes og afkeles.

Ammoniakken destilleres efter metode 2.1 variant a, idet der til destillationskolben tilseettes en tilstrackkelig
mangde natriumhydroxidoplesning (4.7) til at sikre et stort overskud.

Blindprave

Der foretages en blindpreve (prevemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

Kontrolforseg
Forud for analyserne kontrolleres apparaturets virkemade og nejagtigheden af den anvendte fremgangsmade

ved at analysere en alikvot mangde, svarende til 0,05 g kvelstof, af en titreroplesning af kaliumthiocyanat
(4.12).

Angivelse af resultatet

Resultatet udtrykkes som procent cyanamidkvalstof i gedninger, som denne er modtaget til analyse.

%N = (50 — A) x 0,56.

Metode 2.5

Bestemmelse af biuret i urea ved spektrometri

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til fotometrisk bestemmelse af biuret i urea.

Anvendelsesomride

Denne metode kan udelukkende anvendes pé 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

[ basisk vaske danner biuret i neervaerelse af kaliumnatriumtartrat sammen med det divalente kobber et
violet kobberkompleks. Oplasningens absorbans maéles ved en belgelengde pd ca. 546 nm (nanometer).

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand, fri for kuldioxid og ammoniak. Denne vandkvalitet er sardeles vigtig
ved denne bestemmelse.

Methanol
Svovlsyreoplesning, ca. 0,1 mol/l
Natriumhydroxidoplesning, ca. 0.1 mol/l

Basisk kaliumnatriumtartratoplosning
I en malekolbe pd 1 liter oplases 40 g rent natriumhydroxid i 500 ml vand, som derpd afkeles. Der tilsattes

50 g kaliumnatriumtartrat (NaKC,H4Og4. 4H,0) og fyldes op til madlestregen. Blandingen skal henstd i 24
timer, for den tages i brug.

Cuprisulfatoplosning

I en maélekolbe pa 1 liter opleses 15 g cuprisulfat (CuSO4 5H,0) i 500 ml vand. Derpd fyldes op til
merket.

Frisk fremstillet standardoplosning af biuret

I en malekolbe pa 250 ml opleses 0,250 g rent biuret (!) i vand. De fyldes op til 250 ml. 1 ml af denne
oplesning indeholder 0,010 g biuret.

Indikatoroplesning

I en mélekolbe pd 100 ml opleses 0,1 g methylredt i 50 ml 95 % ethanol, og der fyldes op med vand til
100 ml. Der filtreres, hvis der bliver noget uoplest materiale tilbage.

Apparatur

Spektrometer eller fotometer med filtre, med en tilstreekkelig folsomhed og nejagtighed til at muliggere
reproducerbare mélinger pd mindst 0,5 % T (3.

Maélekolber pd 100, 250 og 1 000 ml
Justerede pipetter pa 2, 5, 10, 20, 25 og 50 ml eller en justeret burette pd 25 ml med inddeling p& 0,05 ml
Et bagerglas pd 250 ml

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde

Kalibreringskurve

Med pipetter overferes alikvote mangder pd 0, 2, 5, 10, 20, 25 og 50 ml af biuretstandardoplesningen (4.6)
til en serie pd 7 maélekolber pd 100 ml. Der fyldes op med destilleret vand til et rumfang pd ca. 50 ml,

tilsaettes en drdbe indikatoroplesning (4.7) og neutraliseres om nedvendigt med 0,1 mol/l svovlsyre (4.2).
Under omrering tilsettes 20 ml basisk tartratoplesning (4.4) og derpd 20 ml cuprisulfatoplesning (4.5).

Anmerkning:
Disse oplasninger ber tilsettes ved hjelp af 2 buretter eller endnu bedre ved hjelp af 2 kalibrerede pipetter.

Der fyldes op til 100 ml med destilleret vand og blandes, hvorefter oplesningerne stilles i ro i 15 minutter
ved 30 °C £ 2 °C.

(") Biuret kan renses i forvejen ved udvaskning med en 10 % ammoniakoplesning, vand, acetone og pafelgende vakuumterring.

(*) Se punkt 9 »Tillege.
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7.2.

7.3.

Med »0« biuret standardoplesningen som reference, males absorbansen af hver oplesning ved en belgeleengde
pd ca. 546 nm, og i hver oplesning males i fotometret ovenfor blindpreven ved en belgelengde omkring
545 mm og i kuvetter med passende, ens lysve;j.

En kalibreringskurve optegnes ved som abscisse at afswtte biuretmangderne i mg og som ordinat de
tilsvarende absorbanser.

Fremstilling af analyseoplosningen

Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes 10 g af den forbehandlede prove, som opleses i en 250 ml
mélekolbe med ca. 150 ml vand. Efter oplesningen fyldes op til market. Om nedvendigt filtreres.

Bemarkning 1

Hvis den afvejede prove indeholder mere end 0,015 g ammoniumkvalstof, opleses den i et 250 ml bager-
glas med 50 ml methanol (4.1). Rumfanget reduceres ved inddampning til 25 ml, hvorefter veesken haeldes
over i en 250 ml malekolbe, og der fyldes op til market med vand. Om nedvendigt filtreres ned i en tor
beholder gennem et tort foldefilter.

Bemarkning 2

Fjernelse af opalescens: Nar blandingen indeholder kolloider, kan den vare vanskelig at filtrere. I s fald
fremstilles analyseoplesningen pd folgende mdde: Den afvejede prove opleses i 150 ml vand, tilseettes 2 ml
1 mol/l saltsyre og filtreres gennem to stykker tet filtrerpapir over i en 250 ml malekolbe. Filtrene vaskes
med vand, og der fyldes op til merket. Derefter fortsattes efter den fremgangsmaéde, der er beskrevet under
7.3.

Maling

Afhaengig af det formodede indhold af biuret udtages med pipette 25 eller 50 ml af den under 7.2 navnte
oplesning og overferes til en 100 ml malekolbe. Om nedvendigt neutraliseres med 0,1 mol/l reagens (4.2
eller 4.3), idet methylredt anvendes som indikator, og der tilsettes med samme nejagtighed som under
fremstillingen af kalibreringskurven 20 ml af den basiske kaliumnatriumtartratoplesning (4.4) og 20 ml

cuprisulfatoplesning (4.5). Der fyldes op til market, omrystes omhyggeligt, hvorefter kolben lades i ro i 15
minutter ved 30 °C (+ 2) °C.

Derpéd gennemfores de fotometriske mélinger, og den mangde biuret, der er til stede i urea'en, beregnes.

Angivelse af resultatet

C x 25
\%

% biuret =
hvor
»C« er massen i milligram af biuret, afleest pa kalibreringskurven,
og »V« er rumfanget af den alikvote maenge.
Tilleg

Hvis Jo er styrken af et bundt monokromatiske stréler for, og J er styrken af dette strélebundt efter, at samme
stralebundt har passeret gennem et transparent legeme, fir man:

transmissionsfaktor T = Jlo
uigennemsigtighed 0 = JTO
ekstinktion E =log O
ekstinktion pr. enhed af de optiske lag: k = %
Specifik ekstinktionskoefficient: K =¢ ]i S
hvor

[
I

lagtykkelse i cm.

(g}
1}

koncentration i mg pr. liter.

~—
1]

specifik faktor for hver substans efter Lambert-Beer.
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Metode 2.6
Bestemmelse af forskellige former for kvelstof i samme prevemateriale

Metode 2.6.1

Bestemmelse af forskellige former for kvelstof i samme prevemateriale i godninger, der indeholder kvalstof i

3.2

3.2.1.

3.2.1.1.

3.2.1.2.

3.2.2.

3.2.3.

3.2.3.1.

3.2.3.2.

3.2.4.

3.2.4.1.

3.2.4.2.

form af nitrat-, ammonium-, urea- og cyanamidkvalstof

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af kvaelstofindholdet i forskellige — samtidigt tilstede-
varende kvalstofforbindelser.

Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pd enhver i bilag 1 opfert gedning, som indeholder kvelstof i forskellige
forbindelser.

Princip
Det totale indhold af opleseligt og uopleseligt kveelstof

Ifelge listen over gedningstyper (bilag 1) indskranker denne bestemmelse sig til produkter, som indeholder
calciumcyanamid.

Ved nitratfri gedninger mineraliseres den udtagne prove direkte efter Kjeldahls metode.

Ved nitratholdige godninger mineraliseres den udtagne prove efter Kjeldahls metode efter reduktion med
jernpulver og stannochlorid.

[ begge tilfeelde bestemmes ammoniakken efter metode 2.1.
Anmerkning:

Viser analysen at indholdet af uopleseligt kvalstof er over 0,5 %, kan det deraf sluttes, at gedningen
indeholder andre former for uopleseligt kvelstof, som ikke er opfert pé listen i bilag I.

Oploselige kveelstofforbindelser

Af samme proveoplesning udtages forskellige alikvote meengder til folgende bestemmelser:
Det totale opleselige kvalstofindhold:
I nitratfri gedninger bestemmes direkte efter Kjeldahls metode.

[ nitratholdige gedninger bestemmes i en alikvot del efter Kjeldahls metode efter reduktion efter Ulsch.
Ammoniakken bestemmes i begge tilfelde som beskrevet i metode 2.1.

Det totale oplaselige kvalstofindhold med undtagelse af nitratkvelstof bestemmes efter Kjeldahls metode,
efter at nitratforbindelserne er elimineret i surt milje med ferrosulfat; ammoniakken bestemmes som
beskrevet i metode 2.1.

Nitratkvealstof som differens:

Nar gedningen ikke indeholder calciumcyanamid som differens mellem 3.2.1.2 og 3.2.2 og/eller mellem det
totale opleselige kveelstofindhold (3.2.1.2) og summen af ammonium- og ureakvelstof (3.2.4 + 3.2.5).

Nér godningen indeholder calciumcyanamid som differens mellem (3.2.1.2) og (3.2.2) eller mellem (3.2.1.2)
og summen af (3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6).

Ammoniumkvelstof:

Nér godningen ved anvendelse af metode 1 udelukkende indeholder ammoniumkvalstof og ammonium- og
nitratkvaelstof

Naér godningen indeholder urea- og/eller cyanamidkvzlstof ved kold destillation i svagt basisk miljg; ammo-
niakken opsamles i svovlsyre-titrervaeske og bestemmes som beskrevet i metode 2.1.
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3.2.5. Ureakvelstof:
3.2.5.1.  Ved omdannelse ved hjalp af urease til ammoniak, som titreres med en saltsyreoplesning,
eller

3.2.5.2.  Gravimetrisk med xanhydrol; biuret faldes samtidigt, men kan uden storre fejl medregnes til ureakveelstof,
idet det absolutte indhold normalt er ringe i sammensalte gedninger,

eller

3.2.5.3.  Som differens ifolge nedenstdende tabel:

) . Ammonium- Cyanamid- .
Tilfeelde Nitratkveelstof Kvalstof {evalstof Differens
1 0 + + (3.2.1.1) — (3.2.4.2. + 3.2.6)
2 + + + (3.2.2) — (3.2.4.2. + 3.2.6)
3 0 + (3.2.1.1) — (3.2.4.2)
4 ¥ + (3.2.2) — (3.2.4.2)
3.2.6. Cyanamidkvelstof ved faldning som selvforbindelse, hvori kvalstoffet bestemmes efter Kjeldahls metode
4. Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand.

4.1. Kaliumsulfat til analyse

4.2. Jern til analyse reduceret med brint (den foreskrevne jernmaengde skal kunne reducere mindst 50 mg
nitratkveelstof)

4.3 Kaliumthiocyanat til analyse

4.4. Kaliumnitrat til analyse

4.5. Ammoniumsulfat til analyse

4.6. Urea til analyse

4.7. Fortyndet svovlsyre 1: 1 efter rumfang: 1 rumfang svovlsyre (dyg = 1,84 g/ml) i 1 rumfang vand

4.8. Svovlsyretitreroplgsning: 0,2 mol/l

4.9. Koncentreret natriumhydroxidoplesning. Vandig oplesning pd ca. 30 % ( W/V) NaOH, ammoniakfri

4.10. Natrium- eller kaliumhydroxidoplesning: 0,2 mol/l, carbonatfri

4.11. Stannochloridoplesning

120 g SnCl,. 2H,0 til analyse opleses i 400 ml ren koncentreret saltsyre (d,o=1,18 g/ml), og der fyldes
op med vand til 1 liter. Oplosningen skal vare fuldsteendig klar og fremstilles umiddelbart for brug.

Anmearkning:

Det er absolut nedvendigt at kontrollere stannochloridets reduktionsevne: 0,5 g SnCl,. 2H,0 opleses i 2 ml
ren koncentreret saltsyre (dyo = 1,18 g/ml), og der fyldes op til 50 ml med vand. Derpa tilsettes 5 g rent
Seignettesalt (kaliumnatriumtartrat) og en tilstraekkelig meengde rent natriumhydrogencarbonat til at oples-
ningen reagerer basisk med lakmuspapir.

Der titreres med en 0,1 mol/l jodoplesning med en stivelsesoplesning som indikator.
1 ml 0,1 mol/l jodoplesning svarer til 0,01128 g SnCl,. 2H,O0.

Mindst 80 % af det tin, der er til stede i den siledes fremstillede oplesning, skal findes pé divalent form. Til
titreringen skal der derfor mindst anvendes 35 ml 0,1 mol/l jodoplesning.
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4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.

4.27.

4.28.

4.29.

4.29.1.

4.29.2.

4.30.

4.31.

5.1.

Svovlsyre (dyg = 1,84 g/ml)

Fortyndet saltsyre: 1 rumfang saltsyre (d,o=1,18 g /ml) + 1 rumfang vand.
Eddikesyre: 96-100 %

Svovlsyreoplesning indeholdende ca. 30 % H,SO4(W/V)
Ferrosulfat: krystallinsk, FeSO,4. 7H,0

Svovlsyretitreroplesning: 0,1 mol/l

Octylalkohol

Mzttet kaliumcarbonatoplesning

Natrium- eller kaliumhydroxidoplesning: 0,1 mol/l (carbonatfri)
Mzttet bariumhydroxidoplesning

Natriumcarbonatoplesning, 10 % (W/V)

Saltsyre: 2 mol/l

Saltsyre-titreroplesning: 0,1 mol/l

Ureaseoplosning

0,5 g aktiv urease suspenderes i 100 ml destilleret vand. Ved hjelp af 0,1 mol/l saltsyre (4.24) indstilles pH
pa 5,4 mélt pd pH-meter.

Xanthydrol
5% oplesning i ethanol eller methanol (4.31) (der ma ikke anvendes produkter, som giver en mangde

uopleseligt materiale). Oplesningen kan holde sig i tre méneder i en godt tilproppet flaske, som beskyttes
mod lysets indvirkning.

Kobberoxid (CuO): 0,3-0,4 g pr. bestemmelse eller en @kvivalent maengde cuprisulfat 5H,0 pd 0,95-1,25 g
pr. bestemmelse

Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet

Indikatoroplosninger

Oplesning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.

Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.

1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.

Denne indikator er violet i sur oplgsning, grd i neutral oplesning og gren i basisk oplasning. Der anvendes
0,5 ml (10 draber) af denne oplesning som indikator.

Indikatoroplesning af methylrodt

0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsettes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 dréber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

Indikatorpapir
Lakmus, bromthymolblat (eller andre papirindikatorer, folsomme i pH-omréadet 6-8).
Ethanol eller methanol: 95 % oplesning

Apparatur
Destillationsapparat

Se metode 2.1.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

Apparatur til analytisk bestemmelse af ammoniumkvelstof efter fremgangsmaden i 7.2.5.3 (se figur 6)

Apparatet bestar af en beholder med specialformet slib, forsynet med en sidehals, der kan lukkes, samt et ror
med dribefanger og endeligt med et vinkelret bgjet ror til indforsel af luft. Rerene kan eventuelt forbindes til
beholderen med en almindelig gummiprop med to huller. Det er vigtigt, at rerene til luftindfersel har den
rette udformning, sé luftboblerne kan fordeles fuldsteendigt i oplesningerne i beholderen og i forlaget. Den
bedste udformning af rerene er en paddehatteformet afslutning med yder diameter pd 20 mm. P4 afslut-
ningen findes 6 dbninger med diameter 1 mm.

Apparatur til bestemmelse af ureakveelstof efter ureasemetoden (7.2.6.1)

Dette bestdr af en Erlenmeyer-kolbe pd 300 ml, forsynet med en tragt med hane og en lille absorptions-
beholder (se figur 7).

Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut

pH-meter

Regulerbart varmeskab

Glasapparatur:

Pipetter pa 2, 5, 10, 20, 25, 50 og 100 ml
Kjeldahl-kolber med lang hals pd 300 og 500 ml
Malekolber pa 100, 250, 500 og 1 000 ml
Filterdigler med porediameter pd 5-15 p

Mortere.

Forbehandling af proven

Se metode 1.

Fremgangsmade

Det totale indhold af opleseligt og uopleseligt kveelstof
Nér gedningen ikke indeholder nitrat

Destruktion

Med en ngjagtighed pé 0,001 g afvejes en provemeangde, som maksimalt indeholder 100 mg kvelstof.
Proven heldes i destillationskolben (5.1), og der tilsattes 10-15 g kaliumsulfat (4.1), katalysator (4.27) og
lidt pimpsten (4.28). Derp tilsettes 50 ml fortyndet svovlsyre (4.7) og der omrystes forsigtigt. Forst fore-
tages en moderat opvarmning og omrystes fra tid til anden, indtil der ikke leengere finder nogen skumdan-
nelse sted. Derefter opvarmes pd en sddan made, at der finder en regelmassig kogning af vasken sted.
Kogningen fortsattes en time efter, at oplesningen er blevet klar, idet der passes pd, at det organiske
materiale ikke satter sig fast pd kolbens vagge. hvorefter man lader den afkele. Der tilsettes forsigtigt og
under omrystning ca. 350 ml vand. Der omrystes pd ny pa en sidan made, at det opleselige bliver oplast si
fuldsteendig som muligt. Derefter afkeles igen, og kolben forbindes til destillationsapparatet (5.1).

Destillation af ammoniakken

Med pipette overfores 50 ml 0,2 mol/l svovlsyre-titrervaeske (4.8) til destillationsapparatets forlag (5.1), og
der tilsettes indikator (4.29.1 eller 4.29.2). Det péses, at svalerens endestykke befinder sig mindst 1 cm
under veaskeoverfladen i forlaget.

Idet der traeffes de nedvendige forholdsregler for at undga ethvert tab af ammoniak, tilsettes der forsigtigt til
destillationskolben tilstreekkeligt med koncentreret natriumhydroxidoplesning (4.9) til at gere veesken staerkt
basisk (120 ml vil i reglen veere tilstraekkeligt: en kontrol foretages ved tilsetning af et par drdber phenolph-
talein. Efter afslutning af destillationen skal oplesningen i kolben stadig veere tydeligt basisk). Varmetilferslen
indstilles pd en sidan mdde, at der destilleres ca. 150 ml pd en halv time. Med papirindikator (4.30)
kontrolleres, at destillationen er fuldstendig. Er dette ikke tilfeeldet, destilleres endnu 50 ml, og kontrollen
gentages, indtil det sidste destillat reagerer neutralt med papirindikatoren (4.30). Derpd snkes forlaget, og
der destilleres endnu nogle ml, hvorefter svalerens endestykke skylles. Syreoverskuddet titreres med 0,2 mol/l
natrium- eller kaliumhydroxidtitrervaeske (4.10) til indikatoromslag.
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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.

Blindpreve
Der foretages en blindprove (prevemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-

resultatet tages hensyn hertil.

Angivelse af resultatet

un _ (@A) x 028

hvor

o
1}

ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrerveeske forbrugt til blindpreven, nar der afpipetteres
50 ml 0,2 mol/l svovlsyre-titrervaske (4.8) i forlaget (5.1),

A = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen,

M = provens masse i gram.

Nar godningen indeholder nitrat
Proveudtagning

Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes en provemasse, der hgjst indeholder 40 mg nitratkvelstof.

Reduktion af nitrat

Den afvejede prove blandes i en lille morter med 50 ml vand og fores sammen med den mindst mulige
meangde destilleret vand over i en Kjeldahl-kolbe pd 500 ml. Der tilsattes 5 g ferrum reductum (4.2) og
50 ml stannochloridoplesning (4.11). Kolben omrystes og henstilles derpd en halv time, hvor der omrystes
efter 10 og 20 minutters forleb.

Destruktion efter Kjeldahl

Der tilsattes 30 ml svovlsyre (4.12), 5 g kaliumsulfat (4.1), den foreskrevne mangde katalysator (4.27) og
lidt pimpsten (4.28). Kolben anbringes lidt pd skrd og opvarmes svagt, hvorefter varmetilferslen langsomt
foreges under hyppig omrystning af oplesningen for at bringe et eventuelt bundfald i suspension. Vaesken
bliver forst sort og derpd klar under dannelse af en gulgren suspension af vandfrit jernsulfat. Opvarmningen
fortsecttes i en time, efter at oplesningen er blevet klar, og styres sdledes, at oplesningen koger svagt,
hvorefter man lader den afkele. Der tilseettes med forsigtighed lidt efter lidt 100 ml vand. Kolben omrystes,
og indholdet overfores til en 500 ml malekolbe. Der fyldes op til market med vand, blandes og filtreres pd
et tort filter over i en tor beholder.

Analyse af oplesningen
Af oplesningen afpipetteres en alikvot del indeholdende hgjst 100 mg kveelstof og overferes til destillations-

kolben (5.1). Ca. 350 ml vand og lidt pimpsten (4.28) tilsettes. Kolben forbindes med destillationsapparatet
og bestemmelsen fortsattes som beskrevet under 7.1.1.2.

Blindpreve

Se 7.1.1.3.

Angivelse af resultatet

un — (2= A) x 028

hvor

Y
1}

ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske forbrugt til blindpreven, ndr der afpipetteres
50 ml 0,2 mol/l svovlsyre-titrerveeske (4.8) i forlaget (5.1),

A = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen,

M = provens masse i g, til stede i den alikvote del (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.

Oploselige kveelstofforbindelser
Fremstilling af analyseoplesningen

Med en nejagtighed pd 1 mg afvejes en provemasse pd 10 g, som heldes i en 500 ml malekolbe.

Godninger, som ikke indeholder cyanamidkveelstof

Kolben tilsattes 50 ml vand og derefter 20 ml fortyndet saltsyre (4.13), omrystes og stilles i ro, indtil en
eventuel kuldioxidudvikling er ophert. Derpd tilsattes 400 ml vand og omrystes i en halv time i rotations-
apparat (5.4). Der fyldes op til market med vand, blandes og filtreres gennem et tert filter over i en tor
beholder.

Godninger, som indeholder cyanamidkvalstof

Kolben tilsettes 400 ml vand og nogle drdber methylredt (4.29.2). Om nedvendigt geres oplesningen sur
med eddikesyre (4.14). Der tilsettes 15 ml eddikesyre (4.14). Derefter omrystes 2 timer i rotationsapparat
(5.4). Om nedvendigt tilsettes eddikesyre (4.14), sd oplesningen stadig er sur. Der fyldes op med vand,
blandes, filtreres omgéende gennem et tert filter over i en tor beholder, hvorefter bestemmelsen af cyanamid-
kvelstof straks gennemfores.

I begge tilfelde bestemmes de forskellige opleselige kvelstofforbindelser samme dag, som oplesningen er
fremstillet, idet cyanamidkvelstof og ureakvalstof, hvis disse er til stede, bestemmes forst.

Det totale opleselige kvzlstofindhold
Nér gedningen ikke indeholder nitrat

Af filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) afpipetteres en alikvot del indeholdende hejst 100 mg kvelstof og over-
fores til en 300 ml Kjeldahl-kolbe. Der tilsettes 15 ml koncentreret svovlsyre (4.12), 0,4 g cuprioxid eller
1,25 g cuprisulfat (4.27) og lidt pimpsten (4.28). Der opvarmes forst moderat for at sxtte reaktionen i gang
og derpd kraftigere indtil vesken bliver farvelgs eller svagt grenlig, og der fremkommer tydelige hvide
dampe. Efter afkeling haldes oplesningen over i destillationskolben, fortyndes til ca. 500 ml med vand
og tilsaettes lidt pimpsten (4.28). Derpé forbindes kolben med destillationsapparatet (5.1), og bestemmelsen
fortsattes som beskrevet i 7.1.1.2.

Nér gedningen indeholder nitrat

Af filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) afpipetteres en alikvot del indeholdende hejst 40 mg nitratkvelstof og
overfores til en 500 ml Erlenmeyer-kolbe. Pd dette stadium af analysen er den samlede kvelstofmangde
uden betydning. Der tilseettes 10 ml 30 % svovlsyre (4.15), 5 g ferrum reductum (4.2), og Erlenmeyer-
kolben dakkes omgdende med et urglas. Der varmes svagt op, indtil reaktionen bliver livlig, men ikke
voldsom. P4 dette tidspunkt afbrydes opvarmningen og kolben henszttes i mindst tre timer ved stuetem-
peratur. Med vand overferes vesken til en 250 ml malekolbe uden hensyntagen til uoplest jern. Der fyldes
op til market med vand og blandes omhyggeligt. Derpd overfores med pipette en alikvot del, indeholdende
maksimalt 100 mg kvalstof, til en 300 ml Kjeldahl-kolbe. Der tilseettes 15 ml koncentreret svovlsyre
(4.12), 0,4 g cuprioxid eller 1,25 g cuprisulfat (4.27) og lidt pimpsten (4.28). Der opvarmes forst
moderat for at swtte reaktionen i gang og derpd kraftigere indtil vasken bliver farvelos eller svagt gronlig,
og der viser sig tydelige hvide dampe. Efter afkeling haldes oplesningen over i destillationskolben, fortyndes
til ca. 500 ml med vand og tilsettes lidt pimpsten (4.28). Derpé forbindes kolben med destillationsapparatet
(5.1), og bestemmelsen fortsattes som beskrevet i 7.1.1.2.

Blindpreve

Se 7.1.1.3.

Angivelse af resultatet

%N:(a—AI)v[x 0,28

hvor

)
1}

ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske forbrugt til blindpreven, ndr der afpipetteres
50 ml 0,2 mol[l svovlsyre-titrerveeske (4.8) i forlaget (5.1),

A = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen,

=<
I

provens masse i gram i den alikvote del (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.

Det totale indhold af opleseligt kvelstof med undtagelse af nitratkveelstof

Til en 300 ml Kjeldahl-kolbe overfores med pipette en alikvot del af filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2), hejst
indeholdende 50 mg af det kvelstof, der skal bestemmes. Der fortyndes med vand til 100 ml og tilsettes
5 g ferrosulfat (4.16), 20 ml koncentreret svovlsyre (4.1) og lidt pimpsten (4.28). Der opvarmes moderat til
at begynde med, hvorefter varmetilforslen foreges, indtil der fremkommer hvide dampe. Reaktionen fort-
settes i 15 minutter, hvorefter opvarmningen afbrydes. Cuprioxid (4.27) tilseettes som katalysator, hvorefter
der fortsattes i endnu 10-15 minutter til der udvikles hvide dampe. Efter afkeling overfores indholdet i
Kjeldahl-kolben til apparatets destillationskolbe (5.1). Der fortyndes til ca. 500 ml med vand og tilsattes lidt
pimpsten (4.28). Kolben forbindes til destillationsapparatet, og bestemmelsen fortsattes som beskrevet i
7.1.1.2.

Blindprave

Se 7.1.1.3.

Angivelse af resultatet

un — (@A) x 028

hvor

Y
1}

ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske forbrugt til blindpreven, ndr der afpipetteres
50 ml 0,2 mol/l svovlsyre-titrerveeske (4.8) i forlaget (5.1),

>
1

ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrerveeske forbrugt til analysen,
M = provens masse i gram i den alikvote del, udtaget til bestemmelsen.

Nitratkvaelstof bestemmes

Nar godningen ikke indeholder calciumcyamid

Som differens mellem resultaterne opndet i 7.2.2.4 og 7.2.3.2 ogfeller mellem resultatet opndet i 7.2.2.4 og
summen af resultaterne opndet i (7.2.5.2 eller 7.2.5.5) og (7.2.6.3 eller 7.2.6.5 eller 7.2.6.6).

Nar godningen indeholder calciumcyamid

Som differens mellem resultaterne opndet i 7.2.2.4 og 7.2.3.2 savel som mellem resultatet opndet i 7.2.2.4
og summen af resultaterne opndet i (7.2.5.5), (7.2.6.3 eller 7.2.6.5 eller 7.2.6.6) og (7.2.7).
Ammoniumkvzlstof

Nér gedningen udelukkende indeholder ammoniumkvzlstof og ammonium- og nitratkvelstof

Af filtratet (7.2.1.1) afpipetteres en alikvot del indeholdende hejst 100 mg ammoniumkvalstof, som over-
fores til destillationskolben (5.1). Der tilsattes vand for at opnd et samlet rumfang pa ca. 350 ml samt lidt

pimpsten (4.28) for at give en roligere kogning. Kolben forbindes til destillationsapparatet, tilsettes 20 ml
natriumhydroxid (4.9), og der destilleres som beskrevet i 7.1.1.2.

Angivelse af resultatet

- A )2
% N (ammonium) = (a)+08

hvor

[
1}

ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaske forbrugt til blindpreven, ndr der afpipetteres
50 ml 0,2 mol[l svovlsyre-titrervaeske (4.8) i forlaget (5.1),

A = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen,

M = prevens masse i gram i den alikvote del, udtaget til bestemmelsen.
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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.

Nér godningen indeholder urea- ogfeller cyanamidkveelstof

Af filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) afpipetteres en alikvot del indeholdende hegjst 20 mg ammoniumkvaelstof,
som overfres til en tor beholder fra apparatet (5.2). Destillationsapparatet samles. Der overferes med pipette
til 300 ml Erlenmeyer-kolbe ngjagtigt 50 ml 0,1 mol/l svovlsyre-titrervaeske (4.17) og tilstraekkeligt med
destilleret vand til, at vaeskeniveauet befinder sig ca. 5 c¢m over dbningen i tilforselsroret. Gennem tuden pé
reaktionskolben tilsettes sd meget destilleret vand, at rumfanget bringes op pa ca. 50 ml, og der omrystes.
For at undgéd en generende skumdannelse i forbindelse med luftgennemstromningen tilsattes nogle drdber
octylalcohol (4.18). Indholdet gores basisk med 50 ml meattet kaliumcarbonatoplesning (4.19), og straks
begynder afgivelsen af den frigjorte ammoniak fra den kolde suspension. En kraftig luftstrem er nedvendig
(ca. 3 liter/minut). For luften ledes gennem apparatet renses den ved at passere vaskeflasker med fortyndet
svovlsyre og fortyndet natriumhydroxid. I stedet for trykluft kan benyttes vakuum (vandluftpumpe), sdfremt
forbindelsen mellem vakuumsystem og Erlenmeyer-kolben kan gores tilstrakkelig tet. Ammoniakken er
normalt fuldstendig frigivet efter tre timer. Det tilrddes dog at overbevise sig herom ved at udskifte
Erlenmeyer-kolben. Nér proceduren er afsluttet, skilles Erlenmeyer-kolben fra apparatet, og den yderste
ende af tilforselsroret samt vaggene i Erlenmeyer-kolben skylles med lidt destilleret vand, hvorefter syre-
overskuddet titreres med 0,1 mol/l natriumhydroxid-titrerveeske (4.20), indtil indikatoren (4.29.1) slar om til
grat.

Blindprove

Se 7.1.1.3.

Angivelse af resultatet

(a — A) x 0,14

% N (ammonium) = v

hvor

o
1}

ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til blindpreven, nér der afpipetteres
50 ml 0,1 mol/l svovlsyre-titrervaeske (4.17) i apparatets 300 ml Erlenmeyer-kolbe (5.2),

A = ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen,
M = provens masse i gram i den alikvote del, udtaget til analysen.
Ureakvaelstof

Urease-metoden

Af filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) afpipetteres en alikvot del indeholdende hgjst 250 mg ureakvelstof, som
overfores til en 500 ml maélekolbe. For at felde phosphater tilsettes mettet bariumhydroxidoplesning
(4.21), indtil der ikke sker yderligere udfeldning. Derefter fiernes overskuddet af bariumioner (og eventuelle
opleste calciumioner) med en 10 % natriumcarbonatoplesning (4.22).

Oplesningen stilles i ro, og det kontrolleres, om faldningen er fuldstendig. Derpd fyldes op til meerket,
omrystes og filtreres gennem et foldefilter. Med pipette overfores 50 ml af filtratet til apparatets 300 ml
Erlenmeyer-kolbe (5.3). Vasken gores sur med 2 mol/l saltsyre (4.23) til pH 3,0 malt pd pH-meter (5.5).
Derpd andres pH til 5,4 med 0,1 mol/l natriumhydroxid (4.20).

For at undga tab af ammoniak under dekomponeringen med urease lukkes Erlenmeyer-kolben med en prop,
forsynet med en tragt med hane og et lille boblergr, indeholdende ngjagtigt 2 ml 0,1 mol/l saltsyre-titrer-
vaske (4.24). Gennem tragten tilseettes 20 ml ureaseoplosning (4.25), hvorefter vasken henstér i en time
ved 20-25 °C. Derpa tilsettes med pipette 25 ml 0,1 mol/l saltsyretitrerveeske (4.24) gennem tragten, som
skylles efter med lidt vand. P4 samme mdde overfores indholdet fra sikkerhedsbeholderen til oplesningen i
Erlenmeyer-kolben. Syreoverskuddet tilbagetitreres med 0,1 mol/l natriumhydroxid-titrervaske (4.20), indtil
pH 5,4 er mélt pd pH-meter.

Blindprove

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.

Angivelse af resultatet

(a — A) x 0,14

% N (urea) = v

hvor

[
1}

ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrerveeske forbrugt til blindpreven, som gennemfores
under nejagtigt samme betingelser som analysen,

A = ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen,
M = prevens masse i gram i den alikvote del, udtaget til analysen.
Bemarkning

(1) Efter feeldning med bariumhydroxid- og natriumcarbonat-oplesningerne fyldes op til market, filtreres og
neutraliseres hurtigst muligt.

(2) Kontrollen af titreringen kan ligeledes foretages med indikatoren (4.29.2), men omslagspunktet er i sd
fald vanskeligere at iagttage.

Gravimetrisk metode med xanthydrol

Af filtratet (7.2.1.1 eller 7.2.1.2) afpipetteres en alikvot del indeholdende hejst 20 mg ureakvzlstof, som
overfores til et 250 ml bagerglas. Der tilsattes 40 ml eddikesyre (4.14). Der omreres med en glasstav i et
minut. Derpd lades oplasningen i ro i fem minutter for at give et eventuelt bundfald tid til at legge sig.
Indholdet filtreres gennem et stykke filtrerpapir over i et 100 ml beagerglas, vaskes med f& ml eddikesyre
(4.14) og under stadig omrering med en glasstang tilsattes filtratet drdbe for drdbe 10 ml xanthydrol (4.26).
Oplesningen hensettes indtil udfeldningen begynder. Der omrgres pd ny 1-2 minutter. Glasset henstilles 1
1/2 time. Indholdet filtreres derefter ved svagt vakuum gennem en forud terret og vejet glasfilterdigel.
Bundfaldet vaskes 3 gange med 5 ml ethanol (4.31) for at fjerne al eddikesyren. Filterdiglen anbringes 1
time i varmeskab ved 130 °C (md ikke overstige 145 °C), afkoles i ekssikkator og vejes. Derefter afkeles i
ekssikkator og vejes.

Angivelse af resultatet

6,67 x m

% urea N + biuret = i
2

hvor

m; = bundfaldets masse i gram

M,

provens masse i gram i den alikvote del, udtaget til bestemmelsen.

Der korrigeres med resultatet fra blindanalysen. Biuret kan normalt uden sterre fejl medregnes som
ureakvelstof, idet det absolutte indhold heraf er ringe i sammensatte gedninger.

Bestemt som differens

Ureakvalstof kan ligeledes beregnes efter folgende tabel:

Tilfeelde Nitrat-N Ammonium-N | Cyanamid-N Urea-N
1 0 + + (7.2.2.4) —(7.2.5.5+ 7.2.7)
2 + + + (7.2.3.2) — (7.2.5.5+ 7.2.7)
3 0 + (7.2.2.4) — (7.2.5.5)
4 + + (7.2.3.2) — (7.2.5.5)
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7.2.7. Cyanamid-kveelstof

Af filtratet (7.2.1.2) udtages en alikvot del indeholdende 10-30 cyanamid-kvzlstof, som overfores til et
250 ml bagerglas. Analysen fortsettes efter metode 2.4.

8. Efterprovning af resultaterne

8.1. [ visse tilfeelde kan der vare en forskel mellem det totale kvalstofindhold bestemt direkte pé en afvejet prove
(7.1) og det totale indhold af opleseligt kvalstof (7.2.2). Denne forskel md dog ikke vare over 0,5 %. I
modsat fald indeholder gedningen uopleselige kveelstofforbindelser, som ikke er medtaget pé listen i bilag I.

8.2. Forud for hver analyse kontrolleres apparaturets virkemédde og nejagtigheden af den anvendte fremgangs-
méde med en standardoplesning, som indeholder de forskellige kvelstofforbindelser i lignende indbyrdes
forhold som i preven. Denne standardoplesning fremstilles pd grundlag af titrervaeske af kaliumthiocyanat
(4.3), kaliumnitrat (4.4), ammoniumsulfat (4.5) og urea (4.6).
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Figur 6

Apparat til bestemmelse af ammoniumkvzlstof (7.2.5.3)
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Figur 7

Apparat til bestemmelse af ureakvelstof (7.2.6.1)
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Metode 2.6.2

Bestemmelse af forskellige former for kvalstof i gadninger, der kun indeholder kvelstof i form af nitrat-,

3.1.

3.1.1.

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

ammonium- og ureakvalstof

Formal

Denne forskrift fastsatter en forenklet metode til bestemmelse af forskellige kvzlstofforbindelser i gadninger,
der kun indeholder nitrat-, ammonium- og ureakvzlstof.

Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pd enhver i bilag I opfert gedning, som udelukkende indeholder kvalstof som
nitrat, ammonium eller urea.

Princip

Af samme proveoplesning udtages forskellige alikvote meengder til bestemmelse af:
Det totale oploselige kveelstofindhold:

[ nitratfri gedninger, ved anvendelse af Kjeldahls metode direkte pa oplesningen.

I nitratholdige gedninger, ved anvendelse af Kjeldahls metode pd en alikvot del af oplesningen efter reduk-
tion efter Ulsch; ammoniakken bestemmes i begge tilfelde som beskrevet i metode 2.1.

Det totale kvelstofindhold med undtagelse af nitratkvaelstof ved anvendelse af Kjeldahls metode efter at
nitratforbindelserne er elimineret i surt milje med ferrosulfat; ammoniakken bestemmes som beskrevet i
metode 2.1.

Nitratkveelstof, som differens mellem 3.1.2 og 3.2 ogleller mellem det totale kvelstofindhold (3.1.2) og
summen af ammonium- og ureakvelstof (3.4 + 3.5).

Ammoniumkvelstof, ved kold destillation i svagt basisk milje; ammoniakken opsamles i svovlsyre-titrer-
vaske og bestemmes som beskrevet i metode 2.1;

Ureakveelstof, enten:
Ved omdannelse ved hjlp af urease til ammoniak, som bestemmes ved titrering med en saltsyreoplesning,

Gravimetrisk med xanthydrol. Biuret feldes samtidigt, men kan uden storre fejl medregnes til ureakvzlstof,
idet det absolutte indhold normalt er ringe i sammensatte gedninger, eller

Som differens ifelge nedenstdende tabel:

Tilfelde Nitratkvalstof Ammoniumkvelstof Differens
1 0 + (3.1.1) — (3.4
2 + + (3.2) — (3.4)
Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand
Kaliumsulfat til analyse

Jern: til analyse, reduceret med hydrogen (den foreskrevne jernmeengde skal kunne reducere mindst 50 mg
nitratkvaelstof)

Kaliumnitrat til analyse
Ammoniumsulfat til analyse
Urea til analyse
Svovlsyreoplesning: 0,2 mol/l

Koncentreret natriumhydroxidoplesning: Vandig oplesning pd ca. 30 % (W/V) NaOH, ammoniakfri
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4.8. Natrium- eller kaliumhydroxidoplesning: 0,2 mol/l, carbonatfri.

4.9. Svovlsyre (dyg = 1,84 g/ml)

4.10. Fortyndet saltsyre: 1 rumfang saltsyre (d,o=1,18 g [ml) + 1 rumfang vand

4.11. Eddikesyre: 96-100 %

4.12. Svovlsyre: Oplesning indeholdende ca. 30 % (W|V) H,SO,, ammoniakfri

4.13. Ferrosulfat: krystallinsk, FeSO,. 7H,0

4.14. Titreret svovlsyreoplesning: 0,1 mol/l

4.15. Octylalkohol

4.16. Meettet kaliumcarbonatoplesning

4.17. Natrium- eller kaliumhydroxid: 0,1 mol/l

4.18. Mttet bariumhydroxidoplesning

4.19. Natriumcarbonatoplesning, 10 % (W/V)

4.20. Saltsyre: 2 mol/l

4.21. Saltsyreoplesning: 0,1 mol/l

4.22. Ureaseoplosning
0,5 g aktiv urease suspenderes i 100 ml destilleret vand. Ved hjelp af 0,1 mol/l saltsyre (4.21) indstilles pH
pa 5,4 malt pd pH-meter (5.5).

4.23. Xanthydrol
5 % oplesning i ethanol eller methanol (4.28) (der ma ikke anvendes produkter, som giver en stor uopleselig
del). Oplosningen kan holde sig i tre médneder i en godt tillukket flaske beskyttet mod lyset.

4.24. Katalysator
Cuprioxid (CuO): 0,30-0,4 g pr. bestemmelse eller en akvivalent meengde cuprisulfat (CuSOy4, 5H,0) pa
0,95-1,25 g pr. bestemmelse.

4.25. Pimpsten, granuleret, vasket i saltsyre og udgledet

4.26. Indikatoroplosninger

4.26.1.  Indikatorblanding
Oplosning A: 1 g methylredt opleses i 37 ml 0,1 mol/l natriumhydroxidoplesning, og der fyldes op med
vand til 1 liter.
Oplesning B: 1 g methylenblat opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.
1 rumfang af oplesning A blandes med 2 rumfang af oplesning B.
Denne indikator er violet i sur oplesning, gré i neutral oplesning og gren i basisk oplesning. Der anvendes
0,5 ml (10 drber) af denne oplesning som indikator.

4.26.2.  Indikatoroplesning af methylredt
0,1 g methylredt opleses i 50 ml 95 % ethanol, tilsettes vand op til 100 ml og filtreres om nedvendigt.
Denne indikator (4-5 dréber) kan benyttes i stedet for den foregdende.

4.27. Indikatorpapir
Lakmus, bromthymolblat (eller andet indikatorpapir felsomt i pH-omradet 6-8).

4.28. Ethanol eller methanol: 95 % (W/[V).
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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.

Apparatur
Destillationsapparat

Se metode 2.1.

Apparatur til bestemmelse af ammoniumkveelstof (7.5.1).

Se metode 2.6.1 og figur 6.

Apparatur til bestemmelse af ureakveelstof efter ureasemetoden (7.6.1).

Se metode 2.6.1 og figur 7.
Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut
pH-meter

Glasapparatur:

Pracisionspipetter pa 2, 5, 10, 20, 25, 50 og 100 ml.
Kjeldahl-kolber med lang hals pd 300 og 500 ml.
Maélekolber pa 100, 250, 500 og 1 000 ml.
Filterdigler med porediameter pd 5-15 pm.

Morter.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde
Fremstilling af analyseoplosningen

Med en ngjagtighed pd 1 mg afvejes 10 g prove, som overfores til en 500 ml mélekolbe. Kolben tilszttes
50 ml vand og derefter 20 ml fortyndet saltsyre (4.10), omrystes og stilles i ro, indtil en eventuel kuldioxid-
udvikling er ophert. Der tilseettes 400 ml vand, omrystes i en halv time, der fyldes op til market med vand,
blandes og filtreres gennem et tort filter over i en ter beholder.

Det totale kveelstofindhold
Nér gedningen ikke indeholder nitrat

Af filtratet (7.1) afpipetteres en alikvot del indeholdende hgjst 100 mg kvelstof og overfares til en 300 ml
Kjeldahl-kolbe. Der tilszttes 15 ml koncentreret svovlsyre (4.9), 0,4 g cuprioxid eller 1,25 g cuprisulfat
(4.24) og nogle glaskugler for at stabilisere kogningen. Der opvarmes moderat for at satte reaktionen i gang
og derpd kraftigere, indtil vaesken bliver farvelos eller svagt gronlig og der fremkommer tydelige hvide
dampe. Efter afkeling overfores oplesningen kvantitativt til destillationskolben, fortyndes med vand til
500 ml og tilsattes lidt pimpsten (4.25). Kolben forbindes med destillationsapparatet (5.1) og bestemmelsen
fortseettes som beskrevet i 7.1.1.2, metode 2.6.1.

Nér gedningen indeholder nitrat

Af filtratet (7.1) af pipetteres en alikvot del indeholdende hejst 40 mg nitratkvaelstof og overfores til en
500 ml Erlenmeyer-kolbe. P4 dette stadium af analysen er den totale kvalstofmangde uden betydning. Der
tilseettes 10 ml 30 % svovlsyre (4.12), 5 g ferrum reductum (4.2) og Erlenmeyer-kolben dakkes omgdende
med et urglas. Der opvarmes svagt, indtil reaktionen bliver livlig, men ikke voldsom. P4 dette tidspunkt
standses opvarmningen og kolben henstilles i mindst tre timer ved stuetemperatur. Vasken overferes
kvantitativt til en 250 ml maélekolbe og uden hensyntagen til uoplest jern. Derpd fyldes op til market
med vand. Der blandes omhyggeligt. Med pipette overfores en alikvot del indeholdende hgjst 100 mg
kvelstof til en 300 ml Kjeldahl-kolbe. Der tilsettes 15 ml koncentreret svovlsyre (4.9), 0,4 g cuprioxid
eller 1,25 g cuprisulfat (4.24) og nogle glaskugler for at stabilisere kogningen. Der opvarmes moderat for at
sette reaktionen i gang og derpd kraftigere, indtil vaesken bliver farvelgs eller svagt grenlig og der frem-
kommer tydelige hvide dampe. Efter afkeling overfores oplesningen kvantitativt til destillationskolben,
fortyndes med vand til ca. 500 ml og tilswttes lidt pimpsten (4.25). Kolben forbindes med destillations-
apparatet (5.1), og bestemmelsen fortsatter som beskrevet i 7.1.1.2, metode 2.6.1.
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7.2.4.

7.3.

7.3.1.

7.3.2.

7.4.

Blindprove

Der foretages en blindprove (provemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

Angivelse af resultatet

- A 0,28
% N (total) = %

hvor

a = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske (4.8) forbrugt til blindpreven, ndr der anvendes
50 ml 0,2 mol/l svovlsyre-titrervaske (4.6),
A = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen (4.8),

M = provens masse i gram i den alikvote del (7.2.1 eller 7.2.2).

Det totale kveelstofindhold med undtagelse af nitratkveelstof
Analyse

Til en 300 ml Kjeldahl-kolbe overfores med pipette en alikvot del af filtratet (7.1) hejst indeholdende 50 mg
kveelstof, der skal bestemmes. Der fortyndes med vand til 100 ml og tilseettes 5 g ferrosulfat (4.13) 20 ml
koncentreret svovlsyre (4.9) og nogle glaskugler for at stabilisere kogningen. Der opvarmes moderat til at
begynde med, hvorefter varmetilforslen oges, indtil der fremkommer hvide dampe. Reaktionen fortsettes i
15 minutter. Opvarmningen afbrydes for at tilsette 0,4 g cuprioxid eller 1,25 g cuprisulfat (4.24) og
fortsaettes derpd i endnu 10-15 minutter, hvor der udvikles hvide dampe. Efter afkeling overferes indholdet
i Kjeldahl-kolben kvantitativt til destillationsapparatets kogekolbe (5.1). Der fortyndes med vand til ca.
500 ml og tilsettes lidt pimpsten (4.25). Kolben forbindes med destillationsapparatet, og bestemmelsen
fortsetter som beskrevet i 7.1.1.2, metode 2.6.1.

Blindprove

Se 7.2.3.

Angivelse af resultatet

(a — A) x 0,28

% N (total) = M

hvor

a = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til blindanalysen, ndr der afpipetteres
50 ml 0,2 mol/l svovlsyre-titrervaske (4.6) i forlaget (4.8),

A = ml 0,2 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen (4.8),

M = provens masse i gram i den alikvote del, udtaget til bestemmelsen.

Nitratkveelstof

findes som differens mellem resultaterne:
7.04.—(7.53.+7.6.3)

eller

7.2.4.— (7.5.3.+ 7.6.5)

eller

7.2.4.—(7.5.3.+ 7.6.6)
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7.5.

7.5.2.

7.6.

7.6.1.

Ammoniumkyeelstof
Analyse

Af filtratet (7.1) afpipetteres en alikvot del indeholdende hegjst 20 mg ammoniumkvealstof og overfores til
den torre beholder fra apparatet (5.2). Apparatet samles. Ngjagtigt 50 ml 0,1 mol/l svovlsyre-titrerveeske
(4.14) overferes med pipette til 300 ml Erlenmeyer-kolben, og der tilswttes tilstreekkeligt destilleret vand til
at vaskeoverfladen befinder sig ca. 5 cm over tilforselsrorets dbning. Gennem sidergret pd reaktionsbehol-
deren tilsattes sd meget destilleret vand, at rumfanget bringes op pd ca. 50 ml. Der omrystes. For at undgé
generende skumdannelse i forbindelse med luftgennemstremningen tilsaettes nogle drdber octylalcohol
(4.15). Indholdet gores basisk med 50 ml mattet kaliumcarbonatoplesning (4.16) og straks begynder afgi-
velsen af den frigjorte ammoniak fra den kolde suspension. En kraftig luftstrem er nedvendig (ca. 3 liter pr.
minut). For luften ledes gennem apparatet renses den ved at passere vaskeflasker med fortyndet svovlsyre og
fortyndet natriumhydroxid. I stedet for trykluft kan der benyttes vakuum, safremt forbindelsen til apparatet
er tet.

Ammoniakken er normalt fuldstendig frigivet efter 3 timer.

Det er dog nyttigt at overbevise sig herom ved at udskifte Erlenmeyer-kolben. Nér proceduren er afsluttet,
fiernes Erlenmeyer-kolben fra apparatet, det yderste af tilforselsroret samt Erlenmeyer-kolbens vaeg skylles
med lidt destilleret vand og syreoverskuddet titreres med 0,1 mol/l natriumhydroxidtiterevaeske (4.17).

Blindprove

Se 7.2.3.

Angivelse af resultatet

- A 0,14
% N (ammonium) = %

hvor

a = ml 0,1 moll titreret natrium- eller kaliumhydroxid-oplesning (4.17) forbrugt til blindanalysen, ndr der
afpipetteres 50 ml 0,1 mol/l titreret svovlsyre-oplesning (4.14) til apparatets 300 ml Erlenmeyer-kolbe
(5.2),

A

ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt til analysen (4.17),

M = preovens masse i gram i den alikvote del, udtaget til analysen.

Ureakveelstof
Urease-metoden

Af filtratet (7.1) afpipetteres en alikvot del indeholdende hejst 250 mg ureakvalstof, som overferes til en
500 ml malekolbe. For at faelde phosphater tilsaettes en passende mangde mettet bariumhydroxidoplesning
(4.18), indtil der ved yderligere tilsaetning ikke dannes mere bundfald. Derefter fjernes overskuddet af
bariumioner (og eventuelle opleste calciumioner) med 10 % natriumcarbonatoplesning (4.19). Kolben
stilles i ro og det kontrolleres om faldningen er fuldsteendig. Der fyldes op til mearket, blandes og filtreres
gennem et foldefilter. Med pipette overfores 50 ml af filtratet til apparatets 300 ml Erlenmeyer-kolbe (5.3).
Vasken gores sur med 2 mol/l saltsyre (4.20) til pH 3,0 mélt pd pH-meter. Derpd endres pH til 5,4 med
0,1 mol/l natriumhydroxid (4.17). For at undgd tab af ammoniak under hydrolysen med urease lukkes
Erlenmeyer-kolben med en prop forsynet med en tragt med hane og en lille sikkerhedsbeholder indehol-
dende ngjagtigt 2 ml 0,1 mol/l saltsyretitrervaske (4.21). Gennem tragten med hane tilseettes 20 ml urea-
seoplosning (4.22), hvorefter kolben henstilles en time ved 20-25 °C. Oplesningen tilsettes med pipette
25 ml 0,1 mol/l saltsyre-titrervaeske (4.2) gennem tragten, som skylles med lidt vand. Indholdet fra sikker-
hedsbeholderen overferes kvantitativt til Erlenmeyer-kolben. Syreoverskuddet tilbagetitreres med 0,1 mol/l
natriumhydroxid-titrerveeske (4.17), indtil pH er 5,4 mélt pd pH-meter.

Bemarkninger

1. Efter feldning med bariumhydroxid- og natriumcarbonatoplesningerne fyldes op til maerket, filtreres og
neutraliseres hurtigst muligt.

2. Kontrollen af titreringen kan ligeledes udferes med indikator (4.26), men omslagspunktet er i si fald
vanskeligere at iagttage.
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7.6.4.

Blindprove

Se 7.2.3.

Angivelse af resultatet

(a—A) x 0,14

% N (urea) = v

hvor

a = ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske (4.17) forbrugt ved blindanalysen, som
gennemfores under nejagtigt samme betingelser som analysen,

A = ml 0,1 mol/l natrium- eller kaliumhydroxid-titrervaeske forbrugt ved blindanalysen (4.17),

M = provens masse i gram i den alikvote del, udtaget til analysen.

Gravimetrisk metode med xanthydrol

Af filtratet (7.1) afpipetteres en alikvot del indeholdende hejst 20 mg urea, som overfores til et 100 ml
bagerglas. 40 ml eddikesyre (4.11) tilsettes. Der omregres med en glasstav i et minut. Derpd henstilles
oplesningen i fem minutter for at give et eventuelt bundfald tid til at satte sig. Efter filtrering og udvaskning
med nogle drdber eddikesyre (4.11) tilsaettes filtratet, drabe for drabe, 10 ml xanthydrol (4.23) under stadig
omrering med glaspinden. Oplesningen hensattes, indtil udfeldningen begynder. Der omrgres pd ny 1-2
minutter. Glasset henstilles 1 1/2 time. Indholdet filtreres ved svagt vakuum gennem en forud terret og vejet
glasfilterdigel; bundfaldet vaskes 3 gange med 5 ml ethanol (4.28) uden forseg pé at fjerne eddikesyren.
Filterdiglen anbringes en time i varmeskab ved 130 °C (ma ikke overstige 145 °C), afkeles i ekssikkator og
vejes.

Angivelse af resultatet

6,67 X m

% N (urea) = i

hvor

bundfaldets masse i gram

3
I

=
I

provens masse i gram i den alikvote del, udtaget til bestemmelsen.

Der korrigeres med resultatet af blindanalysen. Biuret kan normalt uden storre fejl medregnes som ureakval-
stof, idet det absolutte indhold heraf er ringe i sammensatte gedninger.

Bestemt som differens

Ureakvelstof kan ligeledes beregnes efter folgende tabel:

Tilfelde Nitrat-N Ammonium-N Urea-N
1 0 + (7.2.4) — (7.5.3)
2 + + (7.3.3) — (7.5.3)

Efterprovning af resultaterne

Forud for hver analyse kontrolleres apparaturets virkeméide og nejagtigheden ved den anvendte fremgangs-
méde pd en standardoplesning, som indeholder de forskellige kvelstofforbindelser i lignende indbyrdes
forhold som i preven. Denne standardoplesning fremstilles pa grundlag af standardoplesninger af kaliumni-
trat (4.3), ammoniumsulfat (4.4) og urea (4.5).
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4.1.

4.2

5.1.

5.2.

7.1.

7.2

7.3.

Metode 3
Phosphor
Metode 3.1
Ekstraktion
Metode 3.1.1

Ekstraktion af phosphor opleseligt i mineralske syrer

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til ekstraktion af phosphor opleseligt i mineralske syrer.

Anvendelsesomride

Denne metode kan udelukkende anvendes pa de phosphatgedninger, der er anfert i bilag L
Princip
Ekstraktion af phosphor i gedningen med en blanding af salpetersyre og svovlsyre.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand
Svovlsyre (dyg = 1,84 g/ml)
Salpetersyre (d,o=1,40 g/ml)

Apparatur

Almindeligt laboratorieudstyr.

Kjeldahl-kolbe med et rumfang pd mindst 500 ml eller en kolbe pd 250 ml, forsynet med et glasror, der
virker som tilbagelgbssvaler

Mélekolbe pa 500 ml

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde

Afvejning af proven

Med en nejagtighed pé 0,001 g afvejes en provemeengde pa 2,5 g, som overfores til en tor Kjeldahl kolbe.

Ekstraktion

Der tilseettes 15 ml vand og omrystes for at bringe stoffet i suspension. Der tilseettes 20 ml salpetersyre
(4.2) og meget forsigtigt 30 ml svovlsyre (4.1).

Nér en eventuel kraftig indledende reaktion er ophert, bringes kolbens indhold langsomt i kog og holdes
kogende i 30 minutter, hvorefter der afkeles. Herpd tilsattes meget forsigtigt og under omrystning ca.
150 ml vand. Derpé koges oplesningen igen i 15 minutter.

Vasken afkeles fuldstendigt og haldes over i en 500 ml mélekolbe. Der fyldes op til market, blandes og
filtreres pa et tort, phosphorfrit foldefilter. Den forste portion af filtratet kasseres.

Maling

Bestemmelsen af det ekstraherede phosphor gennemfores pd en alikvot del af den séledes fremstillede
oplesning efter metode nr. 3.2.
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Metode 3.1.2
Ekstraktion af phosphor opleseligt i 2 % myresyre (20 gliter)
1. Formal
Denne forskrift fastsetter en til ekstraktion af phosphor opleseligt i 2 % myresyre (20 gfliter).
2. Anvendelsesomride
Denne metode kan udelukkende anvendes pa blade rdphosphater.
3. Princip
For at adskille de hirde rdphosphater fra de blade rdphosphater foretages en ekstraktion af det phosphor, der
er opleseligt i myresyre, under fastlagte betingelser.
4. Reagenser
4.1. Myresyreoplesning, 2 % (20 g/liter)
Anmearkning
82 ml myresyre (koncentration 98-100 %, d,o = 1,22 g/ml) fortyndes til 5 liter med destilleret vand.
5. Apparatur
Almindeligt laboratorieudstyr.
5.1. Maélekolbe pd 500 ml (f.eks. Stohmannflaske)
5.2. Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut
6. Forbehandling af preven
Se metode 1.
7. Fremgangsmdide
7.1. Afvejning af proven
Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes 5 g af den forbehandlede prove, og dette overferes til en tor
Stohmann-mélekolbe pd 500 ml (5.1) med vid hals.
7.2. Ekstraktion

7.3.

Under roterende bevagelse af kolben tilsettes myresyre (4.1) med en temperatur pd 20 (x 1) °C til ca. 1 ¢cm
under malestregen, hvorefter der fyldes op til market. Derefter lukkes kolben med en gummiprop og
omrystes i 30 minutter i rotationsapparatet (5.2) ved en temperatur pa 20 (z 2) °C.

Der filtreres pd et tort phosphorfrit foldefilter over i en ter glasbeholder. Den forste portion af filtratet
kasseres.

Maling

Phosphor bestemmes i en alikvot del af det helt klare filtrat efter metode 3.2.

Metode 3.1.3

Ekstraktion af phosphor opleseligt i 2% citronsyre (20 g/liter)

Formidl

Denne forskrift fastsetter en til ekstraktion af phosphor opleseligt i 2 % citronsyre (20 g/liter).
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4.1.

5.1.

7.1.

7.2

7.3.

Anvendelsesomride

Denne kan udelukkende anvendes pd thomasphosphat (bilag I A).

Princip

Ekstraktion af phosphor i gadningen med en 2 % citronsyreoplesning (20 gfliter) under fastlagte betingelser.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand
2 % citronsyreoplesning (20 glliter), fremstillet af rent, krystallinsk citronsyre (C¢HgO5. H,0).
Anmearkning

Koncentrationen af denne citronsyreoplgsning kontrolleres ved at titrere 10 ml af den med 0,1 mol/l
natriumhydroxid-titrervaeske og anvende phenolphtalein som indikator.

Hvis oplesningen er nejagtig, skal resultatet blive 28,55 ml.

Apparatur

Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut

Forbehandling af preven

Analysen udferes pd produktet, som dette er modtaget, efter at have blandet den oprindelige prove for at
sikre, at den er homogen. Se 1.

Fremgangsmade

Afvejning af proven

Med en nejagtighed pa 0,001 g afvejes 5 g prove, som overfores til en ter kolbe med tilstraekkelig vid hals
og et rumfang pd mindst 600 ml, som tillader en god omrystning.

Ekstraktion
Der tilsettes 500 + 1 ml af citronsyreoplesningen med en temperatur pa 20( + 1) °C. Under tils@tningen af
de forste ml reagens omrystes kraftigt med hdnden for at undgd at der dannes klumper samt hindre

adsorption til kolbevaeggen. Kolben lukkes med en gummiprop og omrystes i rotationsapparat (5.1) i
nejagtigt 30 minutter ved en temperatur pd 20 ( 2) °C.

Der filtreres omgdende pa et tort, phosphorfrit foldefilter over i en ter beholder. De forste 20 ml af filtratet
kasseres. Filtreringen fortsaettes, indtil der er opndet en filtratmaengde, som er tilstreekkelig til den egentlige
phosphorbestemmelse.

Maling

Bestemmelsen af det ekstraherede phosphor gennemferes pd en alikvot del af den siledes fremstillede
oplesning efter 3.2.

Metode 3.1.4

Ekstraktion af phosphor opleseligt i neutralt ammoniumcitrat

Formaél

Denne forskrift fastsatter en metode til ekstraktion af phosphor opleseligt i neutralt ammoniumcitrat.

Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pé alle godninger, hvis opleselighed i neutralt ammoniumcitrat er angivet (se

bilag ).
Princip

Ekstraktion af phosphor ved en temperatur pad 65°C med en neutral oplesning af ammoniumcitrat
(pH = 7,0) under fastlagte betingelser.
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4.1.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

7.3.

Reagens

Destilleret eller demineraliseret vand

Neutral ammoniumcitratoplosning (pH = 7,0)

Denne oplesning skal pr. liter indeholde 185 g ren, krystallinsk citronsyre og skal have en massefylde pa
1,09 ved 20 °C og pH 7,0.

Reagenset fremstilles pd folgende made:

370 g ren krystallinsk citronsyre (C¢gHgO;. H,0) opleses i ca. 1,5 liter vand og geres nzasten neutral ved
tilseetning af 345 ml ammoniakoplesning (28-29 % NH;). Hvis koncentrationen af NH; er lavere end 28 %,
tilseettes en tilsvarende storre mangde ammoniakoplesning, og citronsyren opleses i en tilsvarende mindre
mangde vand.

Oplesningen afkeles og indstilles nejagtigt pd neutralpunktet: pH-metrets elektroder holdes neddyppet i
oplesningen; dribevis og under fortsat omrering (mekanisk omrering) tilsettes ammoniakoplesning med
28-29 % NHj;, indtil pH er nejagtig 7,0 ved en temperatur pd 20 °C. P4 dette tidspunkt fyldes op til et
rumfang pd 2 liter, og pH-vaerdien kontrolleres pd ny. Reagenset opbevares i en lukket beholder, og pH
kontrolleres med mellemrum.

Apparatur

Bagerglas pé 2 liter

pH-meter

Erlenmeyer-kolbe pd 200 eller 250 ml

Malekolber pd 500 ml og pa 2 000 ml

Termostatreguleret vandbad pa 65 °C, forsynet med en egnet omryster (se figur 8)

Forbehandling af preven

Se metode 1.
Fremgangsmade

Afvejning af proven

1 eller 3 gram af den gedning, der skal analyseres (se forordningens bilag I A og B), overfores til en
Erlenmeyer-kolbe pd 200 eller 250 ml indeholdende 100 ml ammoniumcitratoplesning, som forud er
opvarmet til 65 °C.

Analyse af oplesningen

Erlenmeyer-kolben lukkes lufttet og omrystes for at bringe gedningen i suspension uden af den klumper.
Proppen losnes et gjeblik for at udligne trykforskellen, hvorefter Erlenmeyer-kolben pd ny tillukkes,
anbringes i et vandbad, som er indstillet til at holde kolbens indhold pa nejagtigt 65 °C, og fastgeres til
rysteapparatet (se figur 8). Under omrystningen skal vaskeniveauet i kolben hele tiden ligge under niveauet i
vandbadet ('). Den mekaniske omrystning reguleres pa en sddan made, at der sikres en vedvarende suspen-
sion.

Efter nejagtig en times omrystning tages Erlenmeyer-kolben op af vandbadet.

Den afkeles omgdende under rindende vand til stuetemperatur, hvorefter indholdet ved hjelp af en vand-
strale straks overfores til en 500 ml malekolbe. Der fyldes op til market med vand. Der blandes omhyg-
geligt. Der filtreres omgdende pa et tort foldefilter (phosphorfrit, mellemhastighed) over i en ter beholder.
Den forste del af filtratet (ca. 50 ml) kasseres.

Derefter opsamles ca. 100 ml af det klare filtrat.

Maling

I det saledes fremstillede ekstrakt bestemmes phosphorindholdet efter metode 3.2.

(") T mangel af et mekanisk rysteapparat kan kolben omrystes med handen for hver 5 minutter.
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Figur 8
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Metode 3.1.5
Ekstraktion med basisk ammoniumcitrat
Metode 3.1.5.1
Ekstraktion af opleseligt phosphor efer Petermann ved 65 °C
1. Formal
Denne forskrift fastseetter en metode til varm ekstraktion af phosphor, opleseligt i basisk ammoniumcitrat.
2. Anvendelsesomride
Denne metode kan udelukkende anvendes pd dicalciumphosphat, faldet som dihydrat (CaHPO,. 2H,0).
3. Princip
Ekstraktion af phosphor ved en temperatur pd 65 °C med en basisk oplesning af ammoniumcitrat (Peter-
mann) under fastlagte betingelser.
4. Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand med samme egenskaber som destilleret vand.

4.1. Petermanns—oplﬂsning
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4.2.

5.1.

5.2.

Karakteristik

Citronsyre (C¢HgO;. H,0): 173 ¢ pr. liter.

Ammoniak: 42 g ammoniakkvelstof pr. liter.

pH skal vere mellem 9,4 og 9,7.

Fremstilling ud fra diammoniumcitrat

Ien 5 liter mélekolbe opleses 931 g diammoniumcitrat (molekylemasse 226,19) i ca. 3 500 ml vand. Under
omrystning og afkeling i rindende vand tilsaettes ammoniak i sméd portioner. Eksempelvis skal der ved
dyg =906 g/ml, svarende til 20,81 % ammoniakkvalstof efter masse, anvendes 502 ml ammoniakoples-
ning. Temperaturen holdes pd 20 °C, og der tilsattes destilleret vand op til 5 liter. Derefter blandes.

Fremstilling ud fra citronsyre og ammoniak

I en beholder pé ca. 5 liter oploses 865 g ren citronsyre monohydrat i ca. 2 500 ml destilleret vand.
Beholderen anbringes i koldt vand og tilseettes i sméd portioner og under fortsat omrystning ammoniak
gennem en tragt, hvor det nederste af stilken stikker ned i citronsyreoplesningen. Eksempelvis skal der ved
dyg =906 g/ml, svarende til 20,81 % ammoniakkvelstof efter masse, tilseettes 1 114 ml ammoniakoples-
ning. Temperaturen holdes pd 20 °C, og oplesningen overfores til en 5000 ml malekolbe. Der tilsattes
destilleret vand til market og blandes.

Kontrol pd indholdet af ammoniakkvzlstof

Af oplesningen udtages 25 ml, som overfares til en 250 ml maélekolbe, tilsettes destilleret vand til market
og blandes. Af denne oplesning udtages 25 ml, hvori indholdet af ammoniak bestemmes efter metode 2.1.
Hvis oplesningen er korrekt, skal der anvendes 15 ml 0,5 H,SO,.

Hvis indholdet af ammoniakkvalstof er storre end 42 g/, kan NHj3 fjernes med en luftstrom af en inert gas
eller ved svag opvarmning, siledes at pH bliver 9,7. En ny kontrolanalyse udfores.

Hvis indholdet af ammoniakkveelstof er mindre end 42 gfl, skal der tilsattes en masse — M — af ammo-
niakvand:

500
M= (42 — n x 2,8) X 2081 g
M o
eller et volumen V. = ——— ved 20 °C

0,906

Hvis V er mindre en 25 ml, tilsettes 5 liter mélekolben direkte massen V gange 0,173 g pulveriseret
citronsyre.

Hvis V er storre end 25 ml, fremstilles en ny liter reagens pé folgende méde:

173 g citronsyre afvejes og opleses i 500 ml vand. Under de ovenfor angivne forsigtighedsregler tilsattes
225 +V gange 1,206 ml af den ammoniakoplesning, der er brugt til fremstillingen af de 5 liter reagens. Der
fyldes op til merket med vand. Derefter blandes.

Denne liter oplesning blandes med de tidligere fremstillede 4 975 ml.

Apparatur

Vandbad, der kan indstilles pd temperaturen 65 (+ 1) °C

Maélekolbe pd 500 ml (f.eks. Stohmannflaske)

Forbehandling af proven

Se metode 1.
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7.1.

7.2.

7.3.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Fremgangsmdde

Afvejning af proven

Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes 1 g af den forbehandlede prove og overferes til en 500 ml
maélekolbe (5.2).

Ekstraktion

200 ml basisk ammoniumcitratoplesning (4.1) tilsettes. Kolben tilproppes og rystes kraftigt med hdnden for
at undgd at der dannes klumper samt hindre adsorption til kolbevaggen.

Kolben anbringes i vandbad indstillet p& 65 °C og omrystes hvert femte minut i den forste halve time. Efter
hver omrystning lettes proppen for at udligne trykket. Vandoverfladen i vandbadet skal befinde sig over
vaskeoverfladen i kolben. Kolben skal derefter std yderligere 1 time i vandbadet ved 65 °C under omrystning
hver tiende minut. Kolben fjernes fra vandbadet, afkeles til stuetemperatur (omkring 20 °C), tilsaettes destil-
leret vand op til 500 ml og omrystes. Blandingen filtreres gennem et phosphorfrit foldefilter. Det forste
filtrat kasseres.

Maling

Bestemmelse af det ekstraherede phosphor gennemfores pd en alikvot del af den séledes fremkomne oplas-
ning efter metode 3.2.

Metode 3.1.5.2

Ekstraktion af opleseligt phosphor efter Petermann ved stuetemperatur

Formal

Denne forskrift fastsaetter en metode til kold ekstraktion af phosphor, opleseligt i basisk ammoniumcitrat.

Anvendelsesomride

Denne metode kan udelukkende anvendes pa gledephosphater.

Princip

Ekstraktion af phosphor ved en stuetemperatur pd 20 °C med en basisk ammoniumcitratoplesning (Peter-
mann) under fastlagte betingelser.

Reagens

Se metode 3.1.5.1.

Apparatur

Almindeligt laboratorieudstyr samt en malekolbe pd 250 ml (f.eks. Stohmannflaske).
Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde

Afvejning af proven
Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes 2,5 g af den forbehandlede prove og overfores til mélekolbe pé
250 ml (5.1).

Ekstraktion

Der tilsaettes lidt af Petermanns-oplesning ved 20 °C, omrystes kraftigt for at undgd at der dannes klumper
samt hindre adsorption til kolbevaggen. Der fyldes op til merket med Petermanns-oplesning, og kolben
lukkes med en gummiprop.
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Der omrystes i et roterende rysteapparat (5.2) i to timer. Der filtreres omgdende pa et tert, phosphorfrit
foldefilter over i en tor beholder. Den forste del af filtratet kasseres.

Maling

Bestemmelsen af det ekstraherede phosphor gennemferes pd en alikvot del af den sdledes fremstillede
oplesning efter metode 3.2.

Metode 3.1.5.3

Estraktion af opleseligt phosphor Joulies basiske ammoniumcitratoplesning

Formil
Denne forskrift fastsatter en metode til ekstraktion af phosphor, opleseligt i Joulies basiske ammoniumcitrat.
Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes pd alle phosphatgedninger — sammensatte gedninger indbefattet — hvor
phosphor findes som aluminium-calciumphosphat.

Princip

Ekstraktion ved en stuetemperatur pa 20 °C under veldefineret omrystning og eventuelt ved tilstedeverelse af
oxin med en basisk ammoniumcitratoplesning med narmere angiven sammensatning.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand.

Basisk ammoniumcitratoplosning efter Joulie

Denne oplesning indeholder 400 g citronsyre og 153 g NH; pr. liter. Dens indhold af fri ammoniak ligger i
narheden af 55 g pr. liter. Den kan tilberedes ved anvendelse af en af nedennzvnte fremgangsmader:

I en malekolbe pd 1 liter opleses 400 g ren citronsyre (C¢HgO;. H,0) i ca. 600 ml ammoniak
(dy0=0,925 g/ml, eller 200 g NH; pr. liter). Citronsyren tilsettes i portioner pd 50-80 g ad gangen
under samtidig afkeling, s& maksimumstemperaturen ikke overstiger 50 °C. Der fyldes op med ammoniak
til et rumfang pd 1 000 ml.

I en madlekolbe pa 1000 ml oplases 432 g rent ammoniumcitrat (CgH;4N,O5). Der tilsettes 440 ml
ammoniak (dyg = 0,925 g/ml). Der fyldes op med vand til et rumfang pa 1 000 ml.

Anmearkning
Kontrol af indholdet af total ammoniak.

Der udtages 10 ml af citratoplesningen og anbringes i en kolbe p& 250 ml. Der fyldes op til market med
destilleret vand. Af denne oplesning udtages 25 ml, hvori indholdet af ammoniakkveelstof bestemmes efter
metode 2.1.

1 ml H,SO, 0,5 molfl = 0,008516 g NH;

Under disse omstaendigheder anses reagenset for at vere korrekt, sifremt det antal ml, der findes ved
titreringen, ligger mellem 17,7 og 18 ml.

Hvis ikke, skal der tilsattes 4,25 ml ammoniak (d,g=10,925 gfl) for hver 0,1 ml under de ovennavnte
18 ml

8-hydroxyquinolin (oxin), pulveriseret

Apparatur

Almindeligt laboratorieudstyr og en lille glas- eller porceleensmorter med tilherende pistil
Malekolber pd 500 ml
Malekolbe pd 1 000 ml

Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut
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7.2.
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Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde

Afvejning af proven

Med en nejagtighed pa 0,0005 g afvejes 1 g af den forbehandlede gadning og overferes til en lille morter,
fugtes med en halv snes drdber citratoplesning (4.1) og findeles meget omhyggeligt med pistillen.

Ekstraktion

Der tilsttes 20 ml citratoplesning (4.1), og den pastaagtige masse udreres i denne vaske, hvorefter
blandingen henstdr i ca. 1 minut.

Vasken overfores til 500 ml malekolben, idet det, der ikke er udrevet tilstraekkelig godt lades tilbage i
morteren. Denne rest tilsettes 20 ml citratoplesning (4.1), der udrives som ovenfor og vasken overferes til
mélekolben. 4 gange gentages denne procedure, sdledes at hele proven er blevet overfort til malekolben efter
femte udsivning. Den samlede mangde citratoplesning, der medgar til disse operationer, ber vare pa ca.
100 ml.

Morteren og pistillen skylles over mélekolben med 40 ml destilleret vand.
Den tilproppede kolbe omrystes i rotationsapparat (5.4) i 3 timer.

Efter at kolben derefter har stiet i ro i 15-16 timer, genoptages omrystningen under de samme betingelser
og fortsattes i 3 timer. Temperaturen holdes under hele operationen pa 20 (£ 2) °C.

Der fyldes op til market med destilleret vand og filtreres pd et tort filter. De forste portioner af filtratet
kasseres, hvorefter det klare filtrat opsamles i en ter kolbe.

Maling

Bestemmelsen af det ekstraherede phosphor sker pa en alikvot del af den séledes fremstillede oplosning efter
metode 3.2.

Tlleeg

Oxintilsetning gor det muligt at benytte denne metode til gedninger, der indeholder magnesium. Tilset-
ningen anbefales, sifremt forholdet mellem indholdet af magnesium og phosphor overstiger 0,03 (Mg/P,05
> 0,03). [ sé fald tilsettes 3 g oxin til den fugtede prove. Tilsetning af oxin, ndr der ikke er magnesium til

stede, vil desuden med sandsynlighed ikke pavirke bestemmelsen. Hvis det vides, at magnesium ikke er
tilstede, er det imidlertid muligt at undlade oxintilsetningen.

Metode 3.1.6

Ekstraktion af vandopleseligt phosphor

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af vandopleseligt phosphor.

Anvendelsesomride

Denne metode kan anvendes péd alle godninger — sammensatte godninger indbefattet — hvor der er
foreskrevet en bestemmelse af det vandopleselige phosphor.

Princip
Ekstraktion med vand ved omrystning under fastlagte betingelser.

Reagens

Destilleret eller demineraliseret vand

Apparatur

Mélekolbe pd 500 ml (f.eks. Stohmannflaske)
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5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

4.2.1.

Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut

Forbehandling af proven

Se metode 1.
Fremgangsmade

Afvejning af proven

Med en ngjagtighed pd 0,001 g afvejes 5 g af den forbehandlede prove og overferes til malekolbe pa
500 ml (5.1).

Ekstraktion
Til kolben tilsettes 450 ml vand med en temperatur pd 20-25 °C.
Der omrystes i rotationsapparatet (5.2) i 30 minutter.

Derefter fyldes op til market med vand, blandes omhyggeligt ved omrystning og filtreres gennem et tort,
phosphorfrit foldefilter over i en ter beholder.

Maling
Best;rr;melsen af phosphor gennemfores pé en alikvot del af den saledes fremstillede oplesning efter metode
ar. 3.2.
Metode 3.2
Bestemmelse af ekstraheret phosphor
(gravimetrisk metode med quinolinphosphormolybdat)
Formal
I dette dokument fastsattes en metode til bestemmelse af det ekstraherede phosphor fra gedninger.
Anvendelsesomrade

Denne metode kan anvendes pd alle de gedningsekstrakter ('), hvori forskellige phosphorforbindelser skal
bestemmes.

Princip

Efter en eventuel hydrolyse faldes de forskellige former for phosphor bortset fra orthophosphater de orth-
ophosphaterede ioner i surt milje som quinolinphosphormolybdat.

Efter filtrering og udvaskning terres bundfaldet ved 250 °C og vejes.
Under de angivne forsegsbetingelser vil forbindelser, der kan forekomme i oplesningen (uorganiske eller
organiske syrer, ammoniumioner, opleste silikater, osv.) ikke genere, sifremt der til feeldningen anvendes et

reagens fremstillet af natrium- eller ammoniummolybdat.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand
Koncentreret saltsyre (d,o= 1,40 g/ml)

Reagensfremstilling
Fremstilling af faldningsreagens ud fra natriummolybdat

Oplesning A: 70 g natriummolybdat (dihydrat) opleses i 100 ml destilleret vand.

Oplesning B: 60 g ren citronsyre (monohydrat) opleses i 100 ml destilleret vand, og der tilsttes 85 ml
koncentreret saltsyre (4.1).

Oplesning C: Oplesning C fremstilles ved under omrering at tilsette oplesning A til oplesning B.

(") Phosphor opleseligt i minerale syrer, vandopleseligt phosphor, phosphor opleseligt i ammoniumcitratoplesninger, phosphor ople-
seligt i 2 % citronsyre og phosphor opleseligt i 2 % myresyre.
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Oplesning D: Til 50 ml destilleret vand tilsettes 35 ml koncentreret salpetersyre (4.1) og derpd 5 ml frisk
destilleret quinolin. Oplesning D tilsettes til oplesning C, blandes omhyggeligt og henstdr derpd en nat i
morke. Herefter fyldes op med 500 ml med destilleret vand, blandes pd ny og filtreres pd filtrertragt (5.6).
4.2.2. Fremstilling af faeldningsreagens ud fra ammoniummolybdat
Oplesning A: 100 g ammoniummolybdat til analyse opleses i 300 ml destilleret vand under svag opvarm-
ning og regelmaessig omrystning.
Oplesning B: 120 g ren citronsyre (monohydrat) opleses i 200 ml destilleret vand og tilsaettes 170 ml
koncentreret salpetersyre (4.1).
Oplesning C: 10 ml frisk destilleret quinolin tilsattes til 70 ml koncentreret salpetersyre (4.1).
Oplesning D: Oplesning A haldes langsomt og under grundig omrering over i oplesning B. Efter omhyg-
gelig blanding tilszttes oplesning C til denne blanding, og der fyldes op til en liter, hvorefter blandingen
henstédr i morke i to degn og til slut filtreres pé filtertragt (5.6).
Reagenserne 4.2.1 og 4.2.2 kan anvendes med lige stor berettigelse, begge skal opbevares i morke i
hermetisk tillukkede flasker af polyethylen.
5. Apparatur
5.1. Almindeligt laboratorieudstyr samt 500 ml Erlenmeyer-kolbe med vid hals
5.2 Kalibrerede pipetter pa 10, 25 og 50 ml
5.3. Glasfilterdigel med en poresterrelse pd 5-20 um
5.4. Kolbe til vakuumfiltrering
5.5. Varmeskab, der kan indstilles pd 250 ( 10) °C
5.6. Glasfilterdigel med en poresterrelse pd 5-20 pm
6. Fremgangsmdde
6.1. Proveudtagning fra oplosningen
Med pipette udtages en alikvot del af gedningsekstraktet (se tabel 2), indeholdende ca. 0,010 g P,O;
(0,004 g P), som overfores til en 500 ml Erlenmeyer-kolbe. Der tilseettes 15 ml koncentreret salpetersyre (')
(4.1) og fortyndes med vand til ca. 100 ml.
Tabel 2
Bestemmelse af alikvote mangder, der udtages til feldning af quinolinphosphormolybdat
o . Prove til . . Provetil bund-| Faktor for omregning af Faktor for omregning af
% dP2.05 ! % p i godningen analyse F?rti{?dlrig Pm;/e Foi?rndlmg faeldning | quinolin-phosphor-molybdat | quinolin-phosphor-molybdat
godningen © (@ (dl mi) (ml) (til ml) (ml) til % P,0s til % 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
5 500 50 500 25 128,296 55,937

(") 21 ml, ndr den oplesning, der skal bundfeldes, indeholder mere end 15 ml citratoplesning (neutral citratoplesning eller basisk

citratoplesning efter Petermann eller Joulie).
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hydrolyse
Nér metaphosphater, pyrophosphater eller polyphosphat findes i oplesningen hydrolyseres pd folgende

made:

Indholdet i Erlenmeyer-kolben bringes til at koge svagt og holdes svagt kogende, indtil hydrolysen er
tilendebragt (i almindelighed 1 time). Der kan eksempelvis anbringes en svaler i kolbehalsen for at hindre
tab ved vaskesprojt eller en for kraftig fordampning, hvilket kan mindske rumfanget til under det halve af
begyndelsesrumfanget. Efter endt hydrolyse erstattes det fordampede vand med destilleret vand.

Vejning af diglen

Filterdiglen (5.3) terres i 15 minutter i varmeskabet, som er indstillet pd 250 (+ 10) °C. Den vejes efter
afkeling i en ekssikkator.

Feeldning
Den sure oplesning i Erlenmeyer-kolben opvarmes til kogepunktet, hvorefter feeldningen af quinolinphosp-
hormolybdat sker ved drdbe for drdbe og under vedvarende omrering at tilseette 40 ml af feeldningsreagenset

(reagens 4.2.1 eller 4.2.2) (). Erlenmeyer-kolben anbringes i et kogende vandbad i 15 minutter og omrystes
med mellemrum. Filtreringen kan ske umiddelbart herefter eller efter en afkeling.

Filtrering og udvaskning
Der dekanteres og filtreres under vakuum. Bundfaldet i Erlenmeyer-kolben vaskes med 30 ml vand. Oples-
ningen dekanteres og filtreres. Denne operation gentages fem gange. Resten af bundfaldet overfores til diglen

ved hjelp af en sprojteflaske. Det udvaskes fire gange med 20 ml vand, idet vaskevandet suges helt fra, for
en ny portion tilsattes. Bundfaldet torres grundigt.

Torring og vejning
Diglen aftorres udvendigt med filtrerpapir og anbringes derefter i varmeskabet ved en temperatur pa 250 °C

(5.5), indtil massen er blevet konstant (i almindelighed 15 minutter); derpd afkeles den i ekssikkator til
stuetemperatur og vejes hurtigt.

Blindprave
For hver serie af bestemmelser gennemfores en blindpreve, idet der udelukkende anvendes reagenser og

oplesningsmidler i de mangder, der er benyttet til ekstraktionen (citratoplesning, osv. ) og tages hensyn til
denne blindpreve ved beregningen af slutresultatet.

Kontrol

Bestemmelsen gennemfgres pd en alikvot mangde af en vandig oplesning af kaliumdihydrogenphosphat
indeholdende 0,01 g P,0s.

Angivelse af resultatet

Benyttes de i tabellen angivne storrelser for afvejet mangde og for fortyndinger, anvendes folgende formel:

% P igedningen = (A — a) x F

eller
% P,05 i godningen = (A — a) x F
hvor
A = massen af quinolinphosphormolybdat i gram,
a = massen af quinolinphosphormolybdat i blindpreven i gram,

F og F' = faktorer i de to sidste kolonner i tabel 2.

(") Nér der til feldning er udtaget mere end 15 ml citratoplesning (neutral citratoplesning, Petermanns eller Joulie's basiske citratop-

losning) og derfor tilsat 21 ml koncentreret salpetersyre, anvendes 80 ml faldningsreagens.
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4.2

4.3.

4.4.

4.5.

Benyttes andre end de i tabellen angivne storrelser for afvejet mangde og for fortyndingen, anvendes
folgende formel:

% P i godningen = (a-a)x fMX D x 100

eller

% P,0s i godningen = (A—a)x va[X D x 100

hvor

f and f' = omregningsfaktorer for omregning af quinoliphosphormolybdat til P,05= 0,032074, (f) eller til
P=0,013984 (f),

D = fortyndingsfaktor,

M = den analyserede preves masse, i gram.

Metode 4
Kalium
Metode 4.1

Bestemmelse af vandopleseligt kalium

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af indholdet af vandopleseligt kalium.

Anvendelsesomréide
Alle kaliumggdninger anfort i bilag 1.
Princip

Kalium bestemmes i en vandig oplesning af preven. Stoffer, der kan interferere pa bestemmelsen fjernes eller
maskeres, og kalium faldes i svagt basisk milje som kaliumtetraphenylborat.

Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand

Formaldehyd

Klar oplesning med 25-35 % formaldehyd.
Kaliumchlorid til analyse

Natriumhydroxidoplesning: ca. 10 mol/l

Der mé kun anvendes kaliumfrit natriumhydroxid til analyse.

Indikatoroplasning

0,5 g phenolphtalein opleses i 90 % ethanol, og der fyldes op til et rumfang pd 100 ml

EDTA-oplosning.

4 g dinatriumethylendiamintetraacetat-dihydrat opleses i vand i en 100 ml maélekolbe, og der fyldes op til
mearket og blandes.

Dette reagens opbevares i en plastikbeholder.
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4.7.

4.8.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.1.

7.2.

7.3.

STPB-oplosning.

1 480 ml vand opleses 32,5 natriumtetraphenylborat, og der tils@ttes 2 ml natriumhydroxidoplesning (4.3)
og 20 ml magnesiumchloridoplesning (100 g mgCl,. 6H,0 pr. liter).

Der omrystes i 15 minutter og filtreres gennem et tet, askefrit filter.
Dette reagens opbevares i en plastikbeholder.

Vaskevaske

20 ml af TPB Na-oplesningen (4.6) fortyndes med vand til 1 000 ml.

Bromvand

Mzttet oplesning af brom i vand.

Apparatur

Malekolber pa 1 000 ml

Et bagerglas pa 250 ml

Glasfilterdigler med en porestorrelse pa 5-20 p.
Varmeskab, der kan indstilles pd 120 (¢ 10) °C
Ekssikkator.

Forbehandling af proven

Se metode 1.

Ved kaliumsalte skal prevens partikelstorrelse vaere sd fin, at den til analyse udtagne mangde kan blive
repraesentativ. For disse produkter skal metode 1 (6) (a) anvendes.

Fremgangsméide
Prove

Med en nejagtighed pd 0,001 g afvejes en mangde pd 10 g af den forbehandlede prove (5 g for kalium-
salte indeholdende mere end 50 % kaliumoxid). Den afvejede mangde overfores med ca. 400 ml vand til et
baegerglas pd 600 ml.

Veesken bringes i kog og koges i 30 minutter, hvorefter der afkeles, haldes over i en madlekolbe pa
1000 ml, fyldes op til merket, blandes og filtreres over i en ter beholder. De forste 50 ml af filtratet
kasseres (se 7.6, note vedrerende fremgangsmaden).

Behandling af den til feeldning udtagne alikvote del

Med pipette udtages en alikvot del af filtratet, indeholdende 25-50 mg kalium (se tabellen), som overfores til
et baegerglas pd 250 ml. Der fyldes eventuelt op med vand til 50 ml

For at undgd eventuel interferens tilsettes 10 ml EDTA-oplesning (4.5), nogle drdber phenolphtaleinop-
losning (4.4) og under omrystning, drdbe for drdbe natriumhydroxidoplesning (4.3) til red farve og yder-
ligere nogle dréber natriumhydroxid i overskud (i almindelighed er 1 ml natriumhydroxid tilstreekkeligt til at
neutralisere og give overskud).

For at eliminere storsteparten af ammoniak (se 7.6 (b), noten vedrerende fremgangsmaden) koges forsigtigt i
15 minutter.

Om nedvendigt tilsettes vand indtil et rumfang pa 60 ml.

Oplesningen bringes i kog, hvorefter bagerglasset fjernes fra ilden, og der tilsaettes 10 ml formaldehydop-
losning (4.1). Der tilsattes nogle drdber phenolphtalein og om nedvendigt endnu nogle drdber natriumhy-
droxid, indtil tydelig rod farve. Bagerglasset dakkes med et urglas og anbringes i 15 minutter i kogende
vandbad.

Vejning af diglen

Filtrerdiglen (se 5 »Apparatur«) terres i varmeskabet (5.4) ved en temperatur pa 120 °C, indtil den har
opndet en konstant masse (ca. 15 minutter).
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Derpa afkeles den i en ekssikkator og vejes.

7.4. Feeldning
Baegerglasset tages op af vandbadet, og under samtidig omrystning tilseettes drabe for drdbe 10 ml TPBNa-

oplesning (4.6). (Denne tilsetning udferes pd ca. 2 minutter). Der ventes mindst 10 minutter, for der
filtreres.

7.5. Filtrering og udvaskning

Der filtreres i den vejede filterdigel tilsluttet vakuumsugekolbe, hvorefter bagerglasset skylles med vaskevae-
sken (4.7); bundfaldet vaskes tre gange med vaskevéaske (ca. 60 ml i alt) og to gange med 5-10 ml vand.

Bundfaldet torres grundigt.

7.6. Torring og vejning
Diglen aftorres udvendigt med filtrerpapir og anbringes med indhold 1 1/2 time i varmeskabet indstillet pa
120 °C. Derpd afkeles den i en ekssikkator til stuetemperatur og vejes hurtigt.

Anmerkning vedrorende fremgangsmdaden

a) Hvis filtratet er morkfarvet, udtages med pipette en alikvot del, indeholdende maksimalt 100 mg K,O,
som overfores til en malekolbe pd 100 ml, tilsattes bromvand og bringes i kog for at fjerne bromover-
skuddet. Efter afkeling fyldes op til maerket og filtreres, hvorefter kaliumindholdet bestemmes i en alikvot
filtratmangde.

b) Hvis oplesningen indeholder lidt eller intet ammoniumkvelstof, kan kogningen i de 15 minutter

udelades.
7.7. Alikvote udtagningsmengder og faktorer
Tabel 3
For metode 4
Afveiet elljstiltrzgit oig— Alikvot del | Omregnings- | Omregnings-
% X,0 i %K i man ) de |onlasnineen cil| Forynding | udiaget tl faktor (F) faktor (F)
godningen godningen (g)g pfortyn dging (til ml) feeldning % K,0 %K
(ml) (ml) JTPBK gTPBR
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 enten — 10 131,400 109,060
10 eller 50 250 50 131,400 109,060
over 50 over 41,5 enten — — 10 262,800 218,120
5 eller 50 250 50 262,800 218,120

7.8. Blindprove

For hver serie bestemmelser gennemferes en blindanalyse udelukkende pa de anvendte reagenser i de under
analysen anvendte mengder. Ved beregningen af slutresultatet tages hensyn hertil.

7.9. Kontrolforsog

Til kontrol af analyseteknikken gennemfores en bestemmelse pd en alikvot maengde af en vandig oplesning
af kaliumchlorid; den alikvote mangde skal hgjst indeholde 40 mg K,O.

8. Angivelse af resultatet

Med de i tabellen angivne afvejede meaengder og fortyndinger anvendes folgende formel:

% K,0 i godningen = (A — a) x F
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eller
% K i godningen = (A — a) x F

hvor

>
I

massen af prevens bundfald, i gram,

o
1}

massen af blindprevens bundfald, i gram,
F og F' = faktorer (se tabel 3).

Med afvejede mangder og fortyndinger, der afviger fra de i tabellen angivne, anvendes folgende formel:

_ (A—a) xfxDx100

K,O i gedningen = Y
eller
_ ’
K i godningen = (A—a) x fMX D x 100
hvor
f = omregningsfaktor, TBPK til K,0 =0,1314,
f = omregningsfaktor, TBPK til K = 0,109,
D = fortyndingsfaktor,
M = den analyserede proves masse, i gram.
Metode 5
Intet
Metode 6
Chlor
Metode 6.1
Bestemmelse af chlorider nir der ikke er organisk stof til stede
1. Formal
Denne forskrift fastsatter en metode til chloridbestemmelse, nar der ikke er organisk stof til stede.
2. Anvendelsesomride
Denne metode kan anvendes pa alle de gedninger, der er fri for organiske stoffer.
3. Princip
Chlorid i vandig oplesning faeldes i surt miljo med overskud af en titreroplosning af selvnitrat. Overskuddet
titreres med en ammoniumthiocyanatoplesning ved tilstedevaerelse af ferriammoniumsulfat (Volhards
metode).
4. Reagenser
Destilleret eller demineraliseret vand, chloridfrit.
4.1. Nitrobenzen til analyse eller ethylether

4.2. Salpetersyre: 10 mol/l
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4.3. Indikatoroplasning

40 g ferriammoniumsulfat Fe,(SOy4);. (NH4),SO4. 24H,0 opleses i vand, og der fyldes op til 1 liter.

4.4, Selvnitrat: 0,1 mol/l standardoplasning
Fremstilling

Da dette salt er hygroskopisk og ikke kan terres uden risiko for spaltning, tilrddes det at afveje ca. 9 g, som
opleses i vand og fylde op til 1 liter. Ved titrering med 0,1 mol/l AgNOs-oplesning indstilles oplesningen pd

0,1 mol/L.
5. Apparatur
5.1. Rotationsapparat med 35-40 rotationer pr. minut
5.2. Buretter
5.3. Maélekolbe pd 500 ml
5.4. En konisk kolbe (Erlenmeyer) pd 250 ml
6. Forbehandling af preven
Se metode 1.
7. Fremgangsmaéde
7.1. Afvejning og fremstilling af proven

5 g af proven afvejes med en nejagtighed pa 0,001 g og overferes til en 500 ml malekolbe, hvorefter der
tilsettes 450 ml vand. Der omrystes en halv time i rotationsapparat (5.1), fyldes op til 500 ml med
destilleret vand, blandes og filtreres over i et bagerglas.

7.2, Mialing
Der udtages en alikvot del af filtratet indeholdende hejst 0,150 g chlor. feks. 25 ml (0,25 g), 50 ml

(0,5 g) eller 100 ml (1 kg). Hvis der udtages en mengde pd under 50 ml, skal der fyldes op med destilleret
vand til et rumfang pd 50 ml

Der tilsattes 5 ml 10 mol/l salpetersyre (4.2), 20 ml indikatoroplesning (4.3) og 2 drdber ammoniumthio-
cyanat-titrervaeske (sidstnaevnte reagens afmdles fra burette, som af denne grund er stillet pd nulstregen).

Derefter tilsettes med burette selvnitratoplesning (4.4) i overskud pd 2-5 ml. Der tilsettes endvidere 5 ml
nitrobenzen eller 5 ml ethylether (4.1) og omrystes grundigt for at f4 bundfaldet til at klumpe sammen.
Overskuddet af selvnitrat titreres med 0,1 mol/l ammoniumthiocyanat (4.5), indtil der fremkommer en
gulbrun farve, som ikke forsvinder ved en let omrystning.

Anmerkning

Nitrobenzen eller ethylether (men iser nitrobenzen) beskytter selvchloridet mod at reagere med thiocyana-
tionerne. P4 denne méde opnis et meget klart omslag.

7.3. Blindprove
Der foretages en blindpreve (prevemangden udelades) under samme betingelser. Ved beregningen af slut-
resultatet tages hensyn hertil.

7.4. Kontrolforseg
Forud for bestemmelserne kontrolleres ngjagtigheden af den anvendte teknik ved hjelp af en sidan maengde

af en friskfremstillet kaliumchloridoplesning, at den indeholder en kendt mangde chlorid i sterrelsesordenen
100 mg.
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4.1.

4.2.

Angivelse af resultatet

Analyseresultatet udtrykkes som procent chlorid i preven, som denne er modtaget til analyse.

Beregning: procent chlorid (Cl) beregnes efter formlen:

(V, = V) — (Vo — V) x 100

% chlorid = 0,003546 x Vi

V, = ml 0,1 mol/l selvnitrat,

V., = ml 0,1 mol/l selvnitrat forbrugt til blindpreven

V, = ml 0,1 mol/l ammoniumthiocyanat

Ve = ml 0,1 mol/l ammoniumthiocyanat forbrugt til blindpreven

M = den alikvote dels masse, i gram (7.2).

Metode 7
Finhedsgrad
Metode 7.1

Bestemmelse af finhedsgraden

(ved tor sigtning)

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af finhedsgraden ved ter sigtning.

Anvendelsesomride

Denne metode anvendes pd alle de EF-gedninger, hvor der foreskrives, at finhedsgraden skal angives ved
sigter med maskedbning 0,630 mm og 0,160 mm.

Princip

Ved mekanisk sigtning bestemmes de meangder af produktet, som har en kornsterrelse pd over 0,63 mm, og
de mengder, som ligger mellem 0,16 og 0,63 mm, hvorefter finhedsgraden beregnes i procent.

Apparatur

Mekanisk sigteapparat

Sigter af standardserie med maskedbning pd henholdsvis 0,16 og 0,63 mm (diameter 20 cm og hejde
5 cm)

Fremgangsmdde

50 g af materialet afvejes med en nejagtighed pd 0,05 g. De to sigter og sigtebunden anbringes i sigte-
apparatet (4.1) med sigten med sterst maskedbning everst. Den afvejede prove anbringes pd den overste
sigte. Der sigtes i 10 minutter, og fraktionen i sigtebunden fjernes. Derpd swttes apparatet i gang igen, og
efter 1 minut kontrolleres det, at den mangde, der er opsamlet i sigtebunden i dette tidsrum, ikke overstiger
250 mg. I modsat fald gentages operationen (et minut hver gang), indtil den opsamlede mangde er pa
under 250 mg. Det tilbageblevne materiale pa de 2 sigter vejes hver for sig.

Angivelse af resultatet

Finhedsgraden i % angivet ved sigte 0,630 mm = (50 — M;) x 2

Finhedsgraden i % angivet ved sigte 0,160 mm = [50 — (M; +M;)] x 2
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

6.2.

hvor

M; = massen af sigterest pé sigte 0,630 mm, i gram,

M, = massen af sigterest pa sigte 0,16 mm, i gram,
Ikke indbefattet sigterest pd sigte 0,63 mm.

Resultaterne afrundes til naermeste, hele, storre tal.

Metode 7.2

Bestemmelse af finhedsgraden af blede raphosphater

Formal

Denne forskrift fastsatter en metode til bestemmelse af finhedsgraden af blede rdphosphater.

Anvendelsesomrade

Blede réphosphater.

Princip

Idet der her er tale om den mindste finhedsgrad, der kan bestemmes ved sigtning, er en sigtning af tert

materiale vanskelig at gennemfore, fordi de fineste partikler er tilbgjelige til at klumpe sammen. Derfor
gennemfores konventionelt en vadsigtning.

Reagenser

Natriumhexametaphosphatoplesning: 1 %.

Apparatur

Sigter af standardserie med maskedbning pa henholdsvis 0,063 og 0,125 mm (diameter 20 cm og hejde
5 cm) og med tilhgrende bund, opbevaringsbagre

Glastragt med 20 cm diameter, anbragt i stativ
250 ml bagerglas
Varmeskab

Analysemetode
Proveudtagning

50 g af materialet afvejes med en nejagtighed pd 0,05 g. Sigterne vaskes pa begge sider med vand og sigten
med 0,125 mm maskedbning anbringes pé sigte 0,063 mm.

Fremgangsmadde

Den afvejede prove anbringes pd den everste sigte. Der sigtes under en svag strdle koldt vand (almindeligt
ledningsvand kan benyttes), indtil det gennemstremmende vand er nasten klart. Det pases, at vandstremmen
er siledes, at den nederste sigte ikke fyldes med vand.

Nar sigteresten pd den everste sigte synes nasten konstant, tages denne sigte op og anbringes pé sigte-
bunden.

Vadsigtningen fortsettes med den nederste sigte i nogle minutter, indtil vandet lober nogenlunde klart
igennem.

Sigte 0,125 mm anbringes igen pd sigte 0,063 mm, og eventuelle rester i bunden heeldes i den overste sigte,
hvorefter sigtningen gentages under en svag vandstrale, indtil denne er blevet nogenlunde klar.

Ved hjalp af tragten overfores sigteresterne til hver sit bagerglas og bringes i suspension ved at fylde
glassene med vand. Efter henstand i ca. 1 minut dekanteres si meget vand som muligt.
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4.1.

Derpd anbringes bagerglassene i to timer i varmeskab ved en temperatur pd 150 °C.
Efter afkeling fjernes resterne med en pensel og vejes.

Angivelse af resultatet

Resultaterne afrundes til nermeste, hele, storre tal.
Finhedsgraden i % angivet ved sigte 0,063 mm = (50 — M;) x 2
Finhedsgraden i % angivet ved sigte 0,063 mm = [50 — (M; +M;)] x 2
hvor

M; = massen af sigterest pa sigte 0,125 mm, i gram

M, = massen af sigterest pa sigte 0,063 mm, i gram.

Bemarkninger

Konstateres der klumper pd en af sigterne ved afslutningen af vddsigtningen, skal analysen gentages pa
folgende made:

50 g provemateriale overfores langsomt og under omrystning til en kolbe pé ca. 1 liter, som indeholder
500 ml natriumhexametaphosphatoplesning. Kolben lukkes luftteet og rystes kraftigt med hénden for at sld
klumperne i stykker. Hele suspensionen overfores til den @verste sigte, og kolben vaskes. Derefter fortsettes
analysen som angivet under punkt 6.2.

Metode 8
Sekundeere neeringsstoffer
Metode 8.1

Ekstraktion af total calcium, total magnesium, total natrium og total svovl i form af sulfat

Formidl
I dette dokument fastsattes en metode til ekstraktion af total calcium, total magnesium, total natrium samt

total svovl, som er til stede i form af sulfater, siledes at hvert af disse grundstoffer sd vidt muligt kan
bestemmes efter kun en enkelt ekstraktion.

Anvendelsesomride

Denne metode geelder alle EF-gadninger, hvori der i medfer af denne forordning deklareres et totalindhold af
calcium, magnesium og natrium samt et indhold af total svovl i form af sulfat.

Princip
Oplesning i kogende fortyndet saltsyre.
Reagenser

Fortyndet saltsyre

1 rumfang saltsyre (d,o =1,18 g/ml) og 1 rumfang vand.

Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering.

Forbehandling af proven

Se metode 1.
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7.1.

7.2

4.1.

4.2

4.3.

4.4.

7.1.

Fremgangsmdde
Proveudtagning

Ekstraktionerne af calcium, magnesium, natrium og svovl i form af sulfat foretages med en prove pd 5 g,
afvejet med en nejagtighed pd 1 mg.

Niér proven indeholder mere end 15 % svovl (S), svarende til 7,5 % SOj3, og mere end 8,8 % calcium (Ca),
svarende til 26,3 % CaO, foretages ekstraktionen af calcium og svovl dog med en prove pd 1 g, afvejet med
en ngjagtighed pd 1 mg. Den udtagne prove anbringes i et baegerglas pd 600 ml.

Fremstilling af oplosningen

Der tilsattes ca. 400 ml vand og 50 ml fortyndet saltsyre (4.1) i smd portioner og forsigtigt, sdfremt
produktet indeholder en storre mangde carbonater. Vasken bringes i kog og holdes kogende i 30 minutter.
Derefter lader man den afkele, idet kolben rystes med mellemrum. Derefter overferes den kvantitativt til en
500 ml malekolbe, og der fyldes op til mearket med vand og blandes ved at vende kolben pd hovedet flere

gange. Der filtreres pd et tort filter over i en tor beholder. De forste portioner kasseres, og filtratet skal vaere
helt klart. Beholderen tilproppes, safremt det ikke straks anvendes.

Metode 8.2

Ekstraktion af totalt svovl til stede i forskellige former

Formal

[ dette dokument fastlegges en metode til ekstraktion af totalt svovl, indeholdt i gedninger som elementeert
svovl ogfeller i forskellige forbindelser.

Anvendelsesomrade
Denne metode galder udelukkende de EF-gedninger, hvori der i medfer af denne forordning deklareres et

indhold af totalt svovl, nar dette grundstof er til stede i forskellige former (elementert, thiosulfat, sulfit,
sulfat).

Princip
Omdannelse i basisk milje af elementart svovl til polysulfider og thiosulfat, efterfulgt af oxydation af disse

og eventuelt tilstedevaerende sulfitter med hydrogenperoxid. De forskellige svovlformer omdannes séledes til
sulfat, som bestemmes ved udfeldning af bariumsulfat (metode 8.9).

Reagenser
Fortyndet saltsyre

1 rumfang saltsyre (d =1,18) og 1 rumfang vand.

Oplesning af natriumhydroxid, 30 % NaOH minimum (d = 1,33).
30 % (m/m) hydrogenperoxidoplesning

Bariumchlorid BaCl, 2H,0, vandig oplesning 122 g/l

Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde
Proveudtagning

En godningsmangde indeholdende mellem 80 og 350 mg svovl (S), eller mellem 200 og 875 mg SO;,
afvejes med en nejagtighed pd 1 mg.

I almindelighed (hvor S < 15 %) afvejes 2,5 g. Den udtagne preve anbringes i et bagerglas pd 400 ml
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7.2. Oxydation
Der tilseettes 20 ml natriumhydroxidoplesning (4.2) og 20 ml vand. Der afdakkes med et urglas. Indholdet
koges 5 minutter pd varmepladen (5.1). Proven fjernes fra varmepladen. Med en strile kogende vand

nedvaskes det svovl, som hanger ved bagerglassets vagge, og indholdet koges i 20 minutter, hvorefter
man lader det afkele.

Der tilsttes hydrogenperoxid (4.3) i portioner pd 2 ml ad gangen, indtil der ikke leengere er nogen synlig
reaktion. 6 til 8 ml hydrogenperoxid vil vare nedvendig. Man lader oxydationen fortsette i kold tilstand i 1
time. Derefter koges i en halv time, og glasset stilles til afkeling.

7.3. Fremstilling af analyseoplosningen

Der tilseettes ca. 50 ml vand og 50 ml saltsyreoplesning (4.1).
— Huvis svovlindholdet (S) er under 5 %:

Der filtreres i et baegerglas pd 600 ml. Remanensen pa filteret vaskes flere gange med koldt vand. Nar
vaskningen er til ende, verificeres det ved hjelp af en bariumchloridoplesning (4.4), at der ikke er sulfat
til stede i de sidste drdber af filtratet. Filtratet skal vere fuldstendigt gennemsigtigt. Sulfatbestemmelsen
foretages pd den samlede oplesning efter metode 8.9.

— Huvis svovlindholdet (S) er mindst 5 %:

Baegerets indhold overfores kvantitativt til en 250 ml maélekolbe, og der fyldes op til maerket med vand
og blandes ved at vende kolben pd hovedet flere gange. Derefter filtreres pd et tert filter i et tort
bagerglas. Filtratet skal vere fuldstendigt gennemsigtigt. Oplesningen tilproppes, hvis den ikke skal
anvendes straks. Sulfatbestemmelsen foretages pé en alikvot af denne oplesning ved udfaldning i form af
bariumsulfat efter metode 8.9.

Metode 8.3

Ekstraktion af vandopleseligt natrium, calcium, magnesium og svovl
(i form af sulfat)

1. Formdl
I dette dokument fastleegges en metode til ekstraktion af den vandopleselige fraktion af natrium, calcium,

magnesium og svovl i form af sulfat i gedninger, sdledes at godningens indhold af hvert af disse grundstoffer
kan bestemmes efter kun en enkelt ekstraktion.

2. Anvendelsesomride

Denne metode galder udelukkende de gedninger, hvori der i medfer af bilag I deklareres et indhold af
vandopleseligt natrium, calcium, magnesium og svovl i form af sulfat.

3. Princip

Grundstofferne opleses i kogende vand.

4. Reagenser

Destilleret eller demineraliseret vand af tilsvarende kvalitet.

5. Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering.

6. Forbehandling af proven
Se metode 1.

7. Fremgangsmade

7.1. Proveudtagning

a) For gadninger, som ikke indeholder svovl, eller som samtidigt indeholder hejst 3 % svovl (S) (= 7,5 %
SO3) og hejst 4 % calcium (Ca) (= 5,6 % CaO), afvejes 5 g godning med en nejagtighed pd 1 mg.
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b) For gedninger indeholdende mere end 3 % svovl (S) og mere end 4 % calcium (Ca) afvejes 1 g godning
med en nejagtighed pd 1 mg.

Den udtagne prove anbringes i et bagerglas pd 600 ml.

7.2. Fremstilling af oplesningen
Der tilsattes ca. 400 ml vand. Kolbens indhold bringes i kog og holdes kogende i 30 minutter, hvorefter
man lader det afkele, idet kolben rystes med mellemrum. Indholdet overfores kvantitativt til en 500 ml
malekolbe, hvorefter der fyldes op til market med vand og blandes ved at vende kolben pd hovedet flere
gange.
Der filtreres pé et tort filter over i en ter beholder. De forste portioner af filtratet kasseres. Filtratet skal vaere
helt klart.
Oplesningen tilproppes, hvis den ikke skal anvendes straks.

Metode 8.4
Ekstraktion af vandopleseligt svovl, ndr svovlet er til stede i forskellige forbindelser

1. Formdl
[ dette dokument fastleegges en metode til ekstraktion af vandopleseligt svovl, ndr dette er til stede i
godningen i forskellige forbindelser.

2. Anvendelsesomride
Denne metode geelder udelukkede de gedninger, hvori der i medfor af bilag I deklareres et indhold af
vandopleseligt svovltrioxid.

3. Princip
Svovlet opleses i koldt vand og omdannes derefter til sulfat ved oxydation med hydrogenperoxid i alkalisk
milje.

4. Reagenser

4.1. Fortyndet saltsyre
1 rumfang saltsyre (d,o=1,18 g/ml) og 1 rumfang vand.

4.2. Oplesning af natriumhydroxid, indeholdende mindst 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml)

4.3. 30 % (m/m) hydrogenperoxidoplesning

5. Apparatur

5.1. 500 ml Stohmann-malekolbe

5.2. Rotationsapparat, indstillet til 30/40 omdrejninger pr. minut

5.3. Elektrisk varmeplade med temperaturregulering

6. Forbehandling af preven
Se metode 1.

7. Fremgangsmadde

7.1. Proveudtagning

a) For gedninger, som samtidigt indeholder hejst 3 % svovl (S) (= 7,5 SOs) og hejst 4 % calcium (Ca) (=
5,6 % CaO) afvejes 5 g godning med en ngjagtighed péd 1 mg.

b) For gedninger indeholdende mere end 3 % svovl (S) og mere end 4 % calcium (Ca) afvejes 1 g godning
med en nejagtighed pd 1 mg.

Den udtagne prove anbringes i en 500 ml kolbe (5.1).
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7.2. Fremstilling af oplesningen
Der tilsattes ca. 400 ml vand, tilproppes og omrystes i apparatet (5.2) i 30 minutter. Derefter fyldes op til
market med vand og blandes ved at vende kolben pé hovedet flere gange. Der filtreres pé et tort filter over i
en tor beholder. Oplosningen tilproppes, hvis den ikke skal anvendes straks.

7.3. Oxydation af den preveportion, der skal analyseres
Af ekstraktionsoplesningen udtages en alikvot pa ikke over 50 ml, indeholdende mellem 20 og 100 mg
svovl (S). Den anbringes i et bagerglas med passende kapacitet.
Om nedvendigt fyldes op med vand til et samlet rumfang pd 50 ml. Der tilsettes 3 ml natriumhydroxidop-
lesning (4.2) og 2 ml hydrogenperoxidoplesning (4.3). Bagerglasset dakkes med et urglas, og indholdet
koges forsigtigt i 1 time pd varmepladen (5.3). Derefter tilsettes 1 ml hydrogenperoxidoplesning ad gangen,
sd laenge reaktionen vedvarer (maksimalt 5 ml).
Derefter lader man indholdet afkele, og urglasset fjernes og vaskes ned i bagerglasset. Vasken gores sur ved
tilseetning af ca. 20 ml fortyndet saltsyre (4.1), og rumfanget bringes op pd ca. 300 ml ved tilsetning af
vand.
Sulfatbestemmelsen foretages pd hele den oxiderede oplesning efter metode 8.9.

Metode 8.5
Ekstraktion og bestemmelse af elementeert svovl
Advarsel

Ved denne metode anvendes carbondisulfid (CS,). Dette kraver sarlige sikkerhedsforanstaltninger, specielt:
— opbevaring af CS,

— beskyttelsesudstyr til personalet

— arbejdshygiejne

— beskyttelse mod brand og eksplosion

— fjernelse af reagenset.

Anvendelse af metoden kraver et hejt kvalificeret personale samt egnet laboratorieudstyr.

1. Formal

I dette dokument fastsattes en metode til ekstraktion og bestemmelse af elementert svovl indeholdt i
godninger.

2. Anvendelsesomride

Denne metode gaelder EF-gedninger, hvori der i medfer af bilag I deklareres et indhold af totalt svovl i form
af elementeart svovl.

3. Princip

Efter fjernelse af opleselige bestanddele ekstraheres det elementwre svovl med carbondisulfid, efterfulgt af
gravimetri af det ekstraherede svovl.

4. Reagens

Carbondisulfid (svovlkulstof).

5. Apparatur

5.1. 100 ml ekstraktionskolbe med slebet hals.

5.2 Soxhlet-apparat med tilherende filtreringshylstre.
5.3. Roterende vakuumfordamper

5.4. Elektrisk varmeskab med ventilation indstillet til 90 (+ 2) °C
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5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

7.3.

Petriskdle af porcelen med en diameter pa 5-7 cm og en kanthegjde pd ikke over 5 cm
Elektrisk varmeplade med temperaturregulering

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde
Proveudtagning

5-10 g prove afvejes med en nejagtighed pd 1 mg og anbringes i et soxhlet-hylster (5.2).

Ekstraktion af svovlet

Indholdet af hylsteret vaskes grundigt med varmt vand for at fjerne alle oploselige bestanddele og terres i
torreskab (5.4) ved 90 °C i mindst 1 time, hvorefter hylsteret anbringes i soxhlet-apparatet (5.2).

I kolben til apparatet (5.1) anbringes nogle glasperler, hvorefter kolben aftareres (Pg) og tilferes 50 ml
carbondisulfid (4.1).

Efter at veere forbundet med apparatet ekstraheres det elementaere svovl i 6 timer. Derefter afbrydes varme-
tilforslen, og efter afkeling fjernes kolben fra apparatet og forbindes til den roterende fordamper (5.3).
Fordampningen afbrydes, ndr kolbens indhold er blevet til en svampet masse.

Kolben torres ved 90 °C i terreskab (5.4) i mindst 1 time, indtil vagten er konstant (Py).

Bestemmelse af renheden af det ekstraherede svovl

Visse stoffer kan vare ekstraheret med carbondisulfid samtidig med det elementare svovl. For at fastsld
andelen heraf gds frem pa folgende made:

Efter at have blandet indholdet af kolben bedst muligt udtages 2-3 g af stoffet, som afvejes med en
nejagtighed pd 1 mg (n). Stoffet anbringes i petriskdlen (5.5), og skal plus indhold vejes (P,). Derefter
anbringes petriskdlen pd varmepladen (5.6), der indstilles saledes, at temperaturen 220 °C ikke overskrides
for ikke at fremkalde en forbreending af svovlet. Sublimeringen fortsatter i 3-4 timer, indtil massen er
konstant (Ps).

Anmarkning

NB: For visse godninger er det mdske ikke af interesse at kende svovlets renhedsgrad. I s fald springes 7.2
over.

Angivelse af resultatet

Procentindholdet af elementzrt svovl (S) i gedningen er lig med:

Pi=Po 100
m

So urenhedsprocent af gedning =

Renheden af det udtrukne svovl (%) = Pzn;l)l x 100

. (P1—Po)(Py — P3)
Procent rent So i gedningen = mxn x 100
m = gedningsprevens masse i gram
Py = er massen i g af soxhletkolben
P; = er massen af soxhletkolben plus urent svovl efter torring
n = er massen af urent svovl anvendt til rensningen, i g

P, = er massen af petriskélen

P; = er massen af petriskilen efter sublimering af svovlet.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

Metode 8.6

Manganometrisk bestemmelse af ekstraheret calcium efter udfeldning som oxalat

Formil

I dette dokument fastleegges en metode til bestemmelse af calcium i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode galder alle EF-gedninger, hvori der i medfer af bilag I deklareres et totalindhold af calcium
ogleller indhold af vandopleseligt calcium.

Princip

Feldning af calciumindholdet i en portion af ekstraktionsoplgsningen som oxalat. Efter separation og oples-
ning heraf, titrering af oxalsyren med kaliumpermanganat.

Reagenser
Fortyndet saltsyre

1 rumfang saltsyre (d,o =1,18 g/ml) og 1 rumfang vand.

Svovisyre, fortyndet 1:10

1 rumfang svovlsyre (d,o = 1,84 g/ml) i 10 rumfang vand.

Fortyndet ammoniakoplesning 1:1

1 rumfang ammoniakvand (d,o = 0,88 g/ml) og 1 rumfang vand.

Mettet oplesning af ammoniumoxalat [(NH,),C,0, H,0] ved stuetemperatur (af sterrelsesordenen 40 gfl)
30 % (m/v) oplesning af citronsyre

Ammoniumchloridoplesning, 5 % (m/v)

0,1 % (m/v) oplesning af bromothymolblét i ethanol (95 %)

0,04 % (m/v) oplesning af bromcresolgrent i ethanol (95 %)

Titreret 0,02 mol/l oplesning af kaliumpermanganat

Apparatur

Glasfilterdigel med en porgsitet pd 5-20 p
Vandbad

Forberedelse af en prevemangde til analyse

Med en pracisionspipette udtages en portion ekstraktionsoplesning opndet ved anvendelse af en af meto-
derne 8.1 eller 8.3 og indeholdende mellem 15 og 50 mg Ca (= 21 og 70 mg Ca0O). Rumfanget af denne
portion betegnes v,. Den haldes i et baegerglas pd 400 ml. Der neutraliseres (omslag fra gult til blit med
indikatoren 4.7) om nedvendigt med nogle drdber ammoniakvand (4.3).

Der tilsettes 1 ml citronsyreoplesning (4.5) og 5 ml ammoniumchloridoplesning (4.6).

Faeldning af calciumoxalat

Der tilsattes ca. 100 ml vand, hvorefter vasken bringes i kog. Herefter tilseettes 8-10 drdber indikatorop-
losning (4.8) og drabe for drdbe 50 ml varm ammoniumoxalatoplesning (4.4). Dannes der bundfald, opleses
dette ved at tilsette nogle draber saltsyre (4.1). Der neutraliseres meget langsomt med ammoniakoplesningen
(4.3) under fortsat omrering til pH 4,4-4,6 (indikatoromslag fra grent til bldit med 4.8). Bagerglasset
anbringes nu pd kogende vandbad (5.2) i ca. 30 minutter.

Derefter fjernes bagerglasset fra vandbadet og stilles til afkeling i 1 time, hvorefter der filtreres pa diglen
(5.1).
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4.1.

4.2

Titrering af feeldet oxalat

Baegerglasset og diglen vaskes grundigt for at fierne overskud af ammoniumoxalat (verificeres ved, at der ikke
leengere er chlor i vaskevandet). Filterdiglen anbringes i bagerglasset pd 400 ml, og bundfaldet oplases med
50 1 varm svovlsyre (4.2). Der fyldes op med vand til et samlet rumfang pd ca. 100 ml. Temperaturen
bringes op pd 70-80 °C, og der titreres drdbevis med permanganatoplesning (4.9), indtil den rosa farve varer
1 minut. Dette rumfang betegnes n.

Angivelse af resultatet

Godningens indhold af calcium (Ca) er lig med

\4!
X
0,02 v, X m

Ca(%) = n x 0,2004 x

n = er antal milimeter permanganat

m = massen af proven i gram

v, = rumfanget af preveportionen i ml

vy = rumfanget af ekstraktionsoplesningen i ml

t = koncentrationen af permanganatoplgsningen i mol pr. liter.

CaO (%) = Ca (%) x 1,400

Metode 8.7

Bestemmelse af magnesium ved atomabsorptionsspektrometri

Formal

I dette dokument fastsettes en metode til bestemmelse af magnesium i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode galder ekstrakter af EF-gedninger fremstillet efter metoderne 8.1 og 8.3 for hvilke der
deklareres et indhold af totalt magnesium eller vandopleseligt magnesium, med undtagelse af folgende
gadninger opfert i bilag I D vedrerende sekundare neeringsstoffer:

— type 4 (kieserit),

— type 5 (magnesiumsulfat) og type 5.1? (magnesiumsulfatoplesning)

— og med undtagelse af folgende gedning, der er anfert under kaliumgedninger i bilag I, punkt A.3.
— type 7 (kieserit med kaliumsulfat)

— for hvilke metode 8.8 anvendes.

Denne metode kan anvendes pd alle gedningsekstrakter, som indeholder grundstoffer, der kan interferere
med den kompleksometriske metode til bestemmelse af magnesium.

Princip
Efter passende fortynding af ekstraktet bestemmes magnesiumindholdet ved atomabsorptionsspektrometri.

Reagenser

Saltsyre, 1 mol/l oplesning

Saltsyre, 0,5 mol/l oplesning



21.11.2003

Den Europziske Unions Tidende

L 304/149

4.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Magnesiumstandardoplosning: 1,00 mg/ml

1,013 g magnesiumsulfat (MgSO,, 7H,0) opleses i 0,5 mol/l saltsyre (4.2).

Der afvejes 1,658 g magnesiumoxid (MgO), som forinden er gladet for at fjerne ethvert spor af recarbo-
nering. Dette anbringes i et bagerglas og tilsettes 100 ml vand og 120 ml 1 mol/l saltsyre (4.1). Nér stoffet
er oplest, omhzldes oplesningen kvantitativt til en malekolbe pd 1 000 ml. Der fyldes op til maerket og
blandes.

eller
Standardoplesning, som fis i handelen
Ansvaret for kontrollen af disse standardoplesninger pahviler laboratoriet.

Strontiumchloridoplosning

75 g strontiumchlorid (SrCl,.6H,0) opleses i fortyndet saltsyre (4.2) og fortyndes til 500 ml med samme
syre.

Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer med magnesiumlampe, indstillet til 285,2 nm.
Flamme af acetylen/luft.

Forbehandling af proeven

Se metode 8.1 og 8.3.

Fremgangsmade
Hvis gedningen har et deklareret magnesiumindhold (Mg) pd mere end 6 % (= 10 % mgO), overfgres med

pipette 25 ml (V;) af ekstraktionsoplesningen (6) til en 100 ml malekolbe, som fyldes op til market med
vand og omrystes. Fortyndingsfaktoren Dy = 100/V4

Med pipette overfores 10 ml af ekstraktionsoplesningen (6) eller af den fortyndede ekstraktionsoplesning
(7.1) til en 200 ml malekolbe, hvorefter der fyldes op til mearket med 0,5 mol/l saltsyre (4.2) og blandes.
Fortyndingsfaktor: 200/10

Denne oplesning (7.2) fortyndes med 0,5 mol/l saltsyre (4.2) til en koncentration, som ligger inden for
spektrometrets optimale arbejdsomrdde (5.1). V, er rumfanget af udtagningen i 100 ml. Fortyndingsfaktoren
D2 = 100/V2

Den endelige oplesning skal indeholde 10 % v/v strontiumchloridoplesning (4.4).

Fremstilling af blindprove

Der fremstilles en blindpreve ved at gennemfore hele processen efter ekstraktionen (ekstraktionsmetode 8.1
eller 8.3) og kun udelade gedningspreven.

Fremstilling af standardoplesninger

Ved fortynding af standardoplesningen (4.3) med 0,5 mol/l saltsyre fremstilles mindst 5 referenceoplesninger
med stigende magnesiumkoncentration svarende til apparatets optimale maleomrade (5.1).

Disse oplesninger skal indeholde 10 % v/v strontiumchloridoplesning (4.4).

Maling
Spektrometeret (5.1) indstilles pd belgelengden 285,2 nm.

Derefter indsuges i rekkefelge standardoplesningerne (7.5), preveoplesningen (7.3) og blindpreven (7.4),
idet instrumentet efter hver méling skylles med den oplesning, som derefter skal males. Denne operation
gentages tre gange. Kalibreringskurven tegnes ved at afswtte spektrometervaerdierne for hver referenceop-
lgsning (7.5) som ordinat og tilsvarende magnesiumkoncentrationer i pug/ml som abscisse. Ud fra kalibre-
ringskurven bestemmes magnesiumkoncentrationen i preveoplesningen (7.3), X, og i blindpreven (7.4), X,
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Angivelse af resultatet

Meangden af magnesium (Mg) eller magnesiumoxid (MgO) i preven beregnes pd grundlag af referenceop-
lesningerne og under hensyntagen til blindpreven.

Magnesiumindholdet (Mg) i procent af proven er lig med:

(X, — Xp) D1(200/10) D, 500,100
1000.1000 M

Mg (%) =
hvor
X, koncentrationen i analyseoplosningen afleest pa kalibreringskurven i pg/ml.

Xp

koncentrationen i blindpreven aflast pa kalibreringskurven i pg/ml.

D; = fortyndingsfaktoren, ndr fortyndingen (7.1) gennemfores.
— Den er lig med 4 ved udtagning af 25 ml.

— Den er lig med 1, nér fortyndingen ikke gennemfores.

— D, = fortyndingsfaktoren under 7.3.

— M = provens masse i gram ved ekstraktionen.

— MgO (%) = Mg (%)/0,6

Metode 8.8
Bestemmelse af magnesium ved kompleksometri
Formal

I dette dokument fastsettes en metode til bestemmelse af magnesium i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode anvendes pd folgende EF-gadninger, hvis totale ogfeller vandopleselige magnesiumindhold
skal bestemmes:

— godninger i bilag: simple kvalstofgedninger type 1b + lc (calciummagnesiumnitrat), type 7 (magne-
siumsulfonitrat), type 8 (kvalstofgedning med magnesium) og simple kaligedninger, type 2 (rdsalt af
beriget kalium), type 4 (kaliumchlorid indeholdende magnesium), (type 6 kaliumsulfat indeholdende
magnesiumsalt),

— godninger anfert i bilag I D om sekundare nzringsstoffer:
Princip
Magnesium bringes i oplesning ved anvendelse af en af metoderne 8.1 ogfeller 8.3. Ca + mg titreres forst

med EDTA og Eriochromsort T. Dernast titreres Ca med EDTA og calcein eller calconcarbonsyre. Magne-
sium bestemmes som differens.

Reagenser
Magnesiumstandardoplesning. 0,05 mol/l.

1,232 g magnesiumsulfat (MgSO4 7H,0) opleses i 0,5 mol/l saltsyre (4.11), og de fyldes op til 100 ml med
samme syre

eller

Der afvejes 2,016 g magnesiumoxid, som forud er blevet udgledet for at fjerne ethvert spor af recarbone-
ring. Det anbringes i et bagerglas sammen med 100 ml vand.

Under omrystning tilsaettes ca.120 ml 1 mol/l saltsyre (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.

4.13.

Nér stoffet er oplest, overfores oplesningen kvantitativt til en malekolbe pad 1 000 ml. Der fyldes op til
market og blandes.

1 ml af denne oplesning skal indeholde 1,216 mg Mg (= 2,016 mg MgO).
Det pahviler laboratoriet at kontrollere styrken af denne standardoplesning.

0,05 moler EDTA-oplosning

Der afvejes 18,61 g dinatriumethylendiaminetraacetat, dihydrat (C;oH;4N,Na,04.2H,0), som anbringes i et
1000 ml bagerglas og oplases i 600-800 ml vand. Oplesningen heldes over i en mélekolbe pa 1 000 ml.
Der fyldes op til mearket og blandes. Denne oplesning kontrolleres ved hjelp af oplesning (4.1), idet der

udtages 20 ml af sidstnevnte oplesning og titreres i overensstemmelse med analyseteknikken beskrevet
under (7.2).

1 ml af EDTA-oplesningen skal svare til 1,216 mg Mg (= 2,016 mg MgO) og til 2,004 mg CA (=
2,804 mg CaO). (Se bemerkningerne under 10.1 og 10.6).

0,05 moler calciumstandardoplosning

5,004 g tort calciumcarbonat til analyse afvejes. Det anbringes i et bagerglas sammen med 100 ml vand.
Under omrystning tilsecttes lidt efter lidt 120 ml ca. 1 mol/l saltsyre (4.12).

Oplesningen koges for at fierne kuldioxid, afkeles derpé og hzldes over i en méilekolbe pd 1 1, som fyldes
op til maerket med vand og blandes. Ved at folge proceduren (7.3) kontrolleres det, at denne oplesning
korresponderer med EDTA-oplesningen (4.2). 1 ml oplesning skal indeholde 2,004 mg Ca (= 2,804 mg
Ca0) og modsvarer 1 ml 0,05 moler EDTA-oplesning (4.2).

Calceinindikator
I en morter blandes 1 g calcein omhyggeligt med 100 g natriumchlorid. Der anvendes 0,010 g af denne

blanding. Indikatoren slir om fra grent til orange. Der skal titreres, til der er opndet en orange farve uden
gront skeer.

Calconcarbonsyreindikator
Der opleses 0,40 g calconcarbonsyre i 100 ml methanol. Denne oplesning md kun opbevares i ca. 4 uger.

Der benyttes 3 drdber af denne oplesning. Indikatoren sldr om fra redt til blat. Der skal titreres til ren bla
farve uden redt skeer.

Eriochromsort T indikator
Der opleses 0,30 g Eriochromsort T i en blanding af 25 ml propanol-l og 15 ml triethanolamin. Denne
oplesning ma kun opbevares i ca. 4 uger. Der benyttes 3 draber af denne oplesning. Denne indikator slar

om fra redt til blat, og der skal titreres til ren bl farve uden redt skaer. Den slar kun om ved tilstedeveerelse
af magnesium. Om nedvendigt tilseettes 1 ml standardoplesning (4.1).

Ved samtidig tilstedeverelse af calcium og magnesium kompleksbinder EDTA calcium for magnesium. I
dette tilfeelde titreres de to grundstoffer sammen.

Kaliumcyanidoplesning

2 % KCN i vand. (Ber ikke opsuges med munden, se bemzrkning i 10.7).
Kaliumhydroxyd — og kaliumcyanidoplosning

280 g KOH og 66 g KCN opleses i vand, og der fyldes op til 1 1 og blandes.

Stadpudeoplosning, pH 10,5

I en 500 ml mélekolbe opleses 33 g ammoniumchlorid i 200 ml vand, og der tilsettes 250 ml ammo-
niakvand (dyo = 0,91 g/ml), fyldes op til meerket med vand og blandes. pH i denne oplesning kontrolleres
regelmaessigt.

Fortyndet saltsyre: 1 rumfang saltsyre (d)o=1,18 g /ml) + 1 rumfang vand
Saltsyreoplesning, ca. 0,5 mol/l
Saltsyreoplesning, ca. 1 mol/l

Natriumhydroxidoplesning, ca. 5 mol/l
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5.1.

5.2.

8.1.

8.2.

8.3.

Apparatur

Magnetomrorer eller mekanisk omrerer
pH-meter

Kontrolforseg

Der gennemfores en bestemmelse pd alikvote mangder af oplesningerne 4.1 og 4.3, saledes at der fas
samme Ca/Mg-forhold som i analyseoplesningen. Hertil udtages (a) ml af Mg-standardoplesningen (4.3) og
(b-a ) ml af standardoplesningen (4.1). (a) og (b) er det antal ml EDTA-oplesning, der er medgaet til de to
titreringer af analyseoplesningen. Denne fremgangsmdde er kun korrekt, sifremt EDTA — og Ca — og
Mg-oplesningerne er ngjagtigt akvivalente. I modsat fald er det nedvendigt at foretage korrektioner.

Fremstilling af analyseoplesningen

Se metode 8.1 og 8.3.

Maling
Udtagelse af alikvote mengder.

Den alikvote mangde skal sd vidt muligt indeholde mellem 9 og 18 mg Mg (= 15 til 30 mg mgO).

Titrering ved tilstedeveerelse af Eriochromsort T

Med pipette udtages en alikvot mangde (8.1) af oplesningen til analyse, som overferes til et 400 ml
bagerglas. Overskuddet af syre neutraliseres med 5 mol/l natriumhydroxidoplesning (4.12) og ved brug af
pH-meter. Der fortyndes med vand indtil ca. 100 ml. Derpd tilsettes 5 ml stedpudeoplesning (4.9). pH
aflest pd pH-meter ber vare 10,5 £ 0,1. Der tilsettes 2 ml kaliumcyanidoplesning (4.7) og 3 drdber
Eriochromsortindikator (4.6). Der titreres med EDTA-oplesning (4.2) under rolig omrering med omrerer
(5.1). (Se punkt 10.2, 10.3 og 10.4). »b« er antallet af ml af 0,05 mol/l EDTA-oplesning.

Titrering ved tilstedeveerelse af calcein eller calconcarbonsyre

Med pipette udtages af analyseoplesningen en alikvot del af samme storrelse som den, der blev udtaget til
titreringen ovenfor. Proven anbringes i et 400 ml bagerglas. Overskuddet af syre neutraliseres med 5 mol/l
natriumhydroxidoplesning (4.13) og ved brug af pH-meter. Derpd fortyndes med vand indtil ca. 100 ml.
Der tilseettes 10 ml KOH-KCN-oplesning (4.8) og lidt indikator (4.4) eller (4.5). Der titreres med EDTA-
oplesning (4.2) under rolig omrering med omrerer (5.1). (Se punkt 10.2, 10.3, 10.4). »a« er antallet af ml af
0,05 mol/l EDTA-oplesning.

Angivelse af resultater

For de EF-gadninger, som falder inden for metodens anvendelsesomrdde (5 g gedning i 500 ml ekstrakt), er
gadningens indhold lig med:

MgO (%) i gedningen = W
. !
Mg (%) i gedningen = W
hvor
a = er antallet af ml 0,05 mol/l EDTA-oplesning medgaet til titreringen ved tilstedevaerelse af calcein eller
calconcarbonsyre
b = er antallet af ml 0,05 mol/l EDTA-oplesning medgdet til titreringen ved tilstedeveerelse af Eriochrom-

sort T
M = er provemassen udtrykt i g, som er til stede i den udtagne alikvote prevemangde
T = 0,2016 x mol/l af EDTA-oplesningen/0,05 (se 4.2)

T' = 0,1216 x mol/l af EDTA-oplesningen/0,05 (se 4.2).
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10.

10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Bemarkninger
Det stoekiometriske forhold mellem EDTA og metal i kompleksometriske analyser er altid 1:1, uanset

metallets valens — selv. om EDTA er tetravalent. EDTA-titreringsoplesningen og standardoplesningerne
bliver derfor molare og ikke normale.

De kompleksometriske indikatorer er ofte folsomme for luftens pavirkning. Oplesningen kan afbleges under
titreringen. I sd fald tilsettes en eller to drdber indikator. Dette galder iser for Eriochromsort, men ogsa for
calconcarbonsyre.

Metal-indikatorkomplekserne er til tider ret stabile, og omslaget kan treekke ud. De sidste draber EDTA skal
derfor tilsaettes langsomt, og man ma sikre sig, at man ikke allerede har passeret omslaget, ved at tilfgje en
drdbe 0,05 mol/l Mg (4.1) eller Ca-oplesning (4.3). Dette galder iser for eriochrommagnesiumkompleksets
vedkommende.

lagttagelsen af indikatoromslaget méd ikke foregd fra oven og nedefter, men skal ske vandret pd tvers af
oplesningen, og bageret skal vere anbragt pa et hvidt underlag i belysningsmaessigt fordelagtig position.
Omslaget kan ligeledes let iagttages ved at anbringe baegerglasset pd en mat glasplade, svagt belyst nedefra
(25 W lampe).

Udforelsen af denne analyse kraver en vis erfaring. Man kan bl.a. eve sig ved at iagttage omslagene med
standardoplesningerne 4.1 og 4.3. Det tilrddes at lade bestemmelserne foretage af samme person i labora-
toriet.

Anvendelse af en garanteret EDTA-oplesning (f.eks. Titrisol, Normex) kan forenkle kontrollen af, at stan-
dardoplesningerne 4.1, 4.2 og 4.3 er akvivalente.

Oplesningerne indeholdende KCN mé ikke heldes i kloakken, uden at cyanidet forst er omdannet til en
ugiftig forbindelse, f.eks. ved oxidation med natriumhypochlorit efter alkalinisering.

Metode 8.9
Bestemmelse af sulfater
Formil

I dette dokument fastleegges en metode til bestemmelse af svovl, som er til stede i form af sulfater i
godningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode galder for bestemmelsen af sulfater, som er til stede i ekstraktioner, foretaget efter metoderne
8.1, 8.2, 8.3 og 8.4.

Princip

Gravimetrisk bestemmelse af sulfat faldet som bariumsulfat.

Reagenser
Fortyndet saltsyre

1 rumfang saltsyre (d,o =1,18 g/ml) og 1 rumfang vand.
Bariumchlorid, BaCl,.2H,0, vandig oplesning pd 122 gl
Selvnitrat, vandig oplesning pd 5 g/l

Apparatur

Porcelensdigler til glodning
Vandbad
Torreskab, indstillet til 105 °C (£ 1) °C

Elektrisk ovn, indstillet til 800 °C (+ 50) °C
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6.1.

6.2.

6.3.

Fremgangsmdde
Proveudtagning fra oplesningen:
Med en pipette udtages en portion af ekstraktionsoplesningen indeholdende 20-100 mg S svarende til

50-250 mg SOs.

Denne portion anbringes i et bagerglas af passende storrelse, og der tilsattes 20 ml fortyndet saltsyre (4.1).
Derefter bringes rumfanget op pd ca. 300 ml med vand.

Feeldning

Oplesningen bringes i kog. Der tilsettes drabevis ca. 20 ml bariumchloridoplesning (4.2) under kraftig
omrystning af oplesningen i bagerglasset, hvorefter man lader veesken koge i nogle minutter.

Baegerglasset daekkes med et urglas og anbringes pa kogende vandbad (5.2) i 1 time. Derefter henstir den
varme veeske (£ ca. 60 °C), indtil bundfaldet har sat. Den klare oplesning dekanteres pé et askefrit filter under
langsom filtrering. Bundfaldet vaskes flere gange med en passende mengde varmt vand. Vaskningen af
bundfaldet pa filtret fortsattes, indtil alle chlorider er forsvundet. Dette verificeres med selvnitratoplesningen
(4.3).

Forbreending og vejning af bundfaldet

Filtret med bundfaldet anbringes i en porcelenskapsel (5.1), som forud er aftareret med en nejagtighed pa

0,1 mg. Der torres i torreskab (5.3) og kalcineres en halv time ved ca. 800 °C (5.4). Derefter afkoles i
ekssikkator og vejes med en ngjagtighed pa 0,1 mg.

Angivelse af resultater

1 mg bariumsulfat svarer til 0,137 mg S eller til 0,343 mg SOs;.

Godningens indhold af svovl i procent er lig med:

Vi

S(%) = w x 0,0137 x
V) X m

SO; (%) = S (%) x 2,5

hvor

w = er massen af udfeldet bariumsulfat i mg
vi; = rumfanget af ekstraktionsoplesningen i ml
v, = massen af preven i gram.

m = rumfanget af preveportionen i ml

Metode 8.10
Bestemmelse af natriumekstrakt
Formadl

[ dette dokument fastsettes en metode til bestemmelse af natrium i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode gexlder for EF-gedninger, hvori der i medfer af bilag I deklareres et indhold af natrium.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.1.

6.2.

Princip

Efter passende fortynding af det ekstrakt, som er fremkommet ved anvendelse af metoderne 8.1 ogfeller 8.3,
bestemmes natriumindholdet i oplesningen ved flammeemissionsspektrometri.

Reagenser
Fortyndet saltsyre

1 rumfang saltsyre til analyse (d,o=1,18 g/ml) og 1 rumfang vand.
Aluminiumnitrat, AI(NO3);, 9H,0

Casiumchlorid CsCl

Vandfrit natriumchlorid, NaCl

Oplosning af cesiumchlorid og aluminiumnitrat

[ en 1000 ml mélekolbe oplases 50 g casiumchlorid (4.3) og 250 g aluminiumnitrat (4.2) i vand, hvor-
efter der fyldes op til market med vand og blandes ved at vende kolben pé hovedet flere gange.

Natriumstandardoplosning med et indhold af Na pd 1 mg/ml

I en 1000 ml mélekolbe opleses 2,542 ¢ natriumchlorid (4.4) i vand. Der tilsaettes 10 ml saltsyre (4.1),
hvorefter der fyldes op til market med vand og blandes ved at vende kolben pd hovedet flere gange.

Apparatur

Flammespektrometer til maling ved 589,3 nm.

Kalibreringsoplesninger

10 ml af standardoplesningen (4.6) anbringes i en 250 ml malekolbe, hvorefter der fyldes op til market
med vand og blandes ved at vende kolben pd hovedet flere gange. Oplesningens koncentration: 40 pg
natrium pr. ml

I en 100 ml mélekolbe anbringes henholdsvis 0, 5, 10, 15, 20 og 25 ml af mellemoplesningen (6.1). Derpé
tilsaettes 10 ml af oplesningen (4.9). Der fyldes op til maerket og blandes. Oplosningernes koncentration: 0,
2, 4, 6, 8, 10 pg natrium pr. ml.

Forberedelse af mileoplgsningerne

Alt efter det forventede natriumindhold i ekstraktionsoplesningen fra metoderne 8.1 ogfeller 8.3 (5 g
godning i 500 ml) foretages fortyndinger efter folgende tabel:

Mellemoplgsning Feerdig oplesning
NayO (%) Na (%) Udtagning (ml) |Fortynding til ml| Udtagning (ml) |- .. . Fortyndingsgrad
(v2) (v3) (va) oroynaing m
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

Mellemfortyndingen foretages med vand. Til den fardige oplesning tilsattes i malekolben pd 100 ml 10 ml
af oplesningen (4.5).

For en preovemangde pd 1 g multipliceres udtagningen af den feerdige oplesning (v,) med 5.
Maling

Spektrometret (5.1) gores klart til maélinger ved 589,3 nm. Apparatet kalibreres ved at maéle udslaget fra
kalibreringsoplesningerne (6.2). Derefter indstilles apparatets folsomhed pé en sidan made, at den sterkeste
kalibreringsoplesning giver fuldt udslag. Derefter males udslaget fra analysepreven (7). Denne operation
gentages tre gange.
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9. Beregning af resultaterne
Kalibreringskurven afbildes med de gennemsnitlige malte udslag for hver af kalibreringsoplesningerne som
ordinat og de tilsvarende koncentrationer udtrykt i pg pr. ml som abscisse. Ud fra denne kurve bestemmes

natriumkoncentrationen i preveoplgsningen. Mangden af natrium beregnes ud fra oplesningerne under
hensyntagen til foretagne fortyndinger. Resultaterne udtrykkes i procent af preven.

Det procentvise indhold af natrium (Na) i gedningen er lig med:

=2
V3 V1 10
Na% = x.— — —
V4 V) m

Na,O (%) = Na (%) x 1,348

hvor

x = er koncentrationen af den oplesning, der indferes i spektrometeret i pg/ml
vy = rumfanget af ekstraktionsoplesningen i ml

v, = rumfanget af preveportionen til mellemfortyndingen i ml

vz = rumfanget af mellemfortyndingen i ml

v4 = rumfanget af preveportionen til den endelige fortynding (i 100 ml)

m = massen af proven i gram.

Metode 9
Mikroneringsstoffer i en koncentration pd 10 % eller mindre
Metode 9.1

Ekstraktion af totalindholdet af mikronaeringsstoffer

1. Formail

I denne metode fastsattes proceduren til ekstraktion af totalindholdet af folgende mikroneringsstofter: bor,
cobolt, kobber, jern, mangan, molybden og zink. Det tilstrabes at foretage feerrest mulige ekstraktioner og i
videst mulig udstreekning anvende samme ekstrakt til bestemmelse af totalindholdet af hvert enkelt af
ovennavnte mikronaeringsstoffer.

2. Anvendelsesomréde
Denne metode anvendes til EF-godninger, der er omfattet af bilag I E, og som indeholder et eller flere af
folgende mikronaringsstoffer: bor, cobolt, kobber, jern, mangan, molybdan eller zink. Metoden anvendes til
bestemmelse af ethvert mikronaringsstof, der er deklareret med mindre end eller lig med 10 %.

3. Princip

Oplesning i kogende, fortyndet saltsyre.
Anmearkning

Ekstraktionen er empirisk og er ikke nedvendigvis kvantitativ, athengigt af produktet og de ovrige bestand-
dele af gedningen. Navnlig kan den ekstraherede maengde for visse manganoxiders vedkommende vere
betydeligt lavere end den samlede mangde mangan, som er indeholdt i produktet. Det pahviler godnings-
fabrikanterne at sikre, at det deklarerede indhold reelt svarer til den mangde, som ekstraheres under de i
metoden anvendte betingelser.
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4.1.

4.2.

7.1.

7.2.

Reagenser
Fortyndet saltsyreoplosning (HCI), ca. 6 mol/l

1 rumfang saltsyre (dyp= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.
Koncentreret ammoniumhydroxidoplesning (NH4OH, d,;o = 0,9 g/ml)

Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering.
Anmearkning

Hvis ekstraktet skal benyttes til bestemmelse af bor, mé der ikke anvendes borosilikatglas. Eftersom metoden
indebaerer kogning, er teflon eller kvarts at foretraekke. Anvendes der opvaskemidler indeholdende borater til
afvaskning af laboratorieudstyr, skal dette skylles omhyggeligt.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmade
Proveudtagning
Alt efter det deklarerede indhold af det pdgaldende naringsstof i produktet udtages en gedningspreve pé

mellem 2 og 10 g. Folgende tabel skal anvendes til fremstilling af en endelig oplesning, som efter passende
fortynding ligger inden for méleintervallet for hver metode. Proven afvejes med en nejagtighed pd 1 mg.

Deklareret indhold af mikronaringsstof i gedningen (%) <0,01 0,01-<5 >5-10
Provens masse (g) 10 5 2
Neringsstoffets masse i proven (mg) 1 0,5-250 100-200
Ekstraktrumfang V (ml) 250 500 500
Neringsstoffets koncentration i ekstraktet (mgl) 4 1-500 200-400

Proven anbringes i et 250 ml bagerglas.

Fremstilling af oplosningen

Hvis proven er i fast form, fugtes den med en smule vand, hvorefter der forsigtigt og i sma portioner forst
tilseettes et rumfang fortyndet saltsyre (4.1) svarende til 10 ml pr. g gedning og derefter ca. 50 ml vand.
Baegerglasset daekkes med et urglas, og der blandes. Vasken bringes i kog og koges i 30 minutter. Derefter
lader man den afkele, idet kolben rystes med mellemrum. Efter afkeling overfores kvantitativt til en 250 eller
500 ml malekolbe (se tabel). Der fyldes op til market med vand og blandes. Der filtreres pa et tort filter
over i en ter beholder. Den forste portion kasseres. Filtratet skal vare helt klart.

Det anbefales at foretage bestemmelsen hurtigst muligt pa alikvoter af det klare filtrat. I modsat fald
tilproppes beholderen.

Bemarkning

Ekstrakter til bestemmelse af borindhold: pH justeres til mellem 4 og 6 ved tilsatning af koncentreret
ammoniumhydroxidoplesning (4.2).

Miling

Bestemmelsen af mikronaringsstofferne foretages pé alikvoter, som er tilpasset til de specifikke metoder for

hvert enkelt mikronzringsstof.

Om nedvendigt fjernes organiske, chelaterende eller kompleksbindende stoffer pd en alikvot efter metode
9.3. Normalt er dette ungdvendigt for bestemmelser ved atomabsorptionsspektrometri.
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4.1.

5.1.

5.2.

7.1.

Metode 9.2
Ekstraktion af vandopleselige mikronaringsstoffer
Formal
I denne metode fastsattes proceduren til ekstraktion af vandopleselige former af folgende mikronarings-
stoffer: bor, cobolt, kobber, jern, mangan, molybden og zink. Det tilstreebes at foretage farrest mulige

ekstraktioner og i videst mulig udstreekning anvende samme ekstrakt til bestemmelse af indholdet af hvert
enkelt af ovennavnte mikronzringsstoffer.

Anvendelsesomride
Denne metode anvendes til EF-gedninger, der er omfattet af bilag I, og som indeholder et eller flere af

folgende mikronaringsstoffer: bor, cobolt, kobber, jern, mangan, molybdaen eller zink. Metoden anvendes til
bestemmelse af ethvert mikronaringsstof, der er deklareret med mindre end eller lig med 10 %.

Princip

Mikronaringsstofferne ekstraheres ved omrystning af gedningen i vand ved en temperatur pa 20 (z 2) °C.
Anmerkning
Ekstraktionen er empirisk og vil ikke nedvendigvis vare kvantitativ.

Reagenser
Fortyndet saltsyreoplesning (HCI), ca. 6 mol/l

1 rumfang saltsyre (d,p= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.

Apparatur

Rysteapparat indstillet til 35-40 omdrejninger pr. minut
pH-meter
Anmerkning

Hvis ekstraktet skal benyttes til bestemmelse af bor, mé der ikke anvendes borosilikatglas. Eftersom metoden
indebaerer kogning, er teflon eller kvarts at foretreekke. Anvendes der opvaskemidler indeholdende borater til
afvaskning af laboratorieudstyr, skal dette skylles omhyggeligt.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde
Proveudtagning
Alt efter det deklarerede indhold af det pdgaldende naringsstof i produktet udtages en gedningspreve pé

mellem 2 og 10 g. Folgende tabel skal anvendes til fremstilling af en endelig oplesning, som efter passende
fortynding ligger inden for méleintervallet for hver metode. Proven afvejes med en nejagtighed pd 1 mg.

Deklareret indhold af mikronaringsstof i gedningen (%) <0,01 0,01-<5 >5-10
Prgvens masse (g) 10 5 2
Nzringsstoffets masse i preven (mg) 1 0,5-250 100-200
Ekstraktrumfang V (ml) 250 500 500
Neringsstoffets koncentration i ekstraktet (mg/l) 4 1-500 200-400

Prgven anbringes i en 250 eller 500 ml mélekolbe (jf. tabellen).
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7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

Fremstilling af oplesningen

Der tilsettes ca. 200 ml vand, hvis det er en 250 ml maélekolbe, eller 400 ml vand, hvis det er en 500 ml
maélekolbe.

Kolben tilproppes omhyggeligt, og rystes kraftigt i hdnden, s& proven bliver dispergeret. Derefter anbringes
kolben pé rysteapparatet (5.1) i 30 minutter.

Der fyldes op til market med vand og blandes.

Fremstilling af analyseoplosningen

Der filtreres omgdende i en ren og ter flaske, som straks tilproppes. Bestemmelsen foretages hurtigst muligt
efter filtreringen.

Anmearkning

Hvis filtratet gradvis bliver uklart, foretages en ny ekstraktion som under 7.1. og 7.2. Malekolbens rumfang
er Ve. En portion af ekstraktet filtreres over i en malekolbe med rumfanget W, hvori der pd forhind er
afpipetteret 5 ml saltsyreoplesning (4.1). Filtreringen afbrydes i det gjeblik, malestregen er ndet. Der blandes
omhyggeligt.

Ved denne fremgangsmade er volumen af ekstraktet:
V="Vex W/(W—5)
Fortyndingerne i angivelsen af resultater afheenger af denne veerdi af V.
Mailing
Bestemmelsen af neringsstofferne foretages pa alikvoter, som er tilpasset til de specifikke metoder for hvert
enkelt naeringsstof.
Om nedvendigt fjernes organiske, chelaterende eller kompleksbindende stoffer pa en alikvot efter metode

9.3. Normalt er dette ungdvendigt for bestemmelser ved atomabsorptionsspektrometri.

Metode 9.3

Fjernelse af organiske forbindelser i gedningsekstrakter

Formil

I denne metode fastsattes proceduren til fiernelse af organiske forbindelser i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter af godning omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogfeller vandopleseligt
indhold af naringsstof. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Anmearkning

Saedvanligvis har tilstedeveerelsen af organisk materiale i smd mangder ingen indflydelse pa bestemmelserne
ved atomabsorptionsspektrometri.

Princip
De organiske forbindelser i en alikvot af ekstraktet oxideres med hydrogenperoxid.
Reagenser

Fortyndet saltsyreoplasning (HCl), ca. 0,5 mol/l

1 rumfang saltsyre (d o= 1,18 g/ml) blandes med 20 rumfang vand.

Hydrogenperoxidoplesning (30 % H,0,, p =1,11g/ml), fri for mikronzringsstoffer
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4.1.

4.2

4.3.

Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering.

Fremgangsmaéde

Der udtages 25 ml af ekstraktionsoplesningen, fremkommet efter metode 9.1 eller 9.2, som overferes til et
100 ml bagerglas. Er der tale om ekstraktion 9.2, tilsettes 5 ml fortyndet saltsyreoplesning (4.1). Derpd
tilsaettes ca. 5 ml hydrogenperoxidoplesning (4.2), Der afdakkes med et urglas. Man lader oxidationen
foregd ved stuetemperatur i ca. 1 time og bringer derefter langsomt vasken i kog og holder den kogende
i en halv time. Om nedvendigt tilsettes pd ny 5 ml hydrogenperoxid til den afkelede oplesning, og
nedbrydningen af organiske forbindelser fortsattes, og overskud af hydrogenperoxid fjernes ved kogning.
Oplesningen afkeles og overfores kvantitativt til en 50 ml mélekolbe, og der fyldes op til merket med vand.
Om nedvendigt filtreres.

Der tages hensyn til denne fortynding ved udtagningen af alikvote mangder og beregning af produktets
procentvise indhold af mikronzringsstoffer.

Metode 9.4
Bestemmelse af mikroneeringsstoffer i godningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri
(generel fremgangsmdide)
Formdl
[ denne metode beskrives en generelt anvendelig procedure til bestemmelse af visse mikroneringsstoffer i
gadningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri.
Anvendelsesomride
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter af gedning omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogfeller vandopleseligt
indhold af naringsstof. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Tilpasningen af denne procedure til de forskellige mikronaringsstoffer fremgér af metoderne for hvert enkelt
neringsstof.

Anmearkning

Normalt vil tilstedevaerelsen af smd mengder af organisk stof i oplesningen ikke pavirke bestemmelser
foretaget med atomabsoptionsspektrometri.

Princip

Efter en eventuel nedvendig behandling af ekstraktet for at mindske eller fierne generende kemiske stoffer
fortyndes ekstraktet saledes, at dets koncentration ligger inden for spektrometrets optimale arbejdsomrade
ved en belgelengde, der er givet ved det naringsstof, som skal bestemmes.

Reagenser

Fortyndet saltsyreoplasning (HCl), ca. 6 mol/l

1 rumfang saltsyre (d,o= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.

Fortyndet saltsyreoplosning (HCI), ca. 0,5 mol/l

1 rumfang saltsyre, (dyo= 1,18 g/ml) blandes med 20 rumfang vand.

Lanthanoplesning, 10 g Lajliter
Dette reagens anvendes ved bestemmelse af cobolt, jern, mangan og zink. Det kan fremstilles ud fra:
a) Lathanoxid oplest i saltsyre (4.1). I en 1 liter malekolbe anbringes 11,73 ¢ lanthanoxid (La,O3) i 150 ml

vand, hvorefter der tilsettes 120 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Efter at stoffet er oplest, fyldes op til market
med vand og blandes. Denne oplesning er ca. 0,5 mol/l med hensyn til saltsyre.
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b) Lathanchlorid, -nitrat, eller -sulfat. I en 1 liter maélekolbe opleses 26,7 g lanthanchlorid, heptahydrat
(LaCl3.7H,0) eller 31,2 g lanthannitrat, hexahydrat [La(NO); 6H,0] eller 26,2 g lanthansulfat, nona-
hydrat [La,(SO4); 9H,0] i 150 ml vand, hvorefter der tilsettes 85 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Der fyldes
op til market med vand og blandes omhyggeligt. Denne oplosning er ca. 0,5 mol/l med hensyn til
saltsyre.
4.4. Standardoplesninger
Med hensyn til fremstilling heraf henvises til metoderne for hvert enkelt mikronaringsstof.
5. Apparatur
Atomabsorptionsspektrometer udstyret med emissionskilder, som er karakteristiske for de mikronzarings-
stoffer, der skal bestemmes.
Ved anvendelsen af spektrometret skal producentens brugervejledning neje folges. Apparatet skal veere
udstyret, sd det er muligt om nedvendigt at foretage baggrundskorrektion. Dette gaelder specielt ved bestem-
melse af zink og cobolt. Der anvendes acetylen/luft-flamme.
6. Fremstilling af analyseoplesningen
6.1. Oplesning
Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.
6.2. Forberedelse af analyseoplosningen
En alikvot af det ekstrakt, der er fremstillet efter metode 9.1, 9.2 eller 9.3, fortyndes med vand og/eller
saltsyre (4.1) eller (4.2), sdledes at der i den endelige méleoplesning opnds en koncentration af det narings-
stof, der skal bestemmes, som ligger i det anvendte kalibreringsomrade (7.2) og en saltsyrekoncentration pa
mellem 0,5 mol/l og 2,5 mol/l. Fremgangsmaden kan nedvendiggere en eller flere successive fortyndinger.
Der udtages en alikvot, hvis volumen kaldes (a), af den sidste fortyndingsoplesning af ekstraktet, som
overfores til en 100 ml malekolbe. Til bestemmelse af cobolt, jern, mangan og zink tilfgjes 10 ml lanthan-
oplesning (4.3). Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes. Denne oplesning
er den endelige méleoplesning. Fortyndingsfaktoren betegnes D.
7. Fremgangsméide
7.1. Fremstilling af blindprove
Der fremstilles en blindpreve ved at gennemfere hele proceduren inklusive ekstraktionen og kun udelade
godningspreven.
7.2. Fremstilling af standardoplesninger

7.3.

Ud fra neringsstofstandardoplesningen, fremstillet efter den metode, der er beskrevet for hvert enkelt
mikronaringsstof, fremstilles i 100 ml malekolber en standardserie pd mindst 5 oplesninger med stigende
koncentration liggende i apparatets optimale arbejdsomrade. Koncentrationen af saltsyre tilpasses bedst
muligt til koncentrationen i den endelige maleoplesning (6.2). Ved bestemmelse af cobolt, jern, mangan
og zink tilsettes 10 ml af samme lanthanoplesning (4.3) som anvendt under 6.2. Der fyldes op til market
med 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

Maling
Spektrometret (5) gores klar til maling og indstilling p& den belgelengde, der er angivet for det pageldende

neeringsstof.

Der foretages indsugning tre gange af henholdsvis standardoplesningerne (7.2), analyseoplesningen (6.2) og
blindpreven (7.1), idet alle resultater noteres. Instrumentet gennemskylles med destilleret vand mellem hver
indsugning.

Kalibreringskurven tegnes ved som ordinat at afsette gennemsnitsveerdien af spektrometrets visning for hver
standardoplesning (7.2) og som abscisse de tilsvarende naringsstofkoncentrationer udtrykt i pg/ml.

Ud fra denne kurve bestemmes koncentrationerne af mikronaringsstof i analyseoplgsningen (6.2) og i
blindpreven (7.1). Disse koncentrationer betegnes hhv. (x;) og (x,) og udtrykkes i pg/ml.
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4.1.

Angivelse af resultatet

Det procentvise indhold af mikronaringsstof (E) i gedningen er lig med:
E(%) = [(xs — %) X Vx D]/ (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har varet anvendt:
E(%) = [(xs — Xp) X Vx 2D] / (M x 10%)
hvor
E er mangden af det bestemte mikronaringsstof udtrykt i procent af gedningen
X, er koncentrationen i analyseoplgsningen (6.2) i pg/ml
xp, er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml
V er ekstraktrumfanget opndet ved metode 9.1 eller 9.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram.
Beregning af fortyndingsfaktoren D:

hvis (al1), (a2), (a3),..,., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),..,., (vi) og (100) er rumfanget i ml svarende
til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D vere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metode 9.5

Bestemmelse af bor i gedningsekstrakter ved azomethin-h-spektrometrimetoden

Formal

[ denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af bor i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomrade
Denne metode anvendes ved bestemmelse af mikroneeringsstoffer i ekstrakter af gedninger omfattet bilag 1 til

denne forordning, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogfeller vandopleseligt indhold af
naringsstof (bor). Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Princip

Borationer danner med en oplesning af azomethin-H et gult kompleks, hvis koncentration bestemmes ved
molekylerabsorptionsspektrometri ved 410 nm. Interferende ioner maskeres med EDTA.

Reagenser
EDTA-bufferoplosning

Til en 500 ml mélekolbe indeholdende 300 ml vand overfores:
— 75 g ammoniumacetat (NH,OOCCH3)

— 10 g dinatriumsalt af ethylendiamintetreddikesyre (Na,EDTA)
— 40 ml eddikesyre (CH;COOH d, =1,05 g/ml).

Der fyldes op til market med vand og blandes. Oplesningens pH, kontrolleret med glaselektrode, skal vaere
4,8 £ 0,1.
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4.2. Azomethin-H-oplosning
Til en 200 ml malekolbe overfores:
— 10 ml bufferoplesning (4.1)
— 400 mg asomethin-H (C;;H;,NNaOgS,)
— 2 g ascorbinsyre (C4HgOyg).
— Der fyldes op til market med vand og blandes. Der ber ikke tilberedes store mangder af dette reagens,

som kun er holdbart i nogle fd dage.

4.3 Borstandardoplesninger

4.3.1. Borstamoplesning (100 pg/ml)
Ien 1 000 ml malekolbe oplases med vand 0,5719 g borsyre (H,BO3). Der fyldes op til maerket med vand
og blandes. Oplesningen overferes til en plastflaske og opbevares i keleskab.

432 Borarbejdsoplesning (10 pg/ml)
Til en 500 ml mélekolbe overfores 50 ml af stamoplesningen (4.3.1). Der fyldes op til market med vand og
blandes.

5. Apparatur
Spektrometer udstyret til molekylerabsorption med 10 mm kuvetter og indstillet pd en belgeleengde pa
410 nm.

6. Fremstilling af analyseoplosningen

6.1. Fremstilling af boroplosningen
Se metoderne 9.1 og/eller 9.2 samt evt. 9.3.

6.2. Fremstilling af analyseoplosningen
En alikvot af ekstraktet (6.1) fortyndes med vand, s& der opnds en borkoncentration, der ligger inden for
omradet specificeret i afsnit 7.2. To pa hinanden felgende fortyndinger kan veere nedvendige. Fortyndings-
faktoren betegnes D.

6.3. Fremstilling af korrektionsoplosning
Hvis analyseoplesningen (6.2) er farvet, fremstilles en tilsvarende korrektionsoplesning ved at overfore 5 ml
analyseoplesning (6.2), 5 ml EDTA-bufferoplesning (4.1) og 5 ml vand til en plastflaske. Der blandes.

7. Fremgangsmdde

7.1. Fremstilling af blindproveoplosningen
Der fremstilles en blindpreve ved at gennemfere hele proceduren inklusive ekstraktionen og kun udelade
goedningspregven.

7.2. Fremstilling af standardoplesningerne
Til en raekke malekolber pd 100 ml overfores henholdsvis 0, 5, 10, 15, 20 og 25 ml borarbejdsoplesning
(4.3.3). Der fyldes op til market med vand og blandes grundigt. Disse oplesninger indeholder fra 0 til
2,5 ug bor (B)/ml.

7.3. Farveudvikling
Til en rakke plastflasker overfores 5 ml af hver af kalibreringsoplesningerne (7.2), af analyseoplesningen
(6.2) og af blindpreven (7.1). Der tilsettes 5 ml EDTA-bufferplosning (4.1) og 5 ml azomethin-H-oplesning
4.2).
Der blandes, og farven udvikles i morke i 2 en halv til 3 timer.

7.4. Maling

Ved bolgeleengden 410 nm og med vand som reference maéles og noteres absorbanserne af oplesningerne
(7.3), samt i givet fald af korrektionsoplgsningen (6.3). Kuvetterne skylles med vand forud for mélingen af
den folgende oplesning.
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4.1.

4.2.

Angivelse af resultatet

Kalibreringskurven tegnes med koncentrationen af standardoplesningerne (7.2) som abscisse og de tilsva-
rende absorbansvardier (7.4), afleest pé spektrometret, som ordinat.

Ud fra kalibreringskurven bestemmes borkoncentrationen (B) i blindpreven (7.1), borkoncentrationen i
analyseoplesningen (6.2) og i givet fald, hvis analyseoplesningen er farvet, den korrigerende koncentration
til analyseoplesningen. For at beregne den korrigerede koncentration traekkes absorbansveerdien af korrek-
tionsoplesningen (6.3) fra absorbansveerdien for analyseoplesningen (6.2). Koncentrationen i analyseoplos-
ningen (6.2) eller den korrigerede koncentration i analyseoplesningen noteres (x,). Koncentrationen i blind-
preven noteres (xp).

Det procentvise indhold af bor (B) i gedningen er:
B% = [(x, — %) X Vx D]/(M x 10%)
Hvis metode 9.3 har varet anvendt:
B% = [(x — x,) XV x 2D]/(M x 10%)
hvor
B er det procentvise indhold af bor (B) i gedningen
x, er koncentrationen i analyseoplesningen (6.2) uden eller med korrektion i pg/ml
xp, er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml
V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 9.1 eller 9.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram

Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), er de successive alikvoter og (v1), (v2) de rumfang, der
svarer til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D vaere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metode 9.6

Bestemmelse af cobolt i gadningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri

Formal

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af cobolt i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomréide
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter til godninger omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogfeller vandopleseligt indhold af
cobolt. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Princip

Efter passende behandling og fortynding af ekstrakterne bestemmes coboltindholdet ved atomabsorptions-
spektrometri.

Reagenser
Saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.1.

Saltsyreoplosning, ca. 0,5 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.2.
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4.3. Lanthanoplesning, 10 g La/liter
Se metode 9.4, punkt 4.3.

4.4. Coboltstandardoplosninger

4.4.1. Coboltstamoplesning (1 000 pg/ml)
I et 250 ml bagerglas opleses ngjagtigt 1 g metallisk cobolt, afvejet med en ngjagtighed pa 0,1 mg, i
25 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Der opvarmes p& varmeplade indtil fuldsteendig oplesning. Efter afkeling
overfores kvantitativt til en 1 000 ml malekolbe. Der fyldes op til merket med vand og blandes.

4.4.2. Coboltarbejdsoplesning (100 pg/ml)
Til en 100 ml maélekolbe overferes 10 ml stamoplesning (4.4.1), der fyldes op til merket med 0,5 mol/l
saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

5. Apparatur
Atomabsorptionsspektrometer: se metode 9.4, punkt 5. Apparatet skal vare udstyret med en coboltlampe og
indstilles pd belgelengden 240,7 nm. Malingen skal gennemferes med baggrundskorrektion.

6. Fremstilling af analyseoplesningen

6.1. Oplosning af cobolt i gedningsproven
Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.

6.2. Fremstilling af analyseoplosningen
Se metode 9.4, punkt 6.2. Analyseoplesningen skal indeholde 10 % (v/v) lanthanoplesning (4.3).

7. Fremgangsmadde

7.1. Fremstilling af blindprove
Se metode 9.4, punkt 7.1. Blindpreven skal indeholde 10 % (v[v) af den under (6.2) anvendte lanthanop-
losning.

7.2. Fremstilling af standardoplesninger
Se metode 9.4, punkt 7.2.
For at opna det optimale maleomrdde mellem 0 og 5 pg/ml cobolt (Co)/ml overferes til en reekke 100 ml
mélekolber henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 ml coboltarbejdsoplesning (4.4.2). Om nedvendigt tilpasses
saltsyrekoncentrationen mest muligt koncentrationen i analyseoplesningen. Der tilseettes til hver kolbe
10 ml af den under (6.2) anvendte lanthanoplesning. Der fyldes op til maerket med 0,5 mol/l saltsyreoples-
ning (4.2) og blandes. Disse oplesninger indeholder henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 pg cobolt (Co)/ml.

7.3. Maling
Se metode 9.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at méle ved belgeleengden 240,7 nm.

8. Angivelse af resultatet

Se metode 9.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af cobolt (Co) i gedningen er lig med:

Co% = [(xs — xp) Xx Vx D]/ (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har varet anvendt:

Co% = [(xs — %) x VX 2D] / (M x 10%)
hvor
Co er maengden af cobolt (Co) udtrykt i procent af gedningen
X, er koncentrationen i analyseoplesningen (6.2) i ug/ml

xp, er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 9.1 eller 9.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram

Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), (a3),.,.,., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),.,..., (vi)
0g (100) er rumfanget i ml svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x.x.x.x (vi/ai) x (100/a)

Metode 9.7

Bestemmelse af kobber i godningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri

Formaél

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af kobber i godningsekstrakter.

Anvendelsesomréde
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter af gedning omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogleller vandopleseligt
indhold af kobber. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Princip

Efter passende behandling og fortynding af ekstrakterne bestemmes kobberindholdet ved atomabsorptions-
spektrometri.

Reagenser
Saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.1.

Saltsyreoplosning, ca. 0,5 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.2.
Hydrogenperoxidoplesning (30 % H,0, dyy= 1,11 g/ml), fri for mikroneringsstoffer

Kobberstandardoplasninger

Kobberstamoplgsning 1 000 pg/ml

I et 250 ml bagerglas afvejes, med en nejagtighed pd 0,1 mg, 1 g kobber i pulverform. Der tilsettes 25 ml
6 mol/l saltsyre (4.1) og 5 ml hydrogenperoxidoplesning (4.3), og der varmes pd en varmeplade, til alt

kobber er oplest. Efter afkeling overfores kvantitativt til en 1 000 ml mélekolbe. Der fyldes op til mearket
med vand og blandes.

Kobberarbejdsoplesning (100 pg/ml)

Til en 200 ml malekolbe overfores 20 ml stamoplesning (4.4.1), Der fyldes op til market med 0,5 mol/l
saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer: Se metode 9.4, punkt 5. Apparatet skal vare udstyret med en kobberlampe
og indstilles pad belgeleengden 324,8 nm.

Fremstilling af analyseoplesningen
Oplosning af kobber i godningsproven

Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.
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6.2. Fremstilling af analyseoplosningen
Se metode 9.4, punkt 6.2.
7. Fremgangsmdde
7.1. Fremstilling af blindprove
Se metode 9.4, punkt 7.1.
7.2 Fremstilling af standardoplesninger
Se metode 9.4, punkt 7.2.
For at opnd det optimale maleomrdde mellem 0 og 5 pg kobber (Cu)/ml overfores til en reekke 100 ml
mélekolber henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 ml kobberarbejdsoplosning (4.4.2). Om nedvendigt tilpasses
saltsyrekoncentrationen mest muligt til koncentrationen i analyseoplesningen (6.2). Der fyldes op til market
med 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes. Disse oplesninger indeholder henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4
og 5 pg kobber (Cu)/ml.
7.3. Maling
Se metode 9.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at mdle ved belgeleengden 324,8 nm.
8. Angivelse af resultatet
Se metode 9.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af kobber (Cu) i godningen er lig med:
Cu% = [(xs — x,) Xx Vx D]/ (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har veeret anvendt:
Cu% = [(x — %) x Vx2D] / (M x 10%)
hvor
Cu er mengden af kobber (Cu) udtrykt i procent af gedningen
X, er koncentrationen i analyseoplasningen (6.2) i pg/ml
x;, er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml
V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 9.1 eller 9.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram
Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), (a3),.,.., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),.,..., (vi)
og (100) er rumfanget i ml svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:
D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x.x.x.x (vi/ai) x (100/a)
Metode 9.8
Bestemmelse af jern i gedningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri
1. Formal
I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af jern i gedningsekstrakter.
2. Anvendelsesomride

Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikroneringsstoffer i ekstrakter til gedninger omfattet af
forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total og/eller vandopleseligt indhold af
jern. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Princip

Efter passende behandling og fortynding af ekstrakterne bestemmes jernindholdet ved atomabsorptionsspek-
trometri.

Reagenser
Saltsyreoplasning, ca. 6 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.1.

Saltsyreoplosning, ca. 0,5 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.2.
Hydrogenperoxidoplesning (30 % H,0,, dyp= 1,11 g/ml), fri for mikronaringsstoffer

Lanthanoplesning, 10 g La/liter

Se metode 9.4, punkt 4.3.

Jernstandardoplasninger

Jernstamoplesning (1 000 pg/ml)

I et 500 ml bagerglas afvejes, med en ngjagtighed pd 0,1 mg, 1 g jerntrdd. Der tilsattes ca. 200 ml
6 mol/l saltsyre (4.1) og 15 ml hydrogenperoxidoplesning (4.3), og der varmes pd en varmeplade, til alt

jern er oplest. Efter afkeling overfores kvantitativt til en 1 000 ml mdlekolbe. Der fyldes op til merket med
vand og blandes.

Jernarbejdsoplesning (100 pg/ml)

Til en 200 ml malekolbe overfores 20 ml af stamoplesningen (4.5.1). Der fyldes op til market med
0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer: se metode 9.4, punkt 5. Apparatet skal vare forsynet med en jernlampe og
indstilles pd belgeleengden 248,3 nm.

Fremstilling af analyseoplesningen
Oplosning af jern i gedningsproven

Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.

Fremstilling af analyseoplosningen

Se metode 9.4, punkt 6.2. Analyseoplesningen skal indeholde 10 % (v/v) lanthanoplesning.

Fremgangsmdde
Fremstilling af blindprove

Se metode 9.4, punkt 7.1. Analyseoplosningen skal indeholde 10 % (v/v) af den under (6.2) anvendte
lanthanoplesning.

Fremstilling af standardoplosninger

Se metode 9.4, punkt 7.2.

For at opnd det optimale mdleomrdde mellem 0 og 10 pg jern (Fe)/ml overferes til en rekke 100 ml
malekolber henholdsvis 0, 2, 4, 6, 8 og 10 ml jernarbejdsoplesning (4.5.2). Om nedvendigt tilpasses
saltsyrekoncentrationen mest muligt koncentrationen i analyseoplesningen. Der tilsaettes 10 ml af den
under (6.2) anvendte lanthanoplesning. Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoplosning (4.2) og
blandes. Disse oplasninger indeholder henholdsvis 0, 2, 4, 6, 8 og 10 pg jern (Fe)/ml.

Maling

Se metode 9.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at male ved belgelengden 248,3 nm.
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4.1.

4.2.

4.3.

Angivelse af resultatet

Se metode 9.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af jern (Fe) i godningen er lig med:
Fe% = [(xs — x,) X Vx D]/ (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har veeret anvendt:
Fe% = [(xs — x,) X Vx 2D] / (M x 10%)
hvor
Fe er mangden af jern (Fe) udtrykt i procent af gedningen
x, er koncentrationen i analyseoplesningen (6.2) i pg/ml
xp er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml
V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 9.1 eller 9.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram

Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),.,.,., (i)
og (100) er rumfanget i ml svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x.x.x.x.x (vi/ai) x (100/a)

Metode 9.9
Bestemmelse af mangan i gedningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri
Formil

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af mangan i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter til godninger omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total og/eller vandopleseligt indhold af
mangan. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Princip

Efter passende behandling og fortynding af ekstrakterne bestemmes manganindholdet ved atomabsorptions-
spektrometri.

Reagenser
Saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.1.

Saltsyreoplasning, ca. 0,5 mol/l

Se metode 9.4, punkt 4.2.

Lanthanoplesning, 10 g La/liter

Se metode 9.4, punkt 4.3.



L 304/170 Den Europziske Unions Tidende 21.11.2003

4.4. Manganstandardoplosninger
4.4.1. Manganstamoplesning (1 000 pg/ml)
et 250 ml baegerglas afvejes, med en nejagtighed pa 0,1 mg, nejagtigt 1 g manganpulver, og der tilsettes

25 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Der opvarmes pa en varmeplade, indtil alt mangan er oplest. Efter afkeling
overfores kvantitativt til en 1 000 ml mélekolbe. Der fyldes op til market med vand og blandes.

4.4.2. Manganarbejdsoplesning (100 pg/ml)

Til en 200 ml maélekolbe overfores 20 ml af stamoplesningen (4.4.1), og der fyldes op til market med
0,5 mol/l saltsyreoplasning (4.2) og blandes.

5. Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer: se metode 9.4, punkt 5. Apparatet skal veere udstyret med en manganlampe
og indstilles pa belgeleengden 279,6 nm.

6. Fremstilling af analyseoplesningen
6.1. Oplosning af mangan i godningsproven
Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.

6.2. Fremstilling af analyseoplosningen

Se metode 9.4, punkt 6.2. Analyseoplesningen skal indeholde 10 % (v/v) lanthanoplesning (4.3).

7. Fremgangsmdde

7.1. Fremstilling af blindpreve
Se metode 9.4, punkt 7.1. Blindpreven skal indeholde 10 % (v/v) af den under 6.2 anvendte lanthanop-
lgsning.

7.2. Fremstilling af standardoplasninger

Se metode 9.4, punkt 7.2.

For at opnd det optimale méleomrdde mellem 0 og 5 pg/ml mangan (Mn)/ml overfores til en rekke 100 ml
mélekolber henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 ml manganarbejdsoplesning (4.4.2). Om nedvendigt tilpasses
saltsyrekoncentrationen mest muligt til koncentrationen i analyseoplesningen. Der tilsettes til hver kolbe
10 ml af den under (6.2) anvendte lanthanoplesning. Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoples-
ning (4.2) og blandes. Disse oplesninger indeholder henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 pg mangan (Mn)/ml.

7.3. Maling

Se metode 9.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at male ved belgelengden 279,6 nm.

8. Angivelse af resultatet

Se metode 9.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af mangan (Mn) i gedningen er lig med:
Mn% = [(x, — x,) x Vx D]/ (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har varet anvendt:
Mn% = [(x, — %) x V x 2D] / (M x 10%)
hvor
Mn er mangden af mangan (Mn) udtrykt i procent af gedningen
x, er koncentrationen i analyseoplgsningen (6.2) i pg/ml
xp, er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml

V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 9.1 eller 9.2, i ml
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D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram
Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), (a3),...., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),.,..., (vi)
0g (100) er rumfanget i ml svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D vere lig med:
D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)
Metode 9.10

Bestemmelse af molybdzen i gedningsekstrakter ved spektrometri af et kompleks med ammoniumthiocyanat

1. Formdl
I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af molybdan i gedningsekstrakter.

2. Anvendelsesomride
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter af gedning omfattet af
forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogfeller vandopleseligt
indhold af molybdan. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

3. Princip
Molybdan(V) danner i surt miljg sammen med SCN-ioner et [MoO(SCN)s]-kompleks.
Molybdaenkomplekset udtraekkes med n-butylacetat. Interfererende ioner som jern fjernes i vandfasen. Den
gul-orange farve bestemmes ved molekylerabsorptionsspektrometri ved 470 nm.

4. Reagenser

4.1. Fortyndet saltsyreoplosning (HCl), ca. 6 mol/l
Se metode 9.4, punkt 4.1.

4.2. Kobberoplasning, 70 mgfl i 1,5 mol/l saltsyre
I en 1000 ml malekolbe oplases 275 mg kobbersulfat (CuSO,.5H,0) afvejet med en nejagtighed pd
0,1 mg, i 250 ml 6 mol/l saltsyreoplesning (4.1). Der fyldes op til market med vand og blandes.

4.3. Ascorbinsyreoplosning 50 g/l
Ien 1 000 ml mélekolbe oplases med vand 50 g ascorbinsyre (C4HgOg). Der fyldes op til market med vand
og blandes. Oplesningen opbevares i koleskab.

4.4. n-butylacetat

4.5. Ammoniumthiocyanatoplesning, 0,2 mol/l
I en 1000 ml maélekolbe opleses med vand 15,224 g NH,SCN. Der fyldes op til merket med vand og
blandes. Oplasningen opbevares i en farvet flaske.

4.6. Stannochloridoplosning, 50 g/l i 2 mol/l saltsyre
Oplesningen skal vare helt klar og tilberedes umiddelbart for brug. Der anvendes meget rent stannochlorid,
idet oplesningen ellers ikke bliver klar.
Til fremstilling af 100 ml oplesning opleses 5 g stannochlorid (SnCl,.2H,0) i 35 ml 6 mol/l saltsyre (4.1) i
en 100 ml mélekolbe. Derefter tilsettes 10 ml kobberoplesning (4.2). Der fyldes op til merket med vand
og blandes.

4.7. Molybdeenstandardoplesninger

4.7.1. Molybdanstamoplesning (500 pg/ml)

I en 1000 ml malekolbe opleses 0,920 g ammoniummolybdat [(NH,)sMo,0,4.4H,0], afvejet med en
nejagtighed pd 0,1 mg, i 6 mol/l saltsyre (4.1). Der fyldes op til maerket med samme saltsyre og blandes.
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5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Molybdanmellemoplesning (25 pg/ml)

Til en 500 ml malekolbe overfores 25 ml af stamoplesningen (4.7.1). Der fyldes op til market med 6 mol/l
saltsyre (4.1) og blandes.

Molybdanarbejdsoplesning (2,5 pg/ml)

Til en 100 ml mélekolbe overfores 10 ml mellemoplesning (4.7.2), og der fyldes op til market med 6 mol/l
saltsyre (4.1) og blandes.

Apparatur

Spektrometer til molekylaerabsorption, indstillet til 470 nm, og udstyret med 20 mm kuvetter
Skilletragt pd 200 eller 250 ml

Fremstilling af analyseoplesningen
Oplesning af molybdeen i gadningsproven
Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.

Fremstilling af analyseoplosningen

En alikvot af ekstraktet (6.1) fortyndes med 6 mol/l saltsyreoplosning (4.1), sd der opnds en passende
koncentration af molybdan (Mo). Fortyndingsfaktoren betegnes D.

Af denne sidste oplesning udtages en alikvot (a) indeholdende 1 til 12 pg molybdan (Mo), som overfores til
skilletragten (5.2). Der fyldes op til 50 ml med 6 mol/l saltsyreoplesning (4.1).

Fremgangsmade
Fremstilling af blindproveoplasningen

Der fremstilles en blindpreve ved at gennemfore hele proceduren inklusive ekstraktionen og kun udelade
gadningsproven.

Fremstilling af standardoplesninger

Der fremstilles mindst 6 standardoplesninger med stigende koncentration, der svarer til spektrometrets
optimale maleomréade.

For intervallet 0-12,5 pug molybdzn placeres henholdsvis 0, 1, 2, 3, 4 og 5 ml af arbejdsoplesningen (4.7.3)
i skilletragtene (5.2). Der fyldes op til 50 ml med 6 mol/l saltsyre (4.1). Tragtene indeholder henholdsvis 0,
2,5, 5,0, 7,5, 10 og 12,5 pg molybden (Mo).

Dannelse og adskillelse af komplekset

Til hver skilletragt (6.2), (7.1) og (7.2), overfores efterhinden i rakkefolge:
— 10 ml kobberoplesning (4.2)

— 20 ml ascorbinsyreoplesning (4.3)

Der blandes grundigt og ventes 2 til 3 minutter. Derefter tilsattes:

— 10 ml n-butylacetat (4.4) med precisionspipette, og

— 20 ml thiocyanatoplesning (4.5).

Der omrystes i 1 minut for at treekke komplekset over i den organiske fase. Efter adskillelse af de to faser
fjernes vandfasen fuldstendigt og bortkastes. Derefter vaskes den organiske fase med:

— 10 ml stannochloridoplesning (4.6).

Der omrystes i 1 minut. Efter adskillelse af de to faser fjernes vandfasen fuldsteendigt. Den organiske fase
opsamles i et reagensglas for at samle vanddraberne i suspension.
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7.4.

4.1.

Maling

Ved belgelengden 470 nm og under anvendelse af standardoplesningen pd 0 pg molybdaen (Mo)/ml (7.2)
som reference madles og noteres absorbanserne af oplesningerne fremstillet under (7.3).

Angivelse af resultatet

Kalibreringskurven tegnes ved som abscisse at afsxtte de pagaldende masser i pg molybden (Mo) i stan-
dardoplesningerne (7.2) og som ordinat de tilsvarende absorbansveerdier (7.4), aflest pd spektrometret.

Ud fra denne kurve bestemmes masserne af molybdan (Mo) i analyseoplesningen (6.2) og i blindpreven
(7.1). Disse masser betegnes henholdsvis (x,) og (xy).

Det procentvise indhold af molybdan (Mo) i gaedningen er lig med:
Mo % = [(x, — %) X V/ax D]/ (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har veeret anvendt:
Mo % = [(x, — xp) x V/ax 2D] / (M x 10%)
hvor
Mo er mengden af molybden (Mo) udtrykt i procent af gedningen
a er rumfanget af den alikvot, der er udtaget af den sidste fortyndingsoplesning (6.2), i ml
xser massen af molybdan (Mo) i analyseoplesningen (6.2), i pg

xp er massen af molybden (Mo) i blindpreven (7.1) svarende til samme rumfang (a) som den alikvote
analyseoplesning (6.2), i pg

V er rumfanget af ekstraktoplesningen fremstillet ved metode 9.1 eller 9.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram

Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2) er alikvoter, og (v1), (v2) er rumfanget i ml svarende til
deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metode 9.11

Bestemmelse af zink i godningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri

Formil

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af zink i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter af gedning omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogfeller vandopleseligt
indhold af zink. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 9.1 eller 9.2.

Princip

Efter passende behandling og fortynding af ekstraktet bestemmes zinkindholdet ved atomabsorptionsspek-
trometri.

Reagenser
Saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

Se metode 9.4, punkt 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.

Saltsyreoplosning, ca. 0,5 moll

Se metode 9.4, punkt 4.2.

Lanthanoplesning, 10 g La/liter

Se metode 9.4, punkt 4.3.

Zinkstandardoplesninger
Zinkstamoplesning (1 000 pg/ml)

Ien 1000 ml mélekolbe afvejes, med en nejagtighed pa 0,1 mg, nejagtigt 1 g zinkstev eller zinkskeel, og
der tilseettes 25 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Nar alt zink er oplest, fyldes op til market med vand og blandes.

Zinkarbejdsoplesning (100 pg/ml)

[ en 200 ml maélekolbe fortyndes 20 ml af stamoplesningen (4.4.1) i 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2). Der
fyldes op til maerket med 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer: se metode 9.4, punkt 5. Apparatet skal vare forsynet med en zinklampe og
indstilles pd belgeleengden 213,8 nm. Mélingen skal gennemfores med baggrundskorrektion.

Fremstilling af analyseoplesningen
Oplosning af zink i godningspreven

Se metoderne 9.1 ogfeller 9.2 samt evt. 9.3.

Fremstilling af analyseoplosningen

Se metode 9.4, punkt 6.2. Analyseoplesningen skal indeholde 10 % (v/v) lanthanoplesning (4.3).

Fremgangsmdde
Fremstilling af blindpreve

Se metode 9.4, punkt 7.1. Blindpreven skal indeholde 10 % (v[v) af den under 6.2 anvendte lanthanop-
lesning.

Fremstilling af standardoplosninger

Se metode 9.4, punkt 7.2.

For at opnd det optimale méleomrdde mellem 0 og 5 pg zink (Zn)/ml overferes til en rakke 100 ml
mélekolber henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 ml zinkarbejdsoplesning (4.4.2). Om nedvendigt tilpasses
saltsyrekoncentrationen mest muligt til koncentrationen i analyseoplesningen. Der tilsettes til hver kolbe
10 ml af den under (6.2) anvendte lanthanoplesning. Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoples-
ning (4.2) og blandes. Disse oplesninger indeholder henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 pg zink (Zn)/ml.

Maling

Se metode 9.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at male ved belgelengden 213,8 nm.

Angivelse af resultatet

Se metode 9.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af Zink (Zn) i gedningen er lig med:

Zn% = [(x, — %) X VX D] / (M x 10%)
Hvis metode 9.3 har varet anvendt:

Zn% = [(x, — %) X Vx 2D] / (M x 10%)
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4.1.

4.2.

5.1.

hvor

Zn er mangden af zink (Zn) udtrykt i procent af gedningen

X, er koncentrationen i analyseoplesningen (6.2) i pg/ml

xp er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml

V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 9.1 eller 9.2, i ml

D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding

M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 9.1 eller 9.2, i gram

Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), (a3),...., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (V3),.,..., (vi)
og (100) er rumfanget i ml svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)

Metode 10
Mikronzringsstoffer indhold sterre end 10 %
Metode 10.1

Ekstraktion af totalindholdet af mikronaringsstoffer

Formal
I denne metode fastsattes proceduren til ekstraktion af totalindholdet af folgende mikronaringsstoffer: bor,
cobolt, kobber, jern, mangan, molybdzan og zink. Det tilstrabes at foretage feerrest mulige ekstraktioner og i

videst mulig udstrakning anvende samme ekstrakt til bestemmelse af totalindholdet af hvert enkelt af
ovennzvnte mikronaringsstoffer.

Anvendelsesomride
Denne metode anvendes til EF-gadninger, der er omfattet af forordningens bilag I E, og som indeholder et

eller flere af folgende mikronzringsstoffer: bor, cobolt, kobber, jern, mangan, molybdzn eller zink. Metoden
anvendes til bestemmelse af ethvert mikronzringsstof, der er deklareret med et indhold p& mere end 10 %.

Princip

Oplesning i kogende, fortyndet saltsyre.
Anmearkning

Ekstraktionen er empirisk og er ikke nedvendigvis kvantitativ, atheengigt af produktet og de ovrige bestand-
dele af gedningen. Navnlig kan den ekstraherede mangde for visse manganoxiders vedkommende veere
betydeligt lavere end den samlede mangde mangan, som er indeholdt i produktet. Det pahviler gednings-
fabrikanterne at sikre, at det deklarerede indhold reelt svarer til den mangde, som ekstraheres under de i
metoden anvendte betingelser.

Reagenser
Fortyndet saltsyreoplasning (HCI), ca. 6 mol/l

1 rumfang saltsyre (d,o= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.
Koncentreret ammoniumhydroxidoplysning (NH,OH, p = 0,9¢g/ml)

Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering
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5.2.

7.1.

7.2

pH-meter
Anmerkning

Hvis ekstraktet skal benyttes til bestemmelse af bor, md der ikke anvendes borosilikatglas. Eftersom metoden
indebzrer kogning, er teflon eller kvarts at foretrakke. Anvendes der opvaskemidler indeholdende borater til
afvaskning af laboratorieudstyr, skal dette skylles omhyggeligt.

Forbehandling af preven

Se metode 1.

Fremgangsmdde

Proveudtagning

Alt efter det deklarerede indhold af det pdgaldende naringsstof i produktet udtages en gedningspreve pé

mellem 1 og 2 g. Folgende tabel skal anvendes til fremstilling af en endelig oplesning, som efter passende
fortynding ligger inden for méleintervallet for hver metode. Proven afvejes med en nejagtighed pd 1 mg.

Deklareret indhold af mikronaeringsstof i gedningen (%) >10 <25 =225
Provens masse (g) 2 1

Neringsstoffets masse i preven (mg) >200 <500 2250
Ekstraktrumfang V (ml) 500 500
Nzringsstoffets koncentration i ekstraktet (mg/l) >400 <1000 =500

Proven anbringes i et 250 ml bagerglas.
Fremstilling af oplosningen

Hvis preven er i fast form, fugtes den med en smule vand, hvorefter der forsigtigt og i sma portioner forst
tilsaettes et rumfang fortyndet saltsyre (4.1) svarende til 10 ml pr. g gedning og derefter ca. 50 ml vand.
Baegerglasset dackkes med et urglas, og der blandes. Vasken bringes i kog og koges i 30 minutter. Derefter
lader man den afkele, idet kolben rystes med mellemrum. Efter afkeling overfores kvantitativt til en 500 ml
malekolbe. Der fyldes op til mearket med vand og blandes. Der filtreres pa et tert filter over i en ter
beholder. Den forste portion kasseres. Filtratet skal vaere helt klart.

Det anbefales at foretage bestemmelsen hurtigst muligt pd alikvoter af det klare filtrat. I modsat fald
tilproppes beholderen.

Anmerkning

Ekstrakter til bestemmelse af borindhold: pH justeres til mellem 4 og 6 ved tilsaetning af koncentreret
ammoniumhydroxidoplesning (4.2).

Maling

Bestemmelsen af mikronzringsstofferne foretages pé alikvoter, som er tilpasset til de specifikke metoder for
hvert enkelt mikroneringsstof.

Dersom mikroanalysestofferne er chelaterede eller komplekserede, skal metode 10.3 anvendes, inden
naringsstofferne bestemmes efter metoderne 10.5, 10.6. 10.7, 10.9 eller 10.10.

Normalt er dette unedvendigt for bestemmelser ved atomabsorptionsspektrometri (metode 10.8 og 10.11).

Metode 10.2

Ekstraktion af vandopleselige mikronzaringsstoffer

Formal

I denne metode fastswttes proceduren til ekstraktion af vandopleselige former af folgende mikronarings-
stoffer: bor, cobolt, kobber, jern, mangan, molybden og zink. Det tilstreebes at foretage farrest mulige
ekstraktioner og i videst mulig udstreekning anvende samme ekstrakt til bestemmelse af indholdet af hvert
enkelt af ovennevnte mikronaringsstoffer.
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2. Anvendelsesomride
Denne metode anvendes til EF-gadninger, der er omfattet af forordningens bilag 1 E, og som indeholder et
eller flere af folgende mikronaringsstoffer: bor, cobolt, kobber, jern, mangan, molybden eller zink. Metoden
anvendes til bestemmelse af ethvert mikronzringsstof, der er deklareret med et indhold pd mere end 10 %.

3. Princip
Mikronaringsstofferne ekstraheres ved omrystning af gedningen i vand ved en temperatur pd 20 (t 2) °C.
Anmarkning
Ekstraktionen er empirisk og vil ikke nedvendigvis vare kvantitativ.

4. Reagenser

4.1. Fortyndet saltsyreoplosning (HCI), ca. 6 mol/l
1 rumfang saltsyre (dyp= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.

5. Apparatur

5.1. Rysteapparat indstillet til 35-40 omdrejninger pr. minut
Anmearkning
Hvis ekstraktet skal benyttes til bestemmelse af bor, mé der ikke anvendes borosilikatglas. Eftersom metoden
indebeerer kogning, er teflon eller kvarts at foretraekke. Anvendes der opvaskemidler indeholdende borater til
afvaskning af laboratorieudstyr, skal dette skylles omhyggeligt.

6. Forbehandling af preven
Se metode 1.

7. Fremgangsmade

7.1. Proveudtagning
Alt efter det deklarerede indhold i produktet udtages en gedningspreve pa mellem 1 og 2 g. Felgende tabel
skal anvendes til fremstilling af en endelig oplesning, som efter passende fortynding ligger inden for
méleintervallet for hver metode. Proven afvejes med en nejagtighed pd 1 mg.
Deklareret indhold af mikronaeringsstof i gedningen (%) >10 <25 >25
Provens masse (g) 2 1
Neringsstoffets masse i proven (mg) >200 <500 =250
Ekstraktrumfang V (ml) 500 500
Neringsstoffets koncentration i ekstraktet (mg/l) > 400 <1000 =500
Proven anbringes i et 500 ml bagerglas.

7.2 Fremstilling af oplesningen
Der tilsattes ca. 400 ml vand.
Kolben tilproppes omhyggeligt og rystes kraftigt i handen, s& preven bliver dispergeret. Derefter anbringes
kolben pé rysteapparat i 30 minutter.
Der fyldes op til market med vand og blandes.

7.3. Fremstilling af analyseoplasningen

Der filtreres omgdende i en ren og ter flaske, som straks tilproppes. Bestemmelsen foretages hurtigst muligt
efter filtreringen.
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4.1.

4.2

Anmerkning

Hvis filtratet gradvis bliver uklart, foretages en ny ekstraktion som under 7.1. og 7.2. Mélekolbens rumfang
er Ve. En portion af ekstraktet filtreres over i en malekolbe med rumfanget W, hvori der pa forhand er
afpipetteret 5 ml saltsyreoplesning (4.1). Filtreringen afbrydes i det ojeblik, malestregen er ndet. og blandes
omhyggeligt.

Ved denne fremgangsmade er volumen af ekstraktet:

V= VexW/(W — 5)
Fortyndingerne i angivelsen af resultater afhenger af denne verdi af V.
Miling

Bestemmelsen af naringsstofferne foretages pé alikvoter, som er tilpasset til de specifikke metoder for hvert
enkelt naringsstof.

Dersom mikroanalysestofferne er chelaterede eller komplekserede, skal metode 10.3 anvendes, inden
naringsstofferne bestemmes efter metoderne 10.5, 10.6. 10.7, 10.9 eller 10.10.

Normalt er dette ungdvendigt for bestemmelser ved atomabsorptionsspektrometri (metode 10.8 og 10.11).

Metode 10.3

Fjernelse af organiske forbindelser i godningsekstrakter

Formal

[ denne metode fastsattes proceduren til fjernelse af organiske forbindelser i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomrade
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronringsstoffer i ekstrakter af gedning omfattet af

forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogleller vandopleseligt
indhold af naringsstof. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 10.1 eller 10.2.

Anmerkning

Seedvanligvis har tilstedevaerelsen af organisk materiale i smd maengder ingen indflydelse pd bestemmelserne
ved atomabsorptionsspektrometri.

Princip

De organiske forbindelser i en alikvot af ekstraktet oxideres med hydrogenperoxid.

Reagenser
Fortyndet saltsyreoplosning (HCl), ca. 0,5 mol/l

1 rumfang saltsyre (d,o= 1,18 g/ml) blandes med 20 rumfang vand.
Hydrogenperoxidoplesning (30 % H,0,, dyp= 1,11 g/ml), fri for mikronaringsstoffer

Apparatur

Elektrisk varmeplade med temperaturregulering.

Fremgangsmdde

Der udtages 25 ml af ekstraktionsoplgsningen, fremkommet efter metode 10.1 eller 10.2, som overfores til
et 100 ml bagerglas. Er der tale om ekstraktion 10.2, tilswttes 5 ml fortyndet saltsyreoplesning (4.1). Derpd
tilseettes ca. 5 ml hydrogenperoxidoplgsning (4.2). Der afdekkes med et urglas. Man lader oxidationen
foregd ved stuetemperatur i ca. 1 time og bringer derefter langsomt vasken i kog og holder den kogende
i en halv time. Om nedvendigt tilsettes pd ny 5 ml hydrogenperoxid til den afkelede oplesning, og
nedbrydningen af organiske forbindelser fortsattes, og overskud af hydrogenperoxid fjernes ved kogning.
Oplesningen afkoles og overfores kvantitativt til en 50 ml malekolbe, og der fyldes op til market med vand.
Om nedvendigt filtreres.
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Der tages hensyn til denne fortynding ved udtagningen af alikvote mangder og beregning af produktets
procentvise indhold af mikronzringsstoffer.

Metode 10.4
Bestemmelse af mikroneringsstoffer i gedningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometer
(generel fremgangsmide)
1. Formil
[ denne metode beskrives en generelt anvendelig procedure til bestemmelse af mikronaringsstofferne jern og
zink i gedningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri.
2. Anvendelsesomride

Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronzringsstofferne jern eller zink i ekstrakter af gadning

ekstrakteret ved hjalp af metode 10.1 og 10.2 omfattet af denne forordnings bilag I E, og for hvilke der er

foreskrevet deklaration af total ogeller vandopleseligt indhold.

Tilpasningen af denne procedure til de forskellige mikroneeringsstoffer fremgdr af metoderne for hvert enkelt

naeringsstof.

Anmarkning

Normalt vil tilstedevaerelsen af smd mangder af organisk stof i oplesningen ikke péavirke bestemmelser

foretaget med atomabsoptionsspektrometri.

3. Princip
Efter en eventuel nedvendig behandling af ekstraktet for at mindske eller fjerne generende kemiske stoffer
fortyndes ekstraktet saledes, at dets koncentration ligger inden for spektrometrets optimale arbejdsomrade
ved en belgelengde, der er givet ved det neeringsstof, som skal bestemmes.
4. Reagenser
4.1. Fortyndet saltsyreoplosning (HCl), ca. 6 mol/l
1 rumfang saltsyre (dyp= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.
4.2. Fortyndet saltsyreoplasning (HCI), ca. 0,5 mol/l
1 rumfang saltsyre, (dyo= 1,18 g/ml) blandes med 20 rumfang vand.
4.3. Lanthanoplesning, 10 g La/liter

Dette reagens anvendes ved bestemmelse af jern og zink. Det kan fremstilles ud fra:

a) Lathanoxid oplest i saltsyre (4.1). I en 1 liter malekolbe anbringes 11,73 g lanthanoxid (La,05) i 150 ml
vand, hvorefter der tilsaettes 120 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Efter at stoffet er oplest, fyldes op til meerket
med vand og blandes. Denne oplesning er ca. 0,5 mol/l med hensyn til saltsyre. eller

b) Lathanchlorid, -nitrat, eller -sulfat. I en 1 liter maélekolbe opleses 26,7 g lanthanchlorid, heptahydrat
(LaCl; 7H,0) eller 31,2 g lanthannitrat, hexahydrat [La(NO3);.6H,0] eller 26,2 g lanthansulfat, nona-
hydrat [La,(SO4); 9H,0] i 150 ml vand, hvorefter der tilsettes 85 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Der fyldes
op til market med vand og blandes omhyggeligt. Denne oplesning er ca. 0,5 mol/l med hensyn til
saltsyre.

4.4. Standardoplesninger

Med hensyn til fremstilling heraf henvises til metoderne for hvert enkelt mikronaringsstof.
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6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer udstyret med emissionskilder, som er karakteristiske for de mikronarings-
stoffer, der skal bestemmes.

Ved anvendelsen af spektrometret skal producentens brugervejledning neje folges. Apparatet skal veare
udstyret, sd det er muligt om nedvendigt at foretage baggrundskorrektion (f.eks. ved bestemmelse af
zink). Der anvendes acetylen/luft-flamme.

Fremstilling af analyseoplesningen
Fremstilling af ekstraktoplosninger af de mikroneringsstoffer, der skal bestemmes.

Se metoderne 10.1 ogfeller 10.2 samt evt. 10.3.

Forberedelse af analyseoplosningen
En alikvot af det ekstrakt, der er fremstillet efter metode 10.1, 10.2 eller 10.3, fortyndes med vand og/eller
saltsyre (4.1) eller (4.2), sdledes at der i den endelige maleoplesning opnds en koncentration af det narings-

stof, der skal bestemmes, som ligger i det anvendte kalibreringsomrdde (7.2) og en saltsyrekoncentration pd
mellem 0,5 mol/l og 2,5 mol/l. Fremgangsmaden kan nedvendiggere en eller flere successive fortyndinger.

Den endelige maleoplesning fremstilles ved, at der udtages en alikvot, hvis volumen kaldes (a), af den sidste
fortyndingsoplesning, som overferes til en 100 ml malekolbe. Til bestemmelse af jern eller zink tilfgjes
10 ml lanthanoplesning (4.3). Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes.
Fortyndingsfaktoren betegnes D.

Fremgangsmdde
Fremstilling af blindprove

Der fremstilles en blindpreve ved at gennemfere hele proceduren inklusive ekstraktionen og kun udelade
godningspreven.

Fremstilling af standardoplosninger

Ud fra neringsstofstandardoplesningen, fremstillet efter den metode, der er beskrevet for hvert enkelt
mikronearingsstof, fremstilles i 100 ml malekolber en standardserie pd mindst 5 oplesninger med stigende
koncentration liggende i apparatets optimale arbejdsomrade. Koncentrationen af saltsyre tilpasses bedst
muligt til koncentrationen i den endelige méleoplesning (6.2). Ved bestemmelse af jern eller zink tilsaettes

10 ml af samme lanthanoplesning (4.3) som anvendt under 6.2. Der fyldes op til maerket med 0,5 mol/l
saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

Maling
Spektrometret (5) gores klar til maling og indstilling pd den belgelengde, der er angivet for det pagzldende

naeringsstof.

Der foretages indsugning tre gange af henholdsvis standardoplesningerne (7.2), analyseoplesningen (6.2) og
blindpreven (7.1), idet alle resultater noteres. Instrumentet gennemskylles med destilleret vand mellem hver
indsugning.

Kalibreringskurven tegnes ved som ordinat at afsette gennemsnitsveerdien af spektrometrets visning for hver
standardoplesning (7.2) og som abscisse de tilsvarende naringsstofkoncentrationer udtrykt i pg/ml.

Ud fra denne kurve bestemmes koncentrationerne af mikronaringsstof i analyseoplesningen (6.2) og i
blindpreven (7.1). Disse koncentrationer betegnes hhv. (x;) og (x,) og udtrykkes i pg/ml.

Angivelse af resultatet

Det procentvise indhold af mikronzringsstof (E) i gedningen er lig med:
E(%) = [(xs — xp) X VxD]/(Mx 10%)
Hvis metode 10.3 har vaeret anvendt:

E(%) = [(xs — %) X Vx2D] / (M x 10%)
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hvor
E er mengden af det bestemte mikronzringsstof udtrykt i procent af gedningen
X, er koncentrationen i analyseoplesningen (6.2) i pg/ml
xp er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml
V er ekstraktrumfanget opndet ved metode 10.1 eller 10.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 10.1 eller 10.2, i gram.
Beregning af fortyndingsfaktoren D:
hvis (al), (a2), (a3),..,., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),..., (vi) og (100) er rumfanget i ml svarende
til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:
D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x . x . x (vi/ai) x (100/a)
Metode 10.5
Bestemmelse af bor i gedningsekstrakter ved syretitrering
1. Formil
I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af bor i gedningsekstrakter.
2. Anvendelsesomride
Denne procedure anvendes ved bestemmelse af mikronaringsstoffer i ekstrakter af godning omfattet af
forordningens bilag I E, og for hvilke der er foreskrevet deklaration af total ogleller vandopleseligt
indhold af bor. Ekstrakterne fremstilles efter metoderne 10.1 eller 10.2.
3. Princip
Borat-ioner sammen med mannitol danner et mannitol-borkompleks efter reaktionen:
C¢Hg (OH)g + H;BO; C4Hy50gB + H,0
Komplekset titreres med natriumhydroxidoplesning til pH 6,3.
4. Reagenser
4.1. Indikatoroplosning af methylrodt
I en 100 ml malekolbe opleses 0,1 g methylredt (C;sH;5sN30,) i 50 ml 95 % ethanol. Der fyldes op til
100 ml med vand. Der blandes omhyggeligt.
4.2. Fortyndet saltsyreoplosning, ca. 0,5 mol/ll
1 rumfang saltsyre HCl (d;o= 1,18 g/ml) blandes med 20 rumfang vand.
4.3 Natriumhydroxidoplesning, ca. 0,5 mol/l.
M& ikke indeholde kuldioxid. I en 1 liter mélekolbe indeholdende ca. 800 ml kogt vand opleses 20 g
natriumhydroxid (NaOH) i tabletform. Nar oplgsningen er afkolet, fyldes op til 1 000 ml med kogt vand, og
der blandes.
4.4. Standard natriumhydroxidoplosning, ca. 0,025 mol/l
M ikke indeholde kuldioxid. Natriumhydroxidoplgsningen 0,5 mol/l (4.3) fortyndes 20 gange med kogt
vand, og der blandes. Titrerveerdien udtrykt i bor (B) vil blive bestemt (se punkt 9).
4.5. Borstandardoplesning (100 pg/ml B)

[ en 1000 ml maélekolbe opleses med vand 0,5719 g borsyre (H3;BOs), afvejet med en nejagtighed pd
0,1 mg. Der fyldes op til market med vand og blandes. Oplosningen overferes til en plastflaske og
opbevares i koleskab.
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4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

D-manitol (C4H1404), pulver
Natriumchlorid (NaCl)

Apparatur

pH-meter med glaselektrode
Magnetomrerer
400 ml bagerglas med teflonstay

Fremstilling af analyseoplesningen
Fremstilling af boroplosningen

Se metoderne 10.1 ogfeller 10.2 samt eventuelt 10.3.

Fremgangsmdde
Prove

[ et 400 ml bagerglas (5.3) anbringes en alikvot (a) af analyseoplesningen (6.1) indeholdende 2-4 mg B.
Der tilfgjes 150 ml vand

samt nogle drdber methylredt indikatoroplesning (4.1).

Ved ekstraktion efter metode 10.2 justeres til surt miljo ved at tilsette 0,5 mol/l saltsyre (4.2), indtil farve-
indikatoren slar om, plus 0,5 ml 0,5 mol/l saltsyre (4.2) i overskud.

Efter tilseetning af 3 g natriumchlorid (4.7) bringes oplesningen i kog for at fjerne kuldioxid, hvorefter man
lader den afkele. Bagerglasset anbringes pd magnetomrereren (5.2), og elektroderne pé det forud kalibrerede
pH-meter (5.1) nedsankes heri.

Oplesningens pH indstilles til nejagtigt pH 6,30, ferst med 0,5 mol/l natriumhydroxidoplesning (4.3) og
derefter med 0,025 mol/l oplesningen (4.4).

Der tilsettes 20 g D-mannitol (4.6). Dette opleses fuldstendigt, og der blandes. Derefter titreres med
0,025 mol/l natriumhydroxidoplesning (4.4), indtil pH 6,3 (stabilitet i mindst 1 minut). Det forbrugte
rumfang betegnes x;.

Blindpreve

Der gennemfores en blindpreve, i hvilken alle procedurens trin udferes, idet kun gedningspreven udelades.
Det forbrugte rumfang betegnes x.

Borindhold (B) i natriumhydroxidoplesningen (4.4)

Med en pipette udtages 20 ml (2,0 mg B) af standardoplesningen (4.5) og overfores til et 400 ml bager-
glas, hvorefter der tilsaettes nogle drdber methylredt (4.1). Der tilseettes 3 g natriumchlorid (4.7) og saltsy-
reoplesning (4.2) indtil indikatoroplesningen (4.1.) sldr om.

Der fyldes op med vand til ca. 150 ml, og vasken bringes forsigtigt i kog for at fjerne kuldioxid, hvorefter
man lader den afkele. Baegerglasset anbringes pd magnetomrgreren (5.2), og elektroderne pé det forud
kalibrerede pH-meter (5.1) neds@nkes heri. Oplosningens pH indstilles til nejagtigt pH 6,30, forst med
0,5 mol/l natriumhydroxidoplesning (4.3) og derefter med 0,025 mol/l oplesningen (4.4).

Der tilsettes 20 g D-mannitol (4.6). Dette opleses fuldsteendigt, og der blandes. Derefter titreres med
0,025 mol/l natriumhydroxidoplesning (4.4), indtil pH 6,3 (stabilitet i mindst 1 minut). Det forbrugte
rumfang betegnes V.

Der gennemfores en blindpreve pd samme madde, idet proveoplesningen erstattes af 20 ml vand. Det
forbrugte rumfang til titrering betegnes V.

ZAkvivalentindholdet af bor (F) i mg/ml af oplesningen, titreret med standard-NaOH, er folgende:
F@mgml) =2/(V; — Vp)

1 ml 0,025 mol/l natriumhydroxidoplesning svarer til 0,27025 mg B.
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10.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Angivelse af resultatet

Det procentvise indhold af bor (B) i gadningen er:

(Xl—Xo)XFXV

BOO = 0% 2 x M

hvor
B (%) er det procentvise borindhold i gedningen
Xy er rumfanget i ml af 0,025 mol/l det standardnatriumhydroxid (4.4), der skal bruges i proveoplesningen

Xo er rumfanget i ml af 0,025 mol/l det standardnatriumhydroxid (4.4), der skal bruges i blindpreveop-
lesningen

F er kvivalentvaerdien af bor (B) i mg/ml af oplesningen af 0,025 mol/l natriumhydroxid (4.4)
V er rumfanget af det ekstrake, der er fremstillet efter metode 10.1 eller 10.2, i ml
a er rumfanget i ml af den alikvote prevemsengde (7.1) af ekstraktoplesningen (6.1)

M er massen i gram af den anvendte gedningsmangde efter metode 10.1 eller 10.2.

Metode 10.6

Bestemmelse af cobolt i gadningsekstrakter ved gravimetrisk metode med 1-nitroso-2-naphthol

Formidl

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af cobolt i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode anvendes pd gedninger, for hvilke der i medfer af forordningens bilag I E deklareres et
coboltindhold, og hvor ekstrakterne er fremstillet ved metoderne 10.1 ogfeller 10.2.

Princip
Cobolt (Ill) danner med 1-nitroso-2-naphthol er redt bundfald Co(C;yH4ONO); 2H,0. Efter at den cobolt,
der er til stede i ekstraktet, er bragt pd formen cobolt (Ill), feldes cobolten i eddikesurt milje med en

oplesning af 1-nitroso-2-naphthol. Efter filtrering vaskes bundfaldet og terres, indtil massen er konstant,
hvorefter det vejes som Co (C;oHsONO); 2H,O0.

Reagenser

Hydrogenperoxidoplesning (H,0,, dyo= 1,11 g/ml) (30 %)

Natriumhydroxidoplesning, ca. 2 mol/l

8 g natriumhydroxid i tabletform opleses i 100 ml vand.

Fortyndet saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

1 rumfang saltsyre, (dyo= 1,18 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.
Eddikesyre (99,7 % CH;CO,H) (d;o=1,05 g/ml)

Eddikesyreoplosning 1: 2, ca. 6 mol/l

1 rumfang eddikesyre blandes med 2 rumfang vand.

Oplosning af 1-nitroso-2-naphthol i 100 ml eddikesyre (4.4). Der tilsettes ca. 100 ml lunkent vand. Der
blandes omhyggeligt. Der filtreres straks. Oplesningen skal anvendes, straks den er fremstillet.
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5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

Apparatur

Filterdigel P16/ISO 4793, poresitet 4, som kan rumme 30 eller 50 ml
Torreskab, regulerbart ved 130 (£ 2) °C

Fremstilling af analyseoplesningen
Fremstilling af coboltoplosningen

Se metode 10.1 eller 10.2.

Fremstilling af analyseoplosningen

[ et hojt 400 ml bagerglas anbringes en alikvot af ekstraktet indeholdende hgjst 20 mg cobolt. Hvis
ekstraktet er fremstillet efter metode 10.2, gores det surt med 5 dréber saltsyre (4.3). Der tilsattes ca.
10 ml hydrogenperoxidoplesning (4.1). Man lader iltningsmidlet virke i kold tilstand i 15 minutter og
bringer rumfanget op pd ca. 100 ml med vand. Bagerglasset dakkes med et urglas. Derefter bringes
vasken i kog og holdes kogende i ca. 10 minutter. Der afkeles, og vasken gores basisk ved drdbe for
drdbe at tilsatte natriumhydroxidoplesning (4.2), indtil det sorte cobolthydroxid begynder at udfaldes.

Fremgangsmdde
Der tilsaettes 10 ml eddikesyre (4.4), og oplesningens rumfang bringes op pa ca. 200 ml med vand. Der
opvarmes til kogning, og der tilsaettes med burette drdbe for drabe 20 ml af oplesningen af 1-nitroso-

2-naphthol (4.6) under stadig omrering. Der sluttes med en kraftig omrering for at fd bundfaldet til at
koagulere.

Der filtreres over en filterdigel (5.1), som pa forhdnd er tareret, idet man passer pé at undgd tilstopning af
digelen ved at serge for, at der hele tiden er vaske over bundfaldet under filtreringen.

Baegerglasset vaskes med fortyndet eddikesyre (4.5) for at fd alt bundfaldet med. S& vaskes bundfaldet pa
filteret med fortyndet eddikesyre (4.5) og derefter tre gange med varmt vand.

Der torres i et varmeskab (5.2) ved 130 (+ 2) °C, indtil massen er konstant.

Angivelse af resultater

1 mg udfaeldet Co (C;oHgONO);.2H,0 svarer til 0,096381 mg Co.

Det procentvise indhold af cobolt (Co) i gedningen er lig med:

V x D
Co (%) = X 0,0096381
o (%) X 963 Xa><M

hvor

X er bundfaldets masse i mg

V er rumfanget af ekstraktionsoplesningen i ml ifolge metode 10.1 eller 10.2
a er det alikvote rumfang i ml udtaget af den sidste fortynding

D er fortyndingsfaktoren for denne alikvot

M er massen i gram af den anvendte gedningsmengde.

Metode 10.7

Bestemmelse af kobber i gadningsekstrakter ved titrimetrisk metode

Formadl

[ denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af kobber i gedningsekstrakter.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

6.1.

Anvendelsesomride

Denne metode anvendes pd gedninger, for hvilke der i medfer af forordningens bilag 1 E deklareres et
kobberindhold, og hvor ekstrakterne er fremstillet efter metode 10.1 ogfeller 10.2.

Princip
Cupri-ionerne reduceres i surt milje med kaliumiodid:
2Cutt + 4 — 2Cul + T,

Det frigjorte jod titreres med standardnatriumthiosulfatoplesning med kendt styrke og med stivelse som
indikator:

I, + 2Na;$,03 — 2Nal + Na;S404
Reagenser
Salpetersyre (HNOj3, dyp= 1,40 g/ml)
Urea [(NH,), C=0]
Ammoniumbifluorid (NH4HF,), 10 % (w/v) vandig oplosning
Oplesningen opbevares i en plastbeholder.
Ammoniumhydroxidoplosning (1 + 1)
1 rumfang ammoniak (NH4OH, d,o = 0,9 g/ml) blandes med 1 rumfang vand.

Natriumthiosulfatstandardoplosning
I en 1 liter malekolbe opleses 7,812 g natriumthiosulfat, pentahydrat (Na,S,05.5H,0) i vand. Denne

oplesning titreres pd en siddan made, at 1 ml=2 mg Cu. For at stabilisere oplesningen tilsattes nogle
draber chloroform. Oplesningen opbevares i morke i en glasbeholder.

Kaliumiodid (KI)

Oplosning af kaliumthiocyanat (KSCN), 25 %, w/v

Denne oplesning opbevares i en plastflaske.

Stivelsesoplesning (ca. 0,5 %)

2,5 g stivelse anbringes i et 600 ml bagerglas, og der tilsettes ca. 500 ml vand. Der koges under omrering,

hvorefter man afkeler til stuetemperatur. Oplesningen er ikke holdbar i lengere tid. Holdbarheden kan
forleenges ved at tilsatte ca. 10 mg kvikselviodid.

Fremstilling af analyseoplesningen
Fremstilling af kobberoplesningen
Se metoderne 10.1 og 10.2.
Fremgangsmdde

Fremstilling af analyseoplosningen

I en 500 ml Erlenmeyer-kolbe anbringes en alikvot af analyseoplesningen, som ikke indeholder under
20-40 mg Cu.

Eventuelt overskydende ilt fjernes ved en kortvarig kogning. Rumfanget bringes op til ca. 100 ml med vand.
Der tilsettes 5 ml salpetersyre (4.1) og koges i et halvt minut.

Erlenmeyer-kolben fjernes fra varmepladen, og der tilsattes ca. 3 g urea (4.2), hvorefter der koges i endnu et
halvt minut.

Kolben fjernes pd ny fra varmepladen, og der tilsettes 200 ml koldt vand. I givet fald afkeles kolbens
indhold til stuetemperatur.

Derefter tilsattes lidt efter lidt ammoniumhydroxidoplesning (4.4), indtil der opnds en bld farve. Tilsat
yderligere 1 ml.
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6.2.

4.1.

4.2.

Sé tilseettes 50 ml ammoniumbifluoridoplesning (4.3), og der omrystes.
Endelig tilsettes 10 g kaliumiodid (4.6), som bringes i oplesning.
Titrering af oplosningen

Titrering af oplesningen Erlenmeyer-kolben anbringes pd en magnetomrerer, staven anbringes i kolben, og
der indstilles p& den enskede hastighed.

Med en burette tilfores natriumthiosulfatstandardoplesningen (4.5), indtil intensiteten af oplesningens brune
farve af frigjort jod mindskes.

Derefter tilsettes 10 ml stivelsesoplesning (4.8).

Man fortsetter med at titrere med natriumthiosulfatoplesning (4.5), indtil purpurfarven er naesten
forsvundet.

Sé tilseettes 20 ml kaliumthiocyanatoplesning (4.7), og titreringen fortsattes, indtil den blaviolette farve er
fuldstendigt forsvundet.

Mzngden af forbrugt thiosulfatoplesning noteres.

Angivelse af resultatet

1 ml natriumthiosulfatoplesning (4.5) svarer til 2 mg Cu.

Det procentvise indhold af kobber (Cu) i gedningen er lig med:

v

W) =X s
a

hvor

X er rumfanget i ml af forbrugt natriumthiosulfatoplesning

V er rumfanget i ml af ekstraktionsoplesningen ifelge metode 10.1 eller 10.2
a er rumfanget i ml af den alikvote meangde

M er massen af den prove, der er behandlet efter metode 10.1 eller 10.2, i gram.

Metode 10.8

Bestemmelse af jern i gedningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri

Formal

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af jern i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride
Denne metode anvendes ved bestemmelse af jern i ekstrakter af gedninger omfattet af denne forordnings

bilag T E, og for hvilke der er deklareret et indhold af total ogfeller vandopleseligt jern. Ekstrakterne
fremstilles efter metoderne 10.1 og/eller 10.2.

Princip

Efter passende behandling og fortynding af ekstrakterne bestemmes jernindholdet ved atomabsorptionsspek-
trometri.

Reagenser
Saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

Se metode 10.4, punkt 4.1.

Saltsyreoplosning, ca. 0,5 mol/l

Se metode 10.4, punkt 4.2.
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4.3. Hydrogenperoxidoplesning (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml), fri for mikroneringsstoffer

4.4. Lanthanoplesning, 10 g Laliter
Se metode 10.4, punkt 4.3.

4.5. Jernstandardoplosninger

4.5.1. Jernstamoplesning (1 000 pg/ml)
I et 500 ml bagerglas afvejes, med en nejagtighed pd 0,1 mg, 1 g ren jerntrdd. Der tilsattes ca. 200 ml
6 mol/l saltsyre (4.1) og 15 ml hydrogenperoxidoplesning (4.3), og der varmes pd en varmeplade, til alt jern
er oplest. Efter afkeling overfores kvantitativt til en 1 000 ml mélekolbe. Der fyldes op til market med vand
og blandes.

4.5.2. Jernarbejdsoplesning (100 pg/ml)
Til en 200 ml malekolbe overfores 20 ml af stamoplesningen (4.5.1). Der fyldes op til market med
0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og blandes.

5. Apparatur
Atomabsorptionsspektrometer: se metode 10.4, punkt 5. Apparatet skal vare forsynet med en emissions-
kilde, der er karakteristisk for jern (248,3 nm).

6. Fremstilling af analyseoplesningen

6.1. Oplosning af jern i gedningsproven
Se metoderne 10.1 ogfeller 10.2 samt evt. 10.3.

6.2. Fremstilling af analyseoplosningen
Se metode 10.4, punkt 6.2. Analyseoplesningen skal indeholde 10 % (v/v) lanthanoplesning.

7. Fremgangsmade

7.1. Fremstilling af blindprove
Se metode 10.4, punkt 7.1. Blindpreven skal indeholde 10 % (v[v) af den under (6.2) anvendte lanthanop-
losning.

7.2. Fremstilling af standardoplesninger
Se metode 10.4, punkt 7.2.
For at opnd det optimale mdleomride mellem 0 og 10 pg jern (Fe)/ml overfores til en rakke 100 ml
mélekolber henholdsvis 0, 2, 4, 6, 8 og 10 ml jernarbejdsoplesning (4.5.2). Om nedvendigt tilpasses
saltsyrekoncentrationen mest muligt koncentrationen i analyseoplesningen. Der tilsattes 10 ml af den
under (6.2) anvendte lanthanoplesning. Der fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2) og
blandes. Disse oplesninger indeholder henholdsvis 0, 2, 4, 6, 8 og 10 pug jern (Fe)/ml.

7.3. Maling
Se metode 10.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at méle ved belgeleengden 248,3 nm.

8. Angivelse af resultatet

Se metode 10.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af jern (Fe) i gedningen er lig med:

Fe (%) = [(x; — %) x Vx D] / (M x 10%)
Hvis metode 10.3 har veret anvendt:

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.

hvor

Fe er mangden af jern (Fe) udtrykt i procent af gedningen

X, er koncentrationen i analyseoplesningen (6.2) i pg/ml

xp, er koncentrationen i blindpreven (7.1) i pg/ml

V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 10.1 eller 10.2, i ml

D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemferte fortynding

M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 10.1 eller 10.2, i gram

Beregning af fortyndingsfaktoren D: hvis (al), (a2), (a3),.,..., (ai) og (a) er alikvoter, og (v1), (v2), (v3),.,..., (vi)
0g (100) er rumfanget i ml svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D veere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x . x (vi/ai) x (100/a)

Metode 10.9
Bestemmelse af mangan i gedningsekstrakter ved titrering
Formal

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af mangan i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode anvendes pa gedninger, for hvilke der i medfer af bilag I E deklareres et manganindhold, og
hvor ekstrakterne er fremstillet ved metoderne 10.1 og/eller 10.2.

Princip

Er der chloridioner til stede i ekstraktet, fjernes disse ved kogning af ekstraktet tilsat svovlsyre. Manganet
oxideres med natriumbismutat i salpetersurt miljo. Det dannede permanganat reduceres med overskud af
ferrosulfat. Dette overskud titreres med en oplesning af kaliumpermanganat.

Reagenser

Koncentreret svovlsyre (H,SOy4, dyo = 1,84 g/ml).

Svovlsyre, ca. 9 mol/l

1 rumfang koncentreret saltsyre (4.1) blandes forsigtigt med 1 rumfang vand.

Salpetersyre: 6 mol/l

3 rumfang saltsyre (HNO3, dyg = 1,40 g/ml) blandes med 4 rumfang vand.

Salpetersyre: 0,3 mol/l

1 rumfang 6 mol/l salpetersyre blandes med 19 rumfang vand.
85 % natriumbismutat (NaBiO3)

Kiselgur

Ortophosphorsyre, 15 mol/l (H;POy, p = 1,71g/ml)

Ferrosulfatoplosning: 0,15 mol/l

I en 1 liter mélekolbe oploses 41,6 g ferrosulfatheptahydrat ((FeSO4.7H,0).

Der tilsaettes 25 ml koncentreret svovlsyre (4.1) og 25 ml phosphorsyre (4.7). Der fyldes op til 1 000 ml og
blandes.
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4.9. Kaliumpermanganatoplesning: 0,020 mol/l

Med en ngjagtighed pd 0,1 mg afvejes 3,160 g kaliumpermanganat (KMnOy) i en 1 000 ml mélekolbe og
opleses i vand. Der fyldes op til market og blandes.

4.10. Solvnitratoplesning: 0,1 mol/l

1,7 g selvnitrat (AgNO;) opleses i vand, og der fyldes op til 100 ml.

5. Apparatur

5.1. Filterdigel P16/ISO 4793, poresitet 4, rumfang 50 ml, monteret pd en filtreringsflaske pad 500 ml
5.2. Magnetomrorer

6. Fremstilling af analyseoplesningen

6.1. Oplosning af mangan i godningsproven

Se metoderne 10.1 og 10.2. Vides det ikke, om der er chloridioner til stede, proves oplesningen med en
drabe selvnitratoplesning (4.10).

6.2. Ved fravaer af chloridioner anbringes en alikvot af ekstraktet indeholdende 10-20 mg mangan i et 400 ml
bagerglas. Enten ved fordampning eller ved tilsetning af vand bringes rumfanget til at ligge pd ca. 25 ml.
Derefter tilsattes 2 ml koncentreret svovlsyre (4.1).

6.3. Ved tilstedeveerelse af chloridioner er det nodvendigt at fjerne disse pd felgende made:

I et hojt 400 ml bagerglas anbringes en alikvot af ekstraktet indeholdende 10-20 mg mangan. Der tilsattes
5 ml 9 mol/l svovlsyre (4.2), og vaesken bringes i kog pa en varmeplade i et stinkskab og holdes i kog, indtil
der frigeres hvid reg i rigelig mengde. Kogningen fortsattes, indtil rumfanget er niet ned pa ca. 2 ml (et
tyndt lag af sirupsagtig vaske pa bunden af bagerglasset). Baegerglasset afkeles til stuetemperatur.

Derefter tilsattes forsigtigt 25 ml vand, og fraveer af chlorid konstateres pd ny med en drébe selvnitratop-
losning (4.10). Er der stadigvak chlorid tilbage, gentages operationen efter tilsetning af 5 ml 9 mol/l
svovlsyre (4.2).

7. Fremgangsmdde

[ et 400 ml bagerglas indeholdende den oplesning, der skal bestemmes, tilsettes 25 ml 6 mol/l salpetersyre
(4.3) og 2,5 g natriumbismutat (4.5). Der omreres grundigt pd magnetomrerer (5.2) i 3 minutter.

Derefter tilseettes 0,3 mol/l salpertersyre (4.4), og der omreres pd ny. Der filtreres under vakuum pa en digel
(5.1), hvor bunden er dakket med kiselgur (4.6). Digelen vaskes flere gange med 0,3 mol/l salpetersyre (4.4),
indtil der opnés et farvelost filtrat.

Filtratet og vaskevandet overfores til et 500 ml bagerglas. Der blandes og tilsettes 25 ml 0,15 mol/l
ferrosulfatoplesning (4.8). Hvis filtratet farves gult efter tilsaetning af ferrosulfat, tilsettes 3 ml 15 mol/l
ortophosphorsyre (4.7).

Med en burette titreres overskuddet af ferrosulfat med 0,02 mol/l kaliumpermanganatoplesning (4.9), indtil
der opnds en stabil rosa farve i 1 minut. Der gennemfores en blindpreve under samme betingelser, idet man
blot udelader analyseproven.

Anmearkning
Den oxiderede oplesning mé ikke komme i berering med gummi.

8. Angivelse af resultatet

1 ml 0,02 mol/l kaliumpermanganatoplesning svarer til 1,099 mg mangan (Mn).

Det procentvise indhold af mangan (Mn) i gedningen er:

\%

Mn (%) hvor = (x, — x5) x 0,1099 X IxM
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

hvor

xp, er rumfanget i ml af forbrugt permanganat ved blindpreven

X, er rumfanget i ml af forbrugt permanganat ved analysen

V er rumfanget i ml af ekstraktionsoplesningen ifelge metode 10.1 eller 10.2
a er rumfanget i ml af den alikvote meaengde udtaget af ekstraktet

M er massen i gram af den anvendte gedningsmengde.

Metode 10.10

Bestemmelse af molybdzn i gedningsekstrakter ved gravimetrisk metode med 8-hydroxyquinolin

Formal

[ denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af molybdan i gedningsekstrakter.

Anvendelsesomride

Denne metode anvendes pd gedninger, for hvilke der i medfer af forordningens bilag I E deklareres et
molybdanindhold, og hvor ekstrakterne er fremstillet ved metoderne 10.1 ogfeller 10.2.

Princip

Molybdanbestemmelsen udferes ved feldning af molybdenyloxinat under specificerede betingelser.

Reagenser
Svovlsyreoplesning, ca. 1 mol/l

[ en 1 liter malekolbe indeholdende 800 ml vand tilseettes 55 ml svovlsyre (H,SO4, dyg= 1,84 g/ml).
Derefter blandes. Der blandes og efter afkeling fyldes op til 1 liter med vand og blandes.

Fortyndet ammoniakoplosning (1 : 3)

1 rumfang koncentreret ammoniakoplesning (NH,OH, dyo = 0,9 g/ml) blandes med 3 rumfang vand.

Fortyndet eddikesyreoplasning (1 : 3)

1 rumfang koncentreret eddikesyre (99,7 % CH;COOH, d,, = 1,049 g/ml) blandes med 3 rumfang vand.

Oplosning af ethylendiamintetraeddikesyre (EDTA)

[ en 100 ml mélekolbe opleses i vand 5 g Na,EDTA, hvorefter der fyldes op til merket og blandes.

Bufferoplosning

[ en 100 ml mélekolbe opleses i vand 15 ml koncentreret eddikesyre og 30 g ammoniumacetat, hvorefter
der fyldes op til 100 ml.

7-hydroxyquinolinoplosning (oxin)
I en 100 ml malekolbe opleses 3 g 8-hydroxyquinolin i 5 ml koncentreret eddikesyre, hvorefter der

tilsettes 80 ml vand. S4 tilsettes drabe for drabe ammoniakoplesning (4.2), indtil oplesningen bliver
uklar, og derefter eddikesyre (4.3), indtil oplesningen igen bliver klar.

Derefter fyldes op til 100 ml med vand.

Apparatur

Filterdigel P16/ISO 4793, porgsitet 4, som kan rumme 30 ml
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5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2.

7.3.

pH-meter med glaselektrode
Torreskab, regulerbart ved 130 + 135 °C.

Fremstilling af analyseoplesningen

Fremstilling af molybdanoplesningen. Se metode 10.1 og 10.2.

Fremgangsmade
Fremstilling af analyseoplosningen

I et 250 ml bagerglas anbringes en alikvot mangde indeholdende 25-100 mg Mo, hvorefter rumfanget
bringes op pd 50 ml med vand.

Denne oplesning indstilles til pH =5 ved drdbe for drdbe at tilsatte svovlsyreoplesning (4.1). Der tilsattes
15 ml EDTA-oplesning (4.4) og derefter 5 ml bufferoplesning (4.5). Derefter bringes rumfanget op pé ca.
80 ml med vand.

Fremstilling og vaskning af bundfaldet

Fremstilling af bundfald

Oplesningen opvarmes svagt. Under konstant omrering tilferes oxinoplesningen (4.6). Udfeldningen fort-
sattes, indtil der ikke leengere konstateres dannelse af bundfald. Derefter tilsecttes et overskud af reagens,

indtil veesken over bundfaldet bliver svagt gulfarvet. 20 ml er normalt tilstreekkeligt. Bundfaldet opvarmes
svagt i yderligere 2-3 minutter.

Filtrering og vaskning

Der filtreres pa en filterdigel (5.1). Derefter skylles flere gange med varmt vand i mangder pd 20 ml.
Vaskevandet skal gradvis blive ufarvet, hvilket viser, at der ikke laengere er oxin til stede.

Vejning af bundfaldet

Bundfaldet torres ved 130-135 °C til massen er konstant (i mindst én time).
Derefter afkoles i ekssikkator og vejes.

Angivelse af resultater

1 mg molybdanyloxinat, MoO,(CoH4ON),, svarer til 0,2305 mg Mo.

Det procentvise indhold af molybdan (Mo) i gedningen er:

V x D
Mo (%) = X x 0,02305 x
a x M

hvor

X er massen i gram af det udfeldede molybdanyloxinat

V er rumfanget af ekstraktionsoplesning i ml ifelge metoderne 10.1 og 10.2
a er det alikvote rumfang i ml udtaget af den sidste fortynding

D er fortyndingsfaktoren for denne alikvot

M er massen i gram af den anvendte gedningsmaengde.
Metode 10.11
Bestemmelse af zink i godningsekstrakter ved atomabsorptionsspektrometri

Formidl

I denne metode beskrives en procedure til bestemmelse af zink i gedningsekstrakter.
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2. Anvendelsesomrade

Denne metode anvendes pd gedninger, for hvilke der i medfer af forordningens bilag I E deklareres et
zinkindhold, og hvor ekstrakterne er fremstillet ved metoderne 10.1 ogfeller 10.2.

3. Princip
Efter passende behandling og fortynding af ekstraktet bestemmes zinkindholdet ved atomabsorptionsspek-
trometri.

4. Reagenser

4.1. Saltsyreoplosning, ca. 6 mol/l

Se metode 10.4, punkt 4.1.

4.2. Saltsyreoplasning, ca. 0,5 mol/l

Se metode 10.4, punkt 4.2.

4.3. Lanthanoplesning, 10 g Lajliter

Se metode 10.4, punkt 4.3.

4.4. Zinkstandardoplesninger
4.4.1. Zinkstamoplesning (1 000 pg/ml)

[ en 1000 ml mélekolbe afvejes, med en nejagtighed pd 0,1 mg, nejagtigt 1 g zinkstev eller zinkskeel, og
der tilsattes 25 ml 6 mol/l saltsyre (4.1). Nér alt zink er oplest, fyldes op til market med vand og blandes.

4.4.2. Zinkarbejdsoplesning (100 pg/ml)

[ en 200 ml malekolbe fortyndes 20 ml af stamoplesningen (4.4.1) i 0,5 mol/l saltsyreoplesning (4.2). Der
fyldes op til market med 0,5 mol/l saltsyreoplesning og blandes.

5. Apparatur

Atomabsorptionsspektrometer

Se metode 10.4 punkt 5. Apparatet skal vare forsynet med en zinklampe og indstilles pd belgeleengden
213,8 nm. Mélingen skal gennemfores med baggrundskorrektion.

6. Fremstilling af analyseoplesningen
6.1. Oplesning af zink i gedningsproven
Se metoderne 10.1 ogfeller 10.2.

6.2. Fremstilling af analyseoplosningen

Se metode 10.4, punkt 6.2. Analyseoplesningen skal indeholde 10 % (v/v) lanthanoplesning (4.3).

7. Fremgangsmaéde

7.1. Fremstilling af blindproveoplasningen
Se metode 10.4, punkt 7.1. Blindpreven skal indeholde 10 % (v[v) af den under 6.2 anvendte lanthanop-
lesning.

7.2. Fremstilling af standardoplesningerne

Se metode 10.4, punkt 7.2. For at opnd det optimale maleomrdde mellem 0 og 5 pg zink (Zn)/ml overferes
til en reekke 100 ml mélekolber henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 ml zinkarbejdsoplesning (4.4.2). I givet
fald justeres saltsyrekoncentrationen, s den ligger s nart som muligt op ad koncentrationen i analyseop-
losningen. Der tilsattes til hver méalekolbe 10 ml af den under (6.2) anvendte lanthanoplesning Der fyldes
op til meerket med 0,5 mol/l saltsyreoplasning (4.2) og blandes.

Disse oplesninger indeholder henholdsvis 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 og 5 pg zink (Zn)/ml.

7.3. Maling

Se metode 10.4, punkt 7.3. Spektrometret (5) indstilles til at male ved belgelengden 213,8 nm.
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Angivelse af resultatet

Se metode 10.4, punkt 8.
Det procentvise indhold af zink i gedningen er lig med:

Zn (%) = [(xs — %) X Vx D]/ (M x 10%)
Hvis metode 10.3 har varet anvendt:

Zn (%) = [(x, — %) X Vx 2D] / (M x 10%)
hvor
Zn er mangden af zink (Zn) udtrykt i procent af gedningen
xser koncentrationen af zink i analyseoplesningen (6.2) i pg/ml
xp, er koncentrationen af zink i analyseoplesningen (6.2) i pg/ml
V er ekstraktrumfanget fremstillet efter metode 10.1 eller 10.2, i ml
D er faktoren svarende til den under 6.2 gennemforte fortynding
M er massen af den prove, der er afvejet efter metode 10.1 eller 10.2, i gram.
Beregning af fortyndingsfaktoren D

hvis (al), (a2), (a3),..., (ai) og (a) er successive alikvoter, og (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) og (100) er rumfanget i ml
svarende til deres respektive fortyndinger, vil fortyndingsfaktoren D vere lig med:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x ... x (vi/ai) x (100/a)
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BILAG V

. LISTE OVER DOKUMENTER, SOM EN FABRIKANT ELLER DENNES REPRAESENTANT SKAL KONSUL-

TERE FOR AT UDARBEJDE ET TEKNISK DOSSIER FOR EN NY GODNINGSTYPE, DER ONSKES
OPTAGET I BILAG I TIL DENNE FORORDNING

. Vejledning i udarbejdelse af det tekniske dossier til ansegning om at betegne gedninger »EF-G@DNING«.

De Europeiske Feellesskabers Tidende C 138 af 20.5.1994, s. 4.

. Kommissionens direktiv 91/155/EQF af 5. marts 1991 om fastsettelse i henhold til artikel 10 i Radets direktiv

88/379/EQF af de nermere bestemmelser for en sarlig informationsordning vedrerende farlige praparater.

De Europeiske Feellesskabers Tidende L 76 af 22.3.1991, s. 35.

. Kommissionens direktiv 93/112/EF af 10. december 1993 om ndring af Kommissionens direktiv 91/155/EQF om

fastsattelse af de narmere bestemmelser for en seerlig informationsordning vedrerende farlige praparater, i henhold
til artikel 10 i direktiv 88/379/EQF.

De Europeiske Feellesskabers Tidende L 314 af 16.12.1993, s. 38.

. STANDARDER FOR OFFICIEL AKKREDITERING AF LABORATORIER, DER HAR KOMPETENCE TIL AT

UDFORE KONTROLLEN MED, AT EF-GODNINGER ER I OVERENSSTEMMELSE MED DENNE FORORD-
NING OG DENS BILAG

. Norm geldende for laboratorierne:

EN ISO/IEC 17025, generelle krav til prevnings- og kalibreringslaboratorier.

. Norm gzldende for de akkrediterende organer:

EN 45003, Akkrediteringssystem for kalibrerings- og prevningslaboratorier, generelle krav til drift og anerkendelse.
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