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UREDBA (EZ) br. 2003/2003 EUROPSKOG PARLAMENTA I VI]ECA
od 13. listopada 2003.

o gnojivima

(Tekst znacajan za EGP)

EUROPSKI PARLAMENT 1 VI]ECE EUROPSKE UNIJE,

uzimajuéi u obzir Ugovor o osnivanju Europske zajednice, a
posebno njegov ¢lanak 95.,

uzimajuéi u obzir prijedlog Komisije (1),

uzimajuéi u obzir misljenje Europskoga gospodarskog i soci-

jalnog odbora (?),

djeluju¢i u skladu s postupkom predvidenim u clanku 251.
Ugovora (3),

buduéi da:

(1)  Direktiva Vijeca 76/116 EEZ od 18. prosinca 1975. o
uskladivanju zakonodavstava drzava ¢lanica u odnosu na
gnojiva (*), Direktiva VijeCa 80/876/EEZ od 15. srpnja
1980. o uskladivanju zakonodavstava drzava clanica u
odnosu na jednostavna amonijsko nitratna gnojiva s
visokim udjelom dusika (%), Direktiva VijeCa 87/94/EEZ
od 8. prosinca 1986. o uskladivanju zakonodavstava
drzava clanica u odnosu na postupke kontrole karakteri-
stika, ogranicenja i otpornosti na detonaciju amonijsko
nitratnih gnojiva s visokim udjelom dusika (°) i Direktiva
Komisije 77/535[EEZ od 22. lipnja 1977. o uskladivanju
zakonodavstava drzava clanica u odnosu na metode
uzorkovanja i analize gnojiva (7) su znatno izmijenjene
nekoliko puta. U skladu s komunikacijom Komisije
Europskom parlamentu i Vije¢u ,Jednostavnije zakono-

davstvo za unutarnje trziste” (SLIM) i Planom djelovanja

() SL C 51 E, 26.2.2002., str. 1., i SL C 227 E, 24.9.2002., str. 503.

() SL C 80, 3.4.2002., str. 6.

(*) Misljenje Europskog parlamenta od 10. travnja 2002., (SL C 127 E,
29.5.2002., str. 160.), Zajednicko stajaliste Vijeca od 14. travnja
2003., (SL C 153 E, 1.7.2003,, str. 56.) i Odluka Europskog parla-
menta od 2. rujna 2003. (jo$ nije objavljena u Sluzbenom listu).

() SL L 24, 30.1.1976., str. 21. Direktiva kako je zadnje izmijenjena
Direktivom 98/97/EZ Europskog parlamenta i Vijeca (SL L 18,
23.1.1999., str. 60.).

(*) SL L 250, 23.9.1980., str. 7. Direktiva kako je izmijenjena Direk-
tivom 97/63/EZ Europskog parlamenta i Vijeca (SL L 335,
6.12.1997., str. 15.).

(°) SL L 38, 7.2.1987., str. 1. Direktiva kako je izmijenjena Direktivom
88/126[EEZ (SL L 63, 9.3.1988., str. 12.).

() SL L 213, 22.8.1977., str. 1. Direktiva kako je zadnje izmijenjena
Direktivom 95/8/EZ (SL L 86, 20.4.1995., str. 41.).

G)

za jedinstveno trziste, ove Direktive trebaju se radi
jasnoce ukinuti i zamijeniti jedinstvenim pravnim instru-
mentom.

Zakonodavstvo Zajednice o gnojivima je svojim sadr-
zajem vrlo tehnicko. Stoga je Uredba najprikladniji
pravni instrument jer izravno odgovara preciznim zahtje-
vima proizvodaca koji se moraju primijeniti istodobno i
na isti nacin u cijeloj Zajednici.

U svakoj drzavi ¢lanici gnojiva moraju pokazati odredene
tehnicke karakteristike utvrdene obveznim odredbama.
Te odredbe, koje se poblize odnose na sastav i definiciju
tipa gnojiva, na oznake tih tipova, njihovu identifikaciju i
njihovo pakiranje, razlikuju se od jedne drzave ¢lanice do
druge. Svojim nepodudaranjem one ograni¢avaju trgo-
vinu unutar Zajednice i stoga se trebaju uskladiti.

Drzave C¢lanice cilj predlozenog djelovanja, odnosno
osiguravanje unutarnjeg trZiSta gnojiva, ne mogu
dostatno ostvariti ako ne postoje zajednicki tehnicki
kriteriji, pa se stoga taj cilj moze, zbog opsega djelovanja,
bolje posti¢i na razini Zajednice, Zajednica moze donijeti
mjere u skladu s nacelom supsidijarnosti, kao $to je utvr-
deno u clanku 5. Ugovora. U skladu s nacelom propor-
cionalnosti, kao $to je utvrdeno u tom clanku, ova
Uredba ne prelazi ono 3to je potrebno za ostvarivanje
ovog cilja.

Nuzno je na razini Zajednice utvrditi oznake, definicije i
sastav odredenih gnojiva (EZ gnojiva).

Takoder se trebaju odrediti pravila Zajednice o identifi-
kaciji, sljedivosti i oznacivanju EZ gnojiva te o zatvaranju
pakiranja.

Treba se utvrditi postupak na razini Zajednice koji ¢e se
provoditi u slucajevima kad drzava ¢lanica bude smatrala
nuznim ograniciti stavljanje EZ gnojiva na trziste.
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(8)

(12)

(13)

(14)

(15)

Za proizvodnju gnojiva vrijede razliciti stupnjevi odstu-
panja radi proizvodne tehnologije ili osnovnih materijala.
Uzorkovanje i analiticki postupci takoder mogu odstu-
pati. Zbog toga je nuzno odobriti dozvoljena odstupanja
od deklariranih udjela hranjivih tvari. U interesu kori-
snika u poljoprivredi, preporucuje se odrzavati ta odstu-
panja unutar uskih granica.

Sluzbene kontrole uskladenosti EZ gnojiva sa zahtjevima
ove Uredbe u vezi s kvalitetom i sastavom moraju se
provoditi u laboratorijima koji su odobreni od drzava
¢lanica i prijavljeni Komisiji.

Amonijev nitrat je osnovni sastojak mnogih razli¢itih
proizvoda, od kojih se neki koriste kao umjetna gnojiva,
a drugi kao eksplozivi. Nuzno je, uzevsi u obzir posebnu
prirodu amonijsko nitratnih gnojiva s visokim udjelom
dusika i posljedicne zahtjeve vezane uz javnu sigurnost,
zdravlje i zastitu radnika, odrediti daljnja pravila Zajed-
nice za EZ gnojiva ovog tipa.

Neki od ovih proizvoda mogu biti opasni i u odredenim
okolnostima mogu se koristiti u svrhu koja im prvotno
nije bila namijenjena. To mozZe jako ugroziti sigurnost
osoba i imovine. Zbog toga se proizvodaci moraju obve-
zati da e poduzeti potrebne korake da do takvog kori-
Stenja ne dode, a posebno da ¢e osigurati sljedivost
takvih gnojiva.

U interesu javne sigurnosti, posebno je vazno na razini
Zajednice odrediti karakteristike 1 svojstva po kojima se
EZ amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika
razlikuju od ostalih vrsta amonijskog nitrata koja se
koriste u proizvodnji eksploziva.

EZ amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika
moraju odgovarati odredenim karakteristikama kako bi se
osiguralo da su bezopasna. Proizvoda¢i moraju osigurati
da su sva amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom
dusika prosla ispitivanje otpornosti na detonaciju prije
nego se ta gnojiva stave na trziste.

Nuzno je utvrditi pravila metoda zatvorenih termalnih
ciklusa, ¢ak i ako te metode neée nuzno oponasati sve
uvjete koji nastaju tijekom prijevoza i skladistenja.

Gnojiva mogu biti zagadena tvarima koje predstavljaju
potencijalni rizik za zdravlje ljudi i Zivotinja i za
okolis. Osim miSljenja Znanstvenog odbora za toksic-
nost, ekotoksi¢nost i okoli§ (SCTEE), Komisija namjerava
raspraviti o problemu nenamjernog udjela kadmija u
mineralnim gnojivima i, gdje je primjereno, sastaviti

(16)

(17)

(18)

(19)

prijedlog za Uredbu, koji namjerava predstaviti Europ-
skom parlamentu i Vije¢u. Gdje je primjereno, sli¢na
ocjena bit ¢e podnesena i za druge zagadivace.

Primjereno je utvrditi postupak, koji ¢e postovati svi
proizvodaci ili njihovi predstavnici koji Zzele ukljuciti
novi tip gnojiva u Prilog L. radi koristenja oznake ,EZ
gnojivo”.

Mjere nuzne za provedbu ove Uredbe trebaju se donijeti
u skladu s Odlukom Vijeca 1999/468/EZ od 28. lipnja
1999. kojom se utvrduju postupci za izvrsavanje proved-
benih ovlasti danih Komisiji ().

Drzave clanice trebaju odrediti kazne koje se odnose na
krdenja odredaba ove Uredbe. One mogu predvidjeti da
proizvoda¢ koji krdi clanak 27. bude novcano kaznjen
iznosom deset puta veéim od trzisne vrijednosti posiljke
koja ne odgovara uvjetima.

Direktive 76/116/EEZ, 77/535/EEZ, 80/876/EEZ i
87/94[EEZ trebaju se staviti izvan snage,

DONIJELI SU OVU UREDBU:

GLAVA L
OPCE ODREDBE
POGLAVLJE 1.
Podrudje primjene i definicije
Clanak 1.

Podrudje primjene

Ova Uredba primjenjuje se na proizvode koji se stavljaju na
trzi§te kao gnojiva, oznacena s ,EZ gnojivo”.

Clanak 2.

Definicije

U smislu ove Uredbe primjenjuju se sljedece definicije:

(@)

,Gnojivo” zna¢i materijal &ija je glavna funkcija biljkama
pruziti hranjive tvari.

,Primarne hranjive tvari” zna¢i samo elementi dusik, fosfor

i kalij.

,Sekundarne hranjive tvari” znaci elementi kalcij, magnezij,
natrij i sumpor.

,Mikro-hranjive tvari” znadi elementi bor, kobalt, bakar,
zeljezo, mangan, molibden i cink, koji su nuzni za rast
biljaka u kolicinama koje su male u usporedbi s onima
koje dolaze od primarnih i sekundarnih hranjivih tvari.

() SL L 184, 17.7.1999., str. 23.
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(e) ,Anorgansko gnojivo” znaci gnojivo u kojem se deklarirane (s) .Dozvoljeno odstupanje” znaci dopusteni otklon izmjerene

hranjive tvari u obliku minerala dobivaju ekstrakcijom i
fizikalnim ifili kemijskim industrijskim postupcima. Po
dogovoru se medu anorganska gnojiva mogu uvrstiti
kalcijev cijanamid, urea i njihovi kondenzirani i pridruzeni
proizvodi i gnojiva koja sadrze kelirane ili kompleksne
mikro-hranjive tvari.

,Kelirane mikro-hranjive tvari” zna¢i mikro-hranjive tvari
koje sadrze jednu od organskih molekula navedenih u
odjeljku E.3.1. Priloga L.

,Kompleksne mikro-hranjive tvari” zna&i mikro-hranjive
tvari koje sadrze jednu od organskih molekula navedenih
u odjeljku E.3.2. Priloga L

,Tip gnojiva” znadi gnojiva s oznakom uobicajenog tipa,
kako je navedeno u Prilogu I.

,Jednostavno gnojivo” znadi dusi¢no, fosfatno ili kalijevo
gnojivo s navedenim udjelom samo jedne primarne
hranjive tvari.

LSlozeno gnojivo” zna¢i gnojivo s navedenim udjelom
najmanje dvije primarne hranjive tvari, a dobiva se kemij-
skim putem ili mijesanjem, ili kombinacijom toga dvoga.

,Kompleksno gnojivo” zna¢i sloZeno gnojivo, koje se
dobiva kemijskom reakcijom, otapanjem, ili kad je u
krutom stanju granulacijom, s navedenim udjelom
najmanje dvije primarne hranjive tvari. U krutom stanju
svaka granula sadrzi sve hranjive tvari u njihovom deklari-
ranom sastavu.

,Mijesano gnojivo” zna¢i gnojivo koje se dobiva suhim
mijesanjem nekoliko gnojiva, bez kemijske reakcije.

,Lisno gnojivo” znadi gnojivo koje je pogodno za primjenu
na i unos hranjivih tvari preko lis¢a usjeva.

,Tekuée gnojivo” znaci gnojivo u obliku suspenzije ili
otopine.

,Otopina gnojiva” zna¢i gnojivo u tekuem obliku koje
nema krute Cestice.

,Gnojivo u suspenziji” zna¢i dvofazno gnojivo gdje su krute
Cestice suspendirane u tekucoj fazi.

,Deklaracija” znadi izjava o koli¢ini hranjivih tvari, ukljucu-
juéi njihove oblike i topljivost, zajamcenih unutar specifi-
ciranih odstupanja.

,Deklarirani udio” zna¢i udio elementa ili njegovog oksida
koji se, u skladu sa zakonodavstvom Zajednice, nalazi na
etiketi EZ gnojiva ili na relevantnom prateéem dokumentu.

vrijednosti udjela hranjivih tvari od njihove deklarirane
vrijednosti.

(t) ,Europska norma” zna¢i CEN (Europski odbor za normiza-
ciju) norme, koje su sluzbeno priznate od Zajednice i ¢ija
referencija je objavljena u Sluzbenom listu Europskih zajednica.

(u) ,Ambalaza” znaci spremnik koji se moze zapecatiti, koji se
koristi za drzanje, zastitu, rukovanje i distribuciju gnojiva i
ne smije sadrzavati viSe od 1 000 kg.

(v) ,Rasuto stanje” znadi gnojiva koja nisu pakirana kako je
propisano ovom Uredbom.

(w) ,Stavljanje na trziste” znac¢i dobava gnojiva, ili s povratom
placanja ili besplatno, ili skladistenje u svrhu zaliha. Uvoz
gnojiva na carinsko podrudje Europske zajednice smatra se
stavljanjem na trziste.

(x) ,Proizvoda¢” znaci fizicka ili pravna osoba koja je odgo-
vorna za stavljanje gnojiva na trziste; posebice, proizvodac,
uvoznik, pakiratelj koji radi za vlastiti racun, ili bilo koja
osoba koja mijenja karakteristike gnojiva, smatrat ce se
proizvodacem. Ipak, distributer koji ne promijeni karakteri-
stike gnojiva, nede se smatrati proizvodacem.

POGLAVLJE II.
Stavljanje na trziste
Clanak 3.

EZ gnojivo

Gnojivo koje pripada tipu gnojiva navedenih u Prilogu 1. i
sukladno je uvjetima donesenim ovom Uredbom, moze se
oznaditi kao ,EZ gnojivo”.

Oznaka ,EZ gnojivo” ne koristi se za gnojivo koje nije u skladu
s ovom Uredbom.

Clanak 4.
Poslovni nastan u Zajednici

Proizvoda¢ ima poslovni nastan u Zajednici i odgovoran je za
uskladenost ,EZ gnojiva” s odredbama ove Uredbe.

Clanak 5.
Slobodno prometovanje

1. Ne dovodedi u pitanje ¢lanak 15. i ostalo zakonodavstvo
Zajednice, drzave ¢lanice nece, na temelju sastava, identifikacije,
oznalivanja i pakiranja, i ostalih odredaba sadrzanih u ovoj
Uredbi, zabraniti, ograni¢iti ili sprijeCiti stavljanje na trZiSte
gnojiva oznacenih kao ,EZ gnojiva” koja su u skladu s odred-
bama ove Uredbe.
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2. Gnojiva koja su oznacena kao ,EZ gnojiva” sukladno ovoj
Uredbi slobodno prometuju unutar Zajednice.

Clanak 6.
Obvezne izjave

1. U svrhu ispunjavanja zahtjeva iz ¢lanka 9., drzave clanice
mogu propisati da se oznake udjela dusika, fosfora i kalija u
gnojivima stavljenim na trziSte izraze na sljedeéi nacin:

(a) dusik samo u elementarnom obliku (N); i ili
(b) fosfor i kalij samo u elementarnom obliku (P, K); ili
(c) fosfor i kalij samo u obliku oksida (P,Os5, K,0); ili

(d) fosfor i kalij i u elementarnom obliku i u obliku oksida,
istodobno.

Gdje je odlu¢eno da se udjeli fosfora i kalija izraze u obliku
elemenata, sva upucivanja na oblik oksida u dodacima is¢itavaju
se kao da je u elementarnom obliku, a brojcane vrijednosti
pretvaraju se uz koristenje sljedecih faktora:

(a) fosfor (P) = fosfor pentoksid (P,Os) x 0,436;
(b) kalij (K) = kalijev oksid (K,0) x 0,830.

2. Drzave ¢lanice mogu odrediti da se udio kalcija, magne-
zija, natrija i sumpora u sekundarnim hranjivim tvarima gnojiva
i, gdje su ispunjeni uvjeti ¢lanka 17., primarnih hranjivih tvari
gnojiva stavljenih na njihovo trZiste izraZava na sljede¢i nacin:
(a) u obliku oksida (CaO, MgO, Na,O, SO5); ili

(b) u elementarnom obliku (Ca, Mg, Na, S); ili

(¢) u oba oblika.

Za pretvaranje udjela kalcijevog oksida, magnezijevog oksida,
natrijevog oksida i sumporovog trioksida u udio kalcija, magne-
zija, natrija i sumpora koriste se sljedeéi faktori:

(a) kalcij (Ca) = kalcijev oksid (CaO) x 0,715;

(b) magnezij (Mg) = magnezijev oksid (MgO) x 0,603;
(c) natrij (Na) = natrijev oksid (Na,0) x 0,742;

(d) sumpor (S) = sumporov trioksid (SO;) x 0,400.

Za izraCunani udio oksida ili elementa, navedena brojka zaokru-
zuje se na najblize decimalno mjesto.

3. Drzave clanice ne spreCavaju stavljanje ,EZ gnojiva”
oznacenog u oba oblika spomenuta u stavcima 1. 1 2. na trZiste.

4. Udio bora, kobalta, bakra, Zeljeza, mangana, molibdena i
cinka u jednoj ili viSe mikro-hranjivih tvari u ,EZ gnojivima”

koja pripadaju tipu gnojiva navedenih u odjeljcima A, B, C i D
Priloga 1. iskazuje se kad su ispunjeni sljededi uvjeti:

(a) mikro-hranjive tvari dodane su najmanje u minimalnim
koli¢inama, odredenima u odjeljku E.2.2. i E.2.3. Priloga L;

(b) EZ gnojivo i dalje zadovoljava uvjete odjeljaka A, B, C i D
Priloga 1;

5. Gdje su mikro-hranjive tvari normalni sastojci sirovina
namijenjenih za opskrbu primarnih (N, P, K) i sekundarnih
(Ca, Mg, Na, S) hranjivih tvari, mogu se iskazati, pod uvjetom
da su te mikro-hranjive tvari prisutne najmanje u minimalnoj
koli¢ini odredenoj u odjeljcima E.2.2. i E.2.3. Priloga L

6. Udio mikro-hranjivih tvari iskazuje se na sljedeéi nacin:

(a) za gnojiva koja pripadaju tipu gnojiva navedenima u
odjeljku E.1. Priloga I, u skladu s zahtjevima postavljenima
u stupcu 6. ovog odjeljka;

(b) za mjesavinu gnojiva iz (a), a koja sadrze najmanje dvije
razli¢ite mikro-hranjive tvari i udovoljavaju uvjetima
odjeljka E.2.1. Priloga L. i za gnojiva koja pripadaju tipu
gnojiva navedenima u odjeljcima A, B, C i D Priloga I,
oznacujudi:

i. ukupni udio, izrazen kao maseni postotak gnojiva,

ii. udio topljiv u vodi, izrazen kao maseni postotak, gdje je
topljivi dio najmanje polovica ukupnog udjela.

Gdje je mikro-hranjiva tvar potpuno topljiva u vodi, deklarira se
samo sadrzaj topljiv u vodi.

Gdje je mikro-hranjiva tvar kemijski povezana s organskom
molekulom, udio mikro-hranjive tvari prisutan u gnojivu dekla-
rira se odmah, nakon udjela topljivog u vodi kao maseni
postotak proizvoda, uz jedan od izraza ,kelirano s” ili ,kom-
pleksirano s”, s imenom organske molekule, kako je odredeno u
odjeljku E.3. Priloga I. Ime organske molekule mozZe se zamije-
niti njezinim inicijalima.

Clanak 7.
Identifikacija

1.  Proizvoda¢ dostavla EZ gnojiva s identifikacijskim
oznakama navedenima u clanku 9.

2. Ako su gnojiva zapakirana, te identifikacijske oznake
pojavljuju se na ambalazi ili priloZzenim etiketama. Ako su
gnojiva u rasutom stanju, te oznake pojavljuju se na pratedim
dokumentima.
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Clanak 8.
Sljedivost

Ne dovodedi u pitanje ¢lanak 26. stavak 3., kako bi osigurao
sljedivost EZ gnojiva, proizvoda¢ mora Cuvati podatke o podri-
jetlu gnojiva. Ti podaci su dostupni u svrhu inspekcije drzava
¢lanica tako dugo dok su zalihe gnojiva na trzistu i u daljnjem
razdoblju od 2 godine nakon $to proizvoda¢ prestane sa stav-
ljanjem istog na trziste.

Clanak 9.
Oznake

1. Ne dovodedi u pitanje ostala pravila Zajednice, ambalaza,
etikete i prate¢i dokumenti iz ¢lanka 7. nose sljedece oznake:

(a) Obvezna identifikacija

— Rijjeci ,EZ GNOJIVO” napisane velikim slovima,

— Gdje postoji, oznaka tipa gnojiva kako je odredeno u
Prilogu 1,

— Za mijeSana gnojiva, oznaka ,mijeSano” nakon oznake
tipa,

— Dodatne oznake odredene u ¢lancima 19., 21. ili 23,

— Hranjive tvari moraju biti oznacene i rije¢ima i odgova-
rajuéim kemijskim simbolima, npr. dusik (N), fosfor (P),
fosfor pentoksid (P,0s), kalij (K), kalijev oksid (K,0),
kalcij (Ca), kalcijev oksid (CaO), magnezij (Mg), magne-
zijev oksid (MgO), natrij (Na), natrijev oksid (Na,O),
sumpor (S), sumporni trioksid (SO;), bor (B), bakar
(Cu), kobalt (Co), Zeljezo (Fe), mangan (Mn), molibden
(Mo), cink (Zn),

— Ako gnojivo sadrzi mikro-hranjive tvari od kojih su sve
ili dio kemijski povezane s organskom molekulom, ime
mikro-hranjive tvari mora se oznaiti jednim od slje-
decih ozna¢nih podataka:

»

i. ,kelirano s ...” (ime kelirajuéeg agensa ili kratica,
kako je odredeno u odjeljku E.3.1. Priloga L);

ii. ,kompleksiran s ...” (ime kompleksirajueg agensa,
kako je odredeno u odjeljku E.3.2. Priloga L),

— Mikro-hranjive tvari koje se nalaze u gnojivu, navedene
abecednim redom svojih kemijskih simbola: B, Co, Cu,
Fe, Mn, Mo, Zn,

— Za proizvode navedene u odjeljcima E.1. i E.2. Priloga L,
to¢no odredene upute za uporabu,

— Kolic¢ine tekucih gnojiva, izraZene masom. Izrazavanje
koli¢ine teku¢ih gnojiva volumenom ili masom po volu-
menu (kilogrami po hektolitru ili grami po litri) je neob-
vezno;

— Neto ili bruto masa i, neobvezno, volumen za tekuca
gnojiva. Ako se daje bruto masa, pokraj nje mora biti
oznacena i tara masa,

— Ime ili trgovacko ime i adresa proizvodaca.
(b) Neobvezna identifikacija
— Kako je navedeno u Prilogu 1,

— Upute za skladistenje i rukovanje, i za gnojiva koja nisu
nabrojena u Prilogu I, odjeljcima E.1. i E.2., to¢no odre-
dene upute za uporabu gnojiva,

— Navodi omjera koli¢ina i uvjeta koriStenja koji odgova-
raju tlu i uvjeta prinosa za vrijeme koristenja gnojiva

— Oznaka proizvodaca i trgovacki opis proizvoda.

Navodi iz (b) ne smiju proturjeciti onima iz (a) i moraju od njih
biti jasno odvojeni.

2. Sve oznake iz stavka 1. moraju se jasno odvojiti od bilo
koje druge informacije na ambalazi, etiketama i prate¢im doku-
mentima.

3. Tekuca gnojiva mogu se stavljati na trziSte jedino ako
proizvoda¢ omogudi odgovarajue pratece upute koje posebno
pokrivaju temperaturu skladiStenja i spreCavanje nezgoda
tijekom skladitenja.

4. Detaljna pravila za primjenu ovog ¢lanka donose se prema
postupku iz ¢lanka 32. stavka 2.

Clanak 10.
Stavljanje etiketa

1. Etikete ili oznake tiskane na ambalazi koje daju odredene
podatke prema clanku 9. moraju biti postavljene na uocljivo
mjesto. Etikete se moraju priCvrstiti na ambalazu ili bilo koji
sustav koji se koristi za zatvaranje. Ako taj sustav ima pecat, taj
pecat mora imati ime ili oznaku pakiratelja.

2. Oznake iz stavka 1. moraju biti i ostati neizbrisive i jasno
tljive.

3. U slucajevima gnojiva u rasutom stanju iz druge recenice
¢lanka 7. stavka 2., kopije dokumenata koji sadrze identifika-
cijske oznake moraju pratiti robu i biti dostupne u svrhu
inspekcije.
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Clanak 11.
Jezici

Etiketa, oznake na pakiranju i prate¢i dokumenti moraju biti na
najmanje jednom nacionalnom jeziku ili jezicima drzava ¢lanica
na Cijem trzistu se prodaje EZ gnojivo.

Clanak 12.
Pakiranje

U slucaju pakiranih EZ gnojiva, ambalaza mora biti zatvorena
na takav nacin ili takvim sredstvom da, kad se otvori, pecat koji
udvr$cuje ili sama ambalaza budu nepopravljivo osteceni. Mogu
se koristiti vrece s ventilima.

Clanak 13.
Dozvoljena odstupanja

1. Udio hranjivih tvari u EZ gnojivima mora biti uskladen s
dozvoljenim odstupanjima utvrdenima u Prilogu IL, ¢ija je
namjena dopustanje otklona pri proizvodnji, uzorkovanju i
analizi.

2. Proizvoda¢ nee sustavno iskoristavati odstupanja odre-
dena u Prilogu II.

3. Nisu dozvoljena odstupanja u pogledu minimalnih i
maksimalnih udjela odredenih u Prilogu L.

Clanak 14.
Zahtjevi kod gnojiva

Tip gnojiva mozZe biti uvrsten u Prilog 1. jedino ako:

(a) osigurava hranjive tvari na ucinkovit nacin;

(b) su osigurane relevantne metode uzorkovanja, analiza i, ako
je potrebno, ispitivanja;

(¢) u normalnim uvjetima koritenja nema Stetni utjecaj na
zdravlje ljudi, Zivotinja i biljaka ili na okolis.

Clanak 15.
Zastitna klauzula

1. Kad drzava ¢lanica ima opravdane razloge vjerovati da
odredeno EZ gnojivo, iako zadovoljava sve uvjete ove Uredbe,
predstavlja rizik za sigurnost ili zdravlje ljudi, Zivotinja i biljaka
ili rizik za okoli§, moZe privremeno zabraniti stavljanje na

trzi§te tog gnojiva na svojem podrudju ili ga podvrgnuti
posebnim uvjetima. O tome odmah obavjestava ostale drzave
¢lanice 1 Komisiju i predocava razloge svoje odluke.

2. Komisija donosi odluku o tome unutar 90 dana od
primitka informacije u skladu s postupkom iz c¢lanka 32.
stavka 2.

3. Odredbe ove Uredbe ne sprecavaju Komisiju ili drzave
¢lanice da poduzmu mjere koje su opravdane na temelju
javne sigurnosti kako bi zabranile, sprijecile ili ogranicile stav-
lianje EZ gnojiva na trZiste.

GLAVA 1L
ODREDBE ZA ODREDENE TIPOVE GNOJIVA
POGLAVLJE 1.
Anorganska gnojiva s primarnim hranjivim tvarima
Clanak 16.
Opseg

Ovo poglavlje odnosi se na anorganska gnojiva s primarnim
hranjivim tvarima, kruta ili tekuca, jednostavna ili sloZena,
uklju¢ujudi i ona koja sadrze sekundarne hranjive tvari ifili
mikro-hranjive tvari, s minimalnom koli¢inom udjela hranjivih
tvari, kako je odredeno u odjeljcima A, B, C, E.2.2. ili E.2.3.
Priloga I.

Clanak 17.

Deklaracija sekundarnih hranjivih tvari u gnojivima s
primarnim hranjivim tvarima

Udio kalcija, magnezija, natrija i sumpora moze se deklarirati
kao udio sekundarnih hranjivih tvari u EZ gnojivima koja pripa-
daju tipu gnojiva navedenima u odjeljcima A, B i C Priloga L,
pod uvjetom da su ti elementi prisutni u najmanje sljede¢im
minimalnim koli¢inama:

(@) 2 % kalcijevog oksida (CaO), tj. 1,4 % Ca;

(b) 2 % magnezijevog oksida (MgO), tj. 1,2 % Mg;

(c) 3 % natrijevog oksida (Na,0), tj. 2,2 % Na;

(d) 5% sumporovog trioksida (SO3), tj. 2 % S.

U takvom slucaju, dodatna oznaka, kako je odredeno ¢lankom
19. stavkom 2. toc¢kom ii., dodaje se oznaci tipa.
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Clanak 18.
Kalcij, magnezij, natrij i sumpor

1. Deklaracija udjela kalcija, magnezija, natrija i sumpora u
gnojivima navedenima u odjeljcima A, B i C Priloga . izrazava
se na jedan od sljedecih nacina:

(a) ukupni udio izrazen kao maseni postotak gnojiva;

ukupni udio i udio topljiv u vodi, izraZzeno kao maseni
p PY
postotak gnojiva, gdje topljivi dio iznosi najmanje Cetvrtinu

ukupnog udjela;

(c) kad je element potpuno topljiv u vodi, samo dio topljiv u
vodi deklarira se kao maseni postotak.

2. Osim ako nije drukéije navedeno u Prilogu I, deklaracija
udjela kalcija navodi se jedino ako je topljiv u vodi i izrazava se
kao maseni postotak gnojiva.

Clanak 19.
Identifikacija

1.  Povth obveznih identifikacijskih oznaka iz c¢lanka 9.
stavka 1. tocke (a), moraju se navesti oznake navedene u stav-
cima 2., 3., 4., 5. i 6. ovog ¢lanka.

2. Nakon oznacivanja tipa slozenih gnojiva navodi se slje-
dece:

i. Kemijski simboli deklariranih sekundarnih hranjivih tvari, u
zagradi i nakon simbola primarnih hranjivih tvari.

ii. Brojevi koji ukazuju na udio primarnih hranjivih tvari. Udio
deklariranih sekundarnih hranjivih tvari navodi se u zagradi
nakon udjela primarnih hranjivih tvari.

3. Oznacivanje tipa gnojiva slijede samo brojke koje ukazuju
na udio primarnih i sekundarnih hranjivih tvari.

4. Ako su deklarirane mikro-hranjive tvari, navode se rijeci ,s
mikro-hranjivim tvarima” ili rije¢ ,s” nakon koje slijedi ime ili
imena i kemijski simboli prisutnih mikro-hranjivih tvari.

5. Deklarirani udio primarnih hranjivih tvari i sekundarnih
hranjivih tvari navodi se kao maseni postotak izrazen cijelim
brojevima ili, gdje je potrebno, gdje postoji primjenljiva metoda
analize, jednim decimalnim mjestom.

U gnojivima koja sadrze viSe od jedne deklarirane hranjive tvari,
kod primarnih hranjivih tvari treba zapoceti ovim redom: N,

P,0s ifili P, K,O ifili K, a kod sekundarnih hranjivih tvari: CaO
ifili Ca, MgO ifili Mg, Na,O ifili Na, SO ifili S.

Deklarirani udio mikro-hranjivih tvari navodi ime i simbol svake
mikro-hranjive tvari, ukazujuéi na maseni postotak, kako je
odredeno u odjeljcima E.2.2. i E.2.3. Priloga I, te prema toplji-
vosti.

6.  Oblici i topljivost hranjivih tvari takoder se izrazavaju kao
maseni postotak gnojiva, osim gdje Prilog I. izricito zahtijeva da
taj udio bude izraZen na drugi nacin.

Broj decimalnih mjesta je jedan, osim za mikro-hranjive tvari,
gdje je kako je odredeno u odjeljcima E.2.2. i E.2.3. Priloga L

POGLAVLJE II
Anorganska gnojiva sa sekundarnim hranjivim tvarima
Clanak 20.
Podrudje primjene

Ovo poglavlje odnosi se na anorganska gnojiva sa sekundarnim
hranjivim tvarima, kruta ili tekuca, ukljucujudi i ona koja sadrze
sekundarne hranjive tvari i/ili mikro-hranjive tvari, s mini-
malnom koli¢inom udjela hranjivih tvari, kako je odredeno u
odjeljcima D, E.2.2. ili E.2.3. Priloga L

Clanak 21.
Identifikacija

1. Povth obveznih identifikacijskih oznaka iz c¢lanka 9.
stavka 1. tocke (a), moraju se navesti oznake navedene u stav-
cima 2., 3., 4.1 5. ovog ¢lanka.

2. Gdje su deklarirane mikro-hranjive tvari, navode se rijeci
,s mikro-hranjivim tvarima” ili rije¢ ,s” nakon koje slijedi ime ili
imena i kemijski simboli prisutnih mikro-hranjivih tvari.

3. Deklarirani udio sekundarnih hranjivih tvari navodi se kao
maseni postotak, kao cijeli brojevi ili, gdje je potrebno, gdje
postoji primjenljiva metoda analize, na jedno decimalno mjesto.

Gdje je prisutno viSe od jedne sekundarne hranjive tvari, ide se
ovim redom:

CaO ifili Ca, MgO ifili Mg, Na,O i/ili Na, SO; ifili S.

Deklarirani udio mikro-hranjivih tvari navodi ime i simbol svake
mikro-hranjive tvari, ukazujuéi na maseni postotak, kako je
odredeno u odjeljcima E.2.2. i E.2.3. Priloga I, te prema toplji-
VOsti.
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4. Oblici i topljivost hranjivih tvari takoder se izrazavaju kao
maseni postotak gnojiva, osim gdje Prilog I. izri¢ito zahtijeva da
taj udio bude izrazen na drugi nacin.

Broj decimalnih mjesta je jedan, osim za mikro-hranjive tvari,
gdje je kako je odredeno u odjeljcima E.2.2. i E.2.3. Priloga L

5. Osim ako nije druk¢ije navedeno u Prilogu I, deklaracija
udjela kalcija navodi se jedino ako je topljiv u vodi i izrazava se
kao maseni postotak gnojiva.

POGLAVLJE 111
Anorganska gnojiva s mikro-hranjivim tvarima
Clanak 22.
Podrudje primjene

Ovo poglavlje odnosi se na anorganska gnojiva s mikro-
hranjivim tvarima, kruta ili tekuca, s minimalnom koli¢inom
sadrzaja hranjivih tvari, kako je odredeno u odjeljcima E.1. i
E.2.1. Priloga L

Clanak 23.
Identifikacija

1. Povth obveznih identifikacijskih oznaka iz ¢lanka 9.
stavka 1. tocke (a), navode se oznake navedene u stavcima 2.,
3., 4.1 5. ovog ¢lanka.

2. Gdje gnojivo sadrzi viSe od jedne mikro-hranjive tvari,
navodi se oznaka tipa ,mjeSavina mikro-hranjivih tvari” nakon
kojih slijede imena i kemijski simboli prisutnih mikro-hranjivih
tvari.

3. Za gnojiva koja sadrze samo jednu mikro-hranjivu tvar
(odjeljak E.1. Priloga 1), deklarirani udio mikro-hranjive tvari
mora se iskazati kao maseni postotak, kao cijeli brojevi ili,
gdje je potrebno, gdje postoji primjenljiva metoda analize, na
jedno decimalno mjesto.

4. Oblici i topljivost mikro-hranjivih tvari izrazavaju se kao
maseni postotak gnojiva, osim gdje Prilog I. izricito zahtijeva da
se taj udio izrazi na drugi nacin.

Broj decimalnih mjesta je jedan, osim za mikro-hranjive tvari,
gdje je kako je odredeno u odjeljcima E.2.1. Priloga I.

5. Ispod obveznih i neobveznih deklaracija, sljede¢i podaci
stavljaju se na etiketu i prate¢e dokumente s obzirom na proiz-
vode koji se pojavljuju u odjeljcima E.1. i E.2.1. Priloga 1.

,Koristiti samo u slucaju potvrdene potrebe. Ne prelaziti primje-
renu koli¢inu.”

Clanak 24.
Pakiranje

EZ gnojiva obuhvaena odredbama ovog poglavlja se pakiraju.

POGLAVLJE IV.
Amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika
Clanak 25.
Podrudje primjene

U smislu ovog poglavlja, amonijsko nitratna gnojiva s visokim
udjelom dusika, jednostavna ili slozena, su proizvodi na osnovi
amonijevog nitrata, koji se proizvode se kako bi se koristili kao
gnojiva koja u masi sadrze viSe od 28 % dusika u odnosu na
amonijev nitrat.

Ovaj tip gnojiva moze sadrZavati anorganske ili inertne tvari.

Tvari koje se koriste u proizvodnji ovog tipa gnojiva ne smiju
povecati njegovu osjetljivost na toplinu ili sklonost detonaciji.

Clanak 26.
Mjere sigurnosti i kontrole

1. Proizvoda¢ osigurava da su jednostavna amonijsko
nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika u skladu s odredbama
odjeljka 1. Priloga IIL

2. Provjeravanje, analiza i ispitivanje u svrhu sluzbenih
kontrola jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva s visokim
udjelom dusika predvideni ovim poglavljem izvrSavaju se u
skladu s metodama opisanim u odjeljku 3. Priloga IIL

3. Da se osigura sljedivost EZ amonijsko nitratnih gnojiva s
visokim udjelom dusika koji se stavljaju na trzite, proizvoda¢
vodi evidenciju o imenima i adresama lokacija i upraviteljima
tih lokacija, gdje su gnojiva i njihove osnovne komponente
proizvedeni. Ta evidencija dostupna je inspekciji drzava
¢lanica tako dugo dok su zalihe gnojiva na trzistu te u daljnjem
razdoblju od 2 godine nakon $to proizvoda¢ prestane opskrb-
ljavati trziste.

Clanak 27.
Ispitivanje otpornosti na detonaciju

Ne dovodedi u pitanje mjere iz ¢lanka 26. proizvoda¢ osigurava
da svaki tip EZ amonijsko nitratnog gnojiva s visokim udjelom
dusika stavljenih na trziste prode ispitivanje otpornosti na deto-
naciju, kako je opisano u odjeljcima 2., 3. (metoda 1. tocka 3.) i
4. Priloga III. ovoj Uredbi. Ovo ispitivanje mora provesti jedan
od ovlastenih laboratorija iz ¢lanka 30. stavka 1. ili ¢lanka 33.
stavka 1. Proizvodaci dostavljaju rezultate ispitivanja nadleznom
tijelu odredene drzave ¢lanice najmanje 5 dana prije stavljanja
gnojiva na trziste ili najmanje 5 dana prije dospijeca gnojiva na
granice Europske Zajednice u slu¢aju uvoza. Nakon toga, proiz-
vodac¢ i dalje mora jamciti da su sve zalihe gnojiva koje su
stavljene na trziSte u stanju pro¢i gore spomenuto ispitivanje.
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Clanak 28.
Pakiranje

Amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika dostupna
su krajnjem korisniku samo u zapakiranom obliku.

GLAVA IIL
OCJENA SUKLADNOSTI GNOJIVA
Clanak 29.
Mjere kontrole

1.  Drzave clanice mogu podvrgnuti gnojiva oznacena kao
,EZ gnojiva” sluzbenim mjerama kontrole u svrhu potvrdivanja
da su u skladu s ovom Uredbom.

Drzave c¢lanice mogu zaracunati pristojbe koje ne prelaze
troskove ispitivanja potrebnih za takve mjere kontrole, ali to
ne obvezuje proizvodaCe da ponove ispitivanja ili da plate za
ponovna ispitivanja ako je prvo ispitivanje proveo laboratorij
koji je ispunio uvjete ¢lanka 30. i ako su ispitivanja pokazala
sukladnost predmetnih gnojiva.

2. Drzave clanice osiguravaju da se uzorkovanje i analiza u
svrhu sluzbene kontrole EZ gnojiva koja pripadaju tipu gnojiva
navedenih u Prilogu L. provode u skladu s metodama opisanima
u Prilogu IIL i IV.

3. Suglasnost s ovom Uredbom u odnosu na sukladnost
tipova gnojiva i suglasnost s deklariranim udjelom hranjivih
tvari ifili deklariranog udjela izrazenog prema oblicima i toplji-
vosti takvih hranjivih tvari moZe se provjeriti pri sluzbenim
inspekcijama samo pomoéu metoda uzorkovanja i analiza
donesenih u skladu s Prilogom IIL i IV. i uzimajuéi u obzir
dozvoljena odstupanja odredena u Prilogu II

4. Prilagodba i modernizacija metoda mjerenja, uzorkovanja i
analize slijedi postupak iz ¢lanka 32. stavka 2. i, kad god je
mogucde, koristi se europskim normama. Isti postupak primje-
njuje se na donosenje pravila provedbe koja su potrebna za
odredivanje mjera kontrole predvidenih u ovom c¢lanku i u
Clancima 8., 26. i 27. ove Uredbe. Takva pravila se posebno
odnose na pitanje ucestalosti potrebe ponovnog provodenja
ispitivanja, kao i na mjere koje su donesene kako bi osigurale
da je gnojivo stavljeno na trziste jednako ispitanom gnojivu.

Clanak 30.
Laboratoriji

1. Drzave clanice ¢e Komisiji dostaviti popis onih ovlastenih
laboratorija na svojim podru¢jima koji su u stanju osigurati
potrebne usluge za provjeravanje sukladnosti EZ gnojiva sa
zahtjevima ove Uredbe. Takvi laboratoriji moraju odgovarati

normama spomenutima u odjeljku B Priloga V. Takva obavijest
mora se poslati do 11. lipnja 2004. i prilikom svake naknadne
promjene.

2. Komisija objavljuje popis ovlastenih laboratorija u Sluz-
benom listu Europske unije.

3. Kad drzava ¢lanica ima opravdane razloge vjerovati da
ovlasteni laboratorij ne udovoljava normama iz stavka 1.,
pokreée to pitanje pred odborom iz ¢lanka 32. Ako se odbor
slozi da laboratorij ne udovoljava normama, Komisija uklanja
ime s popisa iz stavka 2.

4. Komisija donosi odluku o tome unutar 90 dana od
primitka informacije u skladu s postupkom iz c¢lanka 32.
stavka 2.

5. Komisija objavljuje izmijenjeni popis u Sluzbenom listu
Europske unije.

GLAVA V.
ZAVRSNE ODREDBE
POGLAVLJE I.
Prilagodba Priloga
Clanak 31.
Nova EZ gnojiva

1. UvrStavanje novog tipa gnojiva u Prilog 1. ovoj Uredbi
donosi se u skladu s postupkom iz ¢lanka 32. stavka 2.

2. Proizvodac ili njegov predstavnik koji Zeli predloZiti novi
tip gnojiva za uvrStavanje u Prilog 1. i treba dostaviti tehnicku
dokumentaciju u tu svrhu, ¢ini to uzimajuéi u obzir tehnicke
dokumente iz odjeljka A Priloga V.

3. Izmjene potrebne zbog prilagodbe Priloga u svrhu tehni-
¢kog napretka donose se u skladu s postupkom iz ¢lanka 32.
stavka 2.

Clanak 32.
Postupak odbora

1. Komisiji pomaze odbor.

2. Prilikom pozivanja na ovaj stavak, primjenjuje se ¢lanke 5.
i 7. Odluke 1999/468 EZ, uzimajuéi u obzir odredbe njenog
¢lanka 8.

Razdoblje navedeno u ¢lanku 5. stavku 6. Odluke 1999/468/EZ
iznosi tri mjeseca.

3. Odbor donosi svoj Poslovnik.



13/Sv. 11

Sluzbeni list Europske unije 85

POGLAVLJE II.
Prijelazne odredbe
Clanak 33.
Mjerodavni laboratoriji

1. Ne dovode¢i u pitanje odredbe ¢lanka 30. stavka 1.,
drzave clanice mogu tijekom prijelaznog razdoblja do
11. prosinca 2007. nastaviti primjenjivati svoje nacionalne
odredbe o ovlastenju nadleznih laboratorija kako bi osigurale
potrebne usluge provjere sukladnosti EZ gnojiva sa zahtjevima
ove Uredbe.

2. Drzave clanice ¢e Komisiji dostaviti popis ovih laborato-
rija, dajudi detalje plana njihova ovlastenja. Takvo izvjes¢e mora
se poslati do 11. lipnja 2004. i prilikom svake naknadne
promjene.

Clanak 34.
Pakiranje i stavljanje etiketa

Bez obzira na clanak 35. stavak 1., oznacivanje, pakiranje i
stavljanje etiketa na EZ gnojiva i prate¢e dokumente predvidene
ranijim Direktivama moZe se nastaviti koristiti do 11. lipnja
2005.

POGLAVLJE III.
Zavrsne odredbe
Clanak 35.
Direktive stavljene izvan snage

1. Direktive 76/116/EEZ, 77/535[EEZ, 80[876[EEZ i
87/94[EEZ ovime se stavljaju izvan snage.

2. Pozivanja na Direktive stavljene izvan snage tumacit e se
kao pozivanja na ovu Uredbu. Posebno, odstupanja od clanka 7.
Direktive 76/116/EEZ koja su bila odobrena od strane Komisije
prema ¢lanku 95. stavku 6. Ugovora tumace se kao odstupanja
od clanka 5. sadasnje Uredbe i dalje e biti ucinkovita bez
obzira na stupanje na snagu ove Uredbe. U ocekivanju dono-
Senja kazni prema clanku 36., drzave clanice i dalje mogu
primjenjivati sankcije zbog povreda nacionalnih pravila provo-
dedi Direktive spomenute u stavku 1.

Clanak 36.
Kazne

Drzave clanice utvrduju pravila o kaznama koje se primjenjuju
zbog povreda odredbi ove Uredbe i poduzimaju sve mjere kako
bi bile sigurne da se one provode. Predvidene kazne moraju biti
ucinkovite, razmjerne i odvracajuce.

Clanak 37.
Nacionalne odredbe

Drzave ¢lanice do 11. lipnja 2005. obavje$¢uju Komisiju o
svakoj nacionalnoj odredbi donesenoj sukladno ¢lanku 6.
stavku 1., ¢lanku 6. stavku 2., ¢lanku 29. stavku 1. i ¢lanku
36. ove Uredbe, i bez odlaganja je obavjes¢uju o bilo kakvim
naknadnim izmjenama koje utjeu na njih.

Clanak 38.
Stupanje na snagu

Ova Uredba stupa na snagu dvadesetog dana od dana objave u
Sluzbenom listu Europskih zajednica, izuzimajudi ¢lanak 8. i ¢lanak
26. stavak 3., koji stupaju na snagu 11. lipnja 2005.

Ova je Uredba u cijelosti obvezujuca i izravno se primjenjuje u svim drzavama clanicama.

Sastavljeno u Luxembourgu 13. listopada 2003.

Za Europski parlament
Predsjednik
pP. COX

Za Vijece
Predsjednik
G. ALEMANNO
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A. Anorganska jednostavna gnojiva s primarnim hranjivim tvarima

A.1. Dusitna gnojiva

PRILOG L

POPIS TIPOVA EZ GNOJIVA

Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim

Minimalni udio hranjivih tvari
(maseni postotak)

Udio deklariranih hranjivih tvari

Br. Oznaka tipa L Lo e . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
p p P P J
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Sl
. - Ostali kriteriji
Ostali zahtjevi
1 2 3 4 5 6
1(a) Kalcijev nitrat (nitrat kalcijevog | Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 15 % N Ukupni dusik
hidroksida) kalcijev nitrat kao osnovni sastojak, a | Dusik izrazen kao ukupni dusik ili Dalinii neobvezni podaci:
moze sadrZavati i amonijev nitrat kao nitratni ili amonijski dusik. I P ’
Maksimalni udio amonijskog dusika: Nitratni dusik
1,5% N Amonijski dusik
1(b) | Kalcijev magnezijev nitrat (nitrat | Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 13 % N Nitratni dusik
kalcijevog hidroksida i magnezija) kalcijev nitrat i magnezijev nitrat kao | Dusik izraZen kao nitratni dusik. M . . . .
. . L . . agnezijev oksid topljiv u vodi
osnovne sastojke Minimalni udio magnezija u obliku
soli topljivih u vodi izrazen kao
magnezijev oksid: 5 % MgO
1(c) | Magnezijev nitrat Kemijski dobiven proizvod koji kao | 10 % N Kad je na trziStu u obliku kristala, | Nitratni dusik
osnovni sastojak sadrzi magnezijev | Dusik izrazen kao nitratni dusik moze se dodati oznaka ,u kristalizi- . . . .
. . o Magnezijev oksid topljiv u vodi
nitrat heksahidrat ranom obliku
14 % MgO
Magnezij izrazen kao magnezijev
oksid topljiv u vodi
2(a) | Natrijev nitrat (nitrat sode) Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 15 % N Nitratni dusik
natrijev nitrat kao osnovni sastojak Dusik izraZen kao nitratni dusik
2(b) | Cilska salitra Proizvod pripravljen iz prirodne | 15% N Nitratni dusik
salitre koji sadrzi natrijev nitrat kao | Dusik izraZen kao nitratni dusik
osnovni sastojak
3(a) | Kalcijev cijanamid Kemijski dobiven proizvod koji kao | 18 % N Ukupni dusik

osnovni sastojak sadrzi kalcijev cija-
namid, kalcijev oksid i vjerojatno
male koli¢ine amonijeve soli i uree

Dusik izrazen kao ukupni dusik,
najmanje 75 % dusika je vezano u
obliku cijanamida
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Dusikov kalcijev cijanamid

Kemijski dobiven proizvod koji kao
svoj osnovni sastojak sadrzi kalcijev
cijanamid, kalcijev oksid i vjerojatno
male koli¢ine amonijeve soli i uree,
plus dodane nitrate

18% N

Dusik izrazen kao ukupni dusik,
najmanje 75 % od dusika deklariranog
kao veza u obliku cijanamida. Udio
nitratnog dusika:

— minimum: 1% N

— maksimum: 3 % N

Ukupni dusik

Nitratni dusik

4 Amonijev sulfat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 20 % N Amonijski dusik
amonijev sulfat kao svoj osnovni | Dusik izraZen kao amonijski dusik
sastojak
5 Amonijev nitrat ili kalcijev amonijev | Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 20 % N Oznacivanje ,kalcijev amonijev nitrat” | Ukupni dusik
nitrat amonijev nitrat kao svoj osnovni | Dusik izraZen kao nitratni i amonijski | primjenjuje se izricito na gnojiva koja : AT
. L S . - ) - ) S - Nitratni dusik
sastojak, koji moze sadrzavati punila | dusik, gdje se svaki od ta dva oblika | sadrze samo kalcijev karbonat (npr.
poput vapnenog kamena, kalcijevog | racuna kao polovica prisutnog dusika. | vapno) ifili magnezijev karbonat i | Amonijski dusik
sulfata, . do.lomlta, magnezijevog | viieri priloge I11.1. i I11.2. ove Uredbe, kalcue.‘.z kar})onat (npr. dc.)lom}t) uz
sulfata, kieserita ako e potrebno amonijev nitrat. Minimalni udio tih
Jep ’ karbonata mora biti 20 %, a razina
Cistoce najmanje 90 %
6 Amonijev sulfonitrat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 25 % N Ukupni dusik
amonijev nitrat i amonijev sulfat kao | Dusik izrazen kao amonijski i nitratni Amoniiski dusi
. . . o S . . . monijski dusik
svoj osnovni sastojak dusik. Minimalni udio nitratnog
dusika: 5 % Nitratni dusik
7 Magnezijev sulfonitrat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 19 % N Ukupni dusik
amonijev nitrat, amonijev sulfat i | Dusik izraZen kao amonijski i nitratni Amoniiski dusi
. . e S . . . monijski dusik
magnezijev sulfat kao osnovni sasto- | dusik. Minimalni udio nitratnog
jak dusika: 6 %
5% MgO Nitratni dusik
Magm?zq u obliku soli “tOphl.Vlh u Magnezij topljiv u vodi
vodi, izrazen kao magnezij oksid
8 Magnezij-amonijev nitrat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi [ 19 % N Ukupni dusik

amonijeve nitrate i magnezijeve
slozene soli (dolomitni magnezijev
karbonat ifili magnezijev sulfat) kao
osnovni sastojak

Dusik izrazen kao amonijski i nitratni
dusik. Minimalni udio nitratnog
dusika: 6 % N

5 % MgO,
Magnezij izrazen kao ukupni magne-
zijev oksid

Amonijski dusik

Nitratni dusik

Ukupni magnezijev oksid i mogude
magnezijev oksid topljiv u vodi

I1°AS/¢1
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9 Urea Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 44 % N Ukupni  dusik, izrazen kao amidni
karbonil diamid (karbamid) kao svoj | Ukupni amidni dusik (uz biuret). dusik
osnovni sastojak Maksimalni udio biureta: 1,2 %
10 Krotoniliden diurea Proizvod dobiven reakcijom uree s | 28 % N Ukupni dusik
krotonaldehidom Dusik izrazen kao ukupni dusik Amidni dudik, gdie je najmanje 1%
Monomer Najmanje 25% N od krotoniliden prema teZzini
diuree Dusik od krotoniliden diuree
Maksimalni udio amidnog dusika: 3 %
11 Izobutiliden diurea Proizvod dobiven reakcijom uree s | 28 % N Ukupni dusik
izobutilaldehidom monomericki | Dusik izrazen kao ukupni dusik Amidni dusik. edie i manie 1%
lozenim T ' - midni dusik, gdje je najmanje 1%
s Najmanje 25% N od izobutiliden prema teZini
Monomer diuree Dusik od izobutiliden diuree
Maksimalni udio amidnog dusika: 3 %
12 Urea formaldehid Proizvod dobiven reakcijom uree s [ 36 % N ukupni dusik Ukupni dusik
formaldehldom‘ i sadeli ‘molekule: Dusik izrazen kao ukupni dusik Amidni dusik, gdje je najmanje 1%
urea formaldehida kao svoj osnovni rema teFini
sastojak Najmanje 3/5 deklariranog udjela p
. ukupnog dusika mora biti topljivo u Dusik iz formaldehid uree koji je
Polimer L . .. . .
vrucoj vodi topljiv u hladnoj vodi
Najmanje 31 % N od urea formalde- Dusik iz formaldehid uree koji je
hida topljiv jedino u vrucoj vodi
Maksimalni udio amidnog dusika: 5 %
13 Dusi¢no gnojivo koje sadrzi kroto- | Proizvod dobiven kemijski koji sadrzi | 18 % N izraZen kao ukupni dusik Ukupni dusik

niliden diureu

krotoniliden diureu i jednostavno
dusi¢no gnojivo [Popis A-1., izuzev
proizvoda 3.(a), 3.(b) i 5.]

Najmanje 3 % dusika u amonijacnom
ifili nitratnom ifili amidnom obliku
Najmanje 1/3 deklariranog udjela

ukupnog dusika mora biti izvedeno
iz krotoniliden diuree

Maksimum udjela diureta:

(amidni N + krotoniliden diurea N) x
0,026

Za svaki oblik iznosi najmanje 1 %:
— nitratni dusik

— amonijski dusik

— amidni dusik

Dusik od krotoniliden diuree
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14 Dusi¢no gnojivo koje sadrzi izobuti- | Proizvod dobiven kemijski koji sadrzi | 18 % N izraZen kao ukupni dusik Ukupni dusik
liden diureu 1zo})}1t111den “dlureu ! Jedn0§tavno Najmanje 3 % dusika u amonijacnom Za svaki oblik iznosi najmanje 1 %:
dusicno gnojivo [Popis A-1., izuzev ifili nitratnom ifili amidnom obliku o
proizvoda 3.(a), 3.(b) i 5.] — nitratni dusik
Najmanje 1/3 deklariranog udjela T
i LS — amonijski dusik
ukupnog dusika mora biti izvedeno
iz izobutiliden diuree — amidni dusik
Maksimum udjela diureta: Dusik od izobutiliden diuree
(amidni N + izobutiliden diurea N) x
0,026
15 Dusicno gnojivo koje sadrzi ureu | Proizvod dobiven kemijski koji sadrzi | 18 % N izraZen kao ukupni dusik Ukupni dusik
formaldehid f?li)n,liife[};od isl AJ_Cld n(i)zsiaz‘go rgiuzs\ig(liz Najmanje 3 % dusika u amonijacnom Za svaki oblik iznosi najmanje 1 %:
% (a;, 3.(b) ip 5] v p ifili nitratnom ifili amidnom obliku — nitratni dusik
Najmanje 1/3 deklariranog udjela Gl
0 L O — amonijski dusik
ukupnog dusika mora biti izvedeno
iz uree formaldehida — amidni dusik
Dusik iz uree formaldehida mora Dusik od uree formaldehida
sadr.i.avan najmanje 35 dusika Dusik od uree formaldehida koji je
topljivog u vrucoj vodi topljiv u hladnoj vodi
Maksimum udjela diureta: Dusik od uree formaldehida koji je
(amidni N + urea formaldehid N) x topljiv jedino u vrucoj vodi
0,026
16 Amonijev sulfat s inhibitorom nitri- | Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 20 % N Ukupni dusik
fikacije (dicijan-diamid) amonijev sulfat i dicijan-diamid Dusik izraZzen kao ukupni dusik Amoniiski dusi
monijski dusik
I]\/Igin;malni udio amonijskog dusika: Dusik od dicijandiamida
(o
Minimalni udio dusika od dicijandia- Tehnicke informacije ()
mida: 1,5 %
17 Amonijev sulfonitrat s inhibitorom | Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 24 % N Ukupni dusik

nitrifikacije (dicijan-diamid)

amonijev sulfonitrat i dicijan-diamid

Dusik izrazen kao ukupni dusik
Minimalni udio nitratnog dusika: 3 %

Minimalni udio dusika od dicijandia-
mida: 1,5 %

Nitratni dusik
Amonijski dusik
Dusik od dicijandiamida

Tehnicke informacije (%)
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18

Urea-amonijev sulfat

Kemijski dobiven proizvod iz uree i
amonijevog sulfata

30% N

Dusik izrazen kao amonijski i amidni
dusik

Minimalni udio amonijskog dusika:
4%

Minimalni udio sumpora izrazen kao
sumporni trioksid: 12 %

Maksimalni udio biureta: 0,9 %

Ukupni dusik
Amonijski dusik
Amidni dusik

Sumporni trioksid topljiv u vodi

() Uz svaki paket ili posiljku u rasutom stanju moraju se dostaviti $to potpunije tehnicke informacije od strane osobe koja je odgovorna za marketing. Te informacije moraju posebno omoguciti korisniku da odredi koli¢inu i vrijeme

primjene u odnosu na uzgajanu kulturu.

A.2. Fosfatna gnojiva

Ako je propisan kriterij veli¢ina Cestice za osnovne sastavne materijale gnojiva koja se prodaju u zrnatom obliku (gnojiva 1, 3, 4, 5, 6 i 7), to ¢e se utvrditi odgovarajuéom analitickom metodom.

Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim

Minimalni udio hranjivih tvari
(maseni postotak)

Deklarirani udio hranjivih tvari
Oblici i topljivost hranjivih tvari

Br. Oznaka tipa sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali podaci o oznakama tipa S
! - Ostali kriteriji
Ostali zahtjevi
1 2 3 4 5 6
1 Bazi¢na 3ljaka: Proizvod dobiven topljenjem Zeljeza | 12 % P,O; Ukupni fosfor pentoksid (topljiv u

— Thomasovi fosfati

— Thomasova $ljaka

postupkom  rastapanja  fosfora i
sadrzi  kalcijeve silikofosfate ~ kao
svoje osnovne sastojke

Fosfor izrazen kao fosfor pentoksid
topljiv. u mineralnim kiselinama,
najmanje 75 % deklariranog udjela
fosfor pentoksida topljivo u 2%
limunske kiseline

ili P,05

Fosfor izrazen kao fosfor pentoksid
topljiv u 2 % limunske kiseline

Veli¢ina Cestica:

— najmanje 75 % mora pro¢i kroz
sito s otvorom od 0,160 mm

— najmanje 96 % mora proéi kroz
sito s otvorom od 0,630 mm

mineralnim kiselinama) 75 % od Cega
(u masenim %) je topljiivo u 2%
limunske kiseline (za trzite u Francu-
skoj, Italiji, Spanjolskoj, Portugalu i
Grckoj)

Ukupni fosfor pentoksid (topljiv u
mineralnim kiselinama) i fosfor pento-
ksid topljiv u 2 % limunske kiseline (za
trziste u Velikoj Britaniji)

Fosfor pentoksid topliiv. u 2%
limunske kiseline (za trziste u Njema-
¢koj, Belgiji, Danskoj, Irskoj, Luksem-
burgu, Nizozemskoj i Austriji)
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1 2 3 4 6
2(a) | Jednostruki superfosfat Proizvod dobiven reakcijom mlje- | 16 % P,O; Fosfor pentoksid topljiv u neutralnom
venog minerala fosfata sa sumpornom | Fosfor izrazen kao P,0; topljiv u amonijevom citratu
kiselinom, a sadrzi monokalcijev | neutralnom  amonijevom  citratu, . B )
fosfat kao osnovni sastojak najmanje 93 % deklariranog udjela Fosfor pentoksid topljiv u vodi
P,0; topljivo u vodi
Ispitni uzorak: 1g
2(b) | Koncentrirani superfosfat Proizvod dobiven reakcijom mlje- | 25 % P,O; Fosfor pentoksid topljiv u neutralnom
venog minerala fosfata sa sumpornom | Fosfor izrazen kao P,O; topljiv u amonijevom citratu
kiselinom i fosfornom kiselinom, a | neutralnom  amonijevom  citratu, . N .
sadrzi  monokalcijev  fosfat  kao | najmanje 93 % deklariranog udjela Fosfor pentoksid topljiv u vodi
osnovni sastojak, kao i kalcijev sulfat | P,O5 topljivo u vodi
Ispitni uzorak: 1g
2(c) | Trostruki superfosfat Proizvod dobiven reakcijom mlje- | 38 % P,O; Fosfor pentoksid topljiv u neutralnom
venog minerala fosfata s fosfornom | Fosfor izrazen kao P,O; topljiv u amonijevom citratu
kiselinom, a sadrzi monokalcijev | neutralnom amonija¢nom citratu, ) . )
fosfat kao osnovni sastojak, kao i | najmanje 93 % deklariranog udjela Fosfor pentoksid topljiv u vodi
kalcijev sulfat P,0; topljivo u vodi
Ispitni uzorak: 3 g
3 Djelomi¢no topljiv kameni fosfat Proizvod dobiven djelomi¢nom otapa- | 20 % P,Os Ukupni fosfor pentoksid (topljiv u
njem mljevenog minerala fosfata sa | Fosfor izrazen kao P,0; topljiv u mineralnim kiselinama)
sumpornom kiselinom i fosfornom | mineralnim  kiselinama,  najmanje ) . )
kiselinom, a sadrzi monokalcijev | 40 %  deklariranog  udjela  P,Os Fosfor pentoksid topljiv u vodi
fosfat, trikalcijev fosfat i kalcijev | topljivo u vodi
fosfat kao osnovne sastojke L
Veli¢ina Cestica:
— najmanje 90 % mora proéi kroz
sito s otvorom od 0,160 mm
— najmanje 98 % mora pro¢i kroz
sito s otvorom od 0,630 mm
4 Dikalcijev fosfat Proizvod dobiven taloZenjem rasto- | 38 % P,O; Fosfor pentoksid topljiv u luzini

pljene fosforne kiseline od mineralnih
fosfata ili kostiju, a sadrzi dikalcijev
fosfat dihidrat kao osnovni sastojak

Fosfor izrazen kao P,05 topljiiv u

luzini amonijaevog citrata (Peter-

mann)

Veli¢ina Cestica:

— najmanje 90 % mora proéi kroz
sito s otvorom od 0,160 mm

— najmanje 98 % mora proéi kroz
sito s otvorom od 0,630 mm

amonijevog citrata
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Kalcinirani fosfat

Proizvod dobiven tretiranjem
toplinom mljevenog kamenog fosfata
s mjesavinom luzine i silicijeve kise-
line, a sadrzi alkalni kalcijev fosfat i
kalcijev silikat kao osnovne sastojke

25 % P,05

Fosfor izrazen kao P,0; topljiv u
luzini amonijevog citrata (Petermann)
Veli¢ina Cestica:

— najmanje 75 % mora proéi kroz

sito s otvorom od 0,160 mm

— najmanje 96 % mora pro¢i kroz
sito s otvorom od 0,630 mm

Fosfor pentoksid topljiv u luZini
amonijevog citrata

Aluminij-kalcijev fosfat

Proizvod dobiven u amorfnom obliku
tretiranjem toplinom i usitnjavanjem,
a sadrzi aluminijeve i kalcijeve fosfate
kao osnovne sastojke

30 % P,0s
Fosfor izrazen kao P,05 topljiv u
mineralnim  kiselinama,  najmanje
75%  deklariranog  udjela  P,O;
topljivo u luzini amonijevog citrata
(Joulie)

Veli¢ina cestica:

— najmanje 90 % mora pro¢i kroz
sito s otvorom od 0,160 mm

— najmanje 98 % mora proéi kroz
sito s otvorom od 0,630 mm

Ukupni fosfor pentoksid (topljiv u
mineralnim kiselinama)

Fosfor pentoksid topljiv u luZini
amonijevog citrata

Meki kameni fosfat

Proizvod ~ dobiven  usitnjavanjem
mekih minerala fosfata, a sadrzi trikal-
cijev fosfat i kalcijev karbonat kao
osnovne sastojke

25 % P05
Fosfor izrazen kao P,0s topljiv u
mineralnim  kiselinama,  najmanje
55% deklariranog  udjela  P,Os
topljivo u 2 % mravlje kiseline

Veli¢ina Cestica:

— najmanje 90 % mora proéi kroz
sito s otvorom od 0,063 mm

— najmanje 99 % mora pro¢i kroz
sito s otvorom od 0,125 mm

Ukupni fosfor pentoksid (topljiv u
mineralnim kiselinama)

Fosfor pentoksid topljiv u 2 % mravljoj
kiselini

Maseni postotak materijala koji moze
proéi  kroz sito s otvorom od
0,063 mm
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A.3. Kalijeva gnojiva

Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim

Minimalni udio hranjivih tvari
(maseni postotak)

Deklarirani udio hranjivih tvari

Br. Oznaka tipa - Lo L . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali riterii
Ostali zahtjevi stail kritert
1 2 3 4 5 6
1 Kainit Proizvod dobiven iz sirovih kalijevih | 10 % K,O Mogu se dodati uobicajena trgova- | Kalijev oksid topljiv u vodi
soli Kalij izrazen kao K,O topljiv u vodi | ¢kaimena . . . .
Magnezijev oksid topljiv u vodi
5 % MgO
Magnezij u obliku soli topljivih u
vodi,izrazen kao magnezijev oksid
2 Obogacena kainitna sol Proizvod dobiven iz sirovih kalijevih | 18 % K,O Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Kalijev oksid topljiv u vodi
soli, obogalen mijeSanjem s kali- | Kalij izrazen kao K,O topljiv u vodi | imena .
- 4 Neobvezna napomena o udjelu magne-
jevim kloridom - Ksid . -
zijevog oksida topljivog u vodi gdje je
vise od 5 % MgO
3 Muriat kalijevog karbonata Proizvod dobiven iz sirovih kalijevih | 37 % K,O Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Kalijev oksid topljiv u vodi
soli, a sadrzi kalijev klorid kao | Kalij izrazen kao K,O topljiv u vodi | imena
osnovni sastojak
4 Kalijev klorid koji sadrzi magnezi- | Proizvod dobiven iz sirovih kalijevih | 37 % K,O Kalijev oksid topljiv u vodi
jeve soli soli s dodanim magnezijevim solima, | Kalij izraZen kao K,O topljiv u vodi M iiev oksid . .
o1 1 .. agnezijev oksid topljiv u vodi
a sadrzi kalijev klorid i magnezijeve
soli kao osnovne sastojke
5% MgO
Magnezij u obliku soli topljvih u
vodi, izrazen kao magnezijev oksid
5 Kalijev sulfat Kemijski dobiven proizvod iz kali- | 47 % K,O Kalijev oksid topljiv u vodi

jevih soli, a sadrzi kalijev sulfat kao
osnovni sastojak

Kalij izrazen kao K,O topljiv u vodi

Maksimalni udio klorida: 3 % Cl

Neobvezna napomena o udjelu klorida
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1 2 3 4 5 6
6 Kalijev sulfat koji sadrzi magnezijevu | Kemijski dobiven proizvod iz kali- | 22 % K,0O Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Kalijev oksid topljiv u vodi
sol jevih soli, vjerojatno s dodatkom | Kalij izrazen kao K,O topljiv u vodi | imena M iiev oksi . .
L : o1 agnezijev oksid topljiv u vodi
magnezijevih soli, a sadrzi kalijev
sulfat i mginezijev sulfat  kao | g o MgO Neobvezna napomena o udjelu klorida
osnovne sastojke Magnezij u obliku soli topljvih u
vodi, izrazen kao magnezijev oksid
Maksimalni udio klorida: 3 % Cl
7 Kieserit s kalijevim sulfatom Proizvod dobiven od Kieserita s | 8 % MgO Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Magnezijev oksid topljiv u vodi

dodatkom kalijevog sulfata

Magnezij u obliku soli topljvih u
vodi, izrazen kao magnezijev oksid

6 % K,0
Kalij izrazen kao K,O topljiv u vodi

Total MgO + K,0: 20 %
Maksimalni udio klorida: 3 % Cl

imena

Kalijev oksid topljiv u vodi

Neobvezna napomena o udjelu klorida

B. Anorganska sloZena gnojiva s primarnim hranjivim tvarima

B.1. NPK gnojiva

Oznaka tipa:

NPK gnojiva.

Podaci o nacinu proizvodnje:

Proizvod dobiven kemijski ili mijesanjem, bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Ukupno: 20% (N + P,O5 + K,0);

—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% P,05, 5% K,O.
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Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5 i 6

Veli¢ina cestica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

P05

K,0

P,0s

K,0

2

3

5

(1) Ukupni dusik
(2) Nitratni dusik
(3) Amonijski dusik
(4) Amidni dusik

(5) Cijanamidni dusik

=N
=

P,05 topljiv u vodi

P,O5 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu

P,05 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu i u vodi

P,0;5 topljiv samo u mineralnim kiselinama

P,0;5 topljiv u luzini amonijevog citrata
(Petermann)

P,0;5 topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 75 % deklariranog udjela P,Os
topljivo u 2 % limunske kiseline

P,05 topljiv u 2 % limunske kiseline

P,0;5 topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 75 % deklariranog udjela P,05
topljivo u luzini amonijevog citrata (Joulie)

P,0;5 topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 55 % deklariranog udjela P,O5
topljivo u mravljoj kiselini

K,O topljiv u vodi

(1) Ukupni dusik

(2) Ako bilo koji oblik
dusika (2) do (5)
naraste do
najmanje 1 %
prema tezini, to se
mora deklarirati

(3) Ako prelazi 28 %,
vidjeti Prilog III.2

1. NPK gnojivo bez Thomasove $ljake, vapnenog
fosfata, aluminij-kalcijevog fosfata, djelomi¢no
topljivog kamenog fosfata i mekog kamenog
fosfata mora se deklarirati u skladu s toplji-
voscu (1), (2) ili (3):

— kad P,O5 topljiv u vodi ne naraste do 2 %,
topljivost (2) se mora deklarirati

— kad je P,05 topljiv u vodi najmanje 2 %,
topljivost (3) se mora deklarirati, a udio
P,0; topljivog u vodi mora se oznaciti
[topljivost (1)].

Udio P,0j5 topljivog samo u mineralnim kiseli-
nama ne smije prelaziti 2 %.

Za ovaj tip 1, ispitni uzorak za odredivanje toplji-
vosti (2) i (3) bit ée 1g.

2(a): NPK gnojivo koje sadrzi meki kameni fosfat
ili djelomicno topljivi kameni fosfat mora
biti bez Thomasove 3ljake, vapnenog
fosfata i aluminij-kalcijevog fosfata. Dekla-
rirat ¢e se u skladu s topljivoséu (1), (3) i

(4
Ovaj tip gnojiva mora sadrzavati:

— najmanje 2% P,05 topljivog samo u
mineralnim kiselinama [topljivost (4)];

— najmanje 5% P,05 topljivog u vodi, i
neutralnom amonijevom citratu [toplji-
vost (3)];

— najmanje 2,5% P,05 topljivog u vodi
[topljivost (1)].

Ovaj tip gnojiva mora biti na trzistu pod
oznakom ,NPK gnojivo koje sadrzi meki kameni
fosfat” ili ,NPK gnojivo koje sadrzi djelomi¢no
topljivi kameni fosfat”. Za taj tip 2(a) ispitni
uzorak za odredivanje topljivosti (3) bit ¢e 3 g.

(1) Kalijev oksid topljiv

u vodi

(2) Indikacija ,siromasan

klorom” povezana je
s maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora moze se

deklarirati
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1 2 3

5

Veli¢ina Cestica osnovnih fosfatnih sastojaka:

Thomasova §ljaka: najmanje 75 % mora proci kroz sito s otvorom od 0,160 mm
Aluminij-kalcijev fosfat: najmanje 90 % mora proéi kroz sito s otvorom od 0,160 mm
Vapneni fosfat: najmanje 75 % mora proci kroz sito s otvorom od 0,160 mm
Meki kameni fosfat: najmanje 90 % mora proéi kroz sito s otvorom od 0,063 mm

Djelomic¢no topljivi kameni fosfat: najmanje 90 % mora prodi kroz sito s otvorom od 0,160 mm

2(b): NPK gnojivo koje sadrzi aluminij-kalcijev
fosfat mora biti bez Thomasove Sljake,
vapnenog fosfata, mekog kamenog fosfata
i djelomicno topljivog kamenog fosfata.

Deklarirat ¢e se u skladu s topljivoséu (1) i (7),
potonje primijenivsi nakon dedukcije topljivosti u
vodi.

Ovaj tip gnojiva mora sadrzavati:

— najmanje 2 % P,05 topljivog u vodi [toplji-
vost (1)];
— najmanje 5 % P,05 u skladu s topljivoscu (7).

Ovaj tip gnojiva mora biti na trZistu pod
oznakom ,NPK gnojivo s aluminij-kalcijevim
fosfatom”.

3. U slucaju da NPK gnojiva sadrze samo jedan
od sljedecih tipova fosfatnih gnojiva: Thoma-
sovu §ljaku, vapneni fosfat, aluminij-kalcijev
fosfat, meki kameni fosfat, oznaku tipa mora
slijediti indikacija udjela fosfata.

Deklaracija topljivosti P,Os5 mora biti dana u
skladu sa sljede¢im topljivostima:

— za gnojiva bazirana na Thomasovoj $ljaki:
topljivost 6(a) (Francuska, Italija, Spanjolska,
Portugal, Grcka), 6(b) (Njemacka, Belgija,
Danska, Irska, Luksemburg, Nizozemska,
Velika Britanija i Austrija);

— za gnojiva bazirana na vapnenom fosfatu:
topljivost (5);

— za gnojiva bazirana na aluminij-kalcijevom
fosfatu: topljivost (7);

— za gnojiva bazirana na mekom kamenom
fosfatu: topljivost (8).
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B.1. NPK gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

NPK gnojivo koje sadrzi krotoniliden diureu ili izobutiliden diureu ili ureu formaldehid (kako odgovara).

Podaci o na¢inu proizvodnje:

Proizvod nastao kemijski bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili bilinog podrijetla, a sadrzi krotoniliden diureu ili
izobutiliden diureu ili ureu formaldehid.

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 20% (N + P,05 + K,0);
—  Za svaku hranjivu tvar:

— 5% N. Najmanje % deklariranog udjela ukupnog dusika mora proizadi iz oblika dusika (5) ili (6) ili (7). Najmanje 3/5 od
deklariranog udjela dusika (7) mora biti topljivo u vruéoj vodi,

— 5% P,0s,

— 5% K,0.

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5 i 6

Veli¢ina Cestica

Podaci o identifikaciji gnojiva
Ostali zahtjevi

N

P,05

K,0

N

P,05

K,0

1

2

3

4

5

6

(1) Ukupni dusik
(2) Nitratni dusik
(3

(4) Amidni dusik
(

)
)
) Amonijski dusik
4)
)

Dusik iz krotoniliden
diuree

5

(6) Dusik iz izobutiliden
diuree

(7) Dusik iz uree
formaldehida

(8) Dusik iz uree
formaldehida topljiv
samo u vruoj vodi

(9) Dusik iz uree
formaldehida topljiv
samo u hladnoj vodi

(1) P,05 topljiv u vodi

(2) P,05
citratu

(3) P,05 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu i u vodi

topljiv u neutralnom amonijevom

K,O topljiv u vodi

(1) Ukupni dusik
(2) Ako bilo koji oblik

dusika (2) do (4)
naraste do
najmanje 1%
prema teZini, to se
mora deklarirati

(3) Jedan od oblika
dusika (5) do (7)
(kako  odgovara).

Oblik  dusika (7)
mora se deklarirati
u obliku dusika (8)
i(9).

NPK gnojivo bez Thomasove sljake, vapnenog
fosfata, aluminij-kalcijevog fosfata, djelomicno
topljivog kamenog fosfata i mekog kamenog
fosfata mora se deklarirati u skladu s topljivoséu

), @) ili (3):

— kad P,05 topljiv u vodi ne naraste do 2 %,
samo topljivost (2) mora se deklarirati,

— kad je P,O5 topljiv u vodi najmanje 2 %,
topljivost (3) se mora deklarirati, a udio
P,0; topljivog u vodi mora se naznaciti
[topljivost (1)].

Udio P,Oj5 topljivog samo u mineralnim kiseli-
nama ne smije prelaziti 2 %.

Ispitni uzorak za odredivanje topljivosti (2) i (3)
mora biti 1 g.

(1) Kalijev oksid topljiv
u vodi

(2) Indikacija ,siromasan
klorom” povezana je
S maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati
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B.2. NP gnojiva

Oznaka tipa:

NP gnojiva.

Podaci o nacinu proizvodnje:

Proizvod nastao kemijski bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 18 % (N + P,0s);

—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% P,0s.

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51i 6

Veli¢ina estica

Podaci o identifikaciji gnojiva
Ostali zahtjevi

N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik (1) P,0s5 topljiv u vodi (1) Ukupni dusik 1. NP gnojivo bez Thomasove $ljake, vapnenog
(2) Nitratni dusik (2) P,05 topliiv u neutralnom amonijevom (2) Ako bilo koji oblik | (0%t St aicienos fos ditomiens
(3) Amonijski dusik citratu dUS1k: (2) do (dS) fosfata mora se deklarirati u skladu s toplji-
s (3) P,0s topljiv u neutralnom amonijevom naraste 0 voséu (1), (2) ili (3):
(4) Amidni dusik citratu i 1 vodi najmanje masenih
N e 1 1%, to se mora — kad P,O5 topljiv u vodi ne naraste do
(5) Cijanamidni dusik deklarirati 2 %, topljivost (2) mora se deklarirati;

>
&

=N
=

P,0; topljiv samo u mineralnim kiselinama

P,O5 topliiv u luzini amonijevog citrata
(Petermann)

P,0; topljiv u mineralnim kiselinama gdje je
najmanje 75 % deklariranog udjela P,0;
topljivo u 2 % limunske kiseline

P,0; topljiv u 2 % limunske kiseline

P,0; topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 75 % deklariranog udjela P,O;
topljivo u luZini amonijevog citrata (Joulie)
P,0; topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 55 % deklariranog udjela P,Os
topljivo u mravljoj kiselini

— kad je P,05 topljiv u vodi najmanje 2 %,
topljivost (3) se mora deklarirati, a udio
P,0; topljivog u vodi mora se oznaciti
[topljivost (1)].

Udio P,Oj5 topljivog samo u mineralnim kiseli-
nama ne smije prelaziti 2 %.

Za ovaj tip 1, ispitni uzorak za odredivanje toplji-
vosti (2) i (3) bit ée 1g.

2(a): NP gnojivo koje sadrzi meki kameni fosfat
ili djelomicno topljivi kameni fosfat mora
biti bez Thomasove S$ljake, vapnenog
fosfata i aluminij-kalcijevog fosfata.

Deklarirat ¢e se u skladu s topljivoséu (1), (3) i
(4).
Ovaj tip gnojiva mora sadrzavati:

—najmanje 2% P,05; topljivog samo u
mineralnim kiselinama [topljivost (4)];

—najmanje 5% P,05; topljivog u vodi i
neutralnom amonijevom citratu [topljivost

G
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Veli¢ina Cestica osnovnih fosfatnih sastojaka:

Thomasova $ljaka:
Aluminij-kalcijev fosfat:
Vapneni fosfat:

Meki kameni fosfat:

Djelomi¢no topljivi kameni fosfat:

najmanje 75 % mora prodi kroz sito s otvorom od 0,160 mm
najmanje 90 % mora prodi kroz sito s otvorom od 0,160 mm
najmanje 75 % mora proci kroz sito s otvorom od 0,160 mm
najmanje 90 % mora prodi kroz sito s otvorom od 0,063 mm

najmanje 90 % mora pro¢i kroz sito s otvorom od 0,160 mm

— najmanje 2,5 % P,05 topljivog u vodi [toplji-
vost (1)].

Ovaj tip gnojiva mora biti na trzi§tu pod
oznakom NP gnojivo koje sadrzi meki kameni
fosfat” ili ,NP gnojivo koje sadrzi djelomi¢no
topljivi kameni fosfat”.

Za taj tip 2(a) ispitni uzorak za odredivanje toplji-
vosti (3) bit ée 3 g.

2(b): NP gnojivo koje sadrzi aluminij-kalcijev
fosfat mora biti bez Thomasove Sljake,
vapnenog fosfata, mekog kamenog fosfata
i djelomicno topljivog kamenog fosfata.

Deklarirat ¢e se u skladu s topljivoséu (1) i (7),
potonje primijenivsi nakon dedukcije topljivosti u
vodi.

Ovaj tip gnojiva mora sadrzZavati:

— najmanje 2 % P,05 topljivog u vodi [toplji-
vost (1)];
— najmanje 5 % P,05 u skladu s topljivosc¢u (7).

Ovaj tip gnojiva mora biti na trZi§tu pod
oznakom ,NP gnojivo s aluminij-kalcijevim fosfa-

»

tom".

3. U slucaju da NP gnojiva sadrze samo jedan od
sljedecih tipova fosfatnih gnojiva: Thomasovu
$ljaku, vapneni fosfat, aluminij-kalcijev fosfat,
meki kameni fosfat, oznaku tipa mora slijediti
indikacija sadrzaja fosfata.

Deklaracija topljivosti P,O5; mora biti dana u
skladu sa sljede¢im topljivostima:

— za gnojiva bazirana na Thomasovoj $ljaki:
topljivost 6(a) (Francuska, Italija, Spanjolska,
Portugal, Grcka), 6() (Njemacka, Belgija,
Danska, Irska, Luksemburg, Nizozemska,
Velika Britanija i Austrija);
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4 5 6

— za gnojiva bazirana na vapnenom fosfatu:
topljivost (5);

— za gnojiva bazirana na aluminij-kalcijevom
fosfatu: topljivost (7);

— za gnojiva bazirana na mekom kamenom
fosfatu: topljivost (8).

B.2. NP gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

NP gnojivo koje sadrzi krotoniliden diureu ili izobutiliden diureu ili ureu formaldehid (kako odgovara).

Podaci o na¢inu proizvodnje:

Proizvod nastao kemijski bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla, a sadrzi krotoniliden diureu ili
izobutiliden diureu ili ureu formaldehid.

Minimalni udio hranjivih tvari (postotak prema tezini):

Total: 18 % (N + P,05);

Za svaku hranjivu tvar:

— 5% N.
Najmanje % deklariranog udjela ukupnog dusika mora proizaci iz oblika dusika (5) ili (6) ili (7).
Najmanje 3/5 od deklariranog udjela dusika (7) mora biti topljivo u vrucoj vodi,

— 5% P,0s.

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51 6

Veli¢ina cestica

Podaci za identifikaciju umjetnih gnojiva
Ostali zahtjevi

P05

K,0

N P,0;5 K,0

2

4 5 6

(1) Ukupni dusik
(2) Nitratni dusik
(3) Amonijski dusik
(4) Amidni dusik

(5) Dusik iz krotoniliden
diuree

(6) Dusik iz izobutiliden
diuree

(7) Dusik iz uree
formaldehida

(1) P,05 topljiv u vodi

(2) P,05 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu

(3) P,05 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu i u vodi

(1) Ukupni dusik NP gnojivo bez Thomasove $ljake, vapnenog
fosfata, aluminij-kalcijevog fosfata, djelomi¢no
(2) Ako bilo koji oblik | topljivog kamenog fosfata i mekog kamenog

dusika (2) do (4) | fosfata mora se deklarirati u skladu s topljivoséu

naraste do | (1), (2) ili (3):

najmanje masenih

1%, to se mora | — kad P,0Os topljiv u vodi ne naraste do 2 %,
deklarirati mora se deklarirati samo topljivost (2),

(3) Jedan od oblika | — kad je P,Os topljiv u vodi najmanje 2 %,
dugika (5) do (7) topljivost (3) se mora se deklarirati, a udio
(kako  odgovara). P,O5 topljivog u vodi mora se naznaciti
Oblik  dusika (7) [topljivost (1)].
mora se deklarirati
u obliku dusika (8)
i(9).
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1 2 3 4 5 6
(8) Dusik iz uree Udio P,05 topljivog samo u mineralnim kiseli-
formaldehida topljiv nama ne smije prelaziti 2 %.
samo u vruoj vodi
Ispitni uzorak za odredivanje topljivosti (2) i (3)
(9) Dusik iz uree mora biti 1g.
formaldehida topljiv
samo u hladnoj vodi
B.3. NK gnojiva
Oznaka tipa: NK gnojiva.
Podaci o nacinu proizvodnje: Proizvod nastao kemijski bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.
B.3.1.
Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak): — Total: 18 % (N + K,0);
—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% K,0.
Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51 6 Podaci za identifikaciju gnojiva
Veli¢ina Cestica Ostali zahtjevi
N P04 K,0 N P04 K,0
1 2 3 4 5 6

(1) Ukupni dusik
(2) Nitratni dusik
(3) Amonijski dusik
(4) Amidni dusik

(5) Cijanamidni dusik

K,O topljiv u vodi

(1) Ukupni dusik
(2) Ako bilo koji oblik

dusika (2) do (5)
naraste do
najmanje masenih
1%, to se mora
deklarirati

(1) Kalijev oksid topljiv
u vodi

(2) Indikacija ,siromasan
klorom” povezana je
s maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati
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B.3. NK gnojiva (nastavak)
Oznaka tipa: NK gnojivo koje sadrzi krotoniliden diureu ili izobutiliden diureu ili ureu formaldehid (kako odgovara).
Podaci o nacinu proizvodnje: Proizvod nastao kemijski bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili bilinog podrijetla, a sadrzi krotoniliden diureu ili
izobutiliden diureu ili ureu formaldehid.
Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak): —  Ukupno: 18 % (N + K,0);
—  Za svaku hranjivu tvar:
B.3.2.
— 5% N.
Najmanje % deklariranog udjela ukupnog dusika mora proizai iz oblika dusika (5) ili (6) ili (7).
Najmanje 3/5 od deklariranog udjela dusika (7) mora biti topljivo u vrucoj vodi,
— 5% K,0.
Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5i 6 Podaci za identifikaciju gnojiva
Veli¢ina cestica Ostali zahtjevi
N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik K,O topljiv u vodi (1) Ukupni dusik (1) Kalijev oksid topljiv
i
(2) Nitratni dusik (2) Ako bilo koji oblik uvodt
(3) Amonijski dusik dusika (2) do (4) 2 Indikacy'a siromasan
naraste do klorom” povezana je
(4) Amidni dusik najmanje masenih s maksimalnim
. N 1%, to se mora udjelom od 2 % Cl
(5) Dusik iz krotoniliden deklarirati
diuree (3) Udio klora mora se
. o (3) Jedan od oblika deklarirati
(6) Dumk iz izobutiliden dusika (5) do (7)
diuree (kako  odgovara).
(7) Dusik iz uree Oblik  dusika (7)
formaldehida mora se deklarirati

(8) Dusik iz uree
formaldehida topljiv
samo u vruoj vodi

(9) Dusik iz uree
formaldehida topljiv
samo u hladnoj vodi

u obliku dusika (8)
i 9).

901

[ |

aftun oxysdoanyg Is1] TwLqZN[S

11 °AS/€T



B.4. PK gnojiva

Oznaka tipa:

PK gnojiva.

Podaci o nacinu proizvodnje:

Proizvod nastao kemijski bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Ukupno: 18 % (P,05 + K,0);
— Za svaku hranjivu tvar: 5% P,05, 5% K,O.

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51i 6

Veli¢ina estica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

P05

K,0 N

P05

K,0

2

3 4

5

6

P,0;5 topljiv u vodi
P,05 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu

P,O; topljiv u neutralnom amonijevom
citratu i u vodi

P,0; topljiv samo u mineralnim kiselinama
P,0;5 topljiv u luzini amonijevog citrata
(Petermann)

P,0; topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 75 % deklariranog udjela P,Os
topljivo u 2 % limunske kiseline

P,05 topljiv u 2 % limunske kiseline

P,0;5 topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 75 % deklariranog udjela P,Os
topljivo u luzini amonijevog citrata (Joulie)
P,0;5 topljiv u mineralnim kiselinama, gdje
je najmanje 55 % deklariranog udjela P,Os
topljivo u mravljoj kiselini

K,O topljiv u vodi

1. PK gnojivo bez Thomasove $ljake, vapnenog
fosfata, aluminij-kalcijevog fosfata, djelomi¢no
topljivog kamenog fosfata i mekog kamenog
fosfata mora se deklarirati u skladu s toplji-
voséu (1), (2) ili (3):

— kad P,O5 topljiv u vodi ne naraste do 2 %,
mora se deklarirati samo topljivost (2),

— kad je P,0O5 topljiv u vodi najmanje 2 %,
topljivost (3) se mora deklarirati, a udio
P,0;5 topljivog u vodi mora se oznaciti
[topljivost (1)].

Udio P,0j5 topljivog samo u mineralnim kiseli-
nama ne smije prelaziti 2 %.

Za ovaj tip 1, ispitni uzorak za odredivanje toplji-
vosti (2) i (3) bit ée 1g.

2(a): PK gnojivo koje sadrzi meki kameni fosfat ili
djelomi¢no topljivi kameni fosfat mora biti
bez Thomasove $ljake, vapnenog fosfata i
aluminij-kalcijevog fosfata.

Deklarirat ¢e se u skladu s topljivoséu (1), (3) i
(4).
Ovaj tip gnojiva mora sadrzavati:

— najmanje 2% P,05; topljivog samo u
mineralnim kiselinama [topljivost (4)];

— najmanje 5% P,05 topljivog u vodi, i
neutralnom amonijevom citratu [topljivost
3],

— najmanje 2,5 % P,0; topljivog u vodi [toplji-
vost (1)].

(1) Kalijev oksid topljiv
u vodi

(2) Indikacija ,siromasan
klorom” povezana je
S maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora moze se
deklarirati
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Veli¢ina Cestica osnovnih fosfatnih sastojaka:

Thomasova $ljaka:
Aluminij-kalcijev fosfat:
Vapneni fosfat:

Meki kameni fosfat:

Djelomi¢no topljivi kameni fosfat:

najmanje 75 % mora proci kroz sito s otvorom od 0,160 mm
najmanje 90 % mora proci kroz sito s otvorom od 0,160 mm
najmanje 75 % mora proi kroz sito s otvorom od 0,160 mm
najmanje 90 % mora proci kroz sito s otvorom od 0,063 mm

najmanje 90 % mora proéi kroz sito s otvorom od 0,160 mm

Ovaj tip gnojiva mora biti na trzistu pod
oznakom ,PK gnojivo koje sadrzi meki kameni
fosfat” ili ,PK gnojivo koje sadrzi djelomi¢no
topljivi kameni fosfat”.

Za taj tip 2(a) ispitni uzorak za odredivanje toplji-
vosti (3) bit ¢e 3 g.

2(b): PK gnojivo koje sadrzi aluminij-kalcijev
fosfat mora biti bez Thomasove sljake,
vapnenog fosfata, mekog kamenog fosfata
i djelomicno topljivog kamenog fosfata.

Deklarirat ¢e se u skladu s topljivoséu (1) i (7),
potonje primijenivsi nakon dedukcije topljivosti u
vodi.

Ovaj tip gnojiva mora sadrzavati:

— najmanje 2 % P,05 topljivog u vodi [toplji-
vost (1)];
— najmanje 5 % P,05 u skladu s topljivoscu (7).

Ovaj tip gnojiva mora biti na trzistu pod
oznakom ,PK gnojivo koje sadrzi aluminij-kalcijev
fosfat”.

3. U slucaju da PK gnojiva sadrze samo jedan od
sljede¢ih tipova fosfatnih gnojiva: Thomasovu
Sljaku, vapneni fosfat, aluminij-kalcijev fosfat,
meki kameni fosfat, oznaku tipa mora slijediti
indikacija udjela fosfata.

Deklaracija topljivosti P,O; mora biti dana u
skladu sa sljedec¢im topljivostima:

—za gnojiva bazirana na Thomasovoj $ljaki:
topljiivost 6(a) (Francuska, Italija, Spanjolska,
Portugal, Grcka), 6(b) (Njemacka, Belgija,
Danska, Irska, Luksemburg, Nizozemska,
Velika Britanija i Austrija);

—za gnojiva bazirana na vapnenom fosfatu:
topljivost (5);

— za gnojiva bazirana na aluminij-kalcijevom
fosfatu: topljivost (7);

—za gnojiva bazirana na mekom kamenom
fosfatu: topljivost (8).

801

[ |

aftun oxysdoanyg Is1] TwLqZN[S

11 °AS/€T



C.  Anorganska tekuéa gnojiva

C.1. Jednostavna tekuéa gnojiva

Minimalni udio hranjivih tvari o o )
. . . o . : Deklarirani udio hranjivih tvari
. Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim (maseni postotak) . . . o - L )
Br. Oznaka tipa L Lo e . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali Kriterii
Ostali zahtjevi stall kriteryi
1 2 3 4 5 6
1 Otopina dusi¢nog gnojiva Proizvod dobiven kemijski i otapa- [ 15% N Ukupni dusik i, za svaki oblik koji ne
njem u vodi, u obliku stabilnom na | Dusik izrazen kao ukupni dusik ili, iznosi manje od 1%, nitratni dusik,
atmosferskom tlaku, bez dodavanja | ako je samo jedan oblik, nitratni amonijski dusik i/ili amidni dusik.
organskih hranjivih tvari biljnog i | dusik ili amonijski dusik ili amidni ) o . .
zivotinjskog podrijetla dusik Ako je udio hlu}a_e? manjt ?d O,'2 %,
mogu se dodati rijeci ,siromasan biure-
Maksimalni udio biureta: tom”.
amidni N x 0,026
2 Otopina gnojiva uree amonijevog | Proizvod dobiven kemijski i otapa- | 26 % N Ukupni dusik
nitrata njem u vodi, sadrzi amonijev nitrat i | Dusik izrazen kao ukupni dusik, gdje ) ) = L o
ureu se amidni dusik racuna za otprilike Nltratl?l cvl.usﬂ(, amonijski  dusik i
pola prisutnog dusika. amidni dusik
Maksimalni udio biureta: 0,5 % Ako je udio biureta manji od 0,2 %,
’ mogu se dodati rije¢i ,siromasan biure-
tom”.
3 Otopina kalcijevog nitrata Proizvod dobiven otapanjem Xkalci- | 8 % N Oznaka tipa moze biti, kako je odre- | Ukupni dusik
jevog nitrata u vodi Dusik izrazen kao dusik ili nitratni | deno, s jednom od sljede¢ih indika- . ) . .
oblik s maksimumom 1% dusika | cija: Kalcijev  oksid topljiv u vodi  za
kao amonijaka. uporabu navedenu u stupcu 5
— za lisnu primjenu,
Kalcij izrazen kao CaO topljiv u vodi. . o . . Neobvzno:
— za pripravljanje otopina, hranjivih . . .
tvari — dusik u nitratnom obliku,
— za natapanje gnojivom — dusik kao amonijak
4 Otopina magnezijevog nitrata Proizvod dobiven kemijski i otapa- | 6 % N Nitratni dusik
njem magnezijevog nitrata u vodi Dusik izraZen kao nitratni dusik . . . )
Magnezijev oksid topljiv u vodi
9% MgO
Magnezij izrazen kao magnezijev
oksid topljiv u vodi
Minimum pH: 4
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Suspenzija kalcijevog nitrata

Proizvod dobiven pripremom suspen-
zije kalcijevog nitrata u vodi

8% N

Dusik izrazen ukupni dusik ili nitratni
i amonijski dusik, maksimalni udio
amonijskog dusika: 1,0 %

14 % CaO
Kalcij izrazen kao CaO topljiv u vodi

Oznaka tipa moze biti, kako je odre-

deno, s jednom od sljedecih indika-

cija:

— za lisnu primjenu;

— za pripravljanje otopina i suspen-
zija hranjivih tvari;

— za natapanje gnojivom.

Ukupni dusik

Nitratni dusik

Kalcijev oksid topljiv u vodi za kori-
Stenje navedeno u stupcu 5

Otopina dusi¢nog gnojiva s urea
formaldehidom

Proizvod dobiven kemijski i otapa-
njem u vodi uree formaldehida i
dusicnog gnojiva s popisa A-1 ove
Uredbe, ukljucujuéi proizvode 3(a),

3(b) i 5

18 % N izrazenog kao ukupni dusik

Najmanje jedna tre¢ina deklariranog
udjela ukupnog dusika mora proizadi
iz uree formaldehida

Maksimalni udio biureta: (amidni N +
urea formaldehid N) x 0,026

Ukupni dusik

Za svaki oblik koji iznosi najmanje
1 %:

— nitratni dusik;

— amonijski dusik;

— amidni dusik.

Dusik iz uree formaldehida

Suspenzija dusi¢nog gnojiva s urea
formaldehidom

Proizvod dobiven kemijski ili suspen-
zijom u vodi uree formaldehida i
dusi¢nog gnojiva s popisa A-1 ove
Uredbe, ukljuc¢ujuéi proizvode 3(a),
3(b) i 5

18 % N izrazenog kao ukupni dusik

Najmanje jedna trec¢ina deklariranog
udjela ukupnog dusika mora proizadi
iz uree formaldehida od koje
najmanje tri petine mora biti topljivo
u vruéoj vodi

Maksimalni udio biureta: (amidni N +
urea formaldehid N) x 0,026

Ukupni dusik

Za svaki oblik koji iznosi najmanje
1 %:

— nitratni dusik;

— amonijski dusik;

— amidni dusik.

Dusik iz uree formaldehida

Dusik iz uree formaldehida topljiv u
hladnoj vodi

Dusik iz uree formaldehida topljiv
samo u vrucoj vodi
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C.2. SlozZena tekuca gnojiva

Oznaka tipa:

Otopina NPK gnojiva.

Podaci o na¢inu proizvodnje:

zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Proizvod nastao kemijski i otapanjem u vodi, u obliku stabilnom na atmosferskom tlaku, bez dodavanja organskih hranjivih tvari

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak) i ostali zahtjevi:

— Total: 15% (N + P,05 + K,0);

—  Maksimalni udio biureta: amidni N x 0,026

—  Za svaku hranjivu tvar: 2% N, 3% P,0s5, 3% K,0;

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5 i 6Velicina Cestica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

N P,0; K,0 N P,0; K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik P,0; topljiv u vodi K,O topljiv u vodi (1) Ukupni dusik P,0; topljiv u vodi (1) Kalijev oksid topljiv
(2) Nitratni dusik (2) Ako bilo koji oblik u vodi
(3) Amonijski dusik dusika (2) do (4) (2) Indlkacya ssiromasan
naraste do klorom” povezana je
(4) Amidni dusik najmanje masenih s maksimalnim

1%, to se mora
deklarirati

>

Ako je udio biureta
manji od 0,2%,
mogu se dodati
rijeci Lsiromasan
biuretom”

udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati

C.2. Slozena tekuéa gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

Talog NPK gnojiva.

Podaci o na¢inu proizvodnje:

hranjivih tvari Zivotinjskog ili bilinog podrijetla.

Proizvod u tekuéem obliku, u kojem su hranjive tvari proizasle iz supstanci i u suspenziji u vodi, i u otopini bez dodavanja organskih

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak) i ostali zahtjevi:

—  Total: 20% (N + P,0; + K,0);
—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 4 % P,0s5, 4 % K,0

—  Maksimalni udio biureta: amidni N x 0,026
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Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5 i 6

Veli¢ina Cestica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

N P,04 K,0 N P,0s K,0

1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik (1) P,05 topljiv u vodi K,O topljiv u vodi (1) Ukupni dusik NP gnojivo bez Thomasove sljake, vapnenog | (1) Kalijev oksid topljiv
(2) Nitratni dusik (2) P,05 topljiv. u neutralnom amonijevom (2) Ako bilo koji oblik fosfla“t s allt{lmmu—kalcfue\;og fosfata, djelomicno u vodi

; ” opljivog kamenog fosfata i mekog kamenog S ;

3) A iiski' dusik citratu dusika (2) do (4) fosfata (2) Indikacija ,siromasan
(3) Amonijski dusi Y P . | i naraste do klorom” povezana je
(4) Amidni dusik (3) ciztraiu itof 3/1 Z diu neutrainom - amontjevom najmanje masenih [ (1) kad P,O5 topljiv u vodi ne naraste do 2 %, S maksimalnim

1%, to se mora samo topljivost (2) mora se deklarirati,

deklarirati (2) kad je P,O5 topljiv u vodi najmanje 2 %,

mora se deklarirati topljivost (3), a udio

=

Ako je udio biureta

manji od 0,2%, P,0; topljivog u vodi mora se deklarirati.
mogu se dodati

rije¢i  ,siromasan

biuretom”

udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati

C.2. Slozena tekuéa gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

Otopina NP gnojiva.

Podaci o nacinu proizvodnje:

hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Proizvod u tekucem obliku, u kojem su hranjive tvari proizasle iz supstanci i u talogu u vodi, i u otopini bez dodavanja organskih

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 18 % (N + P,0s);
—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% P,05;

—  Maksimalni udio biureta: amidni N x 0,026

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51 6

Veli¢ina cestica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

N P04 K,0 N P04 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik P,0;5 topljiv u vodi (1) Ukupni dusik P,0;5 topljiv u vodi
(2) Nitratni dusik (2) Ako bilo koji oblik
L dusika (2) do (4)
(3) Amonijski dusik naraste do
(4) Amidni dusik najmanje masenih
1%, to se mora
deklarirati
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3 4 5

(3) Ako je udio biureta
manji od 0,2 %,
mogu se dodati
rije¢i  ,siromaSan
biuretom”

C.2. Slozena tekuéa gnojiva (nastavak)
Oznaka tipa: Talog NP gnojiva.
Podaci o nacinu proizvodnje: Proizvod u tekuéem obliku, u kojem su hranjive tvari proizasle iz supstanci i u suspenziji u vodi, i u otopini bez dodavanja organskih
hranjivih tvari Zivotinjskog ili bilinog podrijetla.
C.2.4.
Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak): — Total: 18 % (N + P,0s);
—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% P,0s;
—  Maksimalni udio biureta: amidni N x 0,026
Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5 i 6 Podaci za identifikaciju umjetnih gnojiva
Veli¢ina Cestica Ostali zahtjevi
N P04 K,0 N P04 K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik (1) P,05 topljiv u vodi (1) Ukupni dusik (1) kad P,0O5 topljiv u vodi ne naraste do 2 %,
topljivost (2 deklarirati,
(2) Nitratni dusik (2) P,05 topljiv u neutralnom amonijevom (2) Ako bilo koji oblik samo topljivost (2) mora se deklarirati
citratu dusika (2) do (4) | (2) kad je P,O5 topljiv u vodi najmanje 2 %,
(3) Amonijski dusik 2 @ 1@ Je Fp0s topljiv.u vo jmanje 2 7%
. . naraste do mora se deklarirati topljivost (3), a udio
e 1 (3) P,05 topljiv. u neutralnom amonijevom L . .. . -
(4) Amidni dusik citratu i u vodi najmanje masenih P,0; topljivog u vodi mora se deklarirati.

1%, to se mora

deklarirati NP gnojivo bez Thomasove 3ljake, vapnenog

fosfata, aluminij-kalcijevog fosfata, djelomicno
Ako je udio biureta | topljivog kamenog fosfata i mekog kamenog
manji od 0,2 %, | fosfata

mogu se dodati
rije¢i  ,siromaSan
biuretom”

=
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C.2.  SloZena tekuéa gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

Otopina NP gnojiva.

Podaci o na¢inu proizvodnje:

Proizvod nastao kemijski i otapanjem u vodi, u obliku
zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

stabilnom na atmosferskom tlaku, bez dodavanja organskih hranjivih tvari

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 15% (N + K,0);
—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% K,0;

—  Maksimalni udio biureta: amidni N x 0,026

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51i 6

Velicina cestica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

N P04 K,0 N P,0s K,0
1 2 3 4 5 6
(1) Ukupni dusik K,O topljiv u vodi (1) Ukupni dusik (1) Kalijev oksid topljiv
di
(2) Nitratni dusik (2) Ako bilo koji oblik o ved
o dusika (2) do (4) (2) Indikacija ,siromasan
(3) Amonijski dusik naraste do klorom” povezana je
(4) Amidni dusik najmanje 1% s maksimalnim

prema teZini, to se
mora deklarirati

&

Ako je udio biureta
manji od 0,2%,
mogu se dodati
rijeci Lsiromasan
biuretom”

udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati

C.2. SloZena tekuca gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

Talog NP gnojiva.

Podaci o na¢inu proizvodnje:

hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Proizvod u tekuéem obliku, u kojem su hranjive tvari proizasle iz supstanci i u suspenziji u vodi, i u otopini bez dodavanja organskih

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 18 % (N + K,O);
—  Za svaku hranjivu tvar: 3% N, 5% K,0;

—  Maksimalni udio biureta: amidni N x 0,026
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Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 5 i 6
Velic¢ina ¢estica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

N

P05

K,0

N

P,0s

K,0

1

2

3

4

5

6

(1) Ukupni dusik
(2) Nitratni dusik
(3) Amonijski dusik
(4)

4) Amidni dusik

K,O topljiv u vodi

(1) Ukupni dusik

(2) Ako bilo koji oblik
dusika (2) do (4)
naraste do
najmanje masenih
1%, to se mora
deklarirati

Ako je udio biureta
manji od 0,2 %,
mogu se dodati
rijeci ,siromasan
biuretom”

>

(1) Kalijev oksid topljiv
u vodi

(2) Indikacija ,siromasan
klorom” povezana je
S maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati

C.2. SloZena tekuéa gnojiva (nastavak)

Oznaka tipa:

Otopina PK gnojiva.

Podaci o nadinu proizvodnje:

Proizvod nastao kemijski i otapanjem u vodi bez dodavanja organskih hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 18 % (P,05 + K,0);
—  Za svaku hranjivu tvar: 5% P,0s5, 5% K,O.

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51i 6
Veli¢ina Cestica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

P,0s

K,0

P,0s

K,0

2

3

5

6

P,0;5 topljiv u vodi

K,O topljiv u vodi

P,05 topljiv u vodi

(1) Kalijev oksid topljiv
u vodi

(2) Indikacija ,siromasan
klorom” povezana je
S maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora mora se
deklarirati
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C.2.  SloZena tekuéa gnojiva (nastavak)
Oznaka tipa: Talog PK gnojiva.
Podaci o nacinu proizvodnje: Proizvod u tekuéem obliku, u kojem su hranjive tvari proizasle iz supstanci i u talogu u vodi, i u otopini bez dodavanja organskih
C28 hranjivih tvari Zivotinjskog ili biljnog podrijetla.

Minimalni udio hranjivih tvari (maseni postotak):

— Total: 18 % (P,05 + K,0);

—  Za svaku hranjivu tvar: 5% P,0s5, 5% K,O.

Oblici, topljivost i udio hranjivih tvari koji se moraju deklarirati kako je odredeno u stupcima 4, 51 6

Veli¢ina estica

Podaci za identifikaciju gnojiva
Ostali zahtjevi

N P,0;

K,0

P,0s

K,0

1 2

3

5

6

(1) P,O5 topljiv u vodi

(2) P,05 topljiv u neutralnom amonijevom
citratu

(3) P,05 topljiv. u neutralnom amonijevom
citratu i u vodi

K,O topljiv u vodi

(1) kad P,0O5 topljiv u vodi ne naraste do 2 %,
samo topljivost (2) mora se deklarirati,

(2) kad je P,O5 topljiv u vodi najmanje 2 %,
mora se deklarirati topljivost (3), a udio
P,0; topljivog u vodi mora se deklarirati.

NP gnojivo bez Thomasove $ljake, vapnenog
fosfata, aluminij-kalcijevog fosfata, djelomicno
topljivog kamenog fosfata i mekog kamenog
fosfata

(1) Kalijev oksid topljiv
u vodi

(2) Indikacija ,siromasan
klorom” povezana je
s maksimalnim
udjelom od 2 % Cl

(3) Udio klora moze se
deklarirati
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D. Anorganska gnojiva sa sekundarnim hranjivim tvarima

Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim

Minimalni udio hranjivih tvari
(maseni postotak)

Deklarirani udio hranjivih tvari

Br. Oznaka tipa - Lo e . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Loienis
’ - Ostali kriteriji
Ostali zahtjevi
1 2 3 4 5 6
1 Kalcijev sulfat Proizvod prirodnog ili industrijskog | 25 % CaO Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Ukupni sumporni trioksid
podrlJeFlVa. ‘kop sad.rm. kalcyev Eulfat 35 % SO, imena Neobvezno: ukupni CaO
na razlicitim stupnjevima hidracije o o .
Kalcij i sumpor izrazeni kao ukupni
Ca0 + SO,
Finoca usitnjavanja:
— najmanje 80 % mora proéi kroz
sito s otvorom S$irine 2 mm
— najmanje 99 % mora proci kroz
sito s otvorom S$irine 10 mm
2 Otopina kalcijevog klorida Otopina kalcijevog klorida industrij- | 12 % CaO Kalcijev oksid
skog podrijetla Kalcij izrazen kao CaO topljiv u vodi Neobvezno: za ¥pricanje biljaka
3 Elementarni sumpor Razmjerno pro¢iséen prirodni ili indu- | 98 % S (245 %: SO5) Ukupni sumporni trioksid
strijski proizvod Sumpor izrazen kao ukupni SO;
4 Kieserit Proizvod mineralnog podrijetla koji | 24 % MgO Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Magnezijev oksid topljiv u vodi
sadrzi monohidratizirani magnezijev | 45 % SO; imena Neobvezno: sumporni trioksid topliiv
sulfat kao glavni sastojak M L o A p P
agnezij 1 sumpor izraZeni kao u vodi
magnezijev oksid topljiv u vodi i
sumporni trioksid
5 Magnezijev sulfat Proizvod koji sadrzi heptahidratizirani | 15 % MgO Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Magnezijev oksid topljiv u vodi
magnezijev sulfat kao glavni sastojak | 28 % SO; imena Neobvezno: sumporni trioksid topljiv
Magnezij i sumpor izrazeni kao u vodi
magnezijev oksid topljiv u vodi i
sumporni trioksid
5.1 | Otopina magnezijevog sulfata Proizvod dobiven otapanjem vode u | 5% MgO Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Magnezijev oksid topljiv u vodi
magnezijevom sulfatu  industrijskog | 10 % SO; imena Neobvezno: sumporni anhidrid topkiv
podrijetla M . iraseni k A P Py
agnezij i sumpor izraZeni kao u vodi
magnezijev oksid topljiv u vodi i
sumporni anhidrid
5.2 | Magnezijev hidroksid Proizvod dobiven kemijski i ima | 60 % MgO Ukupni magnezijev oksid

magnezijev  hidroksid kao  svoj
osnovni sastojak

Velicina Cestica: najmanje 99 % mora
proéi  kroz sito s otvorom od
0,063 mm
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1 2 3 4 5 6
5.3 | Suspenzija magnezijevog hidroksida | Proizvod dobiven suspenzijom tipa | 24 % MgO Ukupni magnezijev oksid
5.2
6 Otopina magnezijevog klorida Proizvod dobiven otapanjem magne- | 13 % MgO Magnezijev oksid
zijevog klorida industrijskog podrijetla | Magnezij izrazen kao magnezijev

oksid
Maksimalni udio kalcija: 3 % CaO

E.

Anorganska gnojiva s mikro-hranjivim tvarima

Napomena za pojasnjenje: SljedeCe napomene primjenjuju se na cijeli odjeljak E.

Napomena 1.: Agens keliranja moZe se oznaiti inicijalima kako je navedeno u E.3.

Napomena 2.: Ako proizvod ne ostavlja krute ostatke nakon otapanja u vodi, moze biti oznacen rije¢ima ,za otapanje”.

Napomena 3.: Gdje je mikro-hranjiva tvar prisutna u keliranom obliku, treba se navesti pH vrijednost koja jam¢i prihvatljivu stabilnost keliranog dijela.

E.1.  Gnojiva koja sadrze samo jednu mikro-hranjivu tvar
E.1.1. Bor
. . . o . Minimalni ud.i o hranjivih tvari Deklarirani udio hranjivih tvari
. Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim (maseni postotak) . . . . - Lo .
Br. Oznaka tipa - Lo e . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali Kriteriii
Ostali zahtjevi )
1 2 3 4 5 6
la Borna kiselina Proizvod dobiven djelovanjem kiseline | 14 % B, topljiv u vodi Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Bor (B) topljiv u vodi
na borat imena
1b Natrijev borat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 10 % B, topljiv u vodi Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Bor (B) topljiv u vodi
natrijev borat kao svoj osnovni sasto- imena
jak
1c Kalcijev borat Proizvod dobiven iz kolemanita i| 7 % ukupnog bora Mogu se dodati uobicajena trgovacka | Ukupni bor (B)
pandermita, a sadrzi kalcijev borat L o imena
kao svoj osnovni sastojaka Veli¢ina Cestica: najmanje 98 % mora
proi kroz sito od 0,063 mm
1d Bor etanol amin Proizvod dobiven reakcijom borne | 8 % B, topljiv u vodi Bor (B) topljiv u vodi
kiseline s etanol aminom
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1 2 3 4 5 6
le Borno gnojivo u otopini Proizvod dobiven otapanjem tipova 1 | 2 % B, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati imena | Bor (B) topljiv u vodi
aiflilbifilild prisutnih elemenata
1f Borno gnojivo u suspenziji Proizvod dobiven talozenjem tipova 1 | 2 % B, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati imena | Bor (B) topljiv u vodi
aifili1 bifili 1du vodi prisutnih elemenata
E.1.2. Kobalt
. o . - . Minimalni ud'i 0 hranjivih tvari Deklarirani udio hranjivih tvari
. Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim (maseni postotak) . . . . . o )
Br. Oznaka tipa L R . L . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali kriteriii
Ostali zahtjevi )
1 2 3 4 5 6
2 a | Kobaltova sol Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 19 % Co, topljiv u vodi Oznaka  mora  ukljucivati  ime | Kobalt (Co) topljiv u vodi
mineralne soli kobalta kao svoje mineralnog aniona
osnovne sastojke
2 b | Kelirani kobalt Proizvod topljiv u vodi, dobiven | 2% Co, topljiv u vodi, od Cega je | Ime kelirajuleg agensa Kobalt (Co) topljiv u vodi
kemijskim spajanjem kobalta s kelira- | najmanje 8/10 deklarirane vrijednosti o
juéim agensom kelirano Kelirani kobalt (Co)
2 ¢ | Otopina kobaltovog gnojiva Proizvod dobiven otapanjem tipova 2 | 2 % Co, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati: Kobalt (Co) topljiv u vodi
a ili jednog od tipova 2 b u vodi ) ) ) ) o o
(1) ime(na) mineralnog(ih) aniona Kelirani kobalt (Co), ako je prisutan
(2) ime bilo kojega kelirajuéeg agensa,
ako je prisutan
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E.1.3. Bakar

. . . L . Minimalni ud'1 o hranjivih tvari Deklarirani udio hranjivih tvari
. Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim (maseni postotak) . . . L - o .
Br. Oznaka tipa - R . o . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari

sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari S

. L Ostali kriteriji

Ostali zahtjevi
1 2 3 4 5 6
3 a | Bakrova sol Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 20 % Cu, topljiv u vodi Oznaka mora  ukljucivati  ime | Bakar (Cu) topljiv u vodi

mineralne soli bakra kao svoj osnovni
sastojak

mineralnog aniona

3 b | Bakrov oksid Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 70 % ukupnog Cu Ukupni bakar (Cu)
bakrov oksid kao svoj osnovni sasto- | Veli¢ina Cestica: najmanje 98 % mora
jak prodi kroz sito od 0,063 mm
3 ¢ | Bakrov hidroksid Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 45 % ukupnog Cu Ukupni bakar (Cu)
bakrov hidroksid kao svoj osnovni | Veli¢ina Cestica: najmanje 98 % mora
sastojak proéi kroz sito od 0,063 mm
3 d | Kelirani bakar Proizvod topljiv u vodi, dobiven | 9% Cu, topljiv u vodi, od Cega je | Ime kelirajuleg agensa Bakar (Cu) topljiv u vodi
kemijskim spajanjem bakra s kelira- | najmanje 8/10 deklarirane vrijednosti o
juéim agensom kelirano Kelirani bakar (Cu)
3 e | Gnojivo bazirano na bakru Proizvod dobiven mijeSanjem tipova | 5 % ukupnog Cu Oznaka mora ukljucivati: Ukupni bakar (Cu)
3 aifili 3bifili 3 cifili svakim od . . . . )
tipova 3 d, i ako je potrebno, (1) ime(na) komponenata bakra Bakar (Cu)l/topl?lv u VOSLk ako to iznosi
. SR . najmanje % ukupnog bakra
P}W{lom k?}e nije niti hranjiva tvar, (2) ime bilo kojeg kelirajuceg agensa, ymame 7 priog
niti je toksi¢no ako je prisutan Kelirani bakar (Cu) ako je prisutan
3 f | Otopina bakrovog gnojiva Proizvod dobiven otapanjem tipova 3 | 3 % Cu, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati: Bakar (Cu) topljiv u vodi
a ifili jednog od tipova 3 b u vodi ) ) ) ) o o
(1) ime(na) mineralnog(-ih) aniona Kelirani bakar (Cu) ako je prisutan
(2) ime bilo kojega kelirajuteg agensa,
ako je prisutan
3¢ | Bakrov oksiklorid Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 50 % ukupnog Cu Ukupni bakar (Cu)
bakrov oksiklorid [Cu,Cl(OH);] kao | Veli¢ina Cestica: najmanje 98 % mora
svoj osnovni sastojak proéi kroz sito od 0,063 mm
3 h | Otopina bakrovog oksiklorida Proizvod dobiven otapanjem tipa 3 g | 17 % ukupnog Cu Ukupni bakar (Cu)

0tl

[ |

aftun oxysdoanyg Is1] TwLqZN[S

11 °AS/€T



E.1.4. Zeljezo

Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim

Minimalni udio hranjivih tvari
(maseni postotak)

Deklarirani udio hranjivih tvari

Br. Oznaka tipa - Lo e . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali Kriterii
Ostali zahtjevi 1 xiteryt
1 2 3 4 5 6
4 a | Zeljezna sol Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 12 % Fe, topljivo u vodi Oznaka mora  ukljucivati  ime | Zeljezo (Fe) topljivo u vodi
mineralne soli Zeljeza kao svoj mineralnog aniona
osnovni sastojak
4b | Kelirano Zeljezo Proizvod topljiv u vodi, dobiven | 5% Fe topljivog u vodi, od Cega je | Ime kelirajueg agensa — Zeljezo (Fe) topljivo u vodi
kemijskom reakcijom Zeljeza s kelira- | kelirani dio najmanje 80 % L
juéim agensima spomenutima u — Kelirani dio (EN 13366)
popisu Priloga I poglavlja E.3 — Zeljezo (Fe) kelirano svakim kelira-
juéim agensom u mjeri u kojoj
svaki djeli¢ prelazi 2% (EN
13368, dijelovi 1 i 2)
4 ¢ | Otopina Zeljezovog gnojiva Proizvod dobiven otapanjem tipova 4 | 2 % Fe, topljivo u vodi Oznaka mora ukljucivati: Zeliezo (Fe) topljivo u vodi
a ifili jednog od tipova 4 b u vodi . ) ) ) ) o .
(1) ime(na) mineralnog(-ih) aniona Kelirano Zeljezo (Fe) ako je prisutno
(2) ime bilo kojega kelirajuceg agensa,
ako je prisutan
E.1.5. Mangan
. - . o . Minimalni Ud.i o hranjivih tvari Deklarirani udio hranjivih tvari
B . Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim (maseni postotak) . . . L - Lo .
I. Oznaka tipa - Lo . . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali Kriteriii
Ostali zahtjevi )
1 2 3 4 5 6
5a | Manganova sol Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi [ 17 % Mn, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati ime kombi- | Mangan (Mn) topljiv u vodi
mineralne soli mangana (Mn II) kao niranog aniona
svoj osnovni sastojak
5b | Kelirani mangan Proizvod topljiv u vodi, dobiven | 5% Mn topljivog u vodi, od cega je | Ime kelirajuleg agensa Mangan (Mn) topljiv u vodi
kemijskim spajanjem mangana s keli- | najmanje 8/10 deklarirane vrijednosti o
rajuéim agensom kelirano Kelirani mangan (Mn)
5 ¢ | Manganov oksid Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 40 % ukupnog Mn Ukupni mangan (Mn)

manganove okside kao svoje osnovne
sastojke

Velicina Cestica: najmanje 98 % mora
prodi kroz sito od 0,063 mm
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1 2 3 4 5 6
5 d | Gnojivo bazirano na manganu Proizvod dobiven mijeSanjem tipova | 17 % ukupnog Mn Oznaka mora ukljucivati ime kompo- | Ukupni mangan (Mn)
5aibc nenti mangana . .
Mangan (Mn) topljiv u vodi ako to
iznosi najmanje % ukupnog mangana
5¢ | Otopina gnojiva baziranog na [ Proizvod dobiven otapanjem tipova 5 | 3 % Mn, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati: Mangan (Mn) topljiv u vodi
manganu a ifili jednog od tipova 5 b u vodi ) ) ) ) o L
(1) ime(na) mineralnog(-ih) aniona Kelirani mangan (Mn) ako je prisutan
(2) ime bilo kojega kelirajuceg agensa,
ako je prisutan
E.1.6. Molibden
. . . L . Minimalni ud-i o hranjivih tvari Deklarirani udio hranjivih tvari
. Podaci o nacinu proizvodnje i osnovnim (maseni postotak) . . . L - o .
Br. Oznaka tipa - Lo s . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Ostali kriteriii
Ostali zahtjevi sta ery
1 2 3 4 5 6
6 a | Natrijev molibdat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 35 % Mo, topljiv u vodi Molibden (Mo) topljiv u vodi
natrijev molibdat kao svoj osnovni
sastojak
6 b | Amonijev molibdat Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 50 % Mo, topljiv u vodi Molibden (Mo) topljiv u vodi
amonijev molibdat kao svoj osnovni
sastojak
6 ¢ | Gnojivo bazirano na molibdenu Proizvod dobiven mijeSanjem tipova | 35 % Mo, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati nazive sasto- | Molibden (Mo) topljiv u vodi
6ai6b jaka molibdena
6 d | Otopina gnojiva baziranog na | Proizvod dobiven otapanjem tipova 6 | 3 % Mo, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati naziv(e) | Molibden (Mo) topljiv u vodi
manganu a ifili jednog od tipova 6 b u vodi sastojaka molibdena
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E.1.7. Cink
. . . L . Minimalni ud-i o hranjivih tvari Deklarirani udio hranjivih tvari
B . Podaci o nacinu prOIZvodn]e 1 osnovnim (masem postotak) . . . c . PR .
. Oznaka tipa - Lo e . Ostali podaci o oznakama tipa Oblici i topljivost hranjivih tvari
sastojcima Podaci o izrazavanju hranjivih tvari Loienis
’ - Ostali kriteriji
Ostali zahtjevi
1 2 3 4 5 6
7 a | Cinkova sol Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 15 % Zn, topljiv u vodi Oznaka mora  ukljucivati  ime | Cink (Zn) topljiv u vodi
mineralnu sol cinka kao svoj osnovni mineralnog aniona
sastojak
7 b | Kelirani cink Proizvod topljiv u vodi, dobiven | 5% Zn topljivog u vodi, od cega je | Ime kelirajuleg agensa Cink (Zn) topljiv u vodi
kemijskim spajanjem cinka s kelira- | najmanje 8/10 deklarirane vrijednosti L
juéim agensom kelirano Kelirani cink (Zn)
7 ¢ | Cinkov oksid Kemijski dobiven proizvod koji sadrzi | 70 % ukupnog Zn Ukupni cink (Zn)
cinkov oksid kao svoj osnovni sasto- . o
jak Velicina Cestica: najmanje 80 % mora
proéi kroz sito od 0,063 mm
7 d | Gnojivo bazirano na cinku Proizvod dobiven mijeSanjem tipova | 30 % ukupnog Zn Oznaka mora  ukljucivati  ime | Ukupni cink (Zn)
7ai7c prisutnih komponenti cinka ) . ) ) )
Cink (Zn) topljiv u vodi ako to iznosi
najmanje % ukupnog cinka (Zn)
7 e | Otopina gnojiva baziranog na cinku | Proizvod dobiven otapanjem tipova 7 | 3 % Zn, topljiv u vodi Oznaka mora ukljucivati: Cink (Zn) topljiv u vodi

a ifili jednog od tipova 7 b u vodi

(1) ime(na) mineralnog(-ih) aniona

(2) ime bilo kojega kelirajuceg agensa,
ako je prisutan

Kelirani cink (Zn) ako je prisutan
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E.2.  Minimalni udio mikro-hranjivih tvari, maseni postotak gnojiva

E.2.1. Krute ili tekuce smjese mikro-hranjivih tvari

Kad je mikro-hranjiva tvar prisutna u obliku koji je

isklju¢ivo mineralan

keliran ili kompleksan

Za mikro-hranjivu tvar:
Bor (B)

Kobalt (Co)

Bakar (Cu)

Zeljezo (Fe)

Mangan (Mn)
Molibden (Mo)

Cink (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

Minimalne ukupne mikro-hranjive tvari u krutoj smjesi: 5 % mase gnojiva.

Minimalne ukupne mikro-hranjive tvari u tekucoj smjesi: 2 % mase gnojiva.

E.2.2. EZ gnojiva koja sadrZe primarne ifili sekundarne hranjive tvari s mikro-hranjivim tvarima koje se stavljaju u zemlju

Za usjeve ili travnjake

Za koristenje u hortikulturi

Bor (B)
Kobalt (Co)
Bakar (Cu)
Zeljezo (Fe)
Mangan (Mn)
Molibden (Mo)
Cink (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. EZ gnojiva koja sadize primarne ifili sekundarne hranjive tvari s mikro-hranjivim tvarima za prskanje liséa

Bor (B)

Kobalt (Co)
Bakar (Cu)
Zeljezo (Fe)
Mangan (Mn)
Molibden (Mo)
Cink (Zn)

0,010
0,002
0,002
0,020
0,010
0,001
0,002
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E.3.  Popis ovlastenih kelirajucih i kompleksirajuéih agensa za mikro-hranjive tvari:

Sljedeci proizvodi su ovlasteni pod uvjetom da su u skladu sa zahtjevima Direktive 67/548EEZ (') s izmjenama.

E.3.1. Kelirajuéi agensi (%)
Natrijeva, kalijeva ili amonijeva kiselina ili soli:

etilendiamintetraoctene kiseline

dietilentriaminpentaoctene kiseline

[0, 0]: etilendiamin-di (o-hidroksifeniloctene) kiseline

[0, p]: etilendiamin-N-(o-hidroksifeniloctene)
kiseline-N"-(p-hidroksifeniloctene) kiseline
2-hidroksietiletilendiamintrioctena kiselina

[0,0]: etilendiamin-di (o-hidroksi-o-metilfeniloctene) kiseline

[o,p]: etilendiamin-di (o-hidroksi-p-metilfeniloctene) kiseline
(p-hidroksi-o-metilfeniloctene) kiseline

[p,o]: etilendiamin-di

(2,4
12,5
5,2

]:
]: etilendiamin di-(2-hidroksi-4-karboksifeniloctene) kiseline
]: etilendiamin di-(2-karboksi-5-hidroksifeniloctene) kiseline
I: (

etilendiamin di-(5-karboksi-2-hidroksifeniloctene) kiseline

() SLL 196, 16.8.1967., str. 1.

EDTA
DTPA
EDDHA
EDDHA

HEEDTA

EDDHMA
EDDHMA
EDDHMA
EDDCHA
EDDCHA
EDDCHA

CyoH1605N,
C14Hp3010N;5
CigHy004N,;
CisHy006N;

CioH1307N,
Cy0H,404N,
CaoH2404N,
CaoH2404N,
Cy0H0010N;
CyH;0010N,
CaoH20010N;

(%) Kelirajuéi agensi moraju se identificirati i kvantificirati prema Europskoj normi EN 13368 dio 1. i dio 2., u mjeri u kojoj ta norma

obuhvaca gornje agense.
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PRILOG II.

DOZVOLJENA ODSTUPANJA

Dozvoljena odstupanja navedena u ovom Prilogu su negativne vrijednosti u masenim postocima.

Dozvoljena odstupanja s obzirom na deklarirani udio hranjive tvari kod razlicitih tipova EZ gnojiva su sljedeca:

1.1.

1.2.

Apsolutna vrijednost anorganskih jednostavnih gnojiva s primarnim hranjivim tvarima u masenim posto-

cima, izrazena kao N, P,0s, K,0, MgO, Cl
Dusicna gnojiva

kalcijev nitrat

kalcij-magnezijev nitrat

natrijev nitrat

¢ilska salitra

kalcijev cijanamid

dusic¢ni kalcijev cijanamid

amonijev sulfat

Amonijev nitrat ili kalcijev amonijev nitrat:
— do i ukljucujudi 32 %

— vide od 32 %

amonijev sulfat-nitrat

magnezijev sulfonitrat

magnezij-amonijev nitrat

urea

suspenzija kalcijevog nitrata

otopina dusi¢nog gnojiva s urea formaldehidom
suspenzija dusi¢nog gnojiva s urea formaldehidom
urea-amonijev sulfat

otopina dusi¢nog gnojiva

otopina amonijevog nitrata i uree

Fosfatna gnojiva
Thomasova §ljaka:

— deklaracija izraZena u rasponu od masenih 2 %

— deklaracija izraZena kao jedan broj

Ostala fosfatna gnojiva

P,0; otopljen u:

— mineralnoj kiselini

— mravljoj kiselini

— neutralnom amonijevom citratu
— alkalnom amonijevom citratu

— vodi

(broj gnojiva u Prilogu L)
(3, 6, 7)

%

(2a, 2b, 2¢)

(4, 5, 6)

(2a, 2b, 3)

(20)

0,4
0,4
0,4
0,4
1,0
1,0
0,3

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

0,0
1,0

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

1.4.

2.2

Kalijeva gnojiva

kainit 1,5
obogacdena kainitna sol 1,0
kalijev klorid:

— do i ukljucujuéi 55 % 1,0
— vise od 55 % 0,5
kalijev klorid koji sadrzi magnezijevu sol 1,5
kalijev sulfat 0,5
kalijev sulfat koji sadrzi magnezijevu sol 1,5

Ostale komponente
klorid 0,2

Anorganska sloZena gnojiva s primarnim hranjivim tvarima

. Elementi hranjivih tvari

N 1,1
P,0; 1,1
K,0 1,1

Ukupni negativni otkloni od deklarirane vrijednosti

binarna gnojiva 1,5
trojna gnojiva 1,9

Sekundarne hranjive tvari u gnojivima

S obzirom na deklarirani udio kalcija, magnezija, natrija i sumpora dozvoljena odstupanja su Cetvrtina deklariranih
udjela ovih hranjivih tvari do maksimuma od 0,9 % u apsolutnim uvjetima za CaO, MgO, Na,O, i SO3, tj. 0,64 za
Ca, 0,55 za Mg, 0,67 za Na i 0,36 za S.

Mikro-hranjive tvari u gnojivima

S obzirom na deklarirani udio mikro-hranjivih tvari dozvoljena odstupanja su:
— 0,4 % u apsolutnim uvjetima za udio veéi od 2 %,

— jedna petina deklarirane vrijednosti za udio koji ne prelazi 2 %.

S obzirom na deklarirani udio razlicitih oblika dusika ili deklarirane otopine fosfornog pentoksida dozvoljeno
odstupanje je jedna desetina ukupnog udjela tih hranjivih tvari s maksimumom od 2 % masenih, pod uvjetom
da ukupni udio te hranjive tvari ostane unutar granica odredenih u Prilogu 1. i gore navedenih odstupanja.
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1.1.

1.2

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

PRILOG III.

TEHNICKE ODREDBE ZA AMONIJSKO NITRATNA GNOJIVA S VISOKIM UDJELOM DUSIKA
Karakteristike i ogranienja za jednostavna amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika
Poroznost (zadrZavanje ulja)

Zadrzavanje ulja gnojiva, koje prvo mora proci kroz dva termalna ciklusa na temperaturi raspona od 25 do 50 °C i
biti u skladu s odredbama dijela 2. odjeljka 3. ovog Priloga, ne smije prelaziti 4 % masenih.

Zapaljivi sastojci

Maseni postotak zapaljivog materijala mjerenog kao ugljik ne smije prelaziti 0,2 % kod gnojiva ¢iji je udio dusika

najmanje 31,5 % masenih i ne smije prelaziti 0,4 % kod gnojiva ciji je udio dusika najmanje 28 %, ali manje od
31,5 % masenih.

pH
Otopina od 10 g gnojiva u 100 ml vode mora imati pH od najmanje 4,5.
Analiza velicine Cestica

Najvide 5 % mase gnojiva mora pro¢i kroz sito s otvorom od 1 mm, a najviSe do 3 % mase mora pro¢i kroz sito s
otvorom od 0,5 mm.

Klor
Maksimalni udio klora odreden je s 0,02 % masenih.
Teski metali

Teski metali se ne smiju dodavati namjerno i svaki njihov trag koji se pojavi u procesu proizvodnje ne smije
prelaziti granicu koju je odredila Komisija.

Udio bakra ne smije biti ve¢i od 10 mg/kg.

Za ostale teske metale granice nisu odredene.

Opis ispitivanja otpornosti na detonaciju s obzirom na amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom
dusika

Ispitivanje se mora provesti na reprezentativnom uzorku gnojiva. Prije ispitivanja otpornosti na detonaciju, cjelo-
kupna masa uzorka mora pet puta proéi kroz termicki proces i biti u skladu s odredbama dijela 3 odjeljka 3 ovog
Priloga.

Gnojivo se mora podvréi ispitivanju otpornosti na detonaciju u vodoravnoj ¢eli¢noj cijevi u sljede¢im uvjetima:
— Celi¢na besavna cijev,

— duljina cijevi: najmanje 1 000 mm,

— nominalni vanjski promjer: najmanje 114 mm,

— nominalna debljina stijenki: najmanje 5 mm,

— dodatni generator: tip i masa odabranog dodatnog generatora mora biti takva da maksimalizira pritisak deto-
nacije koji se primjenjuje na uzorak kako bi se odredila njegova osjetljivost na transmisiju detonacije,

— temperatura ispitivanja: 15-25 °C,

— olovni cilindri za otkrivanje detonacije: promjera 50 mm i visine 100 mm,
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— postavljeni u razmacima od 150 mm, podrzavajuli cijev vodoravno. Ispitivanje se mora provesti dvaput.

Ispitivanje se smatra zakljucenim ako su u oba ispitivanja jedan ili viSe podrzavajucih glavnih cilindara bili
zdrobljeni manje od 5 %.

3. Metode provjeravanja sukladnosti s ogranifenjima odredenima u Prilozima IIL-1. i IIL-2.

2.1.

2.2.

2.3.

2.4,

3.1.

3.2

Metoda 1.
Metode primjene termalnih ciklusa
Opseg i podrudje primjene

Ovaj dokument definira postupke primjene termalnih ciklusa prije izvodenja ispitivanja zadrzavanja ulja kod
jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva s visokim udjelom dusika i ispitivanja otpornosti na detonaciju za
oba tipa, jednostavna i slozena amonijsko nitratna gnojiva s visokim udjelom dusika.

Smatra se da metode zatvorenih termalnih ciklusa, kako je opisano u ovom odjeljku, dostatno oponasaju
uvjete koji se moraju uzeti u obzir unutar podrucja primjene glave I, poglavlja IV., ipak, te metode ne
moraju nuzno oponasati sve uvjete koji nastaju tijekom transporta i skladistenja.

Termalni ciklusi iz Priloga IIL-1.

Podrugje primjene

Ovaj postupak je za termalni ciklus koji se provodi prije odredivanja zadrzavanja ulja u gnojivu.
Nacelo i definicija

U Erlenmeyerovoj tikvici zagrijati uzorak sa sobne temperature na 50 °C i zadrzati na toj temperaturi u
razdoblju od dva sata (stabilizirati na 50 °C). Odmah zatim treba ohladiti uzorak dok se ne postigne
temperatura od 25 °C i zadrZati tu temperaturu dva sata (stabilizirati na 25 °C). Kombinacija uzastopnih
stabliliziranja na 50 °C i na 25 °C formira jedan termalni ciklus. Nakon 3to je bio podvrgnut dvama
termalnim ciklusima, ispitni uzorak drzi se na temperaturi od 20 * 3 °C za odredivanje vrijednosti zadrza-
vanja ulja.

Oprema

Uobicajena laboratorijska oprema, posebno:

— vodene kupelji s temperaturom postavljenom na 25 (£ 1) i 50 (£ 1) °C,

— Erlenmeyerove tikvice s individualnim kapacitetom od 150 ml.

Postupak

Staviti svaki ispitni uzorak od 70 (¢ 5) grama u Erlenmeyerovu tikvicu koju se zapecati cepom.
Micati svaku tikvicu svaka dva sata iz kupke od 50 °C u kupku od 25 °C i obratno.

Zadrzavati vodu u svakoj kupki na stalnoj temperaturi i pokretati ju snaznim mijesanjem kako bi bili sigurni

da ¢e razina vode biti iznad razine uzorka. Zastititi cep od kondenziranja Stitnikom od pjenaste gume.
Termalni ciklusi koji se koriste za Prilog IIL.-2.

Podrugje primjene

Ovaj postupak je za termalni ciklus koji se provodi prije izvodenja ispitivanja sposobnosti detonacije.
Nacelo i definicija

U vodonepropusnoj posudi zagrijati uzorak sa sobne temperature na 50 °C i zadrZati na toj temperaturi u
razdoblju od jednog sata (stabilizirati na 50 °C). Odmah zatim treba ohladiti uzorak dok se ne postigne
temperatura od 25 °C i zadrzati tu temperaturu jedan sat (stabilizirati na 25 °C). Kombinacija uzastopnih
zagrijavanja na 50 °C i na 25°C formira jedan termalni ciklus. Nakon $to je bio podvrgnut dvama
termalnim ciklusima, ispitni uzorak drzi se na temperaturi od 20 % 3 °C u ocekivanju izvodenja ispitivanja
sposobnosti detonacije.
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3.3.  Oprema

— Vodena kupelj s temperaturom postavljenom od 20 do 51 °C s minimalnom brzinom zagrijavanja i
hladenja od 10 °C/h ili dvije vodene kupelji, jedna s temperaturom postavljenom na 20 °C, a druga na
51 °C. Voda u kupeljima se mora stalno mijesati; volumen kupelji mora biti dovoljno velik da jamci
veliku cirkulaciju vode.

— Nehrdajuca Celi¢na kutija, sasvim vodonepropusna i s termoelementom u sreditu. Vanjska Sirina kutije
je 45 (+ 2) mm, a debljina stijenki je 1,5 mm (vidjeti sliku 1.). Visina i duljina kutije moZe se odabrati
kako bi odgovarala dimenzijama kade s vodom, npr. duljina 600 mm, visina 400 mm.

3.4.  Postupak

Staviti koli¢inu gnojiva dovoljnu za jednu detonaciju u kutiju i zatvoriti poklopac. Staviti kutiju u vodenu
kupelj. Zagrijati vodu na 51 °C i izmjeriti temperaturu u srediStu gnojiva. Jedan sat nakon §to je temperatura
u sredistu dosegla 50 °C, ohladiti vodu. Jedan sat nakon 3to je temperatura u sredistu dosegla 25 °C, zagrijati
vodu kako bi zapoceo drugi ciklus. U slucaju dvije vodene kupelji, premjestiti kutiju u drugu kadu nakon
svakog razdoblja zagrijavanja/hladenja.

Slika 1.
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Metoda 2.
Odredivanje zadrzavanja ulja
1. Opseg i podrudje primjene

Ovaj dokument definira postupak za odredivanje zadrzavanja ulja jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva
s visokim udjelom dusika.

Metoda je primjenljiva i na kuglicasta i na granulirana gnojiva koja ne sadrze materijale topljive u ulju.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

6.1.

6.2.

6.3.

6.4.

Definicija

Zadrzavanje ulja u gnojivu: koli¢ina ulja koju zadrzi gnojivo, odredena pod specificnim uvjetima postupka, i
izraZena u masenim postocima.

Nacelo

Potpuno uranjanje ispitnog uzorka u plinsko ulje u odredenom razdoblju, nakon ¢ega slijedi cijedenje viska
ulja u odredenim uvjetima. Mjerenje rasta mase ispitnog uzorka.

Reagens

Plinsko ulje

Maksimum viskoznosti: 5 mPas na 40 °C
Gustoca: 0,8 do 0,85 g/ml na 20 °C
Udio sumpora: < 1,0 % (m/m)

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

Oprema

Uobicajena laboratorijska oprema, i:
Vaga koja moZze mjeriti masu uz to¢nost od 0,01 g.
Case kapaciteta 500 ml.

Lijevak, od plasticnih materijala, po moguénosti s cilindri¢nim stjenkama na gornjem dijelu, promjera
otprilike 200 mm.

Sito za ispitivanje, s rupicama 0,5 mm, koje odgovara lijevku (5.3.).

Napomena: Veli¢ina lijevka i sita je takva da omogucuje samo nekolicini granula da budu jedna iznad druge,
a ulje se moze lako cijediti.

Filter-papir, snaznog filternog djelovanja, krepiran, mekan, mase 150 g/m?.
Apsorbirajuéi papir (laboratorijske Cistoce).
Postupak

Provode se dva individualna postupka brzo jedan za drugim na razli¢itim dijelovima istog ispitnog uzorka.

Odstraniti Cestice manje od 0,5 mm koristeci sito (5.4.). Izvagati uz to¢nost od 0,01 g otprilike 50 g uzorka
u ¢asi (5.2). Dodati dovoljnu koli¢inu plinskog ulja (odjeljak 4.) kako bi se potpuno prekrile kuglice i
pazljivo mijesati kako bi se omoguéilo da povrsine svih kuglice budu potpuno mokre. Pokriti ¢asu sa satnim
staklom i ostaviti da stoji jedan sat na 25 (¢ 2) °C.

Filtrirati cjelokupni sadrzaj case kroz lijevak (5.3.) koji sadrzi sito za ispitivanje (5.4.). Dopustiti dijelu koji se
zadrzao u situ da tamo ostane jedan sat kako bi se veéina preostalog ulja mogla iscijediti.

Staviti dva lista filter-papira (5.5.) (oko 500 x 500 mm) jedan na drugoga na glatkoj povrsini; saviti Cetiri
ruba oba filter-papira prema gore na Sirinu od otprilike 40 mm kako bi se sprijecilo da se kuglice otko-
trljaju. Staviti dva sloja apsorbirajuleg papira (5.6.) u srediste tih filter-papira. Preliti cjelokupni sadrzaj case
(5.4.) preko apsorbirajuéih papira i rasiriti kuglice u jednakoj koli¢ini mekanom, plosnatom ¢etkom. Nakon
dvije minute podiéi jednu stranu papira kako bi se kuglice pomaknule na filter-papire koji se nalaze ispod te
ih Cetkom rasiriti preko njih u jednakoj kolicini. Staviti jo§ jedan list filter-papira, takoder s rubovima
okrenutima prema gore, na uzorak i kotrljati kuglice izmedu filter-papira kruznim pokretima, uz malo
pritiska. Stati nakon svakih osam kruznih pokreta kako bi podigli suprotne krajeve filter-papira i vratili u
srediste kuglice koje su se otkotrljale na obode. Treba se drzati sljedeceg postupka: napraviti Cetiri
kompletna kruzna pokreta, najprije u smjeru kazaljke sata, a nakon toga u suprotnom smjeru. Nakon
toga otkotrljati kuglice natrag prema sredistu, kako je opisano iznad. Ovaj postupak treba se provesti tri
puta (24 kruzna pokreta, rubovi dvaput podignuti). Pazljivo staviti novi list filter-papira izmedu donjeg lista
i onoga iznad i pustiti da se kuglice otkotrljaju na novi list podizuéi rubove gornjeg lista. Pokriti kuglice s
novim listom filter-papira i ponoviti isti postupak, kako je opisano iznad. Odmah nakon kotrljanja, isuti
kuglice u tariranu posudu i ponovno izvagati do to¢nosti 0,01 g kako bi odredili masu koli¢ine preostalog
plinskog ulja.
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6.5.

7.1.

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.7.

3.8.

3.9.

3.10.

Ponavljanje postupka kotrljanja i ponovnog vaganja

Ako koli¢ina preostalog plinskog ulja u obroku bude veca od 2 grama, staviti dio na novi komplet filter-
papira i ponoviti postupak kotrljanja, podizuci uglove u skladu s odjeljkom 6.4. (dva puta osam kruznih
pokreta, podizuéi jednom). Nakon toga ponovno izvagati taj dio.

IzraZavanje rezultata
Metoda izracunavanja i formula

Zadrzavanje ulja, iz svakog odredivanja (6.1.) izraZeno kao maseni postotak prosijanog ispitnog uzorka,
izrazava se jednadzbom:

Zadrzavanje ulja = T2 100
m

gdje je:
m; masa, u gramima, prosijanog ispitnog dijela (6.2.),
m, masa, u gramima, u skladu s odjeljkom 6.4. ili 6.5. u odnosu na rezultat zadnjeg vaganja.

Kao rezultat uzima se aritmeticka sredina dva pojedina¢na odredivanja.

Metoda 3.

Odredivanje zapaljivih sastojaka
Opseg i podrudje primjene

Ovaj dokument definira postupak odredivanja zapaljivih udjela kod jednostavnih amonijsko nitratnih
gnojiva s visokim udjelom dusika.

Nacelo

Uglji¢ni dioksid proizveden anorganskim punilima unaprijed se odstranjuje kiselinom. Organske tvari oksi-
diraju djelovanjem mjesavine kromove kiseline/sumporne kiseline. Nastali uglji¢ni dioksid apsorbira se u
otopini barijevog hidroksida. Talog se otapa u otopini hidrokloridne kiseline i mjeri se dodatnim titriranjem
s otopinom natrijevog hidroksida.

Reagensi
Kromov (VI) trioksid Cr,05 analiticke cistoce;

Sumporna kiselina, 60 % volumnih: izliti 360 ml vode u laboratorijsku posudu od 1 litre i pazljivo dodati
640 ml sumporne kiseline (gustoca na 20 °C = 1,83 g/ml).

Srebrni nitrat: otopina 0,1 mol/l.
Barijev hidroksid

Izvagati 15 g barijevog hidroksida [Ba(OH),.8H,0] i potpuno otopiti u vru¢oj vodi. Ohladiti i premjestiti u
bocu od jedne litre. Napuniti do oznake i promijesati. Filtrirati kroz naborani filter-papir.

Hidrokloridna kiselina: standardna otopina 0,1 mol/L.

Natrijev hidroksid: standardna otopina 0,1 mol/l.

Bromfenol plavo: otopina od 0,4 g po litri u vodi.

Fenolftalein: otopina od 0,2 g po litri u 60 volumnih % etanola.

Smjesa natrijevog i kalcijevog hidroksida: dimenzije cestica oko 1,0 do 1,5 mm.

Demineralizirana voda, svjeze prokuhana, kako bi se odstranio uglji¢ni dioksid.
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4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

Oprema

Standardna laboratorijska oprema, a posebno:

— filter lonci¢ s plocom od sinteriranog stakla kapaciteta 15 ml; promjer ploce: 20 mm; ukupna visina:
50 mm; poroznost 4 (promjer pore od 5 do 15 pm),

— caSa od 600 ml.

Komprimirani dusik.

Oprema koju ¢ine sljedeéi dijelovi sastavljeni, ako je moguce, pomocu kuglastih utora (vidjeti sliku 2.).

. Apsorpcijska cijev A duljine oko 200 mm i 30 mm u promjeru napunjena sa smjesom natrijevog hidro-

ksida i vapna (3.9.), drzi se na jednom mjestu sa zatvara¢ima od staklene vune.

. Reakcijska tikvica B od 500 ml, s drskom sa strane i s okruglim dnom.

. Vigreuxova destilacijska kolona duga oko 150 mm (C”).

. Hladilo dvostruke povrsine C, dugo 200 mm.

. Drechselova boca D koja sluzi za hvatanje svakog viska kiseline koji moze prekomjerno destilirati.

. Ledena kupelj E za hladenje Drechselove boce.

. Dvije posude za apsorpciju F1 i F2, 32 do 35mm u promjeru, ¢iji razvodnik plina sadrzi disk od

sinteriranog stakla slabe poroznosti od 10 mm.

. Sisaljka i uredaj za reguliranje usisavanja G koji sadrzi komad stakla u obliku slova T umetnutog u sklop,

¢ija je slobodna drska povezana gumenom cijevi s finom kapilarnom cijevi i u¢vriéena vijcanim spojnicama.

Upozorenje: Uporaba kipuée otopine kromove kiseline u uredaju pod smanjenim pritiskom je opasna i
zahtijeva odgovarajue mjere opreza.

Postupak
Uzorak za analizu

Izvagati otprilike 10 g amonijevog nitrata uz to¢nost od 0,001 g.

Uklanjanje karbonata

Staviti uzorak za analizu u reakcijsku posudu B. Dodati 100 ml H,SO, (3.2.). Kuglice se tope oko 10
minuta na sobnoj temperaturi. Sastaviti aparaturu kako je prikazano na slici: spojiti jedan kraj apsorpcijske
cijevi (A) na izvor dusika (4.2.) preko nepovratnog ventila pod tlakom 5 do 6 mm Zive, a drugi kraj na
doljevnu cijev koja ulazi u reakcijsku posudu. Postaviti Vigreuxovu destilacijsku kolonu (C) i kondenzator
(C) sa zalihama ohladene vode na mjesto. Podesiti dusik tako da osigurava umjereni protok kroz otopinu,
dovesti otopinu do tocke vrenja i zagrijavati dvije minute. Na kraju tog dijela procesa ne bi se vise trebalo
pjeniti. Ako se pjeni, nastaviti zagrijavanje jo§ 30 minuta. Pustiti da se otopina hladi najmanje 20 minuta i
da kroz nju tece dusik.

Zavriiti sastavljanje aparature kako je prikazano na slici spajajudi cijev hladila na Drechselovu bocu (D) i
bocu na posude za apsorpciju F1 i F2. Dusik mora nastaviti prolaziti kroz otopinu tijekom operacije
sastavljanja. Snazno uvesti 50 ml otopine barijevog hidroksida (3.4.) u svaku posudu za apsorpciju (F1 i F2).

Pustiti da tekuéina s dusikom vrije oko 10 minuta. Otopina mora ostati bistra u apsorberima. Ako do toga
ne dode, postupak uklanjanja karbonata mora se ponoviti.
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5.3.

5.4.

Oksidacija i apsorpcija

Nakon izvlacenja dusicne dovodne cijevi, brzo uvesti 20 grama kromnog trioksida (3.1.) i 6 ml otopine
srebrnog nitrata (3.3.) preko boc¢nog odvojka reakcijske posude (B). Spojiti uredaj na vakum sisaljku i
podesiti protok dusika tako da stabilizirani tok plinskih mjehuri¢a prolazi kroz apsorbere od sinteriranog
stakla F1 i F2.

Grijati reakcijsku tikvicu (B) dok tekucina ne zakipi i pustiti da kipi sat i pol ('). MoZe biti nuzno podesiti
usisni ventil (G) koji kontrolira protok dusika, jer je moguce da barijev karbonat natalozen tijekom
ispitivanja moZe blokirati diskove od sinteriranog stakla. Djelovanje je zadovoljavajuce kad otopina bari-
jevog hidroksida u apsorberu F2 ostane bistra. U suprotnom treba ponoviti ispitivanje. Zaustaviti zagrija-
vanje i rastaviti uredaj. Oprati sve razvodnike (3.10.) i iznutra i izvana kako bi se odstranio barijev
hidroksid i sabirnu vodu ispirati u odgovarajuéem apsorberu. Postaviti razvodnike jedan iza drugoga u
¢asu od 600 ml, koja Ce se i dalje koristiti za odredivanje.

Brzo filtrirati pod vakuumom najprije sadrzaj apsorbera F2, a zatim apsorbera F1, koriste¢i filter lonci¢ od
sinteriranog stakla. Skupiti istaloZeno uz ispiranje apsorbera vodom (3.10.) i oprati lonci¢ u 50 ml te iste
vode. Staviti lon¢i¢ u ¢asu od 600 ml i dodati oko 100 ml kipuée vode (3.10.). Uliti 50 ml kipuce vode u
svaki apsorber i pustiti dusik kroz razvodnike 5 minuta. Pomijesati tu vodu s onom iz Case. Ponoviti
postupak jo§ jednom kako bi bili sigurni da su razvodnici temeljito isprani.

Mjerenje karbonata koji potjecu iz organskog materijala

Dodati pet kapi fenolftaleina (3.8.) sadrzaju caSe. Otopina postaje crvena. Dodavati hidrokloridnu kiselinu
(3.5.) kap po kap dok ruzicasta boja posve ne nestane. Dobro mijesati otopinu u ¢asi kako bi provjerili da
se ruziasta boja nece ponovno pojaviti. Dodati pet kapi bromfenol - plavo (3.7.) i titrirati hidrokloridnom
kiselinom (3.5.) dok otopina ne postane Zuta. Dodati jo§ 10 ml hidrokloridne kiseline.

Zagrijati otopinu do vrenja i pustiti da vrije najviSe jednu minutu. Pazljivo provjeriti da u tekudini ne ostane
nikakav talog.

Pustiti da se ohladi i ponovno titrirati s otopinom natrijevog hidroksida (3.6.).

Slijepa proba

Provesti slijepu probu koristedi isti postupak i koristedi iste koli¢ine svih reagensa.

IzraZavanje rezultata

Udio zapaljivih sastojaka (C), izrazen kao ugljik, kao maseni postotak uzorka, ocituje se formulom:

C% = 0,06 x VizVa
E
gdje je:
E = masa ispitnog uzorka u gramima
V; = ukupni volumen od 0,1 mol/l hidrokloridne kiseline u ml, dodane nakon promjene boje fenolfta-

leina,

Vs

1

volumen od 0,1 mol/l otopine natrijevog hidroksida u ml koji se koristi za ponovno titriranje.

(") Vrijeme reakcije od sat i pol dovoljno je za vedinu organskih supstanci uz prisutnost katalizatora srebrnog nitrata.
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opskrba dusikom

Metoda 4.

Odredivanje pH vrijednosti
1.  Opseg i podrudje primjene

Ovaj dokument definira postupak mjerenja pH vrijednosti kod jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva s
visokim udjelom dusika.

2. Nacelo

Mjerenje pH otopine amonijevog nitrata pomoc¢u pH-metra.

3. Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez uglji¢cnog dioksida.
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3.1.

3.2.

3.3.

5.1.

5.2.

3.1.

3.2

3.3.

4.1.

4.2.

4.3.

Pufer otopina, pH 6,88 na 20 °C

Otopiti 3,40 £ 0,01 grama kalijevog dihidrogen ortofosfata (KH,PO,) u otprilike 400 ml vode. Nakon toga
otopiti 35 £ 0,01 grama dinatrijevog hidrogen ortofosfata (Na,HPO,) u otprilike 400 ml vode. Dvije otopine
bez gubitka premjestiti u tikvicu od 1000 ml, napuniti do oznake i izmijesati. Ovu otopinu drzati u
hermetickoj posudi.

Pufer otopina, pH 4,00 na 20 °C

Otopiti 10,21 + 0,01 grama kalijevog hidrogen ftalata (KHCgO4H,) u vodi, bez gubitka premjestiti u
odmjernu tikvicu od 1 000 ml, napuniti do oznake i izmijeati.

Ovu otopinu drzati u hermetickoj posudi.
Mogu se koristiti standardne pH otopine dostupne na trzitu.

Oprema

pH-metar, opremljen staklenom i kalomel elektrodom ili njihovim ekvivalentom, osjetljivosti 0,05 pH jedi-
nica.

Postupak
Kalibracija pH-metra

Kalibrirati pH-metar (4) na temperaturi od 20 (£ 1) °C, koristeci pufer otopine (3.1.), (3.2.) ili (3.3.). Pustiti
polagano struju dusika na povrSinu otopine i tako je zadrzati tijekom ispitivanja.

Odredivanje

Izliti 100,0 ml vode na 10 ( 1) grama uzorka u ¢asi od 250 ml. Odstraniti netopljive dijelove filtriranjem,
pretakanjem ili centrifugiranjem tekucine. Izmjeriti pH vrijednost bistre otopine na temperaturi od 20 (£ 1) °C
u skladu s istim postupkom kao i kod kalibracije pH-metra.

IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultate u pH jedinicama, do najblize 0,1 jedinice, i navesti koriStenu temperaturu.

Metoda 5.

Odredivanje veli¢ine Cestica
Opseg i podrudje primjene

Ovaj dokument definira postupak ispitnog prosijavanja kod jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva s
visokim udjelom dusika.

Nacelo

Ispitni uzorak prosijava se kroz snop od tri sita, ru¢no ili mehanicki. Masa preostala na svakom situ biljezi se,
a postotak materijala koji prode kroz odgovarajuée sito mora se izracunati.

Oprema

Sita promjera 200 mm od isprepletene Zice s otvorima od 2,0 mm, 1,0 mm i 0,5 mm standardnih dimenzija.
Jedan poklopac i jedan prihvatnik za sita.

Vaga koja mozZe izvagati najmanje 0,1 gram.

Mehanicka tresilica (ako je dostupna) koja je u stanju izvoditi i okomite i vodoravne pokrete na ispitnom
uzorku.

Postupak

Uzorak podijeliti na dijelove od otprilike 100 grama.
Izvagati jedan od tih dijelova do tocnosti od 0,1 grama.

Sloziti snop sita uzlaznim redom; prijemnik, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm i postaviti izvagani ispitni dio na gornje
sito. Staviti poklopac na vrh snopa sita.
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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.

Protresti ru¢no ili strojno, koriste¢i i okomite i vodoravne pokrete, a ako se to radi ru¢no, povremeno lagano
udariti. Nastaviti s ovim postupkom 10 minuta ili dok koli¢ina koja prode kroz svako sito u jednoj minuti
bude manja od 0,1 grama.

Odstraniti sita iz snopa, sakupiti preostali materijal i lagano ga isCetkati sa straznje strane sita mekanom
Cetkom, ako je potrebno.
Izvagati materijal preostao na svakom situ, kao i onaj skupljen na prijemniku, do koli¢ine najblize 0,1 gramu.
Provjera rezultata
Mase pretvoriti u postotke ukupnih iznosa (ne iz prvotnog izracuna).
[zraCunati postotak u prihvatnom dijelu (tj. < 0,5 mm): A %
[zracunati postotak preostao na situ od 0,5 mm: B %
IzraCunati postotak prolaza 1,0 mm, tj. (A + B) %
Zbroj iznosa masa trebao bi biti unutar 2 % uzete pocetne mase.
Moraju se provesti najmanje dvije odvojene analize i individualni rezultati za A ne smiju se razlikovati vise od
1,0 % apsolutno, a za B vise od 1,5 % apsolutno. Ako nije tako, ponoviti ispitivanje.
IzraZavanje rezultata
Prijaviti srednju vrijednost ovih dviju vrijednosti dobivenih za A s jedne strane i za A + B s druge.
Metoda 6.
Odredivanje udjela klora (kao kloridnog iona)
Opseg i podrudje primjene
Ovaj dokument definira postupak odredivanja udjela klora (kao kloridnog iona) kod ¢istih amonijsko
nitratnih gnojiva s visokim udjelom dusika.
Nacelo
Kloridni ioni otopljeni u vodi odreduju se potenciometrijskim titriranjem sa srebrnim nitratom u kiselom
mediju.
Reagensi
Destilirana ili demineralizirana voda, bez kloridnih iona.
Aceton p.a.
Koncentrirana nitratna kiselina (gustoca na 20 °C = 1,40 g/ml)
0,1 mol/l standarne otopine srebrnog nitrata. Pohraniti ovu otopinu u bocu od smedeg stakla.
0,004 mol/l standarne otopine srebrnog nitrata — pripremiti otopinu neposredno prije upotrebe.
0,1 mol/l standardne referentne otopine kalijevog klorida. 3,7276 grama kalijevog klorida analiticke Cistoce,
do tocnosti od 0,1 mg, koji je prije toga bio suSen jedan sat u susioniku na 130 °C i ohladen u eksikatoru na
sobnu temperaturu. Otopiti u malo vode, bez gubitka premjestiti otopinu u standardnu tikvicu od 500 ml,
razrijediti do oznake i izmijesati.
0,004 mol/l standardne referentne otopine kalijevog klorida — pripremiti otopinu neposredno prije upotrebe.
Oprema
Potenciometar sa srebrno indiciranom elektrodom i referentnom kalomel elektrodom, osjetljivosti 2 mV, u
rasponu — 500 do + 500 mV.
Premosnik, koji sadrZi zasi¢enu otopinu kalijevog nitrata, spojen na kalomel elektrodu (4.1.), na krajevima

ucvriéen s poroznim cepovima.
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4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

Magnetska mijesalica, sa Stapi¢em obloZenim teflonom.

Mikrobireta s fino zasiljenim vrhom, podijeljena na dijelove od 0,01 ml.
Postupak

Standardizacija otopine srebrnog nitrata

Uzeti 5,00 ml i 10,00 ml standardne referentne otopine kalijevog klorida (3.6.) i staviti u dvije laboratorijske
Case uobicajenog kapaciteta (npr. 250 ml). Nakon toga provesti titriranje sadrZaja svake Case.

Dodati 5 ml otopine nitratne kiseline (3.2.), 120 ml acetona (3.1.) i koli¢inu vode dostatnu da cjelokupni
volumen podigne do otprilike 150 ml. Staviti magnetsku mijesalicu (4.3.) u ¢asu i pokrenuti mijesalicu. Uvesti
srebrnu elektrodu (4.1.) i slobodni kraj premosnika (4.2.) u otopinu. Spojiti elektrode na potenciometar (4.1.)
i nakon utvrdivanja nule na uredaju, zabiljeZiti vrijednost pocetnog potencijala.

Pomocu mikrobirete (4.4.) titrirati s 4 ili 9 ml otopine srebrnog nitrata koji odgovara standardnoj referentnoj
otopini kalijevog klorida koji se koristi. Nastaviti dodavanje obroka od 0,1 ml za 0,004 mol/l otopine i
obroka od 0,05ml za 0,1 mol/l otopine. Nakon svakog dodavanja, pricekati da se potencijal stabilizira.

U prva dva stupca u tablici unijeti volumene i odgovarajue potencijale.

U tredi stupac tablice unijeti uzastopne poraste (A;E) potencijala E. U Cetvrti stupac unijeti razlike (A,E),
pozitivne ili negativne izmedu porasta potencijala (AE). Kraj titranja odgovara dodavanju obroka od 0,1 ili
0,05 ml (V;) otopine srebrnog nitrata koja daje maksimalnu vrijednost A,E.

Kako bi izratunali toni volumen (V) otopine srebrnog nitrata koji odgovara kraju reakcije, treba koristiti
formulu:

b
Vg = Vo + (Vi x o)
gdje je:

V, je ukupni volumen, u ml, otopine srebrnog nitrata, trenutno nizi od volumena koji daje maksimalni
porast vrijednosti AE,

V, je volumen, u ml, zadnjeg dodanog obroka otopine srebrnog nitrata (0,1 ili 0,05 ml),
b je posljednja pozitivna vrijednost AE,

B je zbroj apsolutnih vrijednosti svih posljednjih pozitivnih vrijednosti A,E i prva negativna vrijednost A,E
(vidjeti primjer u tablici 1.).

Slijepa proba
Provesti slijepu probu i uzeti u obzir kod izratunavanja krajnjeg rezultata.
Rezultat V, slijepe probe na reagensima u ml, prikazana je formulom:
Ve = 2V;-V,
gdje je:

V, vrijednost to¢nog volumena (V) otopine srebrnog nitrata koji odgovara titriranju 10 ml standardne
referentne otopine kalijevog klorida, u ml.

Vs vrijednost to¢nog volumena (V) otopine srebrnog nitrata koji odgovara titriranju 5 ml standardne
referentne otopine kalijevog klorida, u ml.

Provjera ispitivanja

Slijepa proba moze istodobno posluziti kao provjera da aparatura zadovoljavajuée funkcionira i da se
postupak ispitivanja to¢no provodi.
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5.4. Odredivanje

Uz tocnost od 0,01 g uzeti uzorke u rasponu od 10 do 20 grama. Tu koli¢inu staviti u ¢asu od 250 ml.
Dodati 20 ml vode, 5 ml otopine nitratne kiseline (3.2.), 120 ml acetona (3.1.), i koli¢inu vode dostatnu da
¢jelokupni volumen bude otprilike 150 ml.

Staviti Stapi¢ magnetske mijeSalice (4.3.) u caSu, ¢aSu na mijeSalicu i pokrenuti mijesalicu. Uvesti srebrnu
elektrodu (4.1.) i slobodni kraj premosnika (4.2.) u otopinu. Spojiti elektrode na potenciometar (4.1.), i nakon
odredivanja nule na uredaju, zabiljeZiti vrijednost pocetnog potencijala.

Pomoc¢u mikrobirete (4.4.) titrirati otopinom srebrnog nitrata, dodavanjem po 0,1 ml. Nakon svakog doda-
vanja, pricekati da se potencijal stabilizira.

Nastaviti titriranje, kako je naznaceno u 5.1., pocevsi od Cetvrtog stavka: , U prva dva stupca u tablici unijeti
volumene i odgovarajuce potencijale. ...”

IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultat analize kao postotak klora koji se nalazi u uzorku danom na analizu. Izracunati postotak
udjela klora (Cl) pomoc¢u formule:

03545 x T x (Vs—V,) x 100
m

A% =

gdje je:

T koncentracija otopine srebrnog nitrata koja se koristi, u mol/l,
V, vrijednosti slijepe probe, u ml,

Vs vrijednost Ve, u ml, koja odgovara odredenju (5.4),

m masa ispitnog uzorka u gramima.

Tablica 1.: Primjer

Volumen ot.?pitne srebrnog Potencijal
m \r,a 4 E AE AJE
V)
() m
4,80 176
4,90 211 35 + 37
5,00 283 72 - 49
5,10 306 23 - 10
5,20 319 13
Veq = 49 + 0,1 x 55205 = 4943
Metoda 7.

Odredivanje bakra
Opseg i podrudje primjene

Ovaj dokument definira postupak odredivanja bakra kod jednostavnih amonijsko nitratnih gnojiva s visokim
udjelom dusika.

Nacelo

Uzorak se otopi u razrijedenoj hidrokloridnoj kiselini, a bakar se odreduje atomskom absorpcijskom spek-
trofotometrijom.
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3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

5.1.

5.2

5.3.

Reagensi

Hidrokloridna kiselina (gusto¢a na 20 °C = 1,18 g/ml).
Hidrokloridna kiselina, otopina 6 mol/l.
Hidrokloridna kiselina, otopina 0,5 mol/l.

Amonijev nitrat.

Vodikov peroksid, 30 % m|/v.

Otopina bakra (') (osnovna): izvagati 1 gram Cistog bakra, to¢nosti 0,001 gram, otopiti u 25 ml 6 mol/l
otopine hidrokloridne kiseline (3.2.), dodati postepeno 5 ml vodikovog peroksida (3.5.) i razrijediti do 1
litre s vodom. 1 ml ove otopine sadrzi 1 000 pg bakra (Cu).

. Otopina bakra (razrijedena): razrijediti 10 ml osnovne otopine (3.6.) do 100 ml s vodom, a onda razrijediti

10 ml tako dobivene otopine do 100 ml s vodom, 1 ml kona¢no razrijedene otopine sadrzi 10 pg bakra
(Cu).

Ovu otopinu pripremiti neposredno prije upotrebe.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrofotometar s bakrenom svjetiljkom (324,8 nm).
Postupak

Pripremanje otopine za analizu

Izvagati 25 grama uzorka to¢nosti 0,001 gram, staviti u ¢asu od 400 ml, pazljivo dodati 20 ml hidroklo-
ridne kiseline (3.1.) (moZe do¢i do snazne reakcije zbog stvaranja ugljicnog dioksida). Dodati jo§ hidro-
kloridne kiseline, ako je potrebno. Kad prestane vrenje, isparavati do suhoce u parnoj kupelji, povremeno
mijesajuéi staklenim $tapi¢em. Dodati 15 ml 6 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (3.2.) i 120 ml vode.
Mijesati staklenim Stapi¢em koji bi trebalo ostaviti u Casi, i pokriti ¢au satnim staklom. Pustiti otopinu da
lagano zavrije dok otapanje ne bude gotovo, a onda ohladiti.

Premjestiti cjelokupnu koli¢inu otopine u odmjernu tikvicu od 250 ml, uz pranje ¢ase s 5ml 6 mol/l
otopine hidrokloridne kiseline (3.2.) i dvaput u 5 ml kipuée vode, napuniti do oznake s 0,5 mol/l hidro-
kloridne kiseline (3.3.) i pazljivo izmijesati.

Filtrirati kroz filter-papir bez bakra (?), odbacivsi prvih 50 ml.
Otopina slijepe probe
Pripraviti otopinu slijepe probe iz koje je izuzet jedino uzorak i staviti u izracun konacnih rezultata.

Odredivanje

. Pripremanje uzorka i otopina slijepe probe

Razrijediti otopinu uzorka (5.1.) i otopinu slijepe probe (5.2.) s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline
(3.3.) do koncentracije bakra unutar optimalnog raspona mjerenja spektrofotometrom. Obi¢no nije
potrebno razrjedivanje.

. Pripremanje kalibracijskih otopina

Razrjedivanjem standardne otopine (3.6.1.) s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (3.3.), pripremiti
najmanje pet standardnih otopina koje odgovaraju optimalnom rasponu mjerenja spektrofotometrom (0
do 5,0 mg/l Cu). Prije nego se napuni do oznake, svakoj otopini treba dodati amonijev nitrat (3.4.), kako bi
se dobila koncentracija od 100 mg po ml.

(") Moze se koristiti komercijalno dostupna standardna otopina bakra.
(3) Whatman 541 ili ekvivalent.
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4.1.

4.2.

4.3.

5.4.

Mjerenje
Postaviti spektrofotometar (4) na valnu duzinu od 324,8 nm. Koristiti oksidirajui plamen acetilen-zrak.
Uzastopno poprskati, tri puta, kalibracijsku otopinu (5.3.2.), uzorak otopine i otopinu slijepe probe (5.3.1.),
uz ispiranje instrumenta destiliranom vodom izmedu svakog prskanja. Oznaciti kalibracijsku krivulju kori-
ste¢i apsorbirajuca sredstva po svim mjerilima kao ordinate i odgovarajuée koncentracije bakra u pg/ml kao
apscise.

Odrediti koncentraciju bakra u kona¢nim otopinama uzorka i slijepe probe uz pomo¢ kalibracijske krivulje.

IzraZavanje rezultata

[zraCunati udio bakra u uzorku uzimajudi u obzir masu ispitnog uzorka, razrjedivanja provedena tijekom
analize i vrijednost slijepe probe. Izraziti rezultat kao mg Cu/kg.

Odredivanje otpornosti na detonaciju
Opseg i podrucje primjene

Ovaj dokument definira postupak odredivanja otpornosti na detonaciju kod amonijsko nitratnih gnojiva s
visokim udjelom dusika.

Nacelo

Ispitni uzorak zatvori se u &eli¢nu cijev i izlozi detonacijskom $oku eksplozivnog potiskivaca. Sirina detonacije
odreduje se prema stupnju drobljenja olovnih cilindara, na kojima je za vrijeme pokusa cijev vodoravno
postavljena.

Materijali

Plasti¢ni eksploziv koji sadrzi 83 do 86 % pentrita

Gustoca: 1 500 do 1 600 kg/m?

Brzina detonacije: 7 300 do 7 700 m/s

Masa: 500 (x 1) g.

Sedam duzina savitljivog detonacijskog uZeta bez metalnog nastavka.

Masa punjenja: 11 do 13 g/m

Duzina svakog uZeta: 400 (£ 2) mm.

Komprimirana sa¢ma sekundarnog eksploziva, umetnuta u prijemni detonator
Eksploziv: heksogen/vosak 95/5 ili tetril, ili slican sekundarni eksploziv, s ili bez dodanog grafita.
Gustoca: 1 500 do 1 600 kg/m?

Promjer: 19 do 21 mm

Visina: 19 do 23 mm

Sredi$nje ulegnue u prijemnom detonatoru: promjer 7 do 7,3 mm, dubina 12 mm.

Celi¢na besavna cijev kako je odredeno u ISO 65 — 1981 — za profesionalnu uporabu, nominalnih dimenzija
DN 100 (4")

Vanjski promjer: 113,1 do 115,0 mm
Debljina stijenke: 5,0 do 6,5 mm
Duzina: 1 005 (£ 2) mm.

Dno

Materijal: Celik, kvalitetno zavaren
Dimenzije: 160 x 160 mm

Debljina: 5 do 6 mm
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4.3.10.

4.3.11.

4.3.12.

4.4.

4.4.1.

4.4.1.1.

44.1.1.1.

4.4.1.1.2.

4.4.1.1.3.

4.4.1.1.4.

Sest olovnih cilindara

Promjer: 50 (+ 1) mm

Visina: 100 do 101 mm

Materijali: mekano olovo, najmanje 99,5 % ¢istoce.

Celi¢ni blok

Duzina: najmanje 1 000 mm

Sirina: najmanje 150 mm

Visina: najmanje 150 mm

Masa: najmanje 300 kg ako ne postoji ¢vrsta baza za celi¢ni blok.
Plasti¢ni ili kartonski cilindar za potiskivac.

Debljina stijenke: 1,5 do 2,5 mm

Promjer: 92 do 96 mm

Visina: 64 do 67 mm

Detonator (elektri¢ni ili ne-elektri¢ni) s inicijalnom snagom 8 do 10
Drvena ploca

Promjer: 92 do 96 mm. Promjer mora odgovarati unutarnjem promjeru plasticnog ili kartonskog cilindra
(4.3.8)

Debljina: 20 mm
Celi¢na palica istih dimenzija kao detonator (4.3.9.)
Krojacke pribadace (maksimalna duljina 20 mm)

Postupak
Pripremanje potiskivaca za umetanje u Celi¢nu cijev

Postoje dvije metode uvodenja eksploziva u potiskiva¢, ovisno o dostupnosti opreme.

Simultano uvodenje u sedam tocaka

Potiskiva¢ spreman za uporabu prikazan je na slici 1.

Izbusiti rube u drvenoj ploci (4.3.10.) paralelne s osi ploce kroz srediste i kroz Sest toCaka simetricno
rasporedenih u koncentricnom krugu promjera 55 mm. Promjer rupa mora biti 6 do 7 mm (vidjeti odjeljak
A-B na slici 1), ovisno o promjeru detonacijskog uZeta koje se koristi (4.3.2.).

Izrezati Sest duzina savitljivog detonacijskog uzeta (4.3.2.) od kojih je svaki 400 mm duljine, izbjegavajudi bilo
kakav gubitak eksploziva na svakom kraju tako da se nacine pravilni rezovi i odmah zapecacujuéi kraj
vezivom. Provuéi svaku od sedam duzina kroz sedam rupa na drvenoj ploci (4.3.10.) sve dok njihovi
krajevi ne izvire nekoliko centimetara na drugoj strani ploce. Tada uvesti malu krojacku pribadacu (4.3.12.)
transverzalno u platnenu kosuljicu svake duzine uzeta 5 do 6 mm od kraja i zalijepiti vezivo izvana na sve
duzine u traci koja se nalazi uz pribadacu. Na kraju, povudi dugacki kraj svakog uzeta kako bi pribadaca dosla
u kontakt s drvenom ploc¢om.

Uobliciti plasti¢ni eksploziv (4.3.1.) u oblik cilindra promjera 92 do 96 mm, ovisno o promjeru cilindra
(4.3.8.). Postaviti taj cilindar uspravno na ravnu povrsinu i unutra staviti oblikovani eksploziv. Tada staviti
drvenu plocu (') sa sedam duzina detonacijskog uZzeta na vrh cilindra i potisnuti na eksploziv. Podesiti visinu
cilindra (64 do 67 mm) tako da njegov najvisi rub ne prelazi preko razine drveta. Na kraju, pri¢vrstiti cilindar
na drvenu plocu, npr. sa spajalicama ili malim cavli¢éima, duz cijele njezine obodnice.

Grupirati slobodne krajeve sedam duzina detonacijskog uzeta uokolo obodnice drvene palice (4.3.11.) tako da
svi njegovi krajevi budu ujednaceni u obi¢noj okomici na drvenu palicu. Pri¢vrstiti ih u snop oko Stapa
pomocu ljepljive trake (?).

(') Promjer plo¢e mora uvijek odgovarati unutarnjem promjeru cilindra.

(%) NB: Kad je Sest perifernih duzina uZeta zategnuto nakon spajanja, sredi$nje uze mora ostati lagano labavo.
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4.4.1.2.

4.4.1.2.1.

4.4.1.2.2.

4.4.2.

4.4.3.

4.4.3.1.

4.4.3.2.

4.4.3.3.

4.4.4.

4.4.4.1.

Centralno uvodenje komprimirane sa¢me

PotiskivaC spreman za uporabu prikazan je na slici 2.

Pripremanje komprimirane sa¢me

Poduzevsi sve potrebne mjere opreza, staviti 10 grama sekundarnog eksploziva (4.3.3.) u kalup promjera od
19 do 21 mm i komprimirati do pravilnog oblika i gustoce.

(Omjer promjera: visina mora biti oko 1:1)

U sredini dna kalupa nalazi se ¢ep, 12 mm visine i 7,0 do 7,3 promjera (ovisno o promjeru detonatora koji se
koristi), koji oblikuje cilindri¢no ulegnuée u komprimiranom naboju za kasnije uvodenje detonatora.

Pripremanje potiskivaca

Staviti eksploziv (4.3.1.) u cilindar (4.3.8.) osovljen na ravnoj povrsini, zatim ga potisnuti drvenim alatom
kako bi eksplozivu dali cilindri¢ni oblik sa sredi$njim ulegnuéem. Staviti komprimiranu sa¢mu u to ulegnude.
Pokriti cilindricno oblikovani eksploziv koji sadrzi komprimiranu sa¢mu s drvenom plo¢om (4.3.10.) i ima
sredi$nju rupu 7,0 do 7,3 mm u promjeru za uvodenje detonatora. Pri¢vrstiti drvenu plo¢u na cilindar zajedno
s popre¢nom ljepljivom trakom. Osigurati da rupa izbuSena u plo¢i i ulegnuée komprimirane sa¢me budu
koaksijalni, i to uz uvodenje drvene palice (4.3.11.).

Pripremanje Celi¢nih cijevi za ispitivanje detonacije

Na jednom kraju Celi¢ne cijevi (4.3.4.) izbusiti dvije dijametralno suprotne rupe 4 mm u promjeru okomito
kroz stjenku sa strane na udaljenosti od 4 mm od ruba.

Ceono zavariti donju plocu (4.3.5.) na suprotni kraj cijevi, potpuno ispunjavajuéi desni ugao dna i stijenke
cijevi sa zavarenim metalom uokolo cijele njezine obodnice.

Punjenje i opterecivanje Celicne cijevi
Vidjeti slike 1. 1 2.

Ispitni uzorak, Celicna cijev i potiskiva¢ moraju biti podeSeni na temperaturu od 20 (+ 5) °C. 16 do 18 kg
ispitnog uzorka potrebno je za dva ispitivanja detonacije.

Postaviti cijev uspravno tako da njezino kvadratno dno bude na ¢vrstoj, ravnoj povrsini, po moguénosti
betonskoj. Napuniti cijev do otprilike jedne tredine njezine visine s ispitnim uzorkom i baciti ju 10 cm
okomito na pod pet puta kako bi se kuglice ili granule skupile u cijevi $to je mogude guice. Kako bi se
ubrzalo sabijanje, treba vibrirati cijev udarajuéi stjenku ¢ekicem od 750 do 1 000 g izmedu bacanja sveukupno
10 puta.

Ponoviti ovu metodu opterecivanja s drugim dijelom ispitnog uzorka. Na kraju, daljnje dodavanje mora se
nadiniti tako da, nakon zbijanja podizanjem i bacanjem cijevi 10 puta i sveukupno 20 meduudaraca cekicem,
potiskiva¢ ispuni cijev do 70 mm od njezinog otvora.

Visina punjenja uzorka mora biti podesena u Celicnoj cijevi tako da potiskivac (4.4.1.1. ili 4.4.1.2.) koji e se
uvesti kasnije bude u bliskom kontaktu s uzorkom preko cijele njegove povrsine.

Uvesti potiskiva¢ u cijev tako da bude u kontaktu s uzorkom; gornja povrsina drvene ploce mora biti 6 mm
ispod kraja cijevi. Osigurati nuzni bliski kontakt izmedu eksploziva i ispitnog uzorka dodavajudi ili odstra-
njujui male koli¢ine uzorka. Kako je prikazano na slikama 1. i 2., razdjelne pribadace moraju biti provedene
kroz rupe blizu otvorenog kraja cijevi, a njihove drske potpuno otvorene prema cijevi.

Postavljanje celi¢nih cijevi i olovnih cilindara (vidjeti sliku 3.)

Oznaciti baze olovnih cilindara (4.3.6.) brojevima od 1 do 6. Staviti Sest oznaka na udaljenosti 150 mm od
sredisnje linije ¢elicnog bloka (4.3.7.) koji je postavljen na vodoravnoj bazi, tako da se prva oznaka nalazi
najmanje 75 mm od ruba bloka. Postaviti olovni cilindar uspravno na svaku od tih oznaka, tako da se baza
svakog cilindra nalazi to¢no u sredini svoje oznake.
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4.4.5.1.

4.4.5.2.

4.4.5.3.

4.4.5.4.

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.

4.5.

Poloziti ¢eli¢nu cijev pripremljenu prema 4.4.3. vodoravno na olovne cilindre tako da os cijevi bude paralelna
sa sredisnjom linijom ¢eli¢nog bloka, a da se zavareni dio cijevi proteze 50 mm izvan olovnog cilindra br. 6.
Kako bi se sprijecilo da se cijev otkotrlja, postaviti male drvene klinove izmedu vrhova olovnih cilindara i
stijenke cijevi (jednog sa svake strane) ili staviti drveni kriz izmedu cijevi i Celi¢nog bloka.

Napomena: Osigurati da cijev bude u kontaktu sa svih Sest olovnih cilindara; lagana zakrivljenost povrsine cijevi
moze se nadomjestiti rotiranjem cijevi oko njezine longitudinalne osi; ako je koji od olovnih cilindara
previsok, pazljivo Ceki¢em udarati sumnjivi cilindar dok ne bude odgovarajuce visine.

Priprema za detonaciju

Postaviti aparaturu u skladu s 4.4.4. u spremiste ili odgovarajuce pripremljenu podzemnu lokaciju (npr. rudnik
ili tunel). Osigurati da se temperatura celicne cijevi zadrzi na 20 (+ 5) °C prije detonacije.

Napomena: Ako takve lokacije za ispaljivanje nisu dostupne, radnja se, ako je potrebno, moze obaviti u jami
oblozenoj betonom pokrivenoj drvenim daskama. Detonacija moze prouzrociti da se komadiéi celika rasprse
velikom kinetickom energijom, stoga ispaljivanje mora biti provedeno dovoljno daleko od naselja ili glavnih
prometnica.

Ako se koristi potiskiva¢ s poticanjem od sedam tocaka, osigurati da detonacijska uzeta budu rastegnuta kako
je opisano u fusnoti na 4.4.1.1.4. i postavljena to je moguce viSe vodoravno.

Na kraju, odstraniti drvenu palicu i zamijeniti je detonatorom. Ne provoditi ispaljivanje sve dok opasna zona
ne bude evakuirana, a osoblje koje provodi ispitivanje u zaklonu.

Detonirati eksploziv.

Pri¢ekati dovoljno dugo vremena da se isparavanja (plinoviti i ponekad otrovni raspadajuéi produkti) rasprse, a
onda pokupiti olovne cilindre i izmjeriti njihovu visinu Vernierovim kalibarskim Sestarom.

Zabiljeziti, za svaki od oznacenih olovnih cilindara, stupanj razmrvljenosti, izrazen kao postotak prvotne visine
od 100 mm. Ako su cilindri smrvljeni nakoso, zabiljeZiti najviSe i najniZe vrijednosti i izracunati prosjek.

Moze se koristiti sonda za kontinuirano mjerenje brzine detonacije; sonda mora biti uvedena longitudinalno na
os cijevi ili uz njezinu stijenku.

Trebaju se izvesti dva ispitivanja detonacije po uzorku

Izvjesce o ispitivanju

Vrijednosti za sljede¢e parametre moraju se predoditi u izvjes¢u o ispitivanju za svako od ispitivanja detonacije:
— izmjerene stvarne vrijednosti vanjskog promjera Celi¢ne cijevi i debljine stijenke,

— Brinellova ¢vrstoca Celicne cijevi,

— temperatura cijevi i uzorka neposredno prije ispaljivanja,

— gustoca pakiranja (kg/m®) uzorka u ¢elicnoj cijevi,

— visina svakog olovnog cilindra nakon ispaljivanja, uz to¢no odredivanje odgovarajuceg broja cilindra,

— metoda poticanja koristena kod potiskivaca.

Provjera rezultata ispitivanja

Ako je, kod svakog ispaljivanja, drobljenje najmanje jednog olovnog cilindra manje od 5 %, ispitivanje ¢e se
smatrati zaklju¢enim, a uzorak u skladu sa zahtjevima Priloga II1.2.
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Slika 1.

Potiskiva¢ s iritacijom od sedam to¢aka
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Slika 2.

Potiskiva¢ sa centralnim uvodenjem
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Slika 3.
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UvOoD

PRILOG V.

METODE UZORKOVANJA I ANALIZE

A. METODA UZORKOVANJA ZA KONTROLU GNOJIVA

Ispravno uzorkovanje je tezak postupak koji zahtijeva najvecu paznju. Potreba za dobivanje reprezentativnog uzorka za
sluzbeno ispitivanje gnojiva stoga ne moze nikad biti dovoljno naglasena.

Nize navedena metoda uzorkovanja mora se primijeniti sa strogom to¢nos¢u, a provode ju strucnjaci s iskustvom u
provodenju konvencionalnog postupka uzorkovanja.

4.2.
4.2.1.

4.2.1.1.

4.2.1.2.

4.2.2.

4.2.3.

4.3.
4.3.1.

Svrha i podrudje primjene

Uzorci namijenjeni za sluzbenu kontrolu gnojiva, za kvalitetu i sastav, uzimaju se u skladu s metodama
opisanima ispod. Uzorci koji tako nastanu smatrat ¢e se reprezentativnima u odnosu na dijelove uzoraka.
Ovlasteni sluzbenici za uzorkovanja

Uzorkovanje provode strucni sluzbenici koje su za to ovlastile drzave clanice.

Definicije

Uzorkovani dio: Koli¢ina proizvoda koja ¢ini jednu jedinicu i pretpostavka je da ima jednoobrazne karakteri-
stike.

Dodatni uzorak: Koli¢ina uzeta iz jednog dijela uzorkovanog dijela.

Skupni uzorak: Vise dodatnih uzoraka uzetih iz istog uzorkovanog dijela.

Smanjeni uzorak: Reprezentativni dio skupnog uzorka, dobiven iz potonjeg postupkom redukcije.

Konacni uzorak: Reprezentativni dio smanjenog uzorka.

Oprema

Oprema za uzorkovanje mora biti na¢injena od materijala koji ne utjece na karakteristike proizvoda koji ¢e biti
uzorkovani. Drzave ¢lanice mogu sluzbeno odobriti takvu opremu.

Oprema koja se preporuca za uzorkovanje krutih gnojiva

Ruéno uzorkovanje

Ravna lopata s okomitim stranama.

Strelica za uzorkovanje s dugackim razdjelnikom ili pregradama. Dimenzije strelice za uzorkovanje moraju biti
pogodne za uzorkovanja (dubina spremnika, dimenzije vrece itd.) i za veliCinu Cestica gnojiva.

Mehanicko uzorkovanje

Odobrena mehanicka oprema moze se koristiti za uzorkovanje gnojiva na traci.

Razdjeljivac

Oprema nacinjena za dijeljenje uzoraka na jednake dijelove moze se koristiti za uzimanje dodatnih uzoraka i
za pripremu smanjenih i konacnih uzoraka.

Oprema koja se preporuca za uzorkovanje tekucih gnojiva

Rucno uzorkovanje

Otvorena cijev, sonda, boca ili drugi prikladni dio opreme kako bi se nasumce uzeli uzorci iz uzorkovanog
dijela.

Mehanicko uzorkovanje

Odobrena mehanicka oprema moze se koristiti za uzorkovanje pomi¢nih tekucih gnojiva.
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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.

Koli¢inski zahtjevi
Uzorkovani dio

Veli¢ina uzorkovanog dijela mora biti takva da svaki od njegovih sastavnih dijelova moze biti uzorkovan.

Dodatni uzorci
Rasuta kruta gnojiva ili tekuéa gnojiva u spremnicima koji prelaze 100 kg

Uzorkovani dijelovi koji ne prelaze 2,5 tone:

Minimalni broj dodatnih uzoraka: sedam

Uzorkovani dijelovi koji prelaze 2,5 tone i dolaze do 80 tona:

Minimalni broj dodatnih uzoraka: 20 puta broj tona koje
&ini uzorkovani dio (1)

Uzorkovani dijelovi koji prelaze 80 tona:

Minimalni broj dodatnih uzoraka: 40

Zapakirana kruta gnojiva ili tekuca gnojiva u spremnicima (= nijedno pakiranje ne prelazi 100 kg)

Pakiranja od viSe od 1 kg

Uzorkovani dijelovi od manje od pet pakiranja:

Minimalni broj pakiranja koja se moraju uzorkovati (?): sva pakiranja.
Uzorkovani dijelovi od 5 do 16 pakiranja:

Minimalni broj pakiranja koja se moraju uzorkovati (): Cetiri.

Uzorkovani dijelovi od 17 do 400 pakiranja:

Minimalni broj pakiranja koja se moraju uzorkovati (3):  /broj pakiranja koja ¢ine
uzorkovani dio (1)

Uzorkovani dijelovi koji prelaze 400 pakiranja:

Minimalni broj pakiranja koja se moraju uzorkovati (3): 20.

Pakiranja koja ne prelaze 1 kg:

Minimalni broj pakiranja koja se moraju uzorkovati (3): Cetiri.

Skupni uzorak

Potreban je jedan skupni uzorak po uzorkovanom dijelu. Sveukupna masa dodatnih uzoraka koji dopunjavaju
skupni uzorak ne smije biti manja od sljedece:

Rasuta kruta gnojiva ili tekuca gnojiva u spremnicima koji prelaze 100 kg: 4 kg.

Zapakirana kruta gnojiva ili tekuca gnojiva u spremnicima (= pakiranjima) od kojih nijedno ne prelazi 100 kg
Pakiranja od vise od 1 kg: 4 kg.

Pakiranja koja ne prelaze 1 kg: masa sadrzaja Cetiri originalna pakiranja.

Uzorak amonijsko nitratnog gnojiva za ispitivanja u skladu s Prilogom IIL.2.: 75 kg.

(") Ako je dobiveni broj razlomak, mora se zaokruziti na sljedei cijeli broj.

(3) Kod pakiranja ¢iji sadrzaj ne prelazi 1 kg, dodatni uzorak mora biti sadrzaj jednog pakiranja.
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5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.2.2.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.4.

Konacni uzorci

Skupni uzorak daje konacne uzorke redukcijom, ako je potrebno. Zahtijeva se analiza najmanje jednog
kona¢nog uzorka. Masa uzorka za analizu ne smije biti manja od 500 g.

Kruta i tekuca gnojiva

Uzorak amonijsko nitratnog gnojiva za ispitivanja

Skupni uzorak daje kona¢ne uzorke redukcijom, ako je potrebno.

Minimalna masa kona¢nog uzorka za ispitivanja prema Prilogu IIL.1.: 1 kg.

Minimalna masa kona¢nog uzorka za ispitivanja prema Prilogu IIL.2.: 25 kg.

Upute za uzimanje, pripremanje i pakiranje uzoraka
OpCenito

Uzorci se moraju uzeti i pripremiti §to je brze moguce imajuéi na umu mjere predostroznosti kako bi se
osiguralo da ostanu tipi¢ni predstavnici gnojiva koje se uzorkuje. Instrumenti, kao i povrsine i spremnici ¢ija je
namjena preuzimanje uzoraka, moraju biti Cisti i suhi.

U slucaju tekudih gnojiva, ako je moguée, uzorkovani dio mora se izmijesati prije uzorkovanja.

Dodatni uzorci

Dodatni uzorci moraju se uzeti nasumce po cijelom uzorkovanom dijelu i moraju biti otprilike jednake
velicine.

Rasuta kruta gnojiva ili tekuca gnojiva u spremnicima koji prelaze 100 kg

Mora se napraviti zamiljena podjela obroka uzoraka na broj otprilike jednakih dijelova. Broj dijelova koji
odgovara broju zahtijevanih dodatnih uzoraka u skladu s 5.2. mora biti odabran nasumce i najmanje jedan
uzorak mora se uzeti iz svakog dijela. Gdje nije moguce uskladiti se za zahtjevima 5.1. kad se uzorkuju hrpe
gnojiva ili tekuca gnojiva u spremnicima koji prelaze 100 kg, uzorkovanje se mora provesti kad se uzorkovani
dio premjesti (kod utovara ili istovara). U tom slu¢aju uzorci se moraju uzeti iz nasumce odabranih vjerojatnih
dijelova, kako je definirano ranije, za vrijeme njihovog premjestanja.

Zapakirana kruta gnojiva ili tekuca gnojiva u spremnicima (= pakiranjima) od kojih nijedno ne prelazi 100 kg

Nakon §to je odabran broj pakiranja potreban za uzorkovanje kako je naznaceno u 5.2., dio sadrzaja svakog
pakiranja mora se odstraniti. Gdje je potrebno, uzorci ¢e biti uzeti odvojeno nakon praznjenja pakiranja.

Pripremanje skupnog uzorka

Dodatni uzorci moraju se izmijesati kako bi Cinili jedan skupni uzorak.

Pripremanje konacnog uzorka

Materijal skupnog uzorka mora se pazljivo izmijesati (1).

Ako je potrebno, skupni uzorak mora se najprije smanjiti na najmanje 2 kg (smanjeni uzorak), ili koristenjem
mehanickog razdjeljivaca ili metodom cetvorenja.

Nakon toga se moraju pripremiti najmanje tri konacna uzorka, otprilike iste kolic¢ine, i koji odgovaraju
koli¢inskim zahtjevima 5.4. Svaki uzorak ¢e se staviti u odgovarajuéi hermeticki spremnik. Moraju se poduzeti
sve potrebne mjere opreza kako bi se izbjegla bilo kakva promjena u karakteristikama uzorka.

Za ispitivanja iz Priloga IIl, odjeljaka 1. i 2., konacni uzorci moraju se drZati na temperaturi izmedu
0°Ci25°C.

(") Svaka kvrzica mora se razbiti (ako je potrebno, odvajajudi ih i zatim vracajuéi u uzorak).
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7. Pakiranje kona¢nih uzoraka

Spremnici i pakiranja se vazu i oznacuju etiketama (konacna etiketa mora biti uklopljena u pecat) na takav
nacin da se ne mogu otvoriti bez da se unisti pecat.

8. Evidencija uzorkovanja

O svakom uzorku mora se voditi evidencija koja omogucava da se svaki uzorkovani dio nedvojbeno prepozna.

9. Odrediste uzoraka

Za svaki uzorkovani dio najmanje jedan konacni uzorak mora se $to prije poslati u ovlasteni analiticki
laboratorij ili u instituciju za ispitivanja, zajedno s informacijama potrebnima za analizu ili ispitivanje.

B. METODE ANALIZE GNOJIVA

(Vidjeti sadrzaj na stranici br. 86.)

Opcenita opazanja
Laboratorijska oprema

U opisu metoda, opéenita laboratorijska oprema nije to¢no definirana, osim §to su predocene veli¢ine tikvica i pipeta. U
svim slucajevima laboratorijska oprema mora biti dobro ociéena, posebno kad se moraju odredivati male kolicine
elemenata.

Kontrolna ispitivanja

Prije analize potrebno je osigurati da sva aparatura dobro radi i da se analiticka tehnika pravilno provede, gdje je potrebno
uz koristenje odgovarajucih kemijskih spojeva poznatog sastava (npr. amonijev sulfat, monokalijev fosfat itd.). Unato¢
tomu, ako se strogo ne slijedi analiticka tehnika, rezultati analiziranih gnojiva mogu ukazivati na pogresan kemijski sastav.
S druge strane, neka odredivanja su empirijska i relativna za proizvode s kompleksnim kemijskim sastavom. Preporucljivo
je da laboratoriji, gdje je to moguce, koriste standardna referentna gnojiva s jasno definiranim sastavom.

Opcenite odredbe u vezi metoda analize gnojiva
1. Reagensi

Osim ako nije drukéije odredeno u metodi analize, svi reagensi moraju biti analiticki Cisti (p.a.). Kad se moraju
analizirati mikro-hranjive tvari, Cisto¢a reagenasa mora biti provjerena pomocu slijepe probe. Ovisno o dobivenom
rezultatu, moze biti potrebno provodenje daljnjeg procis¢avanja.

2. Voda

Ako postupci otapanja, razrjedivanja, proci§¢avanja ili pranja iz metoda analize ne specificiraju prirodu otapala ili
razrjedivaca, podrazumijeva se koristenje vode. Obi¢no voda mora biti demineralizirana ili destilirana. U tim speci-
ficnim slucajevima, kako je spomenuto u metodi analize, voda ¢e morati biti izloZena to¢no odredenim postupcima
prociscavanja.

3. Laboratorijska oprema

S obzirom na opremu koja se obi¢no koristi u laboratorijima za pregled, aparatura opisana u metodama analize
ograni¢ena je na posebne instrumente i aparaturu ili na one za koje postoje posebni zahtjevi. Ta oprema mora biti
savreno Cista, prije svega kad se budu odredivale male koli¢ine. Laboratorij ¢e morati osigurati to¢nost svakog
razvrstanog dijela staklene opreme koja se koristi prema odgovarajuéim mjeriteljskim standardima.

Metoda 1.

Pripremanje uzorka za analizu
1. Opseg

Ovaj dokument definira postupak pripreme uzorka za analizu, uzetog iz konacnog uzorka.
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4.1.

4.2.

4.3.

Nacelo
Pripremanje zavr$nog uzorka dobivenog u laboratoriju je niz radnji, obi¢no prosijavanje, usitnjavanje (mljeve-

nje) i mijeSanje, koje se provodi na takav nacin da:

— s jedne strane, najmanji izvagani iznos utvrden metodama analize bude tipi¢ni primjerak laboratorijskog
uzorka,

— s druge strane, finoca gnojiva ne moze biti promijenjena pripremanjem do granice kod koje bi postojao
znacajan utjecaj na njegovu topljivost u razlicitim ekstrakcijskim reagensima.
Oprema

Razdjeljiva¢ uzoraka (neobvezno).
Sita s otvorima od 0,2 i 0,5 mm.
Tikvice od 250 ml, zacepljene.

Porculanski tucak i stupa ili mlin.

Izbor postupka koji ée se koristiti

Preliminarna napomena
Ako je proizvod odgovarajudi, mora se sacuvati jedino tipi¢ni primjerak kona¢nog uzorka.

Konacni uzorci koji se ne smiju mljeti

Kalcijev nitrat, kalcijev magnezijev nitrat, natrijev nitrat, Cilska salitra, kalcijev cijanamid, dusikov kalcijev
cijanamid, amonijev sulfat, amonijevi nitrati od preko 30 % N, urea, bazi¢na $ljaka, prirodni fosfat izrazen
kao djelomicno topljiv, taloZeni dihidratizirani dikalcijev fosfat, vapneni fosfat, aluminijev kalcijev fosfat, meki
kameni fosfat.

Konacni uzorci koji se moraju podijeliti, a i jedan dio mora biti mljeven.

To su proizvodi na kojima se provode neka odredivanja bez ranijeg mljevenja (finoca mljevenja, na primjer) i
ostala odredivanja nakon mljevenja. Ona ukljucuju sva mijesana gnojiva koja sadrze sljedece sastojke fosfata:
bazi¢nu $ljaku, aluminijev kalcijev fosfat, vapneni fosfat, meki kameni fosfat i prirodni fosfat izrazen kao
djelomicno topljiv. U tu svrhu, podijeliti kona¢ni uzorak na dva dijela, koja su identi¢na koliko je to mogude,
koristeci razdjeljiva¢ uzoraka ili ¢etvorenje.

Konacni uzorci na kojima se provode sva odredivanja na mljevenom proizvodu
Samo tipi¢ni primjerak kona¢nog uzorka mora biti mljeven. To su sva ostala gnojiva na popisu koja se ne
nalaze u 4.1. 1 4.2.

Metoda

Dio kona¢nog uzorka iz tocke 4.2. i 4.3. snazno se prosije kroz sito s otvorima od 0,5 mm. Ostatak se grubo
izbrusi kako bi se dobio proizvod u kojemu se nalazi minimum finih cestica i onda se i on prosije. Mljevenje
se mora provesti u takvim uvjetima da se supstanca znacajno ne zagrije. Operacija se ponavlja koliko puta je
potrebno sve dok vise nema ostataka i mora se izvesti §to je brie moguce kako bi se sprijecio bilo kakav
dobitak ili gubitak sastojaka (voda, amonijak). Cijeli mljeveni i prosijani proizvod stavlja se u Cistu tikvicu koja
se moze zacepiti.

Prije nego se provede vaganje za analizu, cijeli uzorak mora biti dobro promijesan.

Posebni slucajevi

(a) Gnojiva koja sadrze mjesavinu nekoliko kategorija kristala

U ovom slucaju se odjeljivanje ¢esto dogada. Stoga je apsolutno nuzno zdrobiti i provesti uzorak kroz sito
s otvorima od 0,200 mm. Na primjer: mjeSavina amonijevog fosfata i kalijevog nitrata. Mljevenje cijelog
kona¢nog uzorka preporucljivo je kod ovih proizvoda.

(b) Ostatak koji je tesko samljeti i ne sadrzi supstance gnojiva

Izvagati ostatak i uzeti u obzir njegovu masu kod izra¢unavanja kona¢nog rezultata.



13/Sv. 11

Sluzbeni list Europske unije

153

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.
4.9.1.

(¢c) Proizvodi koji se raspadaju kod zagrijavanja

Mljevenje se mora izvesti na takav nacin da se izbjegne bilo kakvo zagrijavanje. U tom slucaju preporuc-
liivo je koristiti stupu za mljevenje. Na primjer: mijeSana gnojiva koja sadrze kalcijev cijanamid i ureu.

(d) Proizvodi koji su neobi¢no vlazni ili se mljevenjem pretvaraju u pastu

Kako bi se osigurala homogenost, mora se izabrati sito koje ima najmanje otvore, a kompatibilno je s
odstranjivanjem grudica rukom ili tuckom. Ovdje se moze raditi o mjeSavinama ¢iji odredeni sastojci
sadrze kristaliziranu vodu.

Metode 2.

Dusik
Metoda 2.1.

Odredivanje amonijskog dusika
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja amonijskog dusika.

Podrudje primjene

Sva dusicna gnojiva, ukljucujudi slozena gnojiva, u kojima se dusik nalazi iskljucivo u obliku amonijevih soli ili
amonijevih soli zajedno s nitratima.

Ne primjenjuje se na gnojiva koja sadrze ureu, cijanamid ili druge organske dusi¢ne spojeve.

Nacelo

Istiskivanje amonijaka prevelikom koli¢inom natrijevog hidroksida; destilacija; odredivanje prinosa amonijaka u
danom volumenu standardne sumporne kiseline i titriranje preostale koli¢ine kiseline pomocu standardne
otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez uglji¢nog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.

Razrijedena hidrokloridna kiselina: jedan volumen HCl (d, = 1,18 g/ml) plus jedan volumen vode

Sumporna kiselina: 0,1 mol/l
za varijantu a.
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, bez karbonata: 0,1 mol/l

S kiselina: 0,2 mol/l
umporna fiseina moll za varijantu b (vidjeti

napomenu 2.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, bez karbonata: 0,2 mol/l P u2)

Sumporna kiselina: 0,5 mol/l . o
za varijantu ¢ (vidjeti

2).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, bez karbonata: 0,5 mol/l napomen 2)

Natrijev hidroksid, otprilike 30 % NaOH (d,o = 1,33 g/ml), bez amonijaka

Otopine indikatora
Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.
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4.9.2.

4.10.

4.11.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.2.

Otopina B: Otopiti 1 g metil-plavog u vodi i doliti do jedne litre.
IzmijeSati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luZnatoj otopini. Koristiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator moze se koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i ovapnjene

Amonijev sulfat za analizu

Oprema

Oprema za destilaciju koja se sastoji od tikvice okruglog dna odgovarajuceg kapaciteta spojene na hladilo
pomocu cijevi za destilaciju sa $trcaljkom.

Napomena 1.

Razliciti tipovi opreme odobreni i preporuceni za ovo odredivanje prikazani su pokazujuli sve dijelove
konstrukcije na slikama 1., 2., 3. i 4.

Pipete od 10, 20, 25, 50, 100 i 200 ml

Odmjerna tikvica od 500 ml

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje uzoraka

Vidjeti metodu 1.

Metoda analize
Pripremanje otopine

Izvesti ispitivanje topljivosti na uzorku u vodi na sobnoj temperaturi i u mjerilu od 2 % (m/V.). Izvagati do
to¢nosti od 0,001 g, prema naznakama u tablici 1., koli¢inu od 5 ili 7 ili 10 g pripremljenog uzorka i staviti
ga u odmjernu tikvicu od 500 ml. U skladu s rezultatima ispitivanja topljivosti, nastaviti kako slijedi:

(a) Proizvodi potpuno topljivi u vodi

U tikvicu dodati koli¢inu vode potrebnu za topljenje uzorka; protresti i kad je potpuno otopljen, povecati
volumen i dobro promijesati.

(b) Proizvodi koji nisu potpuno topljivi u vodi

U tikvicu dodati 50 ml vode, a zatim 20 ml hidrokloridne kiseline (4.1.). Protresti. Ne dirati sve dok ne
prestane razvoj ugljicnog dioksida. Dodati 400 ml vode i tresti pola sata rotacijskom tresilicom (5.4.).
Povecati volumen vodom, mijesati i filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik.

Analiza otopine

U skladu s odabranom varijantom, staviti u prihvatnu tikvicu izmjerenu koli¢inu standardne sumporne
kiseline, kako je naznaceno u tablici 1. Dodati odgovarajucu koli¢inu odabrane otopine indikatora (4.9.1. ili
4.9.2.) i, ako je potrebno, vodu kako bi se dobio volumen od najmanje 50 ml. Kraj produzne cijevi na hladilu
mora biti ispod povrsine otopine.

Preciznom pipetom premjestiti, u skladu s detaljima predocenima u tablici, alikvotni dio (!) bistre otopine u
destilacijsku tikvicu aparature. Dodati vodu kako bi se dobio ukupni volumen od otprilike 350 ml i nekoliko
zrna plavca kako bi se kontroliralo vrenje.

(") Koli¢ina amonijskog dusika koji se nalazi u alikvotnom dijelu u skladu s tablicom 1 bit ¢e otprilike:

— 0,05 g za varijantu a,
— 0,10 g za varijantu b,
— 0,20 g za varijantu c.
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7.3.

7.4.

Sastaviti aparaturu za destilaciju, pazedi da se izbjegne bilo kakav gubitak amonijaka, dodati sadrzaju tikvice za
destilaciju 10 ml koncentrirane otopine natrijevog hidroksida (4.8.) ili 20 ml reagensa u slucajevima gdje se
koristilo 20 ml hidrokloridne kiseline (4.1.) kako bi se rastopio ispitni uzorak. Postepeno zagrijavati tikvicu,
kako bi se izbjeglo snazno vrenje. Kad vrenje zapocne, destilirati brzinom od otprilike 100 ml u 10 do 15
minuta; ukupni volumen destilata trebao bi biti otprilike 250 ml (). Kad vise ne bude izgleda da Ce se razviti
jo§ amonijaka, spustiti prihvatnu tikvicu tako da vrh produzetka hladila bude iznad povrsine tekuéine.

Ispitati daljnje destilate pomocu odgovarajueg reagensa kako bi bili sigurni da je sav amonijak potpuno
destilirao. Oprati produzetak hladila s malo vode i titrirati viSak kiseline sa standardnom otopinom natrijevog
ili kalijevog hidroksida, kako je propisano za prihvadenu varijantu (vidjeti napomenu 2.).

Napomena 2.

Standardne otopine razlicitih jakosti mogu se koristiti za ponovno titriranje pod uvjetom da volumeni koji se
koriste za titriranje, kako god je moguce, ne prelaze 40 do 45 ml.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja kona¢nog rezultata.

Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti radi li aparatura ispravno i primjenjuje li se ova metoda to¢no, uz koristenje
alikvotnog dijela svjeze pripremljene otopine amonijevog sulfata (4.11.) koji sadrzi maksimalnu koli¢inu dusika
kako je propisano za odabranu varijantu.

IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultat analize kao postotak amonijskog dusika u gnojivu koje je primljeno na analizu.

Prilozi

Kako je navedeno u napomeni 1., u 5.1. ,Oprema”, slike 1., 2., 3. i 4. odnose se na dijelove izvedbe razlicitih
tipova opreme koristene u ovom dokumentu.

Tablica 1.
Odredivanje amonijskog dusika i amonijskog i nitratnog dusika u gnojivima

Tablica vaganja, razrjedivanja i izratunavanja koje se mora provesti za svaku varijantu a, b i ¢ ove
metode

Varijanta a

Prosje¢na maksimalna koli¢ina dusika koji se mora destilirati: 50 mg.
Sumporna kiselina 0,1 mol/l koja se mora staviti u prihvatnu tikvicu: 50 ml.

Ponovno titriranje s NaOH ili KOH 0,1 mol/l.

Deklaracija K‘Ll;g;‘;e“ Razrijedenost OtOPé’zztﬁ‘aZc%fa 7 Izrazavanje rezultata (%)
% N) 0 (ml) ) % N = (50 - A) F)
0-5 10 500 50 (50 — A) x 0,14

5-10 10 500 25 (50 = A) x 0,28

10 - 15 7 500 25 (50 = A) x 0,40

15 - 20 5 500 25 (50 = A) x 0,56

20 - 40 7 500 10 (50 — A) x 1,00

() U svrhu formule za izrazavanje rezultata:
- 50 ili 35 = mililitri standardne otopine sumporne kiseline koja se mora staviti u prihvatnu tikvicu;
- A = mililitri natrijevog ili kalijevog hidroksida koji se koriste za ponovno titriranje;
- F = faktor koji sadrzi izvagan iznos, razrijedenost, alikvotni dio otopine uzorka koji se mora destilirati i volumetrijski
ekvivalent.

(") Hladilo mora biti regulirano tako da je osiguran konstantan protok kondenzata. Destilacija bi trebala biti gotova za 30 do 40 minuta.
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Varijanta b
Prosjena maksimalna koli¢ina dusika koji se mora destilirati: 100 mg.
Sumporna kiselina 0,2 mol/l koja se mora staviti u prihvatnu tikvicu: 50 ml.

Ponovno titriranje s NaOH ili KOH 0,2 mol/L.

Deklaracija K‘:};‘;;‘:jeza Razrijedenost OtoPé‘e’:tﬁlazc‘i)ji‘a 7 Izrazavanije rezultata (9
% N) ® (ml) ) % N =(50 - A) F)
0-5 10 500 10 (50 — A) x 0,14

5-10 10 500 50 (50 — A) x 0,28

10 - 15 7 500 50 (50 — A) x 0,40
15 - 20 5 500 50 (50 — A) x 0,56
20 - 40 7 500 20 (50 — A) x 1,00

(*) U smislu formule za izrazavanje rezultata:
- 50 ili 35 = mililitri standardne otopine sumporne kiseline koja se mora staviti u prihvatnu tikvicu;
- A = mililitri natrijevog ili kalijevog hidroksida koji se koriste za ponovno titriranje;
- F = faktor koji sadrzi izvagan iznos, razrijedenost, alikvotni dio otopine uzorka koji se mora destilirati i volumetrijski
ekvivalent.

Varijanta ¢
Prosje¢na maksimalna koli¢ina dusika koji se mora destilirati: 200 mg.
Sumporna kiselina 0,5 mol/l koja se mora staviti u prijemnu tikvicu: 35 ml.

Ponovno titriranje s NaOH ili KOH 0,5 mol/L.

Deklaracija K(i};g;;eza Razrijedenost OtoP&’e‘:ﬁ;‘i‘i’g‘a i Izrazavanje rezultata (9
% N) o (ml) ) % N = (50 - A) B
0-5 10 500 200 (35 -A) x 0,175

5-10 10 500 100 (35 = A) x 0,350

10 - 15 7 500 100 (35 = A) x 0,500
15 - 20 5 500 100 (35 — A) x 0,700
20 - 40 5 500 50 (35 — A) x 1,400

() U smislu formule za izrazavanje rezultata:
- 50 ili 35 = mililitri standardne otopine sumporne kiseline koja se mora staviti u prihvatnu tikvicu;
- A = mililitri natrijevog ili kalijevog hidroksida koji se koriste za ponovno titriranje;
- F = faktor koji sadrzi izvagan iznos, razrijedenost, alikvotni dio otopine uzorka koji se mora destilirati i volumetrijski
ekvivalent.
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Slika 2.
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Slika 3.
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Slika 4.
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Objasnjenje slika 1., 2., 3.1 4.

Slika 1.

(a) Tikvica okruglog dna, dugackog vrata, kapaciteta 1 000 ml.

(b) Cijev za destilaciju sa Strcaljkom, koja je spojena na hladilo kuglicnim spojnicama (br. 18.) (kugli¢na spojnica za
spajanje hladila moze se zamijeniti odgovarajuom gumenom spojnicom).

() Lijevak s teflonskom cjev¢icom za dodavanje natrijevog hidroksida (cjev¢ica se takoder moze zamijeniti gumenim
spojnicom s kvacicom).

(d) Hladilo sa Sest kugla i s kuglicnom spojnicom (br. 18.) na ulazu i na izlazu spojen s produznom staklenom cijevi
pomocu male gumene spojnice (kad gumena cijev utjeCe na spoj s destilacijskom cijevi, kugli¢na spojnica moze se
zamijeniti s prikladnim gumenim cepom).

(e) Tikvica od 500 ml u koju se skuplja destilat.
Oprema je nacinjena od borosilikatnog stakla.

Slika 2.

(a) Tikvica okruglog dna, kratkog vrata, kapaciteta 1 000 ml, s kugli¢nim spojnicama (br. 35.).

(b) Cijev za destilaciju sa $trcaljkom, opremljena kugli¢cnom spojnicom (br. 35.) na ulazu i kuglicnom spojnicom (br. 18.)
na izlazu, sa strane spojena s lijevkom s teflonskom cjevéicom za dodavanje natrijevog hidroksida.

(c) Hladilo sa Sest kugli i s kuglicnom spojnicom (br. 18.) na ulazu i na izlazu spojen s produznom staklenom cijevi
pomoc¢u male gumene spojnice.

(d) Tikvica od 500 ml u koju se skuplja destilat.
Oprema je nacinjena od borosilikatnog stakla.

Slika 3.

(a) Tikvica okruglog dna, dugackog vrata, kapaciteta 750 do 1 000 ml, s ljevkastim otvorom.
(b) Cijev za destilaciju sa $trcaljkom s kugliécnom spojnicom (br. 18.) na izlazu.

(c) Pregibna cijev s kuglicnom spojnicom (br. 18.) na izlazu i s kapaljkom (na vezu s destilacijskom cijevi moze se
koristiti gumena cijev umjesto kugli¢ne spojnice).

(d) Kondenzator sa Sest Zarulja na izlazu spojen s produznom staklenom cijevi pomoc¢u male gumene spojnice.
(e) Tikvica od 500 ml u koju se skuplja destilat.
Oprema je nainjena od borosilikatnog stakla.

Slika 4.

(a) Tikvica okruglog dna, dugackog vrata kapaciteta 1 000 ml, s ljevkastim otvorom

(b) Cijev za destilaciju sa $trcaljkom i kugli¢cnom spojnicom (br. 18.) na izlazu, sa strane spojena s lijevkom s teflonskom
cijev¢icom za dodavanje natrijevog hidroksida (odgovaraju¢i gumeni Cep moze se koristiti umjesto kuglicne spojnice;
poklopac se moze zamijeniti gumenom spojnicom s odgovarajuom kvacicom).

(c) Hladilo sa Sest kugli s kuglicnom spojnicom (br. 18.) na ulazu i na izlazu spojen s produznom staklenom cijevi
pomoéu male gumene spojnice (kad gumena cijev smeta za spoj s destilacijskom cijevi, kugli¢na spojnica moze se
zamijeniti s prikladnim gumenim ¢epom).

(d) Tikvica od 500 ml u koju se skuplja destilat.

Oprema je nainjena od borosilikatnog stakla.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.
4.7.1.

4.8.

4.9.

Metode 2.2.

Odredivanje nitratnog i amonijskog dusika

Metode 2.2.1.

Odredivanje nitratnog i amonijskog dusika prema Ulschu
Opseg
Ovaj dokument definira postupak odredivanja nitratnog i amonijskog dusika redukcijom prema Ulschu.
Podrudje primjene
Sva dusicna gnojiva, ukljucujudi slozena gnojiva, u kojima se dusik nalazi isklju¢ivo u obliku nitrata ili u obliku

amonijaka i nitrata.

Nacelo

Redukcija nitrata i nitrita u amonijak metalnim Zeljezom u kiselom mediju i istiskivanje amonijaka nastalog
dodavanjem viska natrijevog hidroksida: destilacija amonijaka i odredivanje prinosa u poznatom volumenu
standardne otopine sumporne kiseline. Titriranje viska sumporne kiseline pomocu standardne otopine natri-
jevog ili kalijevog hidroksida.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez ugljicnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.

Razrijediti hidrokloridnu kiselinu: jedan volumen HCl (d, = 1,18 g/ml) u jednom volumenu vode
Sumporna kiselina: 0,1 mol/l

Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, bez karbonata: 0,1 mol/l

Otopina sumporne kiseline, otprilike 30 % H,SO, (m/v), bez amonijaka

Zeljezo u prahu, reducirano u vodiku (propisana koli¢ina Zeljeza mora biti dovoljna za redukciju najmanje
0,05 g nitratnog dusika)

Otopina natrijevog hidroksida, otprilike 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amonijaka

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

IzmijeSati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno.
Ovaj indikator se moze koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane

Natrijev nitrat za analizu

Oprema

Vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”.
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7.2.

7.3.

7.4.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1. ,Pripremanje uzorka”.

Metoda analize
Pripremanje otopine

Vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”.

Postupak

Staviti u prihvatnu tikvicu to¢no izmjerenu koli¢inu standardne sumporne kiseline, kako je naznaceno u tablici
1. metode 2.1. (varijanta a) i dodati odgovarajucu koli¢inu odabrane otopine indikatora 4.7.1. ili 4.7.2. Kraj
produzne cijevi na hladilu mora biti ispod povrsine standardne otopine u prihvatnoj tikvici.

Preciznom pipetom premjestiti alikvotni dio bistre otopine, u skladu s tablicom 1. metode 2.1. (varijanta a) i
staviti ga u destilacijsku tikvicu aparature. Dodati 350 ml vode, 20 ml 30 % otopine sumporne kiseline (4.4.),
promijesati i dodati 5 g reduciranog Zeljeza (4.5.). Oprati vrat tikvice s nekoliko mililitara vode i u vrat tikvice
staviti mali lijevak s dugim drskom. Grijati u vruoj vodenoj kupelji jedan sat i onda oprati drzak lijevka s
nekoliko mililitara vode.

Pazedi da se izbjegne bilo kakav gubitak amonijaka, sadrzaju tikvice za destilaciju dodati 50 ml koncentrirane
otopine natrijevog hidroksida (4.6.) ili, u slucajevima gdje se 20 ml hidrokloridne kiseline (1 + 1) (4.1.) koristi
za otapanje uzorka, dodati 60 ml koncentrirane otopine natrijevog hidroksida (4.6.). Sastaviti aparaturu za
destilaciju. Destilirati amonijak u skladu s postupkom predocenim u metodi 2.1.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja kona¢nog rezultata.

Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se ova metoda tocno primjenjuje, uz
koristenje alikvotnog dijela svjeze pripremljene otopine natrijevog nitrata (4.9.) koji sadrzi 0,045 do
0,050 g dusika.

IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultat analize kao postotak nitratnog dusika ili kombiniranog amonijskog i nitratnog dusika u
gnojivu koje je primljeno na analizu.

Metoda 2.2.2.

Odredivanje nitratnog i amonijskog dusika prema Arndu
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja nitratnog i amonijskog dusika redukcijom prema Arndu (modi-
ficiran za svaku od varijanti a, b i ¢).

Podrudje primjene

Vidjeti metodu 2.2.1.

Nacelo

Redukcija nitrata i nitrita u amonijak u neutralnoj vodenoj otopini pomocu legure sastavljene od 60 % Cu i
40 % Mg (Arndova legura) uz prisutnost magnezijevog klorida (MgCl,).

Destilacija amonijaka i odredivanje prinosa u poznatom volumenu standardne otopine natrijevog ili kalijevog
hidroksida.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez uglji¢cnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.
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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.

Razrijediti hidrokloridnu kiselinu: jedan volumen HCl (d,, = 1,18 g/ml) plus jedan volumen vode

Sumporna kiselina: 0,1 mol/l
. . L . . za varijantu a.
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida,
bez karbonata: 0,1 mol/l
Sumporna kiselina: 0,2 mol/l
za varijantu b (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, varijantu b (vidjeti nap )
bez karbonata: 0,2 mol/l
Sumporna kiselina: 0,5 mol/l

za varjjantu ¢ (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).

Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida,
bez karbonata: 0,5 mol/l

Otopina natrijevog hidroksida: otprilike 2 mol/l
Arndova legura za analizu: u prahu, tako da moze prodi kroz sito s otvorima manjima od 1 mm Cetvornog

Otopina magnezijevog klorida 20 %

Rastopiti 200 g magnezijevog klorida (MgCl,. 6H,0) u otprilike 600 do 700 ml vode u tikvici od jedne litre,
plosnatog dna. Kako bi se sprijecilo pjenusanje, dodati 15 g magnezijevog sulfata (MgSO,. 7H,0).

Nakon otapanja dodati 2 g magnezijevog oksida i nekoliko glatkih granula kamena plavca i koncentrirati
otopinu do 200 ml vrenjem, $to Ce iskljuciti bilo kakav trag amonijaka iz reagensa. Ohladiti, povecati volumen
do jedne litre i filtrirati.

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

[zmijeSati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Rabiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator moze se koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Otopina kongo crvenog indikatora
Rastopiti 3 g kongo crvenog u jednoj litri tople vode i, ako je potrebno, filtrirati nakon hladenja. Ovaj

indikator mozZe se koristiti, umjesto dva prije opisana, kod neutralizacije kiselih ekstrakata prije destilacije,
uz koristenje 0,5 ml na 100 ml tekuéine koja treba biti neutralizirana.

Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane
Natrijev nitrat za analizu

Oprema

Vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.
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7.2.

7.3.

7.4.

Metoda analize
Pripremanje otopine za analizu

Vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”.

Analiza otopine

U skladu s odabranom varijantom, staviti u prihvatnu tikvicu izmjerenu koli¢inu standardne sumporne
kiseline, kako je naznaceno u tablici 1. metode 2.1. Dodati odgovarajucu koli¢inu odabrane otopine indikatora
(4.11.1. ili 4.11.2)) i, na kraju, dovoljno vode kako bi se dobio volumen od najmanje 50 ml. Kraj produzne
cijevi na hladilu mora biti ispod povriine otopine.

Preciznom pipetom premjestiti, u skladu s detaljima predocenima u tablici, alikvotni dio bistre otopine u
destilacijsku tikvicu.

Dodati dovoljno vode kako bi se dobio ukupni volumen od otprilike 350 ml (vidjeti napomenu 1.), 10 g
Arndove legure (4.9.), 50 ml otopine magnezijevog klorida (4.10.) i nekoliko komadiéa kamena plavca (4.12.).
Snazno povezati tikvicu sa uredajem za destilaciju. Lagano zagrijavati otprilike 30 minuta. Zatim pojacati
zagrijavanje kako bi se destilirao amonijak. Nastaviti s destilacijom otprilike sat vremena. Nakon toga bi sastav
taloga u tikvici trebao biti sirupast. Kad zavrsi destilacija, titrirati koli¢inu viska kiseline u prihvatnoj tikvici u
skladu s postupkom metode 2.1.

Napomena 1.

Kad je otopina uzorka kiselina (dodatak od 20 ml HCl (4.1.) kako bi se rastopio uzorak), alikvotni dio koji se
koristi za analizu neutralizira se na sljede¢i nacin: u tikvici za destilaciju koja sadrzi alikvotni dio dodati
250 ml vode, nuznu koli¢inu jednog od indikatora (4.11.1., 4.11.2., 4.11.3.) i pazljivo protresti.

Neutralizirati s 2 mol/l otopine natrijevog hidroksida (4.8.) i ponovno zakiseliti s kapljicom hidrokloridne
kiseline (4.1.). Tada nastaviti kako je naznaceno u 7.2. (drugi red).

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja kona¢nog rezultata.

Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se koristi pravi postupak, uz koristenje
svjeze pripremljene otopine natrijevog nitrata (4.13.) koji sadrzi 0,050 do 0,150 g nitratnog dusika, ovisno o
odabranoj varijanti.

IzraZavanje rezultata

Vidjeti metodu 2.2.1.

Metoda 2.2.3.

Odredivanje nitratnog i amonijskog dusika prema Devardi
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja nitratnog i amonijskog dusika redukcijom po Devardi (modi-
ficiran za svaku od varijanti a, b i ¢).

Podrudje primjene

Vidjeti metodu 2.2.1.

Nacelo

Redukcija nitrata i nitrita u amonijak u jako luznatoj otopini pomocu legure koja se sastoji od 45 % Al, 5%
Zn i 50 % Cu (Devardina legura). Destilacija amonijaka i odredivanje prinosa u poznatom volumenu stan-
dardne sumporne kiseline; titriranje viska sumporne kiseline pomocu standardne otopine natrijevog ili kali-
jevog hidroksida.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.10.1.

4.10.2.

4.11.

4.12.

5.1.

5.2.

5.3.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez ugljicnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.

Razrijediti hidrokloridnu kiselinu: jedan volumen HCl (d = 1,18) s jednim volumenom vode

Sumporna kiselina: 0,1 mol/l
za varijantu a.
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, )
bez karbonata: 0,1 mol/l
Sumporna kiselina: 0,2 mol/l
za varijantu b (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, ) vid P )
bez karbonata: 0,2 mol/l
Sumporna kiselina: 0,5 mol/l

za varijantu ¢ (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, ) (vidy P )
bez karbonata: 0,5 mol/l
Devardina legura za analizu
U praskastom obliku, tako da 90 do 100 % moze proéi kroz sito s otvorima manjima od 0,25 mm Cetvornih,
50 do 75 % moze prodi kroz sito s otvorima manjima od 0,075 mm cetvornih.
Preporucuju se prije zapakirane boce koje sadrze najvise 100 g.

Otopina natrijevog hidroksida, otprilike 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amonijaka

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

IzmijeSati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Upotrijebiti
0,5 ml (10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator se moze koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Etanol, 95 do 96 %
Natrijev nitrat za analizu

Oprema

Vidjeti metodu 2.1.

Aparatura za destilaciju koja se sastoji od tikvice okruglog dna odgovarajuceg kapaciteta spojene na hladilo
pomocu cijevi za destilaciju sa $trcaljkom, opremljene i s odvajacem mjehuri¢a postavljenim na prihvatnu
tikvicu kako bi se sprijecio bilo kakav gubitak amonijaka.

Vrsta aparature odobrene za ovo odredivanje pokazana je, prikazujudi sve dijelove konstrukcije, na slici 5.
Pipete od 10, 20, 25, 50, 100 i 200 ml

Odmjerna tikvica od 500 ml
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5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Pripremanje otopine za analizu

Vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”.

Analiza otopine

Koli¢ina nitratnog dusika prisutnog u alikvotnom dijelu otopine ne smije prelaziti maksimalnu koli¢inu
izrazenu u tablici 1.

U skladu s odabranom varijantom, staviti u prihvatnu tikvicu izmjerenu koli¢inu standardne sumporne
kiseline, kako je naznacCeno u tablici 1. Dodati odgovarajuu koli¢inu odabrane otopine indikatora (4.10.1.
ili 4.10.2.) i, na kraju, dovoljno vode kako bi se dobio volumen od najmanje 50 ml. Kraj produzne cijevi na
hladilu mora biti ispod povrSine otopine. Odvaja¢ mjehuri¢a napuniti destiliranom vodom.

Preciznom pipetom premjestiti alikvotni dio, kako je naznaceno u tablici 1. metode 2.1. Staviti ga u tikvicu za
destilaciju.

Dodati vodu kako bi se dobio ukupni volumen od 250 do 300 ml, 5 ml etanola (4.11.), i 4 g Devardine legure
(4.8.) (vidjeti napomenu 2.).

Poduzimajuéi sve potrebne mjere opreza kako bi se sprijecio gubitak amonijaka, dodati u tikvicu oko 30 ml
30 % otopine natrijevog hidroksida (4.9.) i, na kraju, u slucaju uzoraka topljivih u kiselini, dodatnu koli¢inu
dovoljnu za neutraliziranje hidrokloridne kiseline (4.1.), koja je prisutna u alikvotnom dijelu koji se analizira.
Spojiti tikvicu za destilaciju na aparaturu, uz osiguranu ¢vrstocu svih poveznica. Pazljivo protresti tikvicu kako
bi se sastojci promijesali.

Lagano zagrijavati, tako da se otpustanje vodika znacajno smanji u roku od otprilike pola sata, a tekudina
zavri. Nastaviti s destilacijom, pojacavajuli zagrijavanje, tako da najmanje 200 ml destilira u vremenu od
otprilike 30 minuta (ne produzivati destilaciju na viSe od 45 minuta).

Kad je destilacija zavrSena, odspojiti prihvatnu tikvicu, pazljivo oprati produznu cijev i odvaja¢ kapljica,
skupljajuci ostatke u bocu za titriranje. Titrirati viSak kiseline u skladu s postupkom u metodi 2.1.

Napomena 2.

Kad su prisutne kalcijeve soli kao kalcijev nitrat i kalcijev amonijev nitrat, prije destilacije je nuzno za svaki
gram uzorka prisutan u alikvotnom dijelu dodati 0,700 g natrijevog fosfata (Na,HPO,. 2H,0) kako bi se
sprijecilo stvaranje Ca(OH),.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja kona¢nog rezultata.

Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se koristi prava metoda, uz koristenje
alikvotnog dijela svjeze pripremljene otopine natrijevog nitrata (4.12.) koji, u skladu s odabranom varijantom,
sadrzi 0,050 do 0,150 g nitratnog dusika.

Izrazavanje rezultata

Vidjeti metodu 2.2.1.
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Slika 5.
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Objasnjenje slike 5.
(a) Tikvica okruglog dna, dugackog vrata, kapaciteta 750 ml (1 000 ml) s ljevkastim otvorom.
(b) Cijev za destilaciju sa $trcaljkom i kuglicnom spojnicom br. 18 na izlazu.

(c) Pregibna cijev s kugli¢cnom spojnicom (br. 18) na ulazu i s kapaljkom na izlazu (mozZe se koristiti prikladna gumena
spojnica umjesto kuglicne spojnice).

(d) Hladilo sa Sest kugli s produznom cijevi namjestenom na gumeni ¢ep koji drzi odvaja¢ mjehurica.

Prihvatna tikvica od 750 ml.

—
o
Lz

(f) Odvaja¢ mjehuri¢a kako se ne bi gubio amonijak.

Oprema je nacinjena od borosilikatnog stakla.
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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.

Metoda 2.3.

Odredivanje ukupnog dusika
Metoda 2.3.1.

Odredivanje ukupnog dusika u kalcijevom cijanamidu bez nitrata
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja ukupnog dusika u kalcijevom cijanamidu bez nitrata.

Podrudje primjene

Iskljucivo za kalcijev cijanamid (bez nitrata).

Nacelo

Po Kjeldahlovom postupku, nastali amonijski dusik istisnut je natrijevim hidroksidom, prikupljen i procijenjen
u standardnoj otopini sumporne kiseline.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez ugljicnog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.

Razrijediti sumpornu kiselinu (d, = 1,54 g/ml); jedan volumen sumporne kiseline (d,, = 1,84 g/ml) s jednim
volumenom vode

Kalijev sulfat za analizu

Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4 g za svaku procjenu ili odgovarajuca koli¢ina bakrovog sulfat pentahidrata
(CuSOy. 5H,0), od 0,95 do 1,25 g za svaku procjenu

Otopina natrijevog hidroksida, otprilike 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amonijaka

Sumporna kiselina: 0,1 mol/l
za varijantu a (vidjeti metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, ] (vidj )
bez karbonata: 0,1 mol/l
Sumporna kiselina: 0,2 mol/l
za varijantu b (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, ) (vidj P )
bez karbonata: 0,2 mol/l
Sumporna kiselina: 0,5 mol/l

za varijantu ¢ (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).

Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida,
bez karbonata: 0,5 mol/l

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

[zmijesati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Koristiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.
Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj se
indikator moze koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.
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4.12.

4.13.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane
Kalijev tiocijanat za analizu

Oprema

Aparatura za destilaciju, vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”
Kjeldahlova tikvica, dugog vrata, odgovarajueg kapaciteta

Pipete od 50, 100 i 200 ml

Odmjerna tikvica od 250 ml

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Pripremanje otopine za analizu

Izvagati, do to¢nosti 0,001 g, 1 g uzorka i staviti ga u Kjeldahlovu tikvicu. Dodati 50 ml razrijedene sumporne
kiseline (4.1.), 10 do 15 g kalijevog sulfata (4.2)) i propisani katalizator (4.3.). Polako zagrijavati kako bi
uklonili vodu, pazljivo kipjeti dva sata, pustiti da se ohladi i razrijediti sa 100 do 150 ml vode. Ponovno
ohladiti, premjestiti cijelu koli¢inu otopine u odmjernu tikvicu od 250 ml, povecati volumen vodom i filtrirati
kroz suhi filter u suhu tikvicu.

Analiza otopine

Pipetom premjestiti, u skladu s odabranom varijantom (vidjeti metodu 2.1.), 50, 100 ili 200 ml tako dobivene
otopine i destilirati amonijak kako je opisano u metodi 2.1., uz dodavanje dovoljne koli¢ine otopine NaOH
(4.4.), kako bi osigurali znacajan visak.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja kona¢nog rezultata.
Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se koristi prava metoda, uz koristenje

alikvotnog dijela svjeze pripremljene otopine kalijevog cijanata (4.13.), procjenjujuéi koncentraciju dusika u
uzorku.

IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultat kao postotak dusika (N) sadrzanog u gnojivu dobivenom na analizu.
Varjjanta a: % N = (50 — A) x 0,7
Varijanta b: % N = (50 — A) x 0,7
Varijanta ¢: % N = (35 — A) x 0,875
Metoda 2.3.2.

Odredivanje ukupnog dusika u kalcijevom cijanamidu koji sadrZi nitrate
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja ukupnog dusika u kalcijevom cijanamidu.

Podrudje primjene

Metoda se primjenjuje na kalcijev cijanamid koji sadrzi nitrate.
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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.

Nacelo

Izravna primjena Kjeldahlove metode ne moze se provesti na kalcijevim cijanamidima koji sadrze nitrate. Iz
tog razloga nitratni dusik reducira se u amonijak metalnim Zeljezom i kositrenim kloridom prije Kjeldahlovog
razlaganja.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez uglji¢nog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.
Sumporna kiselina (d,, = 1,84 g/ml)
Zeljezo u prahu reducirano vodikom

Kalijev sulfat, fino samljeven, za analizu

Sumporna kiselina: 0,1 mol/l
za varijantu a (vidjeti metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, ] (vidy )
bez karbonata: 0,1 mol/l
Sumporna kiselina: 0,2 mol/l
za varijantu b (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, J (vidj P )
bez karbonata: 0,2 mol/l
Sumporna kiselina: 0,5 mol/l
za varijantu ¢ (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).

Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida,
bez karbonata: 0,5 mol/l

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

[zmijesati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Rabiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj se
indikator moze koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Otopina kositrenog klorida

Rastopiti 120 g SnCl,. 2H,0 u 400 ml koncentrirane hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i doliti vodu do
jedne litre. Otopina mora biti potpuno bistra i svjeze pripremljena. Nuzno je provjeriti reduciraju¢u snagu
kositrenog klorida.

Napomena

Rastopiti 0,5 g SnCl,. 2H,0 u 2 ml koncentrirane hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i doliti vodu do
50 ml. Onda dodati 5 g Rochelleove soli (kalijev natrijev tartarat) i dovoljnu koli¢inu natrijevog bikarbonata za
analizu kako bi otopina pokazala luznatu reakciju na probi s lakmus papirom.

Titrirati s 0,1 mol/l jodne otopine u prisutnosti otopine $kroba kao indikatora.
1 ml jodne otopine 0,1 mol/l odgovara 0,01128 ¢ SnCl,. 2H,0.

Najmanje 80 % ukupnog kositra prisutnog u tako pripremljenoj otopini mora biti u bivalentnom obliku. Za
titriranje najmanje 35 ml mora se koristiti 0,1 mol/l jodne otopine.
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4.12. Otopina natrijevog hidroksida koji sadrzi oko 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amonijaka

4.13. Standardna nitratno-amonijacna otopina

Izvagati 2,5 g kalijevog nitrata za analizu i 10,16 g amonijevog sulfata za analizu i staviti ih u odmjernu
tikvicu od 250 ml. Rastopiti u vodi i doliti do 250 ml. 1 ml ove otopine sadrzi 0,01 g dusika.

4.14. Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane

5. Oprema
Vidjeti metodu 2.3.1.

6. Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

7. Postupak
7.1. Pripremanje otopine

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 1 g uzorka i staviti ga u Kjeldahlovu tikvicu. Dodati 0,5 g Zeljeza u prahu (4.2.) i
50 ml otopine kositrevog klorida (4.11.), promijesati i ostaviti da stoji pola sata. Dok stoji, ponovno promi-
jesati nakon 10 do 20 minuta. Tada dodati 10 g kalijevog sulfata (4.3.) i 30 ml sumporne kiseline (4.1.).
Zakipjeti i nastaviti postupak sat vremena nakon $to se pojavi bijela para. Ostaviti da se ohladi i razrijediti s
100 do 150 ml vode. Premjestiti cijelu koli¢inu otopine u odmjernu tikvicu od 250 ml, ohladiti i povecati
volumen vodom, promijesati i filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik. Nakon toga, umjesto izvlacenja
suspenzije zbog primjene varijanti a, b ili ¢, koridtene u metodi 2.1., amonijski dusik u ovoj otopini
takoder se mozZe izravno destilirati, nakon dodavanja dovoljne koli¢ine natrijevog hidroksida radi velikog
suviska (4.12.).

7.2. Analiza otopine

Pipetom premjestiti, u skladu s varijantom a, b ili ¢, kori§tenima u metodi 2.1., 50, 100 ili 200 ml tako
dobivene otopine i destilirati amonijak kako je opisano u metodi 2.1., uz obvezno dodavanje dovoljne koli¢ine
otopine natrijevog hidroksida (4.12.) u tikvicu za destilaciju, radi velikog suviska.

7.3. Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja konacnog rezultata.

7.4. Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se koristi prava metoda, uz koristenje
standardne otopine (4.13.), koja sadrzi koli¢inu amonijskog i nitratnog dusika usporedivu s koli¢inom cija-
namida i nitratnog dusika koji se nalazi u nitriranom kalcijevom cijanamidu.

U ovu svrhu staviti 20 ml standardne otopine (4.13.) u Kjeldahlovu tikvicu.

Provesti analizu u skladu s metodama opisanima u 7.1. i 7.2.

8. IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultat analize kao postotak dusika (N) sadrzanom u gnojivu dobivenom na analizu.

Varijanta a: % N = (50 — A) x 0,7

Varijanta b: % N = (50 — A) x 0,7

Varijanta ¢: % N = (35 — A) x 0,875
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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.

5.2.

5.3.

Metoda 2.3.3.

Odredivanje ukupnog dusika u urei
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja ukupnog dusika u urei.
Podrudje primjene
Ova metoda primjenjuje se iskljucivo na gnojiva s ureom koja su bez nitrata.

Nacelo

Urea se kvantitativno transformira u amonijak vrenjem u prisustvu sumporne kiseline. Tako dobiven amonijak
destilira iz luznatog medija, a destilat se skuplja u visak standardne sumporne kiseline. Viak kiseline titrira se
pomocu standardne luZnate otopine.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez uglji¢nog dioksida i svih dusi¢nih spojeva.
Sumporna kiselina, koncentrirana (d,, = 1,84 g/ml)

Otopina natrijevog hidroksida, oko 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amonijaka

Sumporna kiselina: 0,1 mol/l

jjant idjeti metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, za varijantu a (vidjeti metodu 2.1)
bez karbonata: 0,1 mol/l
Sumporna kiselina: 0,2 mol/l
za varijantu b (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida, vary (vidj P )
bez karbonata: 0,2 mol/l
Sumporna kiselina: 0,5 mol/l
) B o ) . za varijantu ¢ (vidjeti napomenu 2., metodu 2.1.).
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida,
bez karbonata: 0,5 mol/l
Otopine indikatora
Mijesani indikator
Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.
Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

[zmijesati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Rabiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator se moze koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane
Urea za analizu

Oprema

Aparatura za destilaciju, vidjeti metodu 2.1.,0dredivanje amonijskog dusika”
Odmjerna tikvica od 500 ml

Pipete od 25, 50 i 100 ml
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7.2.

7.3.

7.4.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Pripremanje otopine

Izvagati, do to¢nosti 0,001 g, 2,5g pripremljenog uzorka, staviti ga u Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml i
navlaziti s 20 ml vode. Mijesati u 20 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.1.) i dodati nekoliko staklenih
kuglica za sprecavanje stvaranja grudica. Za sprecavanje prskanja, staviti stakleni lijevak s dugim nastavkom u
vrat tikvice. Zagrijavati, najprije polako, a onda pojacati zagrijavanje dok se ne pojavi bijela para (30 do 40
minuta).

Ohladiti i razrijediti sa 100 do 150 ml vode. Premjestiti cijelu koli¢inu u odmjernu tikvicu od 500 ml. Pustiti
da se ohladi na sobnoj temperaturi. Povecati volumen vodom, promijesati i, ako je potrebno, filtrirati kroz suhi
filter u suhi spremnik.

Analiza otopine

Preciznom pipetom premjestiti 25, 50 ili 100 ml tako dobivene otopine u tikvicu za destilaciju, u skladu s
odabranom varijantom (vidjeti metodu 2.1.). Destilirati amonijak kako je opisano u metodi 2.1., uz dodavanje
dovoljne koli¢cine NaOH (d,y = 1,33 g/ml) (4.2)) u tikvicu za destilaciju, da se osigura znatan visak.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izra¢unavanja konacnog rezultata.

Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se koristi prava metoda, uz koristenje
alikvotnog dijela svjeze pripremljene otopine uree (4.11.).

Izrazavanje rezultata

Izraziti rezultat kao postotak dusika (N) sadrzanog u gnojivu dobivenom na analizu.

Varijanta a: % N = (50 — A) x 1,12

Varjjanta b: % N = (50 — A) x 1,12

Varjjanta ¢: % N = (35 — A) x 1,40

Metoda 2.4.

Odredivanje cijanamidnog dusika
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja cijanamidnog dusika.

Podrudje primjene

Mjesavine kalcijevog cijanamida i kalcijevog cijanamidajnitrata.

Nacelo

Cijanamidni dusik taloZi se kao srebrni spoj i procjenjuje u talogu Kjeldahlovom metodom.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez ugljicnog dioksida i svih dusicnih spojeva.
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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.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

Ledena octena kiselina
Amonijacna otopina koja sadrzi 10 % masenih plinovitog amonijaka (d,q = 0,96 g/ml)

Amonijacna srebrna otopina, prema Tollensu

Izmijesati 500 ml 10 % otopine srebrnog nitrata (AgNO5) u vodi s 500 ml 10 % amonijaka (4.2.).

Smjesu ne izlagati bez potrebe svjetlu, vruéini ili zraku. Otopina obi¢no stoji godinama. Sve dok otopina
ostane bistra, reagens je dobre kvalitete.

Koncentrirana sumporna kiselina (d,, = 1,84 g/ml)
Kalijev sulfat za analizu

Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4g za svaku procjenu ili ekvivalent koli¢ine bakrovog sulfat pentahidrata
(CuSO,. 5H,0), od 0,95 do 1,25 g za svaku procjenu

Otopina natrijevog hidroksida, otprilike 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), bez amonijaka
Sumporna kiselina: 0,1 mol/l
Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida: 0,1 mol/l

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

Izmijesati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luZnatoj otopini. Rabiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator moze se koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Glatke granule kamena plavca, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane
Kalijev tiocijanat za analizu

Oprema

Aparatura za destilaciju, vidjeti metodu 2.1. ,Odredivanje amonijskog dusika”
Odmjerna tikvica od 500 ml (npr. Stohmann)

Kjeldahlova tikvica dugog vrata, odgovarajuceg kapaciteta (300 do 500 ml)
Pipeta od 50 ml

Rotacijska treskalica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Mjere opreza

Kod koristenja bilo koje otopine amonijskog srebra moraju se nositi zaititne naocale. Cim se na povrsini
tekudine pojavi tanka opna, zbog muckanja moze doéi do eksplozije i neophodan je najveéi oprez.
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7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

Pripremanje otopine za analizu

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 2,5 g uzorka i staviti ga u malu staklenu stupu. Usitniti uzorak tri puta s vodom,
izlijevajuéi vodu nakon svakog usitnjavanja u odmjernu tikvicu po Stohmannu od 500 ml (5.2.). Cijelu
koli¢inu uzorka premjestiti u odmjernu tikvicu po Stohmannovu od 500 ml i oprati stupu, tucak i lijevak
vodom. Dodati vodu do otprilike 400 ml. Dodati 15 ml octene kiseline (4.1.). Tresti na rotacijskoj treskalici
(5.5.) dva sata.

Dodati vode do 500 ml, izmijesati i filtrirati.
Analiza se mora provesti §to je brze moguce.

Analiza otopine

Premjestiti 50 ml filtrata u ca$u od 250 ml.

Dodati otopinu amonijaka (4.2.) do lagane luznatosti i dodati 30 ml toplog amonijevog srebrnog nitrata (4.3.)
kako bi se natalozila Zuta srebrna mjesavina cijanamida.

Ostaviti preko nodi, filtrirati i oprati talog hladnom vodom dok ne bude potpuno bez amonijaka.

Staviti filter i talog, jo§ uvijek vlazan, u Kjeldahlovu tikvicu, dodati 10 do 15 g kalijevog sulfata (4.5.),
katalizator (4.6.), u propisanim omjerima, nakon toga 50 ml vode i 25 ml koncentrirane sumporne kiseline
(4.4.).

Polako zagrijavati tikvicu i lagano tresti dok njezin sadrZaj ne po¢ne vreti. Pojacati zagrijavanje i vreti sve dok
sadrzaj tikvice ne postane bezbojan ili blijedo zelen.

Pustiti da vrije sat vremena, a onda ostaviti da se ohladi.

Premjestiti cijelu koli¢inu tekucine iz Kjeldahlove tikvice u tikvicu za destilaciju, dodati nekoliko glatkih
granula kamena plavca (4.11.) i dodati vode kako bi ukupni volumen bio otprilike 350 ml. Promijesati i
ohladiti.

Destilirati amonijak u skladu s metodom 2.1., varijanta a, uz dodavanje dovoljne koli¢ine otopine NaOH (4.7.)
kako bi se osigurao znatan visak.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izra¢unavanja konac¢nog rezultata.
Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja analize, provjeriti da aparatura ispravno radi i da se koristi prava metoda, uz koristenje

alikvotnog dijela standardne otopine kalijevog tiocijanata (4.12.), §to odgovara 0,05 g dusika.

Izrazavanje rezultata

Izraziti rezultat kao postotak cijanamidnog dusika (N) sadrzanog u gnojivu dobivenom na analizu.

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

Metoda 2.5.

Spektrofotometrijsko odredivanje biureta u urei
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja biureta u urei.

Podrudje primjene

Ova metoda se primjenjuje iskljucivo na ureu.
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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.

Nacelo

U luznatom mediju, u prisutnosti kalij natrijevog tartarata, biureta i bivalentnog bakra iz ljubicaste bakrene
mjeSavine. Apsorpcija otopine mjeri se pri valnoj duljini od 546nm (nanometara).

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez ugljicnog dioksida i amonijaka. Kvaliteta ove vode je posebno vazna
kod ovog odredivanja.

Metanol
Otopina sumporne kiseline, oko 0,1 mol/l
Otopina natrijevog hidroksida, oko 0,1 mol/l

Luznata otopina kalij natrijevog tartarata

U odmjernoj tikvici od 1 litre otopiti 40 g natrijevog hidroksida u 500 ml vode i ostaviti da se ohladi. Dodati
50 g kalij natrijevog tartarata (NaKC,H4,O¢. 4H,0). Doliti do oznake. Ostaviti da stoji 24 sata prije uporabe.

Otopina bakrovog sulfata

U odmjernoj tikvici od 1 litre, otopiti 15 g bakrovog sulfata pentahidrata (CuSO,. 5H,0) u 500 ml vode.
Doliti do oznake.

Svjeze pripremljena standardna otopina biureta

U odmjernoj tikvici od 250 ml, otopiti 0,250 g €istog biureta (') u vodi. Doliti do 250 ml. 1 ml ove otopine
sadrzi 0,001 g biureta.

Otopina indikatora

U odmjernoj tikvici od 100 ml, otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola, dopuniti do 100 ml vodom.
Filtrirati ako postoje neotopljeni dijelovi.

Oprema

Spektrometar ili fotometar s filterima koji imaju osjetljivost i preciznost koja omogucuje koli¢ini manjoj od
0,5% T da se reproducira (2).

Odmjerne tikvice od 100, 250 i 1 000 ml

Oznacene pipete od 2, 5, 10, 20, 25 i 50 ml ili bireta od 25 ml, graduirana na 0,05 ml

Casa od 250 ml

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Pripremanie kalibracijske krivulje

Prenijeti 0, 2, 5, 10, 20, 25 i 50 ml alikvotnog dijela standardne otopine biureta (4.6.) u niz od sedam
odmjernih tikvica od 100 ml. Povecati volumen do otprilike 50 ml vodom, dodati jednu kap indikatora (4.7.) i
neutralizirati, ako je potrebno, sumpornom kiselinom 0,1 mol/l (4.2.). Mijesati u 20 ml luznate otopine
tartarata (4.4.), a onda 20 ml bakar sulfatne otopine (4.5.).

Napomena

Ove otopine (4.4. 1 4.5.) moraju se mjeriti s dvije precizne birete ili jo§ bolje s pipetama.

Dodati destilirane vode do 100 ml, pomijesati i ostaviti da stoji 15 minuta na 30 (+ 2) °C.

(") Biuret moze prije toga biti prociséen pranjem u amonijacnoj otopini (10 %), a onda u acetonu i suSenjem u vakuumu.
(3) Vidjeti tocku 9. u Prilogu.
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7.2.

7.3.

S ,0” standardom otopine biureta kao referentnom otopinom, izmjeriti apsorpciju svake otopine na valnoj
duljini od otprilike 546nm uz koristenje elemenata odgovarajuce valne duljine.

Nacrtati kalibracijsku krivulju, koriste¢i sposobnosti apsorpcije kao ordinate, a odgovarajuce koli¢ine biureta, u
miligramima, kao apscise.

Pripremanje otopine za analizu

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 10 g pripremljenog uzorka; otopiti u otprilike 150 ml vode u odmjernoj tikvici
od 250 ml i doliti do oznake. Filtrirati ako je potrebno.

Napomena 1.

Ako uzorak za analizu sadrzi vise od 0,015 g amonijskog dusika, otopiti ga, u ¢asi od 250 ml, u 50 ml
metanola (4.1.). Smanyjiti ishlapljivanjem do volumena od otprilike 25 ml. Cijelu koli¢inu premjestiti u
odmjernu tikvicu od 250 ml. Doliti vodu do oznake. Filtrirati, ako je potrebno, kroz suhi naborani filter u
suhi spremnik.

Napomena 2.

Uklanjanje neprozirnosti: ako je prisutna bilo kakva koloidna tvar, tijekom filtriranja se mogu pojaviti teskoce.
Otopina namijenjena za analizu u tom slucaju priprema se na sljede¢i nacin: otopiti uzorak za analizu u
150 ml vode, dodati 2 ml 1 mol/l hidrokloridne kiseline i filtrirati otopinu kroz dva plitka, vrlo fina filtera, u
odmjernu tikvicu od 250 ml. Oprati filtere vodom i povecati volumen. Nastaviti postupak u skladu s metodom
opisanom u 7.3. ,,Odredivanje".

Odredivanje

U skladu s pretpostavljenim udjelom biureta, premjestiti 25 ili 50 ml iz otopine spomenute u 7.2. pipetom,
staviti tu koli¢inu u odmjernu tikvicu od 100 ml i neutralizirati, ako je potrebno, s 0,1 mol/l reagensa (4.2. ili
4.3, kako je odredeno, koriste¢i metil-crveno kao indikator i dodati, istom to¢no$¢u kao kod crtanja kali-
bracijske krivulje, 20 ml luZnate otopine kalij natrijevog tartarata (4.4.) i 20 ml bakrove otopine (4.5.). Povecati
volumen, dobro promijesati i ostaviti da stoji 15 minuta na 30 (* 2) °C.

Nakon toga provesti fotometrijsko mjerenje i izracunati koli¢inu biureta prisutnog u urei.

IzraZavanje rezultata

C x 2,5
\Y%

% biuret =
gdje je:
,C” masa biureta, u miligramima, o¢itana iz kalibracijske krivulje,

,V” volumen alikvota.

Dodatak

Ako je ,Jo” intenzitet zra¢enja monokromatskih zraka (odredene valne duljine), prije nego prode kroz prozirno
tijelo, a ,J” intenzitet tog zracenja nakon prolaska, onda je:

— faktor brzine prijenosa: T = ]l
o
— neprozirnost: o0 = J
Jo
— apsorpcija: E = log O
. e E
— apsorpcija prema jedinici optickog puta: k = S
koeficijent ific ij K E
— koeficijent specifine apsorpcije: =
) P psorpcy C xS
gdje je:

s = debljina slojeva u centimetrima.
¢ = koncentracija miligrama u litri.

k = specifi¢ni faktor za svaku supstancu po Lambert-Beerovom zakonu.
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Metode 2.6.

Odredivanje razli¢itih oblika dusika u istom uzorku

Metoda 2.6.1.

Odredivanje razli¢itih oblika dusika u istom uzorku u gnojivima koja sadrze dusik kao nitratni, amonijski,

3.1.

3.2.

3.2.1.1.

3.2.1.2.

3.2.2.

3.2.3.1.

3.2.3.2.

3.2.4.

3.2.4.1.

3.2.4.2.

amidni i cijanamidni dusik
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja bilo kojeg oblika dusika u prisutnosti bilo kojeg drugog oblika.

Podrudje primjene

Bilo koje gnojivo na koje se odnosi Prilog I., a koje sadrzi dusik u razli¢itim oblicima.

Nacelo

Ukupni topljivi i netopljivi dusik

U skladu s popisom standardnih gnojiva (Prilog 1), ovo odredivanje primjenjuje se na proizvode koji sadrze
kalcijev cijanamid.

U odsutnosti nitrata, ispitni uzorak se mineralizira izravnom Kjeldahlovom razgradnjom.

U prisutnosti nitrata, ispitni uzorak se mineralizira Kjeldahlovom razgradnjom nakon redukcije pomocu
metalnog Zeljeza i kositrenog klorida.

U oba slucaja, amonijak se odreduje u skladu s metodom 2.1.
Napomena
Ako analiza pokaze da je udio netopljivog dusika veéi od 0,5 %, zakljuCuje se da gnojivo sadrzi druge oblike

netopljivog dusika koji nije uvrSten na popis Priloga L.

Oblici topljivog dusika

Odredeni iz razlicitih alikvotnih dijelova uzetih iz iste otopine uzorka:
ukupni topljivi dusik:
u odsutnosti nitrata, izravnom Kjeldahlovom razgradnjom,

u prisutnosti nitrata, Kjeldahlovom razgradnjom na alikvotnom dijelu uzetom iz otopine nakon redukcije po
Ulschu, a amonijak se odreduje u oba slucaja, kako je opisano u metodi 2.1.;

ukupni topljivi dusik s izuzetkom nitratnog dusika Kjeldahlovom razgradnjom nakon eliminacije u kiselom
mediju nitratnog dusika sa Zeljeznim sulfatom, a amonijak se odreduje kako je opisano u metodi 2.1,

nitratni dusika prema razlikama:

u odsutnosti kalcijevog cijanamida, izmedu 3.2.1.2. i 3.2.2. ili izmedu potpuno topljivog dusika (3.2.1.2.) i
zbroja amonijskog dusika i amidnog organskog dusika (3.2.4. + 3.2.5.),

u prisutnosti kalcijevog cijanamida, izmedu 3.2.1.2.1 3.2.2. ili izmedu 3.2.1.2. i zbroja 3.2.4. + 3.2.5. + 3.2.6,;
amonijski dusik:
samo u prisutnosti amonijskog dusika i amonijskog plus nitratnog dusika, uz primjenu metode 1.,

u prisutnosti amidnog dusika ifili cijanamidnog dusika hladnom destilacijom, nakon $to je postao lagano
luznat, amonijak se apsorbira u standardnoj otopini sumporne kiseline i odreduje kako je opisano u metodi
2.1,
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3.2.5.

3.2.5.1.

3.2.5.2.

3.2.5.3.

3.2.6.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

amidni dusik:

pretvaranjem uz koriStenje ureaze, u amonijak koji se onda titrira standardnom otopinom hidrokloridne
kiseline,

ili

gravimetrijski s ksantidrolom: nataloZeni biuret moze se pribrojiti amidnom dusiku bez velike greske, a njegov
udio ostaje opéenito nizak u apsolutnoj vrijednosti mijesanih gnojiva,

ili

prema razlici u skladu sa sljedecom tablicom:

Primjer Nitratni dusik [ Amonijski dusik Cijanamidni dusik Razlika
1 Odsutan Prisutan Prisutan (3.2.1.1) — (3.2.4.2. + 3.2.6.)
2 Prisutan Prisutan Prisutan (3.2.2,) = (3.2.4.2. + 3.2.6.)
3 Odsutan Prisutan Odsutan (3.2.1.1.) - (3.2.4.2)
4 Prisutan Prisutan Odsutan (3.2.2)) - (3.2.4.2)

cijanamidni dusik, taloZzenjem kao srebrna mjesavina, dusik procijenjen u talogu Kjeldahlovom metodom

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.
Kalijev sulfat za analizu

Zeljezni prah, reduciran vodikom (propisana koli¢ina Zeljeza mora biti u stanju reducirati najmanje 50 mg
nitratnog dusika)

Kalijev tiocijanat za analizu
Kalijev nitrat za analizu
Amonijev sulfat za analizu
Urea za analizu

Razrijediti sumpornu kiselinu 1:1 prema volumenu: 1 volumen sumporne kiseline (d,, = 1,84 g/ml) u jednom
volumenu vode

Standardna otopina sumporne kiseline: 0,2 mol/l
Koncentrirana otopina natrijevog hidroksida. Vodena otopina na otprilike 30 % (m/V) NaOH, bez amonijaka
Standardna otopina natrijevog i kalijevog hidroksida: 0,2 mol/l, bez karbonata

Otopina kositrevog klorida

Otopiti 120 g SnCl,. 2H,0 u 400 ml koncentrirane hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i doliti vodu do
jedne litre. Otopina mora biti savrSeno bistra i pripremljena odmah prije uporabe.

Napomena:

Nuzno je provjeriti reducirajucu snagu kositrenog klorida: rastopiti 0,5 g SnCl,. 2H,0 u 2 ml koncentrirane
hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i dodati vodu do 50 ml. Onda dodati 5 g Rochelleove soli (kalijev
natrijev tartarat) i dovoljnu koli¢inu natrijevog bikarbonata za analizu kako bi otopina pokazala luZznatu
reakciju na probi s lakmus papirom.

Titrirati s 0,1 mol/l jodne otopine u prisutnosti otopine skroba kao indikatora.
1 ml jodne otopine 0,1 mol/l odgovara 0,01128 g SnCl,. 2H,O0.

Najmanje 80 % ukupnog kositra prisutnog u tako pripremljenoj otopini mora biti u bivalentnom obliku. Za
titriranje najmanje 35 ml mora se koristiti 0,1 mol/l jodne otopine.



13/Sv. 11

Sluzbeni list Europske unije

181

4.12.

4.13.

4.14.

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.

Sumporna kiselina (d,, = 1,84 g/ml)

Razrijediti hidrokloridnu kiselinu: jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) plus jedan volumen
vode

Octena kiselina: 96 do 100 %

Otopina sumporne kiselina koja sadrzi oko 30 % H,SO4 (m/V)
Zeljezni sulfat: kristalni, FeSO,. 7H,0

Standardna otopina sumporne kiseline: 0,1 mol/l

Oktanol

Zasi¢ena otopina kalijevog karbonata

Standardna otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida: 0,1 mol/l (bez karbonata)
Zasi¢ena otopina barijevog hidroksida

Otopina natrijevog karbonata: na 10 % (m/V)

Hidrokloridna kiselina: 2 mol/l

Standardna otopina hidrokloridne kiseline: 0,1 mol/l

Otopina ureaze

Suspendirati 0,5 g aktivne ureaze u 100 ml destilirane vode. Uz koristenje hidrokloridne kiseline 0,1 mol/l
(4.24.), podesiti pH na 5,4, izmjereno pH-metrom.

Ksantidrol

Otopina na 5 % etanola ili metanola (4.31.) (ne koristiti proizvode koji imaju visoki omjer netopljivih tvari).

Otopina moZe stajati tri mjeseca u dobro zacepljenoj boci, izvan svjetla.

Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4 g za svaku procjenu ili ekvivalent koli¢ine bakrovog sulfat pentahidrata
(CuSO4. 5H,0) od 0,95 do 1,25 g za svaku procjenu

Kuglice za vrenje, oprane u hidrokloridnoj kiselini i kalcinirane

Otopine indikatora

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.
[zmijesati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luznatoj otopini. Koristiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator moze se koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Indikator papiri

Plavi lakmus bromtimol (ili drugi papiri osjetljivi na pH 6 do 8).
Etanol ili metanol: otopina 95 %

Oprema
Aparatura za destilaciju

Vidjeti metodu 2.1.
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5.2

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

7.1.
7.1.1.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

Aparatura za procjenu amonijskog dusika u skladu s analitickim postupkom 7.2.5.3. (vidjeti sliku 6.)

Aparatura je sastavljena od posebno oblikovanog spremnika sa staklenim vratom, vratom sa strane, poveznom
cijevi sa Strcaljkom i okomitom cijevi za uvodenje zraka. Cijevi mogu biti spojene sa spremnikom pomocu
jednostavnog perforiranog gumenog Cepa. Vazno je da cijevi na krajevima imaju odgovarajuli oblik koji
pomaze uvodenju zraka, jer mjehuri¢i plina moraju biti savrieno rasprieni po cijeloj otopini koja se nalazi
u spremniku i apsorberu. Najbolje rjeSenje su mali komadiéi u obliku gljive vanjskog promjera od 20 mm i
Sest otvora od 1 mm na rubovima.

Aparatura za progienu amidnog dusika u skladu s metodom ureaze (7.2.6.1.)

Sastoji se od Erlemeyerove tikvice od 300 ml, s odvojenim lijevkom i malim apsorberom (vidjeti sliku 7.).

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

pH-metar

Podesiva pecnica

Stakleno posude:
pipete od 2, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 ml,

Kjeldahlove tikvice dugog vrata od 300 i 500 ml,

odmjerne tikvice od 100, 250, 500 i 1 000 ml,

lon¢iéi od sinteriranog stakla, promjer pore od 5 do 15 p,

stupe.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Analiticka tehnika

Potpuno topljivi i netopljivi dusik
U odsutnosti nitrata
Razlaganje

Izvagati, do tocnosti od 0,001 g, kolicinu uzorka koji sadrzi najvise 100 mg dusika. Staviti ga u tikvicu
aparature za destilaciju (5.1.). Dodati 10 do 15 g kalijevog sulfata (4.1.), katalizator (4.27.) i nekoliko granula
za spreCavanje vrenja (4.28.). Nakon toga dodati 50 ml razrijedene sumporne kiseline (4.7.) i dobro promi-
jesati. Najprije lagano zagrijavati povremeno mijesajudi, sve dok se vise ne bude stvarala pjena. Onda zagrijati
tako da tekuéina zavrije i ostaviti da vrije sat vremena nakon §to je otopina postala bistra, sprecavajudi bilo
koju organsku tvar da se zalijepi na stijenke boce. Pustiti da se ohladi. Pazljivo dodati oko 350 ml vode, uz
mijeanje. Osigurati da topljenje bude provedeno do kraja koliko god je mogude. Pustiti da se ohladi i spojiti
tikvicu na aparaturu za destilaciju (5.1.).

Destilacija amonijaka

U prihvatni spremnik aparata preciznom pipetom staviti 50 ml standardne otopine sumporne kiseline
0,2 mol/l (4.8.). Dodati indikator (4.29.1.ili 4.29.2)). Osigurati da vrh hladila bude najmanje 1 cm ispod
povrsine otopine.

Uz poduzimanje svih mjera opreza kako bi se izbjegao bilo kakav gubitak amonijaka, u tikvicu za destilaciju
pazljivo dodati dovoljno koncentrirane otopine natrijevog hidroksida (4.9.) kako bi teku¢ina postala jako
luznata (obi¢no je dovoljno 120 ml; provjeriti dodavanjem nekoliko kapi fenolftaleina. Na kraju destilacije
otopina u tikvici i dalje mora biti potpuno luznata). Podesiti zagrijavanje tikvice tako da u pola sata destilira
150 ml. ZavrSetak destilacije provjeriti indikator papirom (4.30.). Ako nije zavriena, destilirati jo§ 50 ml i
ponoviti ispitivanje sve dok dodatni destilat ne reagira neutralno na indikator papir (4.30.). Tada spustimo
prihvatnu posudu, destilirati jo§ nekoliko mililitara i procistiti vrh kondenzatora. Titrirati viSak kiseline stan-
dardnom otopinom kalijevog ili natrijevog hidroksida 0,2 mol/l (4.10.) dok indikator ne promijeni boju.
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7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i uzeti je u obzir kod izracunavanja konacnog
rezultata.

Izrazavanje rezultata

N - @-A) x 0,28

gdje je

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
stavlja se pipetom u prihvatni spremnik (5.1.), 50 ml standardne otopine sumporne kiseline 0,2 mol/l
(4.8),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi za analizu,
M = masa ispitnog uzorka, u gramima.

U prisutnosti nitrata
Ispitni uzorak

[zmjeriti, do to¢nosti od 0,001 g, koli¢inu uzorka koji ne sadrzi viSe od 40 mg nitratnog dusika.

Redukcija nitrata

Pomijesati ispitni uzorak u maloj stupi s 50 ml vode. Premjestiti s minimalnom koli¢inom destilirane vode u
Kjeldahlovu tikvicu od 500 ml. Dodati 5 g reduciranog Zeljeza (4.2.) i 50 ml otopine kositrenog klorida (4.11.).
Protresti i ostaviti da stoji pola sata. Dok stoji, ponovno promijesati nakon 10 do 20 minuta.

Kjeldahlova razgradnja

Dodati 30 ml sumporne kiseline (4.12.), 5 g kalijevog sulfata (4.1.), propisanu koli¢inu katalizatora (4.27.) i
nekoliko granula za sprecavanje vrenja (4.28.). Lagano zagrijavati u lagano nagnutoj tikvici. Polagano pojacati
zagrijavanje i Cesto protresti otopinu kako bi mjesavina ostala u suspenziji: tekuina potamni, a onda se
razbistri u obliku Zuto-zelenog bezvodnog taloga Zeljeznog sulfata. Onda nastaviti zagrijavanje sat vremena
nakon nastanka bistre otopine, odrzavajudi je na laganom vrenju. Pustiti da se ohladi. Pazljivo staviti sadrzaj
tikvice u malo vode i malo-pomalo dodavati 100 ml vode. Pomijeati i premjestiti sadrzaj tikvice u odmjernu
tikvicu od 500 ml. Povecati volumen vodom. Pomijesati. Filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik.

Analiza otopine

U tikvicu aparata za destilaciju (5.1.) pipetom premjestiti alikvot koji sadrzi najvise 100 mg dusika. Razrijediti
do otprilike 350 ml destiliranom vodom, dodati nekoliko granula koje sprecavaju vrenje (4.28.), spojiti tikvicu
na aparat za destilaciju i nastaviti s procjenom kako je opisano u 7.1.1.2.

Slijepa proba
Vidjeti 7.1.1.3.

Izrazavanje rezultata

-A 2
%N:(a ) x 0,28

gdje je

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
stavlja se pipetom u prihvatni spremnik aparata (5.1.), 50 ml standardne otopine sumporne kiseline
0,2 mol/l (4.8.),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom iz 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.

Oblici topljivog dusika
Pripremanje otopine za analizu

Izmjeriti, do to¢nosti od 1 mg, 10 g uzorka i staviti ga u odmjernu tikvicu od 500 ml.

Kod gnojiva koja ne sadrze cijanamidni dusik

U tikvicu dodati 50 ml vode, a onda 20 ml razrijedene hidrokloridne kiseline (4.13.). Protresti i ostaviti da stoji
dok se ne prestane stvarati uglji¢ni dioksid. Nakon toga dodati 400 ml vode i tresti pola sata na rotacijskoj
tresilici (5.4.). Povecati volumen vodom, pomijesati i filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik.

Kod gnojiva koja sadrze cijanamidni dusik

U tikvicu dodati 400 ml vode i nekoliko kapi metil-crvenog (4.29.2.). Ako je potrebno, zakiseliti otopinu
koriste¢i octenu kiselinu (4.14.). Dodati 15 ml octene kiseline (4.14.). Tresti dva sata na rotacijskoj tresilici
(5.4.). Ako je potrebno, ponovno zakiseliti otopinu tijekom te operacije, koriste¢i octenu kiselinu (4.14.).
Povecati volumen vodom, pomijesati i odmah filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik te odmah procijeniti
cijanamidni dusik.

U oba slucaja, procijeniti razlicite topljive oblike dusika isti dan kad je nacinjena otopina, pocevsi s cija-
namidnim dusikom i amidnim dusikom, ako su prisutni.

Ukupni topljivi dusik
U odsutnosti nitrata

U Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml pipetom staviti alikvot filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.), koji sadrzi najvise
100 mg dusika. Dodati 15 mg koncentrirane sumporne kiseline (4.12.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25¢
bakrovog sulfata (4.27.) i nekoliko granula za sprecavanje vrenja (4.28.). Najprije lagano zagrijavati kako bi
zapoCela razgradnja, a onda staviti na viSu temperaturu sve dok tekudina ne postane bezbojna ili lagano
zelena, a bijela para vidljiva. Nakon hladenja, premjestiti cijelu kolicinu otopine u tikvicu za destilaciju,
razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati nekoliko granula za vrenje (4.28.). Spojiti tikvicu na aparat
za destilaciju (5.1.) i nastaviti odredivanje kako je opisano u 7.1.1.2.

U prisutnosti nitrata

U Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml preciznom pipetom premjestiti alikvot filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.) koji ne
sadrzi viSe od 40 mg nitratnog dusika. U ovoj fazi analize sveukupna koli¢ina dusika nije vazna. Dodati 10 ml
sumporne kiseline na 30 % (4.15.), 5 g reduciranog Zeljeza (4.2.) i odmah pokriti Erlenmeyerovu tikvicu
prozirnim staklom. Lagano zagrijavati sve dok reakcija ne bude smirena, a ne snazna. U tom trenutku prestati
sa zagrijavanjem i ostaviti tikvicu da stoji najmanje tri sata na sobnoj temperaturi. Uz vodu, premjestiti cijelu
koli¢inu teku¢ine u odmjernu tikvicu od 250 ml, ostavljajuéi nerastopljeno Zeljezo — doliti vodu do oznake.
Dobro promijesati i preciznom pipetom premjestiti u Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml alikvot koji sadrZzi najvise
100 mg dusika. Dodati 15 mg koncentrirane sumporne kiseline (4.12.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g
bakrovog sulfata (4.27.) i nekoliko granula za sprecavanje vrenja (4.28.). Najprije lagano zagrijavati kako bi
zapoCela razgradnja, a onda staviti na viSu temperaturu sve dok tekudina ne postane bezbojna ili lagano
zelena, a bijela para vidljiva. Nakon hladenja, premjestiti cijelu koli¢inu otopine u tikvicu za destilaciju,
razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati nekoliko granula za sprecavanje vrenja (4.28.). Spojiti tikvicu
na aparaturu za destilaciju (5.1.) i nastaviti odredivanje kako je opisano u 7.1.1.2.

Slijepa proba
Vidjeti 7.1.1.3.

[zrazavanje rezultata

%N — (a—A) x 0,28

gdje je

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
stavlja se pipetom u prihvatni spremnik (5.1.), 50 ml standardne otopine sumporne kiseline 0,2 mol/l
(4.8.),

A

ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol[l, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom iz 7.2.2.1.li 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.

Potpuno topljivi dusik s iznimkom nitratnog dusika

U Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml, pipetom staviti alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.), koji ne sadrzi vise
od 50 mg dusika koji se mora odrediti. Razrijediti vodom do 100 ml, dodati 5 g Zeljezovog sulfata (4.16.),
20 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.12.) i nekoliko granula za vrenje (4.28.). Najprije lagano zagrijavati,
a onda pojacati zagrijavanje dok se ne pojavi bijela para. Nastaviti razgradnju 15 minuta. Prestati sa zagrijava-
njem, uvesti bakrov oksid (4.27.) kao katalizator i ostaviti na takvoj temperaturi da se bijela para isparava
sljede¢ih 10 do 15 minuta. Nakon hladenja, premjestiti cijeli sadrzaj Kjeldahlove tikvice u tikvicu za destilaciju
na aparatu (5.1.). Razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati nekoliko granula za vrenje (4.28.). Spojiti
tikvicu na aparaturu za destilaciju (5.1.) i nastaviti odredivanje kako je opisano u 7.1.1.2.

Slijepa proba
Vidjeti 7.1.1.3.

Izrazavanje rezultata

(a-A) x 0,28
NN = —-F——

gdje je

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
stavlja se pipetom u prihvatnu posudu (5.1.), 50 ml standardne otopine sumporne kiseline 0,2 mol/l
(4.8.),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi za analizu,
M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za procjenu.

Nitratni dusik
U odsutnosti kalcijevog cijanamida

Dobiva se razlikom izmedu rezultata dobivenih u 7.2.2.4.1 7.2.3.2. ifili rezultata dobivenih u 7.2.2.4. i zbroja
rezultata dobivenih u (7.2.5.2. ili 7.2.5.5.) i (7.2.6.3. ili 7.2.6.5. ili 7.2.6.6.).

U prisutnosti kalcijevog cijanamida

Dobiva se razlikom izmedu rezultata dobivenih u 7.2.2.4. i 7.2.3.2. i izmedu rezultata dobivenih u 7.2.2.4. i
zbroja rezultata dobivenih u (7.2.5.5.), (7.2.6.3. ili 7.2.6.5. ili 7.2.6.6.) i (7.2.7.).

Amonijski dusik
Samo u prisutnosti amonijskog dusika i amonijskog plus nitratnog dusika

U tikvicu za destilaciju (5.1.) preciznom pipetom premjestiti alikvotni dio filtrata (7.2.1.1.), koji sadrzi najvise
100 mg amonijskog dusika. Dodati vodu kako bi se dobio ukupni volumen od 350 ml i nekoliko granula za
vrenje (4.28.) kako bi se omoguéilo vrenje. Spojiti tikvicu na aparat za destilaciju, dodati 20 ml otopine
natrijevog hidroksida (4.9.) i destilirati kako je opisano u 7.1.1.2.

Izrazavanje rezultata

(a—A) x 0,28

% N (amoniacal) = i

gdje je

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
stavlja se pipetom u prihvatnu posudu (5.1.), 50 ml standardne otopine sumporne kiseline 0,2 mol/l
(4.8),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za procjenu.



186

Sluzbeni list Europske unije

13/Sv. 11

7.2.5.3.

7.2.5.4.

7.2.5.5.

7.2.6.
7.2.6.1.

7.2.6.2.

U prisutnosti uree ifili cijanamidnog dusika

U suhu tikvicu aparature (5.2.) preciznom pipetom premjestiti alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.), koji
sadrzi najvie 20 mg amonijskog dusika. Tada sastaviti aparaturu. U Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml,
pipetom staviti 50 ml standardne otopine sumporne kiseline 0,1 mol/l (4.17.) i dovoljno destilirane vode da
bi razina tekudine bila otprilike 5 cm iznad otvora prijenosne cijevi. Kroz bo¢ni vrat reakcijske tikvice, dodati
destiliranu vodu kako bi se sadrzaj povecao do 50 ml. Pomijesati. Da se izbjegne stvaranje pjene tijekom
areacije, dodati nekoliko kapi oktanola (4.18.). Nakon toga, teku¢inu uciniti luZnatom uz koristenje 50 ml
zasi¢ene otopine kalijevog karbonata (4.19.) i odmah poceti odvajati amonijak koji se na takav nacin oslo-
bodio iz hladne suspenzije. Snazno strujanje zraka potrebno na kraju (protok od otprilike tri litre u minuti)
procis¢avanjem kroz boce perilice koje sadrze razrijedenu sumpornu kiselinu i razrijedeni natrijev hidroksid.
Umjesto koristenja zraka pod tlakom takoder je mogude raditi i u vakuumu (vodena pumpa) pod uvjetom da
je ulazna cijev hermeticki spojena sa spremnikom koji se koristi za sakupljanje amonijaka. Izdvajanje amoni-
jaka obi¢no je gotovo nakon tri sata. Ipak, dobro je biti siguran i promijeniti prihvatnu tikvicu. Kad je
postupak zavrien, odvojiti tikvicu od aparata, ocistiti vrh cijevi i stijenke tikvice s malo destilirane vode.
Titrirati visak kiseline standardnom otopinom natrijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.20.), sve dok indikator ne
postane siv (4.29.1.).

Slijepa proba
Vidjeti 7.1.1.3.

Izrazavanje rezultata

-A 0,14
% N (amoniacal) = (a)+

gdje je

a = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
stavlja se pipetom u Erlenmeyerovu tikvicu na aparatu (5.2.), 50 ml standardne otopine sumporne
kiseline 0,1 mol[l (4.17.),

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za analizu.

Amidni dusik
Metoda ureaze

U odmjernu tikvicu od 500 ml, preciznom pipetom premjestiti alikvotni dio filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.), koji
ne sadrzi vise od 250 mg amidnog dusika. Kako bi se natalozili fosfati, dodati malo zasi¢ene otopine barijevog
hidroksida (4.21.) sve dok se talog viSe ne bude pojavljivao. Nakon toga eliminirati visak barijevih iona (i bilo
kojih otopljenih kalcijevih iona) pomocu otopine 10 % natrijevog karbonata (4.22.).

Ostaviti da stoji i provjeriti je li taloZenje u cijelosti zavrSeno. Dopuniti do oznake, pomijesati i filtrirati kroz
naborani filter. U Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml na aparaturi (5.3.) pipetom staviti 50 ml filtrata. Zakiseliti
filtrat hidrokloridnom kiselinom 2 mol/l (4.23.), sve dok se ne dobije pH od 3,0 izmjeren pH-metrom (5.5.).
Tada povecati pH na 5,4 natrijevim hidroksidom 0,1 mol/l (4.20.).

Kako bi se izbjegli gubici amonijaka tijekom razlaganja ureaze, zatvoriti Erlenmeyerovu tikvicu cepom s
lijevkom za odjeljivanje i malom posudom za sakupljanje kapljica, a koja sadrzi to¢no 2 ml standardne
otopine hidrokloridne kiseline 0,1 molfl (4.24.). Kroz lijevak za odjeljivanje dodati 20 ml otopine ureaze
(4.25.) i ostaviti da stoji sat vremena na 20 do 25°C. Nakon toga pipetom staviti 25 ml standardne
otopine hidrokloridne kiseline 0,1 mol/l (4.24.) u lijevak za odjeljivanje, pustajui da tefe u otopinu, a
onda isprati s malo vode. Na isti nacin premjestiti cijelu koli¢inu sadrZaja zastitnog spremnika u otopinu
koja se nalazi u Erlenmeyerovoj tikvici. Titrirati viSak kiseline standardnom otopinom natrijevog hidroksida
0,1 mol/l (4.20.), sve dok se ne dobije pH od 5,4, izmjeren pH-metrom.

Slijepa proba
Vidjeti 7.1.1.3.
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7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

7.2.6.6.

Izrazavanje rezultata

-A 0,14
% N (uree) = %

gdje je

ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe, a
provodi se u istim uvjetima kao i analiza,

%)
1}

A = ml standardne otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za analizu.

Napomena

(1) Nakon talozenja kod otopine barijevog hidroksida i natrijevog karbonata, doliti do oznake, filtrirati i
neutralizirati Sto je brze mogude.

(2) Titracijski pokus takoder se moze provesti s indikatorom (4.29.2.), ali je tada teZe primijetiti zavrSetak
titriranja.

Gravimetrijska metoda s ksanthidrolom

U ¢asu od 250 ml, preciznom pipetom premjestiti alikvot filtrata (7.2.1.1. ili 7.2.1.2.), koji ne sadrzi vise od
20 mg uree. Dodati 40 ml octene kiseline (4.14.). MijeSati staklenim $tapiem jednu minutu, ostaviti svaki
talog da stoji pet minuta. Filtrirati na ravnoj podlozi u ¢asi od 100 ml, oprati s nekoliko mililitara octene
kiseline (4.14.), nakon toga, kap po kap, dodati filtratu 10 ml ksanthidrola (4.26.), neprestano mijesajuci
staklenim S$tapiCem. Ostaviti da stoji sve dok se ne pojavi talog i nakon tog trenutka mijesati ponovno
jednu ili dvije minute. Ostaviti da stoji sat i pol. Filtrirati kroz stakleni lonci¢ za filtriranje, koji je prije
toga osuSen i izvagan, lagano pritiS¢udi; tri puta oprati s 5ml etanola (4.31.), bez eliminiranja sve octene
kiseline. Staviti u susionik i ostaviti na temperaturi od 130 °C sat vremena (ne prelaziti preko 145 °C). Ostaviti
da se ohladi u eksikatoru i izvagati.

Izrazavanje rezultata

6,67 x my

% uree N + biuret = v
2

gdje je

m; = masa dobivenog taloga, u gramima,

I

M, = masa uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotnom dijelu uzetom za procjenu.

Ispraviti za slijepu probu. Opcenito govoredi, biuret se moZze mjeriti amidnim dusikom bez velike pogreske, jer
njegov udio ostaje mali u apsolutnoj vrijednosti mijesanih gnojiva.

Metoda prema razlici

Amidni dusik takoder se moze izracunati u skladu sa sljede¢om tablicom:

Primjer Nitratni dusik | Amonijski dusik Cijanamidni dusik Razlika
1 Odsutan Prisutan Prisutan (7.2.2.4) - (7.2.5.5.+7.2.7)
2 Prisutan Prisutan Prisutan (7.2.3.2) = (7.2.5.5.+7.2.7)
3 Odsutan Prisutan Odsutan (7.2.2.4) = (7.2.5.5)
4 Prisutan Prisutan Odsutan (7.2.3.2.) = (7.2.5.5)
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7.2.7. Cijanamidni dusik

Uzeti jedan alikvotni dio filtrata (7.2.1.2.), koji sadrzi 10 do 30 mg cijanamidnog dusika i staviti ga u ¢asu od
250 ml. Nastaviti analizu u skladu s metodom 2.4.

8. Provjera rezultata

8.1. U nekim slucajevima, moZze se pojaviti razlika izmedu ukupnog dusika dobivenog izravno iz izvaganog uzorka
(7.1.) i ukupnog topljivog dusika (7.2.2.). Ipak, razlika ne smije biti veca od 0,5 %. Ako nije tako, gnojivo
sadrzi oblike netopljivog dusika koji se ne nalaze na popisu Priloga 1.

8.2. Prije svake analize, provjeriti da aparatura pravilno radi i da se koristi prava metoda, sa standardnom otopinom
koja uklju¢uje razlicite oblike i omjere sli¢ne onima u ispitnom uzorku. Ova standardna otopina priprema se iz
standardnih otopina kalijevog tiocijanata (4.3.), kalijevog nitrata (4.4.), amonijevog sulfata (4.5.) i uree (4.6.).
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Slika 6.

Oprema za procjenu amonijskog dusika (7.2.5.3.)
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Slika 7.

Uredaj za procjenu amidnog dusika (7.2.6.1.)
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Metoda 2.6.2.

Odredivanje razli¢itih oblika dusika u gnojivima koja sadrze dusik samo kao nitratni, amonijski i amidni dusik

1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Cily
Svrha ovog dokumenta jest odrediti pojednostavljenu metodu za odredivanje razlicitih oblika dusika u gnoji-

vima koja sadrze dusik samo kao nitratni, amonijski i amidni dusik.

Podrudje primjene

Ova metoda moze se koristiti za sva gnojiva spomenuta u Prilogu 1. koja sadrze iskljucivo nitratni, amonijski
ili amidni dusik.

Nacelo

Sljedece odredbe provode se na razli¢itim dijelovima otopine jednog uzorka:
Ukupni topljivi dusik:
u odsutnosti nitrata, izravnom Kjeldahlovom razgradnjom otopine.

u prisutnosti nitrata, Kjeldahlovom razgradnjom nakon redukcije po Ulschu; u oba slucaja amonijak se
odreduje kako je opisano u metodi 2.1.;

ukupni topljivi dusik s izuzetkom nitratnog dusika Kjeldahlovom razgradnjom nakon eliminacije u kiselom
mediju nitratnog dusika sa Zeljeznim sulfatom, a amonijak se odreduje kako je opisano u metodi 2.1;

nitratni dusik, prema razlikama izmedu 3.1.2. i 3.2. ili izmedu ukupnog topljivog dusika (3.1.2.) i zbroja
amonijskog i amidnog dusika (3.4. + 3.5.);

amonijski dusik, hladnom destilacijom, nakon lagane alkalinizacije; amonijak se hvata u otopini sumporne
kiseline i odreduje se kao u metodi 2.1.;

amidni dusik, ili:

pretvaranjem, uz koriStenje ureaze, u amonijak, koji se odreduje titriranjem sa standardnom otopinom hidro-
kloridne kiseline,

gravimetrijom, uz koriStenje ksanthidrola: nataloZeni biuret moze se uzeti zajedno s amidnim dusikom uz
malo pogresaka: njegova razina obi¢no je mala u odnosu na apsolutnu vrijednost u mijeSanim gnojivima,

prema razlici u skladu sa sljede¢om tablicom:

Primjer Nitratni dusik Amonijski dusik Razlika
1 Odsutan Prisutan (3.1.1) - (3.4)
2 Prisutan Prisutan (3.2) - (3.4)

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.
Kalijev sulfat za analizu

Zeliezo za analizu reducirano vodikom (toéno odredeni iznos Zeljeza mora biti u stanju reducirati najmanje
50 mg nitratnog dusika N)

Kalijev nitrat za analizu

Amonijev sulfat za analizu

Urea za analizu

Otopina sumporne kiseline: 0,2 mol/l

Koncentrirana otopina natrijevog hidroksida: otprilike 30 % (m/V) vodene otopine NaOH, bez amonijaka
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4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.
4.26.1.

4.26.2.

4.27.

4.28.

Otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida: 0,2 mol[l, bez karbonata
Gustoca sumporne kiseline (d,, = 1,84 g/ml)

Razrijediti hidrokloridnu kiselinu: jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) plus jedan volumen
vode

Octena kiselina: 96 do 100 %

Otopina sumporne kiseline koja sadrzi oko 30 % H,SO, (m/V.), bez amonijaka
Zeljezov sulfat: kristalni, FeSO,. 7H,0

Titrirana otopina sumporne kiseline: 0,1 mol/l

Oktanol

ZasiCena otopina kalijevog karbonata

Titrirana otopina natrijevog ili kalijevog hidroksida: 0,1 mol/l
ZasiCena otopina barijevog hidroksida

Otopina natrijevog karbonata: 10 % (m/V)

Hidrokloridna kiselina: 2 mol/l

Otopina hidrokloridne kiseline: 0,1 mol/l

Otopina ureaze

Pripremiti suspenziju 0,5 g aktivne ureaze s 100 ml destilirane vode. Uz koristenje hidrokloridne kiseline
0,1 mol/l (4.21.) podesiti pH na 5,4, izmjereno pH-metrom.

Ksanthidrol

5% -tna otopina u etanolu ili metanolu (4.28.) (ne koristiti proizvode koji imaju visoki omjer netopljivih
tvari). Otopina mozZe stajati tri mjeseca u dobro zacepljenoj boci, izvan svjetla.

Katalizator

Bakrov oksid (CuO): 0,3 do 0,4 g za svako odredivanje ili ekvivalent kolicine bakrovog sulfat pentahidrata
(CuSO,. 5H,0) od 0,95 do 1,25 g za svako odredivanje.

Granule za vrenje, oprane u hidrokloridnoj kiselini i povapnjene

Otopine indikatora

Mijesani indikator

Otopina A: Otopiti 1 g metil-crvenog u 37 ml otopine natrijevog hidroksida 0,1 mol/l i doliti vodu do jedne
litre.

Otopina B: Otopiti 1 g metilen-plavog u vodi i doliti do jedne litre.

IzmijeSati volumen A s dva volumena B.

Ovaj indikator je ljubicast u kiseloj otopini, siv u neutralnoj otopini i zelen u luZnatoj otopini. Koristiti 0,5 ml
(10 kapi) otopine ovog indikatora.

Otopina metil-crvenog indikatora

Otopiti 0,1 g metil-crvenog u 50 ml 95 % etanola. Doliti vode do 100 ml i filtrirati ako je potrebno. Ovaj
indikator se moze koristiti (Cetiri do pet kapi) umjesto prethodnog.

Indikator papiri

Plavi lakmus bromotimol (ili drugi papiri osjetljivi na pH 6 do 8).

Etanol ili metanol: otopina 95 %
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.2.

7.2.1.

7.2.2.

Oprema
Aparatura za destilaciju

Vidjeti metodu 2.1.

Uredaj za odredivanje amonijskog dusika (7.5.1.)
Vidjeti metodu 2.6.1. i sliku 6.

Aparatura za odredivanje amonijskog dusika metodom ureaze (7.6.1.)

Vidjeti metodu 2.6.1. i sliku 7.
Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)
pH-metar

Stakleno posude:
pipete od 2, 5, 10, 20, 25, 50 i 100 m],

Kjeldahlove tikvice dugog vrata od 300 i 500 ml,
odmjerne tikvice od 100, 250, 500 i 1 000 ml,

filter lonciéi od taljenog stakla, promjer pore, 5 do 15 p,
stupa.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Metode
Pripremanje otopine za analizu

Izvagati, do to¢nosti od 1 mg, 10 g uzorka i premjestiti ga u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dodati 50 ml vode,
a onda 20 ml razrijedene hidrokloridne kiseline (4.10.). Protresti. Pustiti da miruje sve dok ne prestane
ispustanje CO,. Dodati 400 ml vode; tresti pola sata (5.4.); povecati volumen vodom, homogenizirati, filtrirati
na suhom filteru u suhi spremnik.

Ukupni dusik
U odsutnosti nitrata

U Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml pipetom staviti dio filtrata (7.1.), koji sadrzi najvise 100 mg dusika. Dodati
15 mg koncentrirane sumporne kiseline (4.9.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g bakarovog sulfata (4.24.) i
nekoliko staklenih kuglica za kontrolu vrenja. Najprije lagano zagrijavati kako bi zapocela reakcija, a onda
staviti na viSu temperaturu sve dok tekucina ne postane bezbojna ili lagano zelenkasta, a bijela para vidljiva.
Nakon hladenja, premjestiti otopinu u tikvicu za destilaciju, razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati
nekoliko granula za vrenje (4.25.). Spojiti tikvicu na aparaturu za destilaciju (5.1.) i nastaviti odredivanje kako
je opisano u 7.1.1.2., metodi 2.6.1.

U prisutnosti nitrata

U Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml pipetom staviti dio filtrata (7.1.) koji ne sadrzi vise od 40 mg nitratnog
dusika. U ovoj fazi analize sveukupna koli¢ina dusika nije vazna. Dodati 10 ml sumporne kiseline od 30 %
(4.12), 5 g reduciranog Zeljeza (4.2.) i odmah pokriti Erlenmeyerovu tikvicu satnim staklom. Lagano zagri-
javati sve dok reakcija ne bude jaka, ali ne burna. Prestati sa zagrijavanjem i ostaviti bocu da stoji najmanje tri
sata na sobnoj temperaturi. Premjestiti cijelu koli¢inu tekuéine u odmjernu tikvicu od 250 ml, zanemarujudi
nerastopljeno Zeljezo. Doliti vodu do oznake. Pazljivo homogenizirati. Pipetom premjestiti u Kjeldahlovu
tikvicu od 300 ml dio koji sadrzi najvie 100 mg dusika. Dodati 15 mg koncentrirane sumporne kiseline
(4.9.), 0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g bakrovog sulfata (4.24.) i nekoliko staklenih kuglica za kontrolu vrenja.
Najprije lagano zagrijavati kako bi zapocela reakcija, a onda staviti na vi§u temperaturu sve dok tekudina ne
postane bezbojna ili lagano zelenkasta, a bijela para vidljiva. Nakon hladenja, premjestiti otopinu u tikvicu za
destilaciju, razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati nekoliko granula za vrenje (4.25.). Spojiti tikvicu na
aparaturu za destilaciju (5.1.) i nastaviti odredivanje kako je opisano u 7.1.1.2., metodi 2.6.1.
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7.2.3.

7.2.4.

7.3.

7.3.1.

7.3.2.

7.4.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izra¢unavanja konac¢nog rezultata.

IzraZavanje rezultata

% N (total) = (a-4) x 0,28
M
gdje je
a = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l (4.8.), koja se koristi kod slijepe probe, a

provodi se stavljanjem 50 ml titrirane 0,2 mol/l otopine sumporne kiseline u prihvatnu posudu (4.6.),

A = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, u gramima, prisutna u alikvotu (7.2.1. ili 7.2.2.).

Ukupni dusik osim nitratnog N
Analiza

U Kjeldahlovu tikvicu od 300 ml pipetom staviti alikvot filtrata (7.1.), koji ne sadrzi vise od 50 mg N za
odredivanje. Razrijediti sa 100 ml vode, dodati 5 g Zeljezovog sulfata (4.13.), 20 ml koncentrirane sumporne
kiseline (4.9.) i nekoliko staklenih kuglica za kontrolu vrenja Najprije lagano zagrijavati kako bi zapocela
reakcija, a onda jace dok se ne pojavi bijela para. Nastaviti reakciju jo§ 15 minuta. Prestati zagrijavati, uvesti
0,4 g bakrovog oksida ili 1,25 g bakrovog sulfata (4.24.) kao katalizatora. Nastaviti zagrijavanje i zadrzati
prisustvo bijele pare 10 do 15 minuta. Nakon hladenja, premjestiti cijeli sadrzaj Kjeldahlove tikvice u tikvicu za
destilaciju (5.1.). Razrijediti vodom do otprilike 500 ml i dodati nekoliko granula za vrenje (4.25.). Spojiti
tikvicu na aparaturu za destilaciju i nastaviti odredivanje kako je opisano u 7.1.1.2, metodi 2.6.1.

Slijepa proba
Vidjeti 7.2.3.

Izrazavanje rezultata

-A 0,28
%N (total) = %
gdje je
a = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 mol/l (4.8.), koja se koristi kod slijepe probe, a
provodi se stavljanjem pipetom 50 ml titrirane 0,2 mol/l otopine sumporne kiseline (4.6.) u prihvatnu
posudu,
A = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,2 moll, koji se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, u gramima, prisutna u alikvotu koristenom kod odredivanja.

Nitratni dusik

Dobiva se razlikom izmedu:

7.2.4. - (7.5.3+7.6.3)

ili

7.2.4. - (7.5.3+7.6.5)

ili

7.2.4. - (7.5.3+7.6.6)
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7.5.
7.5.1.

7.6.
7.6.1.

Amonijski dusik
Analiza

U suhu tikvicu uredaja (5.2.) pipetom staviti obrok filtrata (7.1.) koji sadrzi najviSe 20 mg amonijskog N.
Spojiti na uredaj. U Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml pipetom staviti to¢no 50 ml titrirane 0,1 mol/l otopine
sumporne kiseline (4.14.) i toliku koli¢inu destilirane vode da razina tekucine bude otprilike 5 cm iznad otvora
ulazne cijevi. Kroz bocni vrat na stjenci reakcijske tikvice uvesti destiliranu vodu kako bi se sadrzaj povecao do
50 ml. Pomijesati. Za sprecavanje pjenjenja, dodati nekoliko kapi oktanola (4.15.). Nakon toga, dodati 50 ml
zasi¢ene otopine kalijevog karbonata (4.16.) i odmah poceti odvajati amonijak koji se na takav nacin oslo-
bodio iz hladne suspenzije. SnaZan protok zraka koji je za to potreban (protok od otprilike tri litre u minuti)
predhodno se prociséava provodenjem kroz boce za pranje s razrijedenom sumpornom kiselinom i razrije-
denim natrijevim hidroksidom. Umjesto zraka pod tlakom, takoder je moguée raditi i u vakuumu (vakum
sisaljka) pod uvjetom da je ulazna cijev hermeticki spojena sa spremnikom.

Uklanjanje amonijaka obi¢no je gotovo nakon tri sata.

Ipak, dobro je biti siguran i promijeniti Erlenmeyerovu tikvicu. Kad je postupak zavrsen, odvojiti Erlenmeye-
rovu tikvicu od uredaja, ocistiti vrh ulazne cijevi i stijenke tikvice s malo destilirane vode i titrirati viak
kiseline standardnom otopinom natrijevog hidroksida (4.17.).

Slijepa proba
Vidjeti 7.2.3.

Izrazavanje rezultata

-A 0,14
% N (amoniacal) = %

gdje je

a = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi kod slijepe probe,
a provodi se stavljanjem pipetom 50 ml titrirane 0,1 mol/l otopine sumporne kiseline (4.14.) u Erlen-
meyerovu tikvicu od 300 ml na aparaturi,

A = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l, koji se koristi za analizu (4.17.),
M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotu koritenom za analizu.

Amidni dusik
Metoda ureaze

U odmjernu tikvicu od 500 ml pipetom premjestiti dio filtrata (7.1.), koji ne sadrzi vise od 250 mg amidnog
dusika. Kako bi se natalozili fosfati, dodati malo zasi¢ene otopine barijevog hidroksida (4.18.) sve dok se talog
viSe ne bude pojavljivao. Nakon toga eliminirati viSak barijevih iona (i bilo kojih otopljenih kalcijevih iona)
pomocu 10 %-tne otopine natrijevog karbonata (4.19.). Ostaviti da stoji i provjeriti je li taloZenje zavrSeno.
Dopuniti do oznake, pomijesati i filtrirati kroz naborani filter. U Erlenmeyerovu tikvicu od 300 ml na uredaju
(5.3.) pipetom staviti 50 ml filtrata. Zakiseliti filtrat hidrokloridnom kiselinom 2 mol/l (4.20.), sve dok se ne
dobije pH od 3,0 izmjeren pH-metrom (5.5.). Tada povecati pH na 5,4 natrijevim hidroksidom 0,1 mol/l
(4.17.). Kako bi se izbjegli gubici amonijaka kod hidrolize ureazom, zatvoriti Erlenmeyerovu tikvicu ¢epom s
lijevkom za odjeljivanje i malom posudom za sakupljanje kapljica, a koja sadrzi to¢no 2 ml standardne
otopine hidrokloridne kiseline 0,1 mol/l (4.21.). Pomocu kapaljke lijevka uvesti 20 ml otopine ureaze (4.22.).
Ostaviti da stoji sat vremena na 20 do 25 °C. Nakon toga odpipetirati 25 ml standardne otopine hidrokloridne
kiseline 0,1 mol/l (4.21.) preko lijevka, u otopinu, pa isprati s malo vode. Na isti na¢in premjestiti cijeli sadrzaj
zastitnog spremnika u otopinu koja se nalazi u Erlenmeyerovoj tikvici. Titrirati viSak kiseline standardnom
otopinom natrijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), sve dok se ne dobije pH od 5,4, izmjeren pH-metrom.

Napomene

1. Nakon taloZenja kod otopina barijevog hidroksida i natrijevog karbonata, doliti do oznake, filtrirati i
neutralizirati $to je brze mogude.

2. Titriranje se takoder moze provesti s indikatorom (4.26.), ali je tada teZe primijetiti promjenu boje.
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7.6.2.

7.6.3.

7.6.4.

7.6.5.

7.6.6.

Slijepa proba
Vidjeti 7.2.3.

Izrazavanje rezultata

-A 0,14
% N (uree) = (a-4) x 0,14 )MX :
gdje je
a = ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi kod slijepe probe,

a provodi se u potpuno istim uvjetima kao i analiza,

>
I

ml titrirane otopine natrijevog ili kalijevog hidroksida 0,1 mol/l (4.17.), koja se koristi za analizu,

M = masa ispitnog uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotu koji se koristi za analizu.

Gravimetrijska metoda s ksanthidrolom

U casu od 100 ml pipetom premjestiti dio filtrata (7.1.), koji ne sadrzi vise od 20 mg uree. Dodati 40 ml
octene kiseline (4.11.). Mijesati staklenim 3tapiem jednu minutu. Ostaviti bilo kakav talog da stoji pet minuta.
Filtrirati, oprati s nekoliko mililitara octene kiseline (4.11.). Kap po kap, dodati filtratu 10 ml ksanthidrola
(4.23.), neprestano mijeSajuéi staklenim Stapicem. Ostaviti da stoji sve dok se ne pojavi talog i nakon tog
trenutka mijesati ponovno jednu ili dvije minute. Ostaviti da stoji sat i pol. Filtrirati kroz stakleni lijevak za
filtriranje, koji je prije toga osuSen i izvagan, lagano pritiS¢udi; tri puta oprati s 5 ml etanola (4.28.), bez
uklanjanja sve octene kiseline. Premjestiti u susionik i ostaviti na temperaturi od 130 °C sat vremena (ne
prelaziti preko 145 °C). Ostaviti da se ohladi u eksikatoru i izvagati.

Izrazavanje rezultata

6,67 x m

% N (uree) = v

gdje je

m = masa dobivenog taloga, u gramima,

M = masa uzorka, izraZena u gramima, prisutna u alikvotu koji se koristi za odredivanje.

Ispraviti za slijepu probu. Opéenito govoredi, biuret se moze mjeriti amidnim dusikom bez velike pogreske, jer
njegov udio ostaje mali u apsolutnoj vrijednosti mijesanih gnojiva.

Metoda razlike

Amidni dusik takoder se moze izra¢unati u skladu sa sljedecom tablicom:

Primjer Nitratni N Amonijski N Amidni N
1 Odsutan Prisutan (7.2.4) - (7.5.3))
2 Prisutan Prisutan (7.3.3) — (7.5.3)

Provjera rezultata

Prije svake analize, provjeriti funkcioniranje uredaja i ispravnu primjenu metoda koristenih sa standardnom
otopinom koja sadrzi razli¢ite oblike dusika u omjerima slicnim onima u uzorku. Ova standardna otopina
priprema se iz titriranih otopina kalijevog nitrata (4.3.), amonijevog sulfata (4.4.) i uree (4.5.).
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

7.2.

7.3.

Metode 3.

Fosfor

Metode 3.1.

Ekstrakcije
Metoda 3.1.1.

Ekstrakcija fosfora topljivog u mineralnim kiselinama
Opseg

Ovaj dokument opisuje postupak odredivanja fosfora topljivog u mineralnim kiselinama.

Podrudje primjene

Primjenjuje se iskljuivo na fosfatna gnojiva navedena u Prilogu 1.

Nacelo

Ekstrakcija fosfora u gnojivu sa smjesom dusi¢ne i sumporne kiseline.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.

Sumporna kiselina (d,, = 1,84 g/ml).

Dusicna kiselina (d,, = 1,40 g/ml).

Oprema

Standardna laboratorijska oprema.

Kjeldahlova tikvica, kapaciteta najmanje 500 ml, ili tikvica od 250 ml s okruglim dnom i staklenom cijevi koja
¢ini povratno hladilo.

Odmjerna tikvica od 500 ml.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 2,5 g pripremljenog uzorka i staviti ga u suhu Kjeldahlovu tikvicu.

Ekstrakcija

Dodati 15 ml vode i mije3ati tako da se odrzi suspenzija. Dodati 20 ml dusi¢ne kiseline (4.2.) i pazljivo dodati
30 ml sumporne kiseline (4.1.).

Kad se pocetna snazna reakcija smiri, polako dovesti sadrzaj tikvice u stanje vrenja i pustiti da vrije 30 minuta.
Pustiti da se ohladi, a onda pazljivo mijeSaju¢i dodati oko 150 ml vode. Nastaviti vrenje 15 minuta.

Potpuno ohladiti i premjestiti cijelu kolicinu tekucine u odmjernu tikvicu od 500 ml. Povecati volumen,
mijeati i filtrirati kroz suhi naborani filter, bez fosfata, odbacivsi prvi dio filtrata.

Odredivanje

Odredivanje fosfora provest ¢e se prema metodi 3.2. na alikvotnom dijelu tako dobivene otopine.
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5.1.

5.2.

7.2.

7.3.

Metoda 3.1.2.

Ekstrakcija fosfora topljivog u 2 % mravlje kiseline (20 g po litri)
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora topljivog u 2 % mravlje kiseline (20 g po litri).

Podrudje primjene

Isklju¢ivo meki prirodni fosfati.

Nacelo

Kako bi se razlikovalo tvrde prirodne fosfate i meke prirodne fosfate, ekstrakcija fosfora topljivog u mravljoj
kiselini provodi se u posebnim uvjetima.

Reagensi

Mravlja kiselina, 2 % (20 g po litri)

Napomena

82 ml mravlje kiseline (koncentracija 98 do 100 %; d,;, = 1,22 g/ml) dopuniti do pet litara destiliranom
vodom.

Oprema

Standardna laboratorijska oprema.

Odmjerna tikvica od 500 ml (npr. Stohmannova)

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do to¢nosti 0,001 g, 5 g pripremljenog uzorka i staviti ga u suhu odmjernu Stohmannovu tikvicu od
500 ml (5.1.) sirokog vrata.

Ekstrakcija

Uz neprestano ru¢no okretanje tikvice, dodati 2 % mravlje kiseline na 20 (¢ 1) °C (4.1.) sve dok ne bude
otprilike 1 cm ispod oznake i dopuniti volumen. Zatvoriti tikvicu gumenim Cepom i tresti 30 minuta na 20
(+ 2) °C na rotacijskoj tresilici (5.2.).

Filtrirati otopinu kroz suhi naborani filter, bez fosfata, u suhu staklenu prihvatnu posudu. Odbaciti prvi dio
filtrata.

Odredivanje

Odrediti fosfor prema metodi 3.2. u alikvotnom dijelu potpuno bistrog filtrata.

Metoda 3.1.3.

Ekstrakcija fosfora topljivog u 2 % limunske kiseline (20 g po litri)
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora topljivog u 2 % limunske kiseline (20 g po litri).
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4.1.

5.1.

7.2.

7.3.

Podrudje primjene

Primjenjuje se iskljucivo na tipove bazicne $ljake (vidjeti Prilog L. A).

Nacelo

Ekstrakcija fosfora iz gnojiva s 2 % otopinom limunske kiseline (20 g po litri) u danim uvjetima.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.
2 % otopina limunske kiseline (20 g po litri), pripremljena iz kristalizirane, limunske kiseline (C4HgO,. H,0)

Napomena

Procijeniti koncentraciju ove otopine limunske kiseline titriranjem 10 ml potonje standardnom otopinom
natrijevog hidroksida 0,1 mol/l, uz koristenje fenolftaleina kao indikatora.

Ako je otopina ispravna, treba se koristiti 28,55 ml standardne otopine.

Oprema

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje uzorka

Analiza se provodi na proizvodu dobivenom nakon pazljivog mijesanja originalnog uzorka kako bi se
osigurala homogenizacija. Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do to¢nosti 0,001 g, 5 g pripremljenog uzorka i staviti ga u suhu tikvicu kapaciteta 600 ml dovoljno
Sirokog vrata koji omogucuje da se sadrzaj dobro protrese.

Ekstrakcija

Dodati 500 ( 1) ml otopine limunske kiseline na 20 (¢ 1) °C. Kod dodavanja prvih mililitara reagensa, snazno
ruéno protresti kako bi se sprijecilo stvaranje grudica i lijepljenje supstance na stijenke. Zatvoriti bocu
gumenim Cepom i tresti u rotacijskoj tresilici (5.1.) to¢no 30 minuta na temperaturi od 20 (z 2) °C.

Odmah filtrirati kroz suhi naborani filter, bez fosfata, u staklenu prihvatnu posudu i odbaciti prvih 20
mililitara filtrata. Nastaviti filtriranje sve dok se ne dobije dovoljna koli¢ina filtrata za provodenje odredivanja
fosfora.

Odredivanje

Koli¢ina fosfora odredit ¢e se prema metodi 3.2. u alikvotnom dijelu tako dobivene otopine.

Metoda 3.1.4.

Ekstrakcija fosfora koji je topljiv u neutralnom amonijevom citratu
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora topljivog u neutralnom amonijevom citratu.

Podrudje primjene

Sva gnojiva topljiva u neutralnom amonijevom citratu (vidjeti Prilog L.).

Nacelo

Ekstrakcija fosfora pri temperaturi od 65 °C uz koriStenje otopine neutralnog amonijevog citrata (pH 7,0) u
posebnim uvjetima.
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4.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.2.

7.3.

Reagens

Destilirana ili demineralizirana voda.

Otopina neutralnog amonijevog citrata (pH 7,0)

Ova otopina po litri mora sadrzavati 185 g kristalizirane limunske kiseline specifi¢ne tezine od 1,09 na 20 °C i
pH od 7,0.

Reagens se priprema na sljedeci nacin:

Rastopiti 370 g kristalizirane limunske kiseline (C4HgO5. H,0) u otprilike 1,5 litre vode i naciniti priblizno
neutralnu otopinu dodavsi 345 ml otopine amonijevog hidroksida (28 do 29 % NHs). Ako je koncentracija
NH; niZa od 28 %, dodati odgovarajucu koli¢inu otopine amonijevog hidroksida i razrijediti limunsku kiselinu
u manjoj kolic¢ini vode.

Ohladiti i naciniti je potpuno neutralnom ostavivsi elektrode pH-metra uronjene u otopinu. Dodati amonijak, s
28 do 29 % NHs, kap po kap, neprestano mijesaju¢i (mehanickom mijeSalicom) sve dok se ne dobije pH od
to¢no 7,0 na temperaturi od 20 °C. U tom trenutku povecati volumen na dvije litre i ponovno napraviti pH
test. Ostaviti reagens u zatvorenom spremniku i redovito provjeravati pH.

Oprema

Casa od 2 litre

pH-metar

Erlenmeyerova tikvica od 200 do 250 ml

Odmjerne tikvice od 500 ml i odmjerna tikvica od 2 000 ml

Vodena kupelj ¢ija se temperatura termostatom moZe postaviti na 65 °C, opremljena odgovarajuom mijesa-
licom (vidjeti sliku 8.).
Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Premjestiti 1 do 3 g gnojiva koje se mora analizirati (vidjeti Prilog I. A i B ove Uredbe) u Erlenmeyerovu
tikvicu od 200 ili 250 ml koja sadrzi 100 ml otopine amonijevog citrata koji je prethodno zagrijan na 65 °C.

Analiza otopine

Zacepiti Erlenmeyerovu tikvicu i protresti ju kako bi nastala suspenzija gnojiva bez grudica. Na trenutak
odstraniti ¢ep radi izjednacavanja tlaka te tada ponovno zatvoriti Erlenmeyerovu tikvicu. Staviti tikvicu u
vodenu kupelj, namjestiti to¢no na 65 °C i spojiti na mijeSalicu (vidjeti sliku 8.). Za vrijeme mijesanja,
razina otopine u boci mora stalno biti ispod razine vode u vodenoj kupelji (). Mehanicko mijesanje regulirat
e se tako da se osigura potpuna suspenzija.

Nakon mijesanja od to¢no jednog sata, odstraniti Erlenmeyerovu tikvicu iz vodene kupelji.

Odmah ohladiti pod teku¢om vodom do sobne temperature i odmah premjestiti cijelu koli¢inu sadrzaja iz
Erlenmeyerove tikvice u odmjernu tikvicu od 500 ml s mlazom vode (boca Strcaljka). Vodom dopuniti do
oznake. Dobro promijeSati. Filtrirati kroz suhi naborani filter (srednja brzina, bez fosfata) u suhu prihvatnu
posudu, odbacivsi prvi dio filtrata (oko 50 ml).

Nakon toga skupiti oko 100 ml bistrog filtrata.

Odredivanje

Odrediti fosfor u tako dobivenom ekstraktu prema metodi 3.2.

(") Ako mehanicka mijesalica nije na raspolaganju, tikvica se moze protresti ru¢no svakih pet minuta.
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Slika 8.

Potpora osovine
Potpora za ucvr$éivanje hvataljki Hvataljka
Drska na ekscentricni pogon
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Motor s reduktorom
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\ \
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Bakrena kada

Metode 3.1.5.

Ekstrakcija luZnatim amonijevim citratom

Metoda 3.1.5.1.

Ekstrakcija topljivog fosfora prema Petermannu na 65 °C
1. Opseg
Ovaj dokument definira postupak odredivanja topljivog fosfora u luznatom amonijevom citratu.
2. Podrucje primjene
Isklju¢ivo na natalozeni dikalcijev fosfat dihidrat (CaHPO,. 2H,0).
3. Nacelo

Ekstrakcija fosfora na temperaturi od 65 °C s luZnatom otopinom amonijevog citrata (Petermann) pod to¢no
odredenim uvjetima.

4. Reagensi
Destilirana voda ili demineralizirana voda koja ima iste karakteristike kao destilirana voda.

4.1. Petermannova otopina.
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4.2.

5.1.

5.2

Karakteristike

Limunska kiselina (C¢gHgO;. H,0): 173 g po litri.

Amonijak: 42 g po litri amonijskog dusika.

pH izmedu 9,4 i 9,7.

Pripremanje iz diamonijevog citrata

Rastopiti 931 g diamonijevog citrata (molekularna masa 226,19) u otprilike 3 500 ml vode, u standardnoj
tikvici od pet litara. Ostaviti u kupelj s tekucom vodom, promijesati i ohladiti te onda dodati male koli¢ine
amonijaka. Na primjer, za d,; = 906 g/ml, $to odgovara 20,81 % masenih amonijskog dusika, nuzno je
upotrijebiti 502 ml amonija¢ne otopine. Podesiti temperaturu na 20 °C, dopuniti volumen destiliranom
vodom do oznake. Pomijesati.

Pripremanje iz limunske kiseline i amonijaka

Rastopiti 865 g limunske kiseline monohidrata u otprilike 2 500 ml destilirane vode u posudi kapaciteta
otprilike 5 litara. Staviti posudu u ledenu kupelj i uz neprestano tresenje, dodati male koli¢ine otopine
amonijaka koriste¢i lijevak ¢iji drzak je uronjen u otopinu limunske kiseline. Na primjer, za d,, = 906 g/ml,
§to odgovara 20,81 masenih % amonijskog dusika nuzno je dodati 1 114 ml otopine amonijaka. Podesiti
temperaturu na 20 °C, premjestiti u standardnu odmjernu tikvicu od pet litara, dopuniti volumen do oznake
destiliranom vodom i pomijesati.

Provjeriti udio amonijskog dusika kako slijedi:

Premjestiti 25 ml otopine u odmjernu tikvicu od 250 ml i dopuniti volumen do oznake destiliranom vodom.
Pomijesati. Odrediti udio amonijaka na 25 ml ove otopine prema metodi 2.1. Ako je koncentracija ispravna,
mora se koristiti 15 ml 0,5 N mol/l H,SO,.

Ako je jakost amonijskog dusika veca od 42 g po litri, NH; se moZe istjerati strujom inertnog plina ili laganim
zagrijavanjem kako bi se pH vrijednost vratila na 9,7. Provesti drugo odredivanje.

Ako je jakost amonijskog dusika manja od 42 g po litri, bit ¢e potrebno dodati masu M otopine amonijaka:

M = (42 x 2,8) x 000
= -n

: 20,81°%
. M .
ili volumen V.= ———— na 20 °C.

0,906

Ako je V manji od 25 ml, dodati limunsku kiselinu u prahu mase od V x 0,173 g, izravno u tikvicu od pet
litara.

Ako je V vedi od 25 ml, bilo bi dobro napraviti novu litru reagensa na sljedeci nacin.

Izvagati 173 g limunske kiseline. Rastopiti je u 500 ml vode. I, uz poduzimanje naznacenih mjera opreza,
dodati ne viSe od 225 +V x 1 206 ml otopine amonijaka koja se koristila za pripremanje pet litara reagensa.
Dopuniti volumen do oznake vodom. Promijesati.

Pomijesati tu litru s ranije pripremljenih 4 975 ml.

Oprema

Vodena kupelj ¢ija se temperatura moze odrzavati na 65 (¢ 1) °C

Odmjerna tikvica od 500 ml (npr. Stohmannova)

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.
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7.2.

7.3.

5.1.

5.2.

7.2.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 1 g pripremljenog uzorka i premjestiti ga u odmjernu tikvicu od 500 ml (5.2.).

Ekstrakcija

Dodati 200 ml luZnate otopine amonijevog citrata (4.1.). Zacepiti tikvicu i snazno ru¢no protresti kako bi se
izbjeglo stvaranje grudica i kako bi se sprijecilo bilo kakvo prijanjanje supstance na stijenke.

Staviti tikvicu u vodenu kupelj temperature 65 °C i u prvih pola sata protresti svakih pet minuta. Nakon
svakog tresenja, podici Cep kako bi se izjednacio pritisak. Razina vode u vodenoj kupelji trebala bi biti iznad
razine otopine vode u boci. Ostaviti bocu u vodenoj kupelji jo3 sat vremena na 65 °C i protresti svakih 10
minuta. Maknuti tikvicu, ohladiti do temperature od otprilike 20 °C i vodom dopuniti volumen do 500 ml.
Promijesati i filtrirati kroz suhi naborani filter papir, bez fosfata, odbacivsi prvi dio filtrata.

Odredivanje

Odredivanje ekstrahiranog fosfata izvest ¢e se prema metodi 3.2. na alikvotnom dijelu tako dobivene otopine.

Metoda 3.1.5.2.

Ekstrakcija topljivog fosfora prema Petermannu na sobnoj temperaturi
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora topljivog u hladnom luznatom amonijevom citratu.

Podrudje primjene

Isklju¢ivo usitnjeni fosfati.

Nacelo

Ekstrakcija fosfora na temperaturi od oko 20 °C luZnatom otopinom amonijevog citrata (Petermannova
otopina) u to¢no odredenim uvjetima.

Reagens

Vidjeti metodu 3.1.5.1.

Oprema

Standardna laboratorijska oprema i odmjerna tikvica od 250 ml (npr. Stohmannova)

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 2,5 g pripremljenog uzorka i premjestiti ga u odmjernu tikvicu od 250 ml (5.1.).

Ekstrakcija

Dodati malo Petermannove otopine na 20 °C, vrlo snazno protresti kako bi se sprijecilo stvaranje grudica i
kako bi se sprijecilo bilo kakvo prijanjanje supstance na stijenke boce. Nadopuniti Petermannovu otopinu do
oznake i zatvoriti bocu gumenim Cepom.
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7.3.

4.1.

4.2.

5.2.

5.3.

5.4.

Tresti dva sata u rotacijskoj tresilici (5.2.). Odmah filtrirati kroz suhi naborani filter, bez fosfata, u suhi
spremnik, odbacivsi prvi dio filtrata.

Odredivanje

Odredivanje fosfata izvest ¢e se prema metodi 3.2. na alikvotnom dijelu tako dobivene otopine.
Metoda 3.1.5.3.

Ekstrakcija fosfora topljivog u Joulievom luZnatom amonijevom citratu
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora topljivog u Joulievom luZnatom amonijevom citratu.

Podrudje primjene

Sva jednostavna i sloZena fosfatna gnojiva u kojima se fosfor pojavljuje u alumino-vapnenom obliku.
Nacelo

Ekstrakcija snaznim tresenjem luznate otopine amonijevog citrata definirane specifikacije (i gdje je prikladno, u

prisutnosti oksina) na oko 20 °C.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.

Joulieva luZnata otopina amonijevog citrata.

Ova otopina sadrzi 400 g limunske kiseline i 153 ¢ NH; po litri. Njezin udio slobodnog amonijaka je otprilike

55 g po litri. MoZe se pripremiti jednom od metoda opisanih ispod.

U odmjernoj tikvici od jedne litre rastopiti 400 g limunske kiseline (C4HgO;. H,0) u otprilike 600 ml
amonijaka (d,y = 0,925 g/ml, tj. 200 g NH; po litri). Limunska kiselina dodaje se uzastopno u koli¢inama
od 50 do 80 g uz odrzavanje temperature ispod 50 °C. Dopuniti volumen do jedne litre amonijakom.

U odmjernoj tikvici od jedne litre, rastopiti 432 g dibazi¢nog amonijevog citrata (C¢H;4,N,05) u 300 ml vode.
Dodati 440 ml amonijaka (d,;, = 0,925 g/ml). Dopuniti volumen do jedne litre vodom.

Napomena

Provjera ukupnog udjela amonijaka.

Uzeti 10 ml uzorka otopine citrata i staviti ga u tikvicu od 250 ml. Dopuniti volumen destiliranom vodom.
Odrediti udio amonijskog dusika na 25 ml ove otopine u skladu s metodom 2.1.

1 ml H,80, 0,5 molfl = 0,008516 g NH,
U ovim uvjetima, reagens se smatra ispravnim kad je broj mililitara pri titriranju izmedu 17,7 i 18 ml

Ako nije tako, dodavati 4,25 ml amonijaka (d,, = 0,925 g/ml) po 0,1 ml ispod 18 ml, kako je naznaceno
iznad.

8-hidroksikinolin u prahu (oksin)

Oprema

Standardna laboratorijska oprema i mala stupa od stakla ili porculana s tuckom
Odmjerna tikvica od 500 ml
Odmjerna tikvica od 1 000 ml

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)
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7.2.

7.3.

5.1.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do to¢nosti 0,0005 g, 1 g pripremljenog uzorka i staviti ga u malu stupu. Dodati oko 10 kapi citrata
(4.1.) kako bi se navlazio i zdrobiti ga vrlo pazljivo tuckom.

Ekstrakcija

Dodati 20 ml amonijevog citrata (4.1.) i pomijesati u pastu te ostaviti da stoji oko jednu minutu.

Preliti tekuéinu u odmjernu tikvicu od 500 ml, ocijedivsi Cestice koje se mozda nisu prethodno rastopile.
Dodati 20 ml otopine citrata (4.1.) ostatku, usitniti kako je gore navedeno i preliti tekucinu u odmjernu
tikvicu. Ponoviti postupak Cetiri puta, tako da se na kraju petog ponavljanja cijeli sadrzaj moze uliti u tikvicu.
Sveukupna koli¢ina citrata koristenog u ovim postupcima mora biti otprilike 100 ml.

Oprati tucak i stupu iznad odmjerne tikvice s 40 ml destilirane vode.

Zacepljenu bocu treba tresti tri sata na rotacijskoj tresilici (5.4.).

Ostaviti tikvicu da stoji 15 do 16 sati te ponovo tresti pod istim uvjetima tri sata. Temperatura se tijekom
cijelog procesa odrzava na 20 (z 2) °C.

Dopuniti destiliranom vodom do oznake. Filtrirati kroz suhi filter, odbacivsi prvi dio filtrata i skupiti bistri
filtrat u suhu tikvicu.

Odredivanje

Procjena ekstrahiranog fosfata izvest ¢e se prema metodi 3.2. na alikvotnom dijelu tako dobivene otopine.

Dodatak

Koristenje oksina omogucava primjenu ove metode na gnojiva koja sadrze magnezij. Ovo koristenje prepo-
rucuje se kad je omjer magnezija i fosfor pentoksida veci od 0,03 (Mg/P,O5 > 0,03). Ako je tako, dodati 3 g
oksina vlaznom uzorku za analizu. KoriStenje oksina u odsutnosti magnezija nece znacajno utjecati na
odredivanje. Ipak, ako je poznato da magnezija nema, mogude je ne koristiti oksin.

Metoda 3.1.6.

Ekstrakcija fosfora topljivog u vodi
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora topljivog u vodi.

Podrucje primjene

Sva gnojiva, ukljucujudi i sloZena, u kojima se mora odrediti fosfor topljiv u vodi.

Nacelo

Ekstrakcija u vodi tresenjem pod posebnim uvjetima.

Reagens

Destilirana ili demineralizirana voda.

Oprema

Odmjerna tikvica od 500 ml (npr. Stohmannova)
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5.2

7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak

Izvagati, do tocnosti 0,001 g, 5g pripremljenog uzorka i staviti ga u odmjernu tikvicu od 500 ml (5.1.).

Ekstrakcija

U tikvicu dodati 450 ml vode, Cija temperatura mora biti izmedu 20 i 25 °C.
Tresti u rotacijskoj tresilici (5.2.) 30 minuta.

Dopuniti vodom do oznake, dobro promijesati tresenjem i filtrirati kroz suhi naborani filter, bez fosfata, u suhi
spremnik.

Odredivanje

Procjena fosfora izvest ¢e se na alikvotnom dijelu tako dobivene otopine prema metodi 3.2.

Metoda 3.2.

Odredivanje ekstrahiranog fosfora
(Gravimetrijska metoda uz koristenje kinolin fosfomolibdata)
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja fosfora u ekstraktima iz gnojiva.

Podrudje primjene

Ova metoda primjenljiva je na sve ekstrakte gnojiva ('), za odredivanje razlicitih oblika fosfora.

Nacelo

Nakon mogudée hidrolize razlicitih oblika fosfora osim ortofosfata, ortofosfatni ioni nataloze se u kiselom
mediju u obliku kinolin fosfomolibdata.

Nakon filtriranja i pranja, talog se mora osusiti na 250 °C i izvagati.

U gore navedenim uvjetima, ne dolazi do nikakve medureakcije od strane spojeva koje je moguée nadi u
otopini (mineralne i organske kiseline, amonijevi ioni, topljivi silikati itd.), ako se reagens baziran na natri-
jevom molibdatu i amonijevom molibdatu koristi za taloZenje.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.
Koncentrirana dusi¢na kiselina (d,, = 1,40 g/ml)

Pripremanje reagensa

Otopina A: Rastopiti 70 g natrijevog molibdata dihidrata u 100 ml destilirane vode.

Otopina B: Rastopiti 60 ¢ monohidrata limunske kiseline u 100 ml destilirane vode i dodati 85 ml koncen-
trirane dusicne kiseline (4.1.).

Otopina C: Pomijesati otopinu A i otopinu B kako bi se dobila otopina C.

(") Fosfor topljiv u mineralnim kiselinama, fosfor topljiv u vodi, fosfor topljiv u otopinama amonijevog citrata, fosfor topljiv u 2 %

limunske kiseline i fosfor topljiv u 2 % mravlje kiseline.
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Otopina D: U 50 ml destilirane vode dodati 35 ml koncentrirane dusi¢ne kiseline (4.1.), a onda 5 ml svjeze
destiliranog kinolina. Tu otopinu dodati otopini C, dobro promijeati i ostaviti da stoji preko no¢i u mraku.
Nakon toga dopuniti destiliranom vodom do 500 ml, ponovno promijesati i filtrirati kroz lijevak od sinteri-
ranog stakla (5.6.).

4.2.2. Pripremanje reagensa baziranog na amonijevom molibdatu
Otopina A: U 300 ml destilirane vode, rastopiti 100 g amonijevog molibdata i za to vrijeme lagano zagrijavati
i promijeSati s vremena na vrijeme.
Otopina B: Rastopiti 120 g monohidrata limunske kiseline u 200 ml destilirane vode i dodati 170 ml koncen-
trirane dusicne kiseline (4.1.).
Otopina C: Dodati 10 ml svjeZe destiliranog kinolina u 70 ml koncentrirane dusi¢ne kiseline (4.1.).
Otopina D: Dobro mijesajudi, lagano izliti otopinu A u otopinu B. Nakon tog mijesanja, dodati otopinu C
mjeSavini i dopuniti do 1 litre. Ostaviti da stoji dva dana na tamnom mjestu i filtrirati kroz lijevak od
sinteriranog stakla (5.6.).
Reagensi 4.2.1. 1 4.2.2. mogu se koristiti na isti na¢in; oba se moraju drZati na tamnom mjestu, u zacepljenim
polietilenskim bocama.
5. Oprema
5.1. Standardna laboratorijska oprema i Erlenmeyerova tikvica od 500 ml, Sirokog vrata
5.2. Graduirane pipete od 10, 25 i 50 ml
5.3. Filter lonci¢, poroznosti 5 do 20 pm
5.4. Buchnerova tikvica
5.5. Susionik, reguliran na 250 (+ 10) °C
5.6. Lijevak od sinteriranog stakla, poroznosti 5 do 20 pm
6. Postupak
6.1. Postupanje s otopinom
Pipetom uzeti alikvotni dio ekstrakta gnojiva (vidjeti tablicu 2.), koji sadrzi oko 0,01 g P,Os i staviti ga u
Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml. Dodati 15 ml koncentrirane dusi¢ne kiseline (') (4.1.) i razrijediti vodom do
otprilike 100 ml.
Tablica 2.
Odredivanje alikvotnih dijelova fosfatnih otopina
o Uzorak za e .+ .| Uzorak za | Faktor konverzije kinolin- e
% P295 “ % P u gnojivu analizu Raz(ri]edwla e UZOI{ak Razcrljedlvla e taloZenje fosfomolibdata (F), u % ;: al;tor klf)bn(;/etrzus kmf;hr[lj
gnojivu © (do ml) (ml) (do ml) (ml) P,0, osfomolibdata (F), u %
1 500 — — 50 32,074 13,984
5-10
22. - 44 5 500 — — 10 32,074 13,984
1 500 — — 25 64,148 27,968
10 - 25
44-110 5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 — — 10 160,370 69,921
+ 25
+11 5 500 50 500 25 128,296 55,937

(") 21 ml ako otopina koja se mora nataloziti sadrzi vise od 15 ml otopine citrata (neutralnog citrata, Petermannovog ili Joulievog

luznatog citrata).



208

Sluzbeni list Europske unije

13/Sv. 11

6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hidroliza

Ako se ocekuje prisutnost metafosfata, pirofosfata i polifosfata u otopini, hidroliza se provodi na sljede¢i nacin.

Polako dovesti sadrzaj Erlenmeyerove tikvice do vrenja i odrzavati na toj temperaturi dok hidroliza ne bude
zavrena (to obi¢no traje jedan sat). Mora se paziti da ne dode do gubitaka prskanjem ili pretjeranim
isparavanjem, $§to moZe smanjiti pocetni volumen za viSe od pola, radi toga se postavlja povratno hladilo.
Nakon hidrolize, dodati destiliranu vodu do pocetnog volumena.

Vaganje filter loncica za taljenje

Susiti filter lon¢i¢ (5.3.) najmanje 15 minuta u susioniku na temperaturi od 250 (+ 10) °C. Izvagati nakon
hladenja u eksikatoru.

TalozZenje

Otopina kiseline koja se nalazi u Erlenmeyerovoj tikvici zagrijava se dok ne pocne vreti i tada pocinje talozenje
kinolin fosfomolibdata dodavanjem 40 ml reagensa za talozenje (reagens 4.2.1. 1 4.2.2.) (), kap po kap, uz
neprestano mijeanje. Staviti Erlenmeyerovu tikvicu u parnu kupelj, ostaviti u njoj 15 minuta, povremeno
protresti. Otopina se moze filtrirati odmah ili nakon $to se ohladila.

Filtriranje i pranje

Filtrirati otopinu u vakuumu s odlijevanjem. Oprati talog u Erlenmeyerovoj tikvici s 30 ml vode. Odliti i
filtrirati otopinu. Ponoviti postupak pet puta. Koli¢inski premjestiti ostatak taloga u lonci¢, peruéi ga vodom.
Oprati Cetiri puta s 20 ml vode, dopustajuci da se teku¢ina ocijedi iz loncica prije svakog dodavanja. Dobro
osusiti talog.

Susenje i vaganje
Obrisati unutrasnjost loncica filter papirom. Staviti lon¢i¢ u susionik i ostaviti ju tamo sve dok joj masa ne

postane konstantna, na temperaturi od 250 °C (5.5.) (obi¢no 15 minuta); ostaviti da se ohladi u eksikatoru na
sobnoj temperaturi i brzo izvagati.

Slijepa proba
Za svaki niz odredivanja provesti slijepu probu, koristeéi samo reagense i otapala u omjerima koristenim u

ekstrakciji (otopina citrata itd.) i na to ukazati kod izratunavanja kona¢nog rezultata.

Provjera

Provesti odredivanje koristeci alikvotni obrok otopine kalijevog dihidrogenskog fosfata koji sadrzi 0,01 g P,0Os.

Izrazavanje rezultata

Ako se za analizu i razrjedivanje koriste uzorci pokazani u tablici 2., primjenjuje se sljedeca formula:

% P u gnojivu = (A-a)F”
ili

% P,0s u gnojivu = (A -a)F
gdje je
A = masa, u gramima, kinolin fosfomolibdata,

a = masa, u gramima, kinolin fosfomolibdata, dobivenog u slijepoj probi,

F i F’ = faktori koji se nalaze u dva posljednja stupca tablice 2.

(") Za talozZenje otopina fosfata koje sadrze vise od 15 ml otopine citrata (neutralnog, Petermannovog ili Joulievog), koji su bili zakiseljeni s

21 ml koncentrirane dusicne kiseline (vidjeti fusnotu za 6.1.), koristiti 80 ml reagensa za taloZenje.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Za uzorke za analizu i razrjedivanje koji se razlikuju od onih u tablici 2., primjenjuje se sljedeca formula:

(A-a) x f' x D x 100

% P jivu =
6 P u gnojivu v

ili

(A-a) x f x D x 100
M

% P,0s u gnojivu =

gdje su
fif = faktori konverzije kinolin fosfomolibdata u P,O5 = 0,032074 (f) ili u P = 0,013984 (f"),
D = faktor razrjedivanja,

M = masa analiziranog uzorka, u gramima.

Metoda 4.
Kalij
Metoda 4.1.
Odredivanje udjela kalija topljivog u vodi
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja kalija topljivog u vodi.

Podrucje primjene

Sva kalijeva gnojiva nabrojena u Prilogu L.

Nacelo

Kalij u uzorku za analizu rastopi se u vodi. Nakon uklanjanja ili utvrdivanja supstanci koje bi mogle poremetiti

koli¢insko odredivanje, kalij se talozi u lagano luznatom mediju u obliku kalijevog tetrafenilborata.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda.

Formaldehid
Bistra otopina formaldehida od 25 do 30 %.

Kalijev klorid za analizu

Otopina natrijevog hidroksida: 10 mol/l

Mora se paziti da se koristi samo natrijev hidroksid bez kalija.

Otopina indikatora

Rastopiti 0,5 g fenolftaleina u etanolu od 90 % i dopuniti volumen do 100 ml.

EDTA otopina

Rastopiti 4 g dinatrijeve soli etilendiamintetraoctene dihidrata kiseline u vodi u odmjernoj tikvici od 100 ml.

Dopuniti volumen i pomijesati.

Pohraniti reagens u plasti¢ni spremnik.
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4.6.

4.7.

4.8.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

7.2.

7.3.

STPB otopina

Rastopiti 32 g natrijevog tetrafenilborata u 480 ml vode i dodati 2 ml otopine natrijevog hidroksida (4.3.) i
20 ml otopine magnezijevog klorida (100 g MgCl,. 6H,0 po litri).

Mijesati 15 minuta i filtrirati kroz fini filter bez pepela.
Pohraniti taj reagens u plasti¢ni spremnik.

Tekucina za pranje

Razrijediti 20 ml STPB otopine (4.6.) do 1 000 ml vodom.

Bromna voda

ZasiCena otopina broma u vodi.

Oprema

Odmjerne tikvice od 1 000 ml

Caga od 250 ml

Filter lon¢idi, poroznosti 5 do 20 pm
Susionik reguliran na 120 ( 10) °C
Eksikator

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

U slucaju kalijevih soli, uzorak mora biti dovoljne fino¢e kako bi se dobio tipi¢ni primjerak uzorka za analizu.
Za te proizvode mora se koristiti metoda 1. (6) (a).

Postupak

Uzorak

Izvagati, do to¢nosti 0,001 g, 10 g pripremljenog uzorka (5 g kalijevih soli koje sadrze vise od 50 % kalijevog

oksida). Staviti uzorak u ¢asu od 600 ml s otprilike 400 ml vode.

Dovesti do vrenja i pustiti da vrije 30 minuta. Ohladiti, koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml,
dopuniti volumen, promijesati i filtrirati u suhu prihvatnu posudu. Odbaciti prvih 50 ml filtrata (vidjeti 7.6.,
napomenu kod postupka).

Pripremanje alikvotnog dijela za taloZenje

Pipetom premjestiti alikvotni dio filtrata koji sadrzi 25 do 50 mg kalija (vidjeti tablicu 3.) i staviti ga u ¢asu od

250 ml. Ako je potrebno, vodom povecati volumen do 50 ml.

Radi izbjegavanja bilo kakvog utjecaja, dodati 10 ml EDTA otopine (4.5.), nekoliko kapi otopine fenolftaleina
(4.4.) i mijeSanjem, kap po kap, otopinu natrijevog hidroksida (4.3.) dok ne postane crvena te napokon dodati
jos nekoliko kapi natrijevog hidroksida kako bi se dobio visak (obi¢no je 1 ml natrijevog hidroksida dovoljan
da neutralizira uzorak i osigura visak).

Za uklanjanje veine amonijaka (vidjeti 7.6. (b), napomenu kod postupka), neka lagano vrije 15 minuta.
Ako je potrebno, vodom dopuniti volumen do 60 ml.

Dovesti otopinu do vrenja, maknuti ¢asu s grijanja i dodati 10 ml formaldehida (4.1.). Dodati nekoliko kapi
fenolftaleina i, ako je potrebno, jo§ malo natrijevog hidroksida, dok se ne pojavi izrazito crvena boja. Pokriti
Casu satnim staklom i staviti u parnu kupelj na 15 minuta.

Vaganje loncica

Susiti filter lonci¢ (vidjeti 5. ,Oprema”) do konstantne mase (oko 15 minuta) u susioniku na 120 °C (5.4.).
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7.4.

7.5.

7.6.

7.7.

7.8.

7.9.

Pustiti da se lonci¢ ohladi u eksikatoru i onda ga izvagati.

TaloZenje

Maknuti ¢adu iz parne kupelji, kap po kap unutra umijesati 10 ml STPB otopine (4.6.). Dodavanje traje oko
dvije minute. Pricekati najmanje 10 minuta prije filtriranja.

Filtriranje i pranje

Filtrirati u vakuumu u izvagani lonc¢i¢, oprati ¢asu tekucinom za ispiranje (4.7.), oprati talog tri puta tekuéinom
za ispiranje (60 ml sveukupno tekudine za ispiranje) i dvaput u 5 do 10 ml vode.

Potpuno osusiti talog.

SuSenje i vaganje

Obrisati unutrasnjost loncica filter papirom. Staviti lon¢i¢ s njezinim sadrzajem u suSionik sat i pol na
temperaturi od 120 °C. Ostaviti da se ohladi u eksikatoru na sobnoj temperaturi i brzo izvagati.
Napomena o postupku

(a) Ako je filtrat tamne boje, pipetom premjestiti alikvotni dio koji sadrzi najvise 100 g K,O i staviti ga u

odmjernu tikvicu od 100 ml, dodati bromnu vodu i dovesti do vrenja, kako bi se uklonio bilo kakav visak
broma. Nakon hladenja, povecati volumen, filtrirati i koli¢inski odrediti kalij u alikvotnom dijelu filtrata.

(b) Kad je prisutno samo malo ili ni§ta amonijevog dusika, nema potrebe za vrenjem od 15 minuta.

Alikvotni dijelovi koji se uzimaju kao uzorci i faktori konverzije

Tablica 3.
Za metodu 4.
Uzorak Alikvotni dio
o Uzorak za | ekstrakta 4| koji se uzima Faktor Faktor
% K,0 u % K . i . Razrjedivanje K K K . k .
nojive %6 K u gnojivu analizu otopine za @ ml) a0 uzorak za onverzije onverzije
§ (Q razrjedivanje taloZenje ® Ik (F) gTAl)’l}(ZK
(ml) (ml)
5-10 4,2 - 83 10 — — 50 26,280 21,812
10 - 20 8,3 - 16,6 10 — — 25 52,560 43,624
20 - 50 16,6 — 41,5 ili — 10 131,400 109,060
10
ili 50 250 50 131,400 109,060
vise od 50 | vise od 41,5 5 ili — — 10 262,800 | 218,120
ili 50 250 50 262,800 | 218,120
Slijepa proba

Za svaki niz odredivanja provesti slijepu probu, koriste¢i samo reagense u omjerima koristenim u ekstrakciji
(otopina citrata itd.) i na to ukazati kod izracunavanja konacnog rezultata.

Kontrolno ispitivanje
Kako bi se postigla kontrola metode analize, provesti odredivanje na alikvotnom dijelu vodene otopine

kalijevog klorida, koji sadrzi najvise 40 mg K,O.

IzraZavanje rezultata

Ako se koristi uzorak za analizu i razrjedivanje prikazano u tablici 3., primjenjuje se sljedeca formula:

% K,0 u gnojivu = (A -a)F
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ili
% K u gnojivu = (A-a)F’
gdje je
A = masa taloga iz uzorka, u gramima,
a = masa taloga iz slijepe probe, u gramima
FiF = faktori (vidjeti tablicu 3.).
Ako se uzorci i razrjedivanje razlikuju od onih u tablici 3., primjenjuje se sljedeca formula:

0 N (A-a) x f x D x 100
% K,0 u gnojivu =

M
ili
. (A-a) x f' x D x 100
% K u gnojivu =
M
gdje je
f = faktor konverzije, KTPB u K,0 = 0,1314,
" = faktor konverzije, KTPB u K = 0,109,
D = faktor razrjedivanja,
M = masa uzorka za analizu, u gramima.
Metoda 5.
Nema opisa.
Metoda 6.
Klor
Metoda 6.1.
Odredivanje klorida u odsustvu organskog materijala
1. Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja klorida u odsustvu organskog materijala.

2. Podrudje primjene

Sva gnojiva koja nemaju organski materijal.

3. Nacelo

Kloridi, rastopljeni u vodi, taloze se u kiselom mediju viskom otopine srebrnog nitrata. Visak se titrira
otopinom amonijevog tiocijanata u prisustvu Zeljezovog amonijevog sulfata (Volhardova metoda).

4. Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda, bez klorida.
4.1. Nitrobenzen ili dietileter

4.2. Dusi¢na kiselina: 10 mol/l



13/Sv. 11

Sluzbeni list Europske unije

213

4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.2.

7.3.

7.4.

Otopina indikatora

Rastopiti 40 g Zeljezovog amonijskog sulfata Fe,(SO,);. (NH,),SO4. 24H,0 u vodi i doliti do jedne litre.

Standardna otopina srebrnog nitrata: 0,1 mol/l
Pripremanje

Ova sol je higroskopna i ne moze se osusiti, bez razlaganja, stoga je preporucljivo izvagati otprilike 9 g,
rastopiti u vodi i povecati volumen do jedne litre. Titriranjem s 0,1 mol/l AgNO;.podesimo koncentraciju na
0,1 mol/l.

Oprema

Rotacijska tresilica (35 do 40 okretaja u minuti)

Birete

Odmjerna tikvica od 500 ml

Konusna (Erlenmeyerova) tikvica od 250 ml

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Uzorak i pripremanje otopine

Staviti 5 g uzorka, izvaganog do toc¢nosti 0,001 g, u odmjernu tikvicu od 500 ml i dodati 450 ml vode.
Mijesati pola sata na mijesalici (5.1.); dopuniti s destiliranom vodom do 500 ml; promijesati i filtrirati u casu.

Odredivanje

Uzeti alikvotni uzorak filtrata koji ne sadrzi vise od 0,150 g klorida. Na primjer 25 ml (0,25 g), 50 ml (0,5 g)
ili 100 ml (1 g). Ako je uzeti uzorak manji od 50 ml, nuzno je povecati volumen do 50 ml destiliranom
vodom.

Dodati 5 ml dusi¢ne kiseline 10 mol/l (4.2.), 20 ml otopine indikatora (4.3.) i dvije kapi standardne otopine
amonijevog tiocijanata (uzorak potonjeg reagensa uzima se biretom, za ovu prigodu podeSenom na nulu).

Biretom dodati standardnu otopinu srebrnog nitrata (4.4.) dok se ne pojavi viSak od 2 do 5 ml. Dodati 5 ml
nitrobenzena i 5 ml dietil etera (4.1.) i dobro protresti radi nakupljanja taloga. Titrirati viSak srebrnog nitrata
amonijevim tiocijanatom 0,1 mol/l (4.5.) dok se ne pojavi crvenosmeda boja koja ostaje nakon laganog
tresenja boce.

Napomena

Nitrobenzen ili dietil eter (ali iznad svega nitrobenzen) sprecava reakciju srebrnog klorida s ionima tiocijanata.
Tako se dobiva jasna promjena boje.

Slijepa proba

Napraviti slijepu probu (bez uzorka) pod istim uvjetima i na to ukazati kod izracunavanja kona¢nog rezultata.

Kontrolno ispitivanje

Prije provodenja procjene, provjeriti tocnost metode koriste¢i alikvotni dio svjeze pripremljene otopine kali-
jevog klorida, tako da dio sadrzi poznatu koli¢inu u odnosu na 100 mg klorida.
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IzraZavanje rezultata

Izraziti rezultat analize kao postotak klorida dobivenog u uzorku koji se analizirao.
Izracunati postotak klorida (Cl) formulom:

(V.= V) = (Va—Va) x 100

% klorida = 0,003546 x

M
gdje je
V, = broj mililitara srebrnog nitrata 0,1 mol/l,
V., = broj mililitara srebrnog nitrata 0,1 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe,
V, = broj mililitara amonijevog tiocijanata 0,1 mol/l,
V., = broj mililitara amonijevog tiocijanata 0,1 mol/l, koji se koristi kod slijepe probe,
M = masa uzetog uzorka, u gramima (7.2.).
Metode 7.
Fino¢a usitnjavanja
Metoda 7.1.
Odredivanje finoce usitnjavanja

(suhi postupak)

Opseg

Ovaj dokument definira suhi postupak za odredivanje finoée usitnjavanja.

Podrudje primjene

Svi tipovi EZ gnojiva gdje se zahtijeva finoca usitnjavanja uz koritenje sita od 0,630 i 0,160 mm.

Nacelo

Mehanickim tresenjem sita odreduju se koli¢ine proizvoda s veli¢cinom granula ve¢om od 0,630 mm i onima s
veli¢inom granula izmedu 0,160 i 0,630 te se izracunava postotak finoce usitnjavanja.

Oprema

Mehanicka tresilica za sito
Sita s otvorima od 0,160 i 0,630 mm, standardnih dimenzija (20 cm promjer i 5 cm visina)

Postupak

Izvagati, do tocnosti 0,05 g, 50 g supstance. Spojiti dva sita i prihvatni spremnik na tresilicu (4.1.) i postaviti
sito s ve¢im otvorima na vrh. Staviti uzorak za analizu na vrh. Prosijavati 10 minuta i odstraniti dio skupljen
na dnu. Ponovno pokrenuti uredaj i nakon jedne minute provjeriti da koli¢ina skupljena na dnu nije veca od
250 mg. Ponavljati postupak (svaki put po jednu minutu) dok skupljena koli¢ina ne bude manja od 250 mg.
Izvagati nataloZeni materijal na svakom situ posebno.

IzraZavanje rezultata
% finoce uzorka koji se vidi kod sita s otvorima od 0,630 mm = (50 - M;) x 2

% finoce uzorka koji se vidi kod sita s otvorima od 0,160 mm = [50 - (M; + M,;)] x 2
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.2.

gdje je

M; = masa, u gramima, ostatka na situ s otvorima od 0,630 mm,

M, = masa, u gramima, ostatka na situ s otvorima od 0,160 mm.
Ostatak sa sita s otvorima od 0,630 mm ve¢ je eliminiran.

Rezultati ovih izraCunavanja zaokruzuju se na najblizu jedinicu.

Metoda 7.2.

Odredivanje finoce usitnjavanja mekih prirodnih fosfata

Opseg

Ova metoda je za odredivanje finoce usitnjavanja mekih prirodnih fosfata.

Podrucje primjene

Meki prirodni fosfati.

Nacelo

Kod uzoraka osjetljive veli¢ine Cestica, moZe se pojaviti nakupljanje i tako otezati suho prosijavanje. Iz toga
razloga obi¢no se koristi mokro prosijavanje.

Reagensi

Otopina natrijevog heksametafosfata: 1 %.

Oprema

Sita s otvorima od 0,063 i 0,125 mm, standardnih dimenzija (promjer 20 cm i visina 5 cm); prihvatni
spremnici

Stakleni lijevak promjera 20 cm stavljen na stalak

Case od 250 ml

Susionik

Metoda analize
Uzorkovanje

Izvagati, do vrijednosti najblize 0,05 g, 50 g tvari. Oprati obje strane sita vodom i staviti sito s otvorima od
0,125 mm iznad sita s otvorima od 0,063 mm.

Postupak

Staviti uzorak za analizu na gornje sito. Prosijavati pod slabim mlazom hladne vode (mozZe se koristiti voda iz
slavine), sve dok voda ne postane prakti¢no potpuno bistra dok prolazi kroz sito. Mora se paziti da protok
vode bude takav da se donje sito nikad ne napuni vodom.

Kad ostatak na gornjem situ postane manje-vise konstantan, odstraniti sito i u meduvremenu ga postaviti na
prihvatni spremnik.

Nastaviti mokro prosijavanje kroz donje sito pet minuta, dok voda koja prolazi ne postane skoro potpuno
bistra.

Postaviti sito od 0,125 mm iznad sita s 0,063 mm. Premjestiti bilo kakav ostatak iz prihvatnog spremnika u
gornje sito i poceti ponovno prosijavanje pod slabim mlazom vode dok voda jos jednom ne postane skoro
potpuno bistra.

Koli¢inski premjestiti svaki od ostatka u drugu ¢asu pomocu lijevka. Suspendirati svaki ostatak puneéi ¢ase
vodom. Ostaviti da stoji otprilike jednu minutu i odliti vode koliko god je moguce.



216

Sluzbeni list Europske unije

13/Sv. 11

Staviti ¢aSe u suSionik na suSenje od 150 °C na dva sata.
Ostaviti da se ohlade, odijeliti ostatke ¢etkom i izvagati ih.

IzraZavanje rezultata

Rezultati ovih izracunavanja zaokruzuju se na najblizi cijeli broj.

% finoce uzorka koji se vidi kod ostatka na situ s otvorima od 0,125 mm = (50 -M;) x 2

% finoce uzorka koji se vidi kod ostatka na situ s otvorima od 0,063 mm = [50 - (M; + M,)] x 2

gdje je
M;= masa, u gramima, ostatka na situ s otvorima od 0,125 mm,
M,= masa, u gramima, ostatka na situ s otvorima od 0,063 mm.

Napomene

Ako se nakon prosijavanja primijeti prisutnost grudica, analiza se mora ponovno provesti na sljede¢i nacin.

Polako izliti 50 g uzorka u tikvicu od jedne litre koja sadrzi 500 ml otopine natrijevog heksametafosfata,
neprestano mijesajui. Zacepiti tikvicu i snazno rucno tresti kako bi se razbile grudice. Premjestiti cijelu
otopinu u gornje sito i dobro oprati tikvicu. Nastaviti analizu kako je opisano u 6.2.

Metode 8.
Sekundarne hranjive tvari

Metoda 8.1.

Ekstrakcija ukupnog kalcija, ukupnog magnezija, ukupnog natrija i ukupnog sumpora u obliku sulfata

Opseg

Ovaj dokument definira postupak ekstrakcije ukupnog kalcija, ukupnog magnezija, ukupnog natrija i ekstrak-
cije ukupnog sumpora u obliku sulfata, tako da se isti ekstrakt moze koristiti za odredivanje svake potrebne
hranjive tvari.

Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se na EZ gnojiva, za koja je deklaracija ukupnog kalcija, ukupnog magnezija, ukupnog
natrija i ukupnog sumpora u obliku sulfata predvidena ovom Uredbom.

Nacelo

Otapanje vrenjem u razrijedenoj hidrokloridnoj kiselini.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina

1 volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i jedan volumen vode.

Oprema

Elektri¢na grijaca ploca s podesivom temperaturom.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.
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7.2.

4.2.

4.3.

4.4.

Postupak
Ispitni uzorak

Kalcij, magnezij, natrij i sumpor u obliku sulfata ekstrahiraju se iz ispitnog uzorka od 5 grama izvaganih
unutar to¢nosti od 1 miligram.

Ipak, kad gnojivo sadrzi vise od 15 % sumpora (S), tj. 37,5 % SO;, i viSe od 18,8 % kalcija (Ca), tj. 26,3 %
CaO, ekstrakcija kalcija i sumpora provodi se na ispitnom uzorku od jednog grama, izvaganog unutar to¢nosti
od 1 miligram. Staviti ispitni uzorak u ¢adu od 600 mililitara.

Pripremanje otopine

Dodati otprilike 400 ml vode i, pazljivo kad uzorak sadrzi znacajnu koli¢inu karbonata, 50 ml razrijedene
hidrokloridne kiseline (4.1.), svaki put dodati malu koli¢inu. Dovesti do vrenja i to odrzavati 30 minuta.
Ostaviti da se ohladi, povremeno mijesajui. Koli¢inski dekantirati u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti
vodom do oznake i promijeati. Filtrirati kroz suhi filter u suhu prihvatnu posudu, odbacujuéi pocetni filtrat.
Ekstrakt mora biti potpuno proziran. Zacepiti ako se filtrat ne koristi odmah.

Metoda 8.2.

Ekstrakcija ukupnog sumpora prisutnog u razli¢itim oblicima
Opseg
Ovaj dokument definira postupak ekstrakcije ukupnog sumpora koji se nalazi u gnojivima u elementarnom
obliku ifili ostalim kemijskim spojevima.
Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se na EZ gnojiva, za koja je deklaracija ukupnog sumpora prisutnog u razli¢itim oblicima
(elementarni sumpor, tiosulfat, sulfit, sulfat) predvidena ovom Uredbom.

Nacelo

Elementarni sumpor mijenja se u luznatom mediju u polisulfide i tiosulfat; oni, zajedno sa svim sulfitima koji
se mogu pojaviti, oksidiraju s vodikovim peroksidom. Razli¢iti oblici tako se mijenjaju u sulfat koji se odreduje
taloZenjem barijevog sulfata (metoda 8.9.).

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina

1 volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) plus jedan volumen vode.

Otopina natrijevog hidroksida, NaOH, 30 % minimum (d = 1,33)

Otopina vodikovog peroksida, 30 % m/m

Vodena otopina barijevog klorida BaCl,, 2H,0, 122 grama po litri

Oprema

Elektri¢na grija¢a ploca s podesivom temperaturom.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

Izvagati unutar tocnosti od jednog miligrama koli¢inu gnojiva koje sadrzi izmedu 80 i 350 miligrama
sumpora (S) ili 200 do 875 miligrama SO;.

U pravilu (gdje je S <15 %), treba izvagati 2,5 grama. Staviti ispitni uzorak u ¢asu od 400 ml.
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7.2.

7.3.

Oksidacija

Dodati 20 ml otopine natrijevog hidroksida (4.2.) i 20 ml vode. Pokriti satnim staklom. Neka vrije pet minuta
na grijatoj ploci (5.1.). Maknuti s grijace ploce. Pod mlazom vruée vode, skupiti sumpor koji se zalijepio na
stijenke Case i pustiti da vrije 20 minuta. Ostaviti da se ohladi.

Dodati 2 ml dodatka vodikovog peroksida (4.3.) sve dok viSe ne bude primjetna nikakva reakcija. Bit ce
potrebno Sest do osam ml vodikovog peroksida. Pustiti da se oksidacija nastavi jo§ sat vremena i onda
dovesti do vrenja koje e trajati pola sata. Ostaviti da se ohladi.

Pripremanje otopine za analizu

Dodati otprilike 50 ml vode i 50 ml otopine hidrokloridne kiseline (4.1.).

— Ako je razina sumpora (S) manja od 5 %:

filtrirati u casi od 600 ml. Oprati talog na filteru nekoliko puta hladnom vodom. Nakon pranja, provjeriti
odsutnost sulfata u zadnjim kapima filtrata koriste¢i otopinu barijevog klorida (4.4.). Filtrat mora biti
savr$eno bistar. Sulfat na cijelom filtratu odreduje se u skladu s metodom 8.9.

— Ako je razina sumpora (S) iznad 5 %:

koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 250 ml, dopuniti vodom do oznake i promijesati. Filtrirati
kroz suhi filter u suhi spremnik; filtrat mora biti potpuno bistar. Zacepiti ako se filtrat ne koristi odmah.
Odrediti sulfate na alikvotu ove otopine taloZenjem u obliku barijevog sulfata (metoda 8.9.).

Metoda 8.3.

Ekstrakcija kalcija, magnezija, natrija i sumpora topljivih u vodi
(u obliku sulfata)

Opseg

Ovaj dokument definira postupak ekstrakcije kalcija, magnezija, natrija i sumpora topljivih u vodi (u obliku
sulfata) tako da se isti ekstrakt moze koristiti za odredivanje svake potrebne hranjive tvari.

Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se samo na gnojiva za koja je deklaracija kalcija, magnezija, natrija i sumpora topljivih u
vodi (u obliku sulfata) predvidena u Prilogu I

Nacelo

Hranjive tvari topljive su u vreloj vodi.

Reagensi

Destilirana ili demineralizirana voda iste kvalitete.

Oprema

Elektri¢na grijaca ploca s podesivom temperaturom.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

(a) Kad gnojiva ne sadrze sumpor ili kad istodobno ne sadrze vise od 3 % sumpora (S), tj. 7,5 % SO5 i ne vise
od 4 % kalcija (Ca), tj. 5,6 % CaO, izvagati 5 g gnojiva to¢nosti do jednog miligrama.
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7.2.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

(b) Kad gnojiva sadrze vise od 3 % sumpora (S) i vise od 4 % kalcija (Ca), izvagati 1 g umjetnog gnojiva
to¢nosti do jednog miligrama.

Staviti ispitni uzorak u ¢asu od 600 ml.

Pripremanje otopine

Dodati otprilike 400 ml vode i pustiti da vrije 30 minuta. Pustiti da se ohladi, povremeno mijesajudi, i
kolicinski odliti u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti do oznake vodom i promijesati.

Filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik. Odbaciti pocetni filtrat. Filtrat mora biti potpuno proziran.

Zacepiti ako se otopina nece odmah koristiti.

Metoda 8.4.
Ekstrakcija sumpora topljivog u vodi gdje je sumpor u razli¢itim oblicima
Opseg

Ovaj dokument definira postupak ekstrakcije sumpora topljivog u vodi koji se nalazi u gnojivima u razli¢itim
oblicima.

Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se na gnojiva ¢ija deklaracija sumpornog trioksida topljivog u vodi se predvida u Prilogu I.

Nacelo

Sumpor se rastapa u hladnoj vodi i pretvara u sulfat oksidacijom vodikovim peroksidom u luznatom mediju.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina

1 volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) s jedan volumen vode.

Otopina natrijevog hidroksida, NaOH, 30 % minimum (d,, = 1,33)

Otopina vodikovog peroksida, 30 % (m/m).

Oprema

Stohmannova odmjerna tikvica od 500 ml
Rotacijska tresilica, 30 do 40 okretaja u minuti
Elektricna grijaca ploca s podesivom temperaturom

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak
(a) Kad gnojiva sadrze najvise 3 % sumpora (S), tj. 7,5 % SO i maksimum od 4 % kalcija (Ca), tj. 5,6 % CaO,

izvagati 5 g gnojiva to¢nosti do jednog miligrama.

(b) Kad gnojiva sadrze vise od 3 % sumpora (S) i viSe od 4 % kalcija (Ca), izvagati 1 g gnojiva to¢nosti do
jednog miligrama.

Staviti ispitni uzorak u tikvicu od 500 ml (5.1.).
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7.2 Pripremanje otopine
Dodati otprilike 400 ml vode. Zacepiti. Tresti (5.2.) 30 minuta. Dopuniti vodom do oznake i promijesati.
Propustiti kroz suhi filter u suhi spremnik. Zacepiti ako se otopina ne koristi odmah.

7.3. Oksidacija alikvotnog dijela za analizu
Uzeti alikvotni dio ekstrahirane otopine koji ne prelazi 500 ml i, ako je moguce, sadrzi izmedu 20 i 100 mg
sumpora (S).
Ako je potrebno, povecati volumen vodom na 50 ml. Dodati 3 ml otopine natrijevog hidroksida (4.2.) i 2 ml
otopine vodikovog peroksida (4.3.). Pokriti satnim staklom i pustiti da lagano vrije sat vremena na grijacoj
ploci (5.3.). Dalje dodavati po 1 ml otopine vodikovog peroksida sve dok reakcija traje (maksimalna koli¢ina
5 ml).
Tada ostaviti da se ohladi. Odstraniti satno staklo i oprati unutrasnjost ¢ase. Dodati otprilike 20 ml razrijedene
hidrokloridne kiseline (4.1.). Doliti vode do otprilike 300 ml.
Odrediti sadrzaj sulfata na cijeloj oksidiranoj otopini u skladu s metodom 8.9.

Metoda 8.5.
Ekstrakcija i odredivanje elementarnog sumpora
Upozorenje

Ova metoda analize ukljucuje uporabu ugljicnog disulfida (CS,). Stoga se moraju poduzeti posebne mjere opreza, a
posebno s obzirom na:

— zalihe CS,,

— zastitnu opremu osoblja,

— higijenu pri radu,

— prevenciju poZara i eksplozija,

— odlaganje reagensa.

Ova metoda zahtijeva visoku strucnost osoblja i odgovarajuce opremljeni laboratorij.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Opseg

Ovo definira postupak ekstrakcije i odredivanje elementarnog sumpora koji se nalazi u gnojivima.
Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se na EZ gnojiva Cija deklaracija ukupnog sumpora u elementarnom obliku se nalazi u

Prilogu L

Nacelo

Nakon odstranjivanja topljivih sastojaka, elementarni sumpor se ekstrahira uz koristenje ugljicnog disulfida, iza
kojega slijedi gravimetrijsko odredivanje ekstrahiranog sumpora.

Reagensi

Uglji¢ni disulfid.

Oprema

Tikvica za ekstrakciju od 100 ml sa staklenim ¢vrstim ¢epom
Soxhletov aparat, s odgovarajucim filter elementima
Rotirajuéi vakuumski ispariva¢

Elektri¢ni susionik s ventilatorom, postavljen na 90 (+ 2) °C
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5.5.

5.6.

7.2.

7.3.

Porculanske Petrijeve zdjelice, pet do sedam centimetara u promjeru, ija visina nije veca od 5 cm
Elektri¢na grijaca ploca s podesivom temperaturom

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

Izvagati 5 do 10 grama uzorka to¢nosti od 1 mg i staviti ga u cilindar Soxhletovog aparata (5.2.).

Ekstrakcija sumpora
Dobro oprati sadrzaj vruéom vodom, kako bi se odstranili svi topljivi sastojci. Susiti u suioniku na 90 °C

(5.4.) najmanje sat vremena. Staviti filter u Soxhletov aparat (5.2.).

Staviti nekoliko staklenih kuglica u tikvicu na aparatu (5.1.) i izvagati (Py) te dodati 50 ml ugljicnog disulfida
4.1).

Spojiti aparat i ostaviti elementarni sumpor da se ekstrahira Sest sati. Iskljuciti grijanje i, nakon hladenja,
odvojiti tikvicu. Spojiti tikvicu s rotirajuéim isparivacem (5.3.) i pariti sve dok se sadrzaj tikvice ne zgusne u
spuZvastu masu.

Susiti tikvicu u susioniku na 90 °C (5.4.) (obi¢no je potrebno sat vremena) dok se ne dobije konstantna masa
(Py).
Odredivanje Cistoe elementarnog sumpora

Neke supstance se uz pomo¢ ugljicnog disulfida mogu ekstrahirati u isto vrijeme kao i elementarni sumpor.
Cistoca elementarnog sumpora odreduje se na sljede¢i nacin:

homogenizirati sadrzaj tikvice koliko god je to moguée te odstraniti dva do tri grama, izvaganih to¢nosti do
jednog miligrama (n). Staviti u Petrijevu zdjelicu (5.5.). Izvagati zdjelicu i sadrzaj zajedno (P,. Staviti na grijacu
plocu (5.6.) na temperaturu koja ne prelazi 220 °C kako ne bi doslo do sagorijevanja sumpora. Sublimirati tri
do Cetiri sata, dok se ne dobije konstantna masa (Ps).

Napomena

Kod nekih gnojiva mozda nece biti potrebno odredivati koliko je sumpor ¢ist. U tom slucaju, preskociti korak
7.2.

IzraZavanje rezultata

Postotak udjela elementarnog sumpora (S) izrazava se na sljedeci nacin:

o . )
Neprociséeni S (%) u gnojivu = — % 100

P, - Py

Cistoca ekstrahiranog sumpora(%) = x 100

(P1 = Po)(P2 — P3)
m X n

Cisti (S) pur (%) u gnojivu = x 100

Gdje je

m = masa ispitnog uzorka gnojiva u gramima,

Py = masa Soxhletove tikvice u gramima,

P, = masa Soxhletove tikvice i neprociséenog sumpora nakon susenja,
n = masa neprocisenog sumpora koji se mora pro¢istiti, u gramima,
P, = masa Petrijeve zdjelice,

P; = masa Petrijeve zdjelice nakon sublimacije sumpora u gramima,
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

Metoda 8.6.
Manganometrijsko odredivanje ekstrahiranog kalcija nakon taloZenja u obliku oksalata
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja kalcija u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se na EZ gnojiva ¢ija deklaracija ukupnog ifili kalcija topljivog u vodi se predvida u
Prilogu L

Nacelo

Talozenje kalcija koji se nalazi u alikvotu ekstrakcijske otopine u obliku oksalata, 3to se odreduje titriranjem
kalijevim permanganatom.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina

1 volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i jedan volumen vode.

1:10 razrijedena sumporna kiselina

Jedan volumen sumporne kiseline (d,, = 1,84 g/ml) u deset volumena vode.

1:1 razrijedena amonijacna otopina

Jedan volumen amonijaka (d,q = 0,88 g/ml) i jedan volumen vode.

Zasic¢ena otopina amonijevog oksalata [(NH,),C,0,. H,0] na sobnoj temperaturi (otprilike 40 grama po litri)
Otopina limunske kiseline, 30 % (m/v)

Otopina amonijskog klorida, 5 % (m/v

Otopina bromotimol plavog u etanolu, na 95 %, 0,1 % (m/v)

Otopina bromkrezol zelenog u etanolu, na 95 %, 0,04 % (m/v)

Standardna otopina kalijevog permanganata, 0,02 mol/l

Oprema

Filter lon¢i¢ poroznosti 5 do 20 pm od sinteriranog stakla
Vruéa vodena kupelj

Pripremanje alikvota za analizu

Koristedi pipetu, uzeti alikvotni dio ekstrahirane otopine, dobivene metodom 8.1. ili 8.3., koja sadrzi izmedu
151 50 mg Ca (= 21 do 70 mg CaO). Neka volumen ovog alikvota bude v,. Uliti u ¢asu od 400 ml. Ako je
potrebno, neutralizirati (tako da indikator (4.7.) od zelenog postane plav) s nekoliko kapi amonija¢ne otopine
@.3).

Dodati 1 ml otopine limunske kiseline (4.5.) i 5 ml otopine amonijevog klorida (4.6.).

TaloZenje kalcijevog oksalata

Dodati otprilike 100 mililitara vode. Dovesti do vrenja, dodati osam do deset kapi indikatora (4.8.) i, polagano,
50 mililitara vruée otopine amonijevog oksalata (4.4.). Ako se stvara talog, rastopiti ga dodavsi pet kapi
hidrokloridne kiseline (4.1.). Neutralizirati vrlo lagano otopinom amonijaka (4.3.) uz neprestano mijeSanje,
do pH od 4,4 do 4,6 (tako da indikator (4.8.) od zelenog postane plav). Staviti ¢asu u vruéu vodenu kupelj
(5.2.) na otprilike 30 minuta.

Odstraniti ¢asu iz kupelji, ostaviti da stoji sat vremena i filtrirati u filterski lonci¢ (5.1.).
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8. Titriranje taloga oksalata

Prati ¢asu i lonci¢ sve dok se visak amonijevog oksalata potpuno ne ukloni (to se moze provjeriti odsustvom
klorida u vodi za pranje). Staviti lon¢i¢ u ¢asu od 400 ml i rastopiti talog s 50 ml vruée sumporne kiseline
(4.2.). Dodati vodu u ¢asu kako bi se dobio volumen od otprilike 100 mililitara. Dovesti do temperature od 70
do 80 °C i titrirati kap po kap otopinom permanganata (4.9.) dok se ruZicasta boja ne odrzi jednu minutu.
Neka taj volumen bude n.

9. IzraZzavanje rezultata

Udio kalcija (Ca) u gnojivu izrazava se na sljedeci nacin:

\4!

Ca (%) = n x 0,2004 x
2 vy X m

)

Gdje je

n = broj mililitara koriStenog permanganata,

3
I

masa ispitnog uzorka u gramima,

volumen alikvota u mililitrima,

V2
vy = volumen ekstrahirane otopine u mililitrima,
t = koncentracija otopine permanganata u molima, po litri.

CaO (%) = Ca (%) * 1,400

Metoda 8.7.

Odredivanje magnezija atomskom apsorpcijskom spektrometrijom
1. Opseg
Ovaj dokument definira postupak odredivanja magnezija u ekstraktima gnojiva.
2. Podrudje primjene
Ova metoda odnosi se na EZ gnojiva, dobivena metodama 8.1. i 8.3., za koja se zahtijeva deklaracija ukupnog

magnezija i/ili magnezija topljivog u vodi, s iznimkom sljede¢ih gnojiva navedenih u Prilogu I. D koja se
odnose na sekundarne hranjive tvari:

— tip 4 (kieserit),

— tip 5 (magnezijev sulfat) i tip 5.1 (otopina magnezijevog sulfata),

— i s iznimkom sljede¢ih gnojiva navedenih u Prilogu I. A 3. koja se odnose na kalijeva gnojiva:
— tip 7 (kieserit s kalijevim sulfatom),

— ona na koje se primjenjuje metoda 8.8.

Metoda prikazana ispod odnosi se na sve ekstrakte gnojiva koji sadrze elemente u koli¢ini koja moze
poremetiti kompleksometrijsko odredivanje magnezija.

3. Nacelo

Odredivanje magnezija atomskom apsorpcijskom spektrometrijom nakon razrjedivanja ekstrakta.

4. Reagensi

4.1. Hidrokloridna kiselina, 1 mol/l otopina

4.2. Hidrokloridna kiselina, 0,5 mol/l otopina
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4.3.

4.3.1.

4.4.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Standardna otopina magnezija, 1,00 miligrama po mililitru

Rastopiti 1,013 grama magnezijevog sulfata (MgSO,. 7H,0) u 0,5 mol/l otopini hidrokloridne kiseline (4.2.)

Izvagati 1,658 grama magnezijevog oksida (MgO), koji je prije toga Zaren radi uklanjanja karbonata. Staviti u
¢asu sa 100 ml vode i 120 ml 1 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.1.). Kad se rastopi, koli¢inski odliti u
odmjernu tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti do oznake vodom i promijesati.

ili
Komercijalna standardna otopina
Laboratorij je odgovoran za ispitivanje takvih otopina.

Otopina stroncijevog klorida

Rastopiti 75 g stroncijevog klorida (SrCl, 6H,0) u otopini hidrokloridne kiseline (4.2.) i doliti istu otopinu
kiseline do 500 ml.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar s magnezijevom svjetiljikom, postavljen na 285,2 nm.
Plamen zrak-acetilen.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metode 8.1. i 8.3.

Postupak

Ako gnojivo ima deklarirani udio magnezija (Mg) veéi od 6 % (tj. 10 % kao MgO), uzeti 25 ml (V;) ekstra-
hirane otopine (6). Premjestiti u odmjernu tikvicu od 100 mililitara, dopuniti do oznake vodom i promijesati.
Faktor razrjedivanja je D, = 100/V,

Koriste¢i pipetu, uzeti 10 mililitara ekstrahirane otopine (6) ili otopine (7.1.). Premjestiti u odmjernu tikvicu od
200 mililitara. Dopuniti do oznake s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i promijesati. Faktor
raztjedivanja je 200/10

Razrijediti ovu otopinu (7.2.) s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) kako bi se dobila koncentracija
optimalna za radno podrucje spektrometra (5.1.). V, je volumen uzorka u 100 mililitara. Faktor razrjedivanja
je D; = 100/V,

Konacna otopina treba sadrzavati 10 % v/v otopine stroncijevog klorida (4.4.).

Pripremanje slijepe otopine

Pripremiti slijepu otopinu ponavljajuéi cijeli postupak ekstrakcije (metoda 8.1. i 8.3.), preskacuéi samo ispitni
uzorak gnojiva.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Razrjedivanjem standardne otopine (4.3.) s 0,5 mol/l hidrokloridne kiseline, pripremiti najmanje pet kalibracij-
skih otopina povecavanjem koncentracije unutar optimuma raspona mjerenja uredaja (5.1.).

Ove otopine trebaju sadrzavati 10 % v[v otopine stroncijevog klorida (4.4.).

Mjerenje

Postaviti spektrometar (5.1.) na valnu duljinu od 285,2 nm.

Rasprsiti, uzastopno, kalibracijske otopine (7.5.), otopinu uzorka (7.3.) i slijepu otopinu (7.4.), ispiruci instru-
ment otopinom koja mora biti izmjerena sljedeca. Ponoviti ovaj postupak tri puta. Nacrtati kalibracijsku
krivulju tako da ordinata bude srednja vrijednost apsorbancije svake kalibracije (7.5.), a apscisa odgovarajuca
koncentracija magnezija u pg/ml. Odrediti koncentraciju magnezija u uzorku (7.3.), X, i prazni (7.4.), Xy, s
obzirom na kalibracijsku krivulju.
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4.1.

4.1.1.

IzraZavanje rezultata

IzraCunati koli¢inu magnezija (Mg) ili magnezijevog oksida (MgO) u uzorku s obzirom na kalibracijske otopine
i uzeti u obzir slijepu probu.

Postotak magnezija (Mg) u gnojivu jednak je:

(X, - X,) D1(200/10) D, 500,100
1000.1000 M

Mg (%) =

Gdje je

X, = koncentracija otopine koja se treba analizirati, zabiljezena na kalibracijskoj krivulji, u pg/ml.
Xy, = koncentracija slijepe otopine zabiljeZena na kalibracijskoj krivulji, u pg/ml.

D, = faktor razrjedivanja kad je otopina razrijedena (7.1.).

— Jednak je Cetiri u 25 uzetih mililitara.

— Jednak je jedan kad otopina nije razrijedena.

— D, = faktor razrjedivanja je 7.3.

— M = masa ispitnog uzorka za vrijeme ekstrakcije.

— MgO (%) = Mg (%)[0,6

Metoda 8.8.

Odredivanje magnezija kompleksometrijski
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja magnezija u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene
Ova metoda odnosi se na sljede¢a EZ gnojiva, ¢ija deklaracija ukupnog ifili magnezija topljivog u vodi se

predvida za:

— gnojiva navedena u Prilogu I: jednostavna du$i¢na gnojiva, tip 1b + 1c (kalcijev magnezijev nitrat), tip 7
(magnezijev sulfonitrat), tip 8 (dusi¢na gnojiva s magnezijem) i jednostavna kalijeva gnojiva, tip 2 (obo-
gaceni kainit), tip 4 (kalijev klorid koji sadrzi magnezij), tip 6 (kalijev sulfat koji sadrzi magnezijevu sol),

— gnojiva navedena u Prilogu I. D koji se odnosi na sckundarne hranjive tvari.

Nacelo

Magnezij se rastapa pomo¢u metoda 8.1. ifili 8.3. Prvo titriranje: s EDTA od Ca i Mg u prisutnosti indikatora
eriokrom crno T. Drugo titriranje: s EDTA od Ca u prisutnosti kalceina ili kalcona ugljicne kiseline. Odredi-
vanje magnezija prema razlikama.

Reagensi

Standardna 0,05 mol/l otopina magnezija:

Rastopiti 1,232 grama magnezijevog sulfata (MgSO, 7H,0) u 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.11.) i
dopuniti iste kiseline do 100 ml

ili

Izvagati 2,016 grama magnezijevog oksida, prethodno kalciniranog kako bi se odstranili svi tragovi karbonata.
Staviti u casu sa 100 ml vode

Mijesati u otprilike 120 ml od otprilike 1 mol/l hidrokloridne kiseline (4.12.).
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

4.12.

4.13.

Nakon rastapanja, koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti do oznake i promijesati.
Jedan mililitar tih otopina treba sadrzavati 1,216 miligrama Mg (= 2,016 miligrama MgO).
Laboratorij je odgovoran za ispitivanje jakosti ove standardne otopine.

0,05 molarna otopina EDTA

Izvagati 18,61 grama dinatrijeve soli etilendiamintetraoctene kiseline dihidrat (C,,H;,N,Na,Og. 2H,0), staviti
u ¢asu od 1 000 ml i rastopiti u 600 do 800 mililitara vode. Premjestiti otopinu koli¢inski u odmjernu tikvicu
od 1 000 ml. Dopuniti do oznake vodom i promijesati. Provjeriti ovu otopinu standardnom otopinom (4.1.)
uzimanjem uzorka od 20 ml potonje i titriranjem u skladu s analitickim postupkom opisanim u (7.2.).

Jedan mililitar EDTA otopine trebao bi odgovarati 1,216 miligrama Mg (= 2,016 miligrama MgO) i 2,004
miligrama Ca (= 2,804 miligrama CaO) (vidjeti napomene 10,1 i 10,6).

0,05 molarna standardna otopina kalcija

Izvagati 5,004 grama suhog kalcijevog karbonata. Staviti u ¢asu sa 100 ml vode. Postupno mijesati u 120 ml

od otprilike 1 mol/l hidrokloridne kiseline (4.12.).

Dovesti do vrenja, kako bi se uklonio sav uglji¢ni dioksid, ohladiti, premjestiti koli¢inski u odmjernu tikvicu od
jedne litre, dopuniti vodom do oznake i promijesati. Provjeriti ovu otopinu u odnosu na EDTA otopinu (4.2.)
slijedeci analiticki postupak (7.3.). Jedan mililitar ove otopine trebao bi sadrzavati 2,004 miligrama Ca
(= 2,804 miligrama CaO) i odgovarati jednom mililitru od 0,05 molarne EDTA otopine (4.2.).

Kalceinski indikator

Pazljivo pomijesati u stupi jedan gram kalceina sa 100 g natrijevog klorida. Koristiti 10 miligrama ove
mjesavine. Indikator od zelenog postaje narancast. Titriranje se mora provoditi sve dok se ne dobije narancasta
boja koja nema primjesa zelene.

Indikator kalcon karbonske kiseline

Rastopiti 400 mg kalcon karbonske kiseline u 100 ml etanola. Ova otopina moze stajati samo otprilike Cetiri
tjedna. Koristiti tri kapi ove otopine. Indikator od crvenog postaje plav. Titriranje se mora provoditi sve dok se
ne dobije plava boja koja nema primjesa crvene.

Indikator eriokrom crno T

Rastopiti 300 mg indikatora eriokrom crno T u mjeSavini od 25 ml propanola-1 i 15 ml trietanolamina. Ova
otopina moze stajati samo otprilike Cetiri tjedna. Koristiti tri kapi ove otopine. Indikator od crvenog postaje
plav i titriranje se mora provoditi sve dok se ne dobije plava boja koja nema primjesa crvene. Mijenja boju
samo kad je prisutan magnezij. Ako je potrebno, dodati 1 mililitar standardne otopine (4.1.).

Kad su i kalcij i magnezij prisutni, EDTA najprije formira mjesavinu s kalcijem, a onda s magnezijem. U tom
slucaju dva elementa se odreduju istodobno.

Otopina kalijevog cijanida

Vodena otopina KCN na 2 %. (Ne pipetirati ustima i vidjeti 10.7.).

Otopina kalijevog hidroksida i kalijevog cijanida

Rastopiti 280 grama KOH i 66 grama KCN u vodi, dopuniti volumen do jedne litre i promijesati.

pH 10,5 pufer otopina

U odmjernoj tikvici od 500 ml, rastopiti 33 grama amonijevog klorida u 200 ml vode, dodati 250 ml

amonijaka (dyq = 0,91 g/ml), dopuniti do oznake vodom i promijesati. Redovito provjeravati pH otopine.

Razrijedena hidrokloridna kiselina: jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,o = 1,18 g/ml) i jedan volumen
vode

Otopina hidrokloridne kiseline otprilike 0,5 mol/l
Otopina hidrokloridne kiseline otprilike 1 mol/l

Otopina natrijevog hidroksida 5 mol/l
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5.1.

5.2.

8.2.

8.3.

Oprema

Magnetska ili mehanicka mijesalica
pH-metar

Kontrolno ispitivanje

Provesti odredivanje na alikvotnim dijelovima otopina (4.1. i 4.3.) tako da omjer Ca/MgO bude otprilike isti
kao i onaj otopine koja se treba analizirati. U tom trenutku uzeti (a) mililitara Mg standardne otopine (4.3.) i
(b-a) mililitara standardne otopine (4.1.), gdje su (a) i (b) brojevi mililitara EDTA otopine koja se koristi u dva
titriranja izvedena na otopini koja se mora analizirati. Ovaj postupak je ispravan jedino ako su otopine EDTA,
kalcija i magnezija tocno ekvivalentne. Ako nije tako, nuZno je napraviti ispravke.

Pripremanje otopine za analizu

Vidjeti metode 8.1. i 8.3.

Odredivanje
Alikvotni uzorci koji se moraju uzeti

Alikvotni uzorak ce, koliko je to mogule, sadrzavati izmedu 9 i 18 miligrama magnezija (= 15 do 30
miligrama MgO).

Titriranje u prisutnosti indikatora eriokrom crno T.

Pipetom staviti alikvotni dio (8.1.) za analizu u ¢asi od 400 ml. Neutralizirati suvisak kiseline s 5 mol/l otopine
natrijevog hidroksida (4.12.) koriste¢i pH-metar. Razrijediti vodom do otprilike 100 mililitara. Dodati 5 ml
pufer otopine (4.9.). pH izmjeren pH-metrom mora biti 10,5 + 0,1. Dodati 2 ml otopine kalijevog cijanida
(4.7.) 1 tri kapi indikatora eriokrom crno T (4.6.). Titrirati otopinom EDTA (4.2.). Pazljivo mijesati mijeSalicom
(5.1.) (vidjeti 10,2, 10,3 i 10,4). Neka ,b” bude broj mililitara od 0,05 mol/l EDTA otopine.

Titriranje u prisutnosti kalceina ili kalcon karbonske kiseline

Pipetom staviti alikvotni dio za analizu jednak onome iz ve¢ spomenutog titriranja i staviti ga u casu od
400 ml. Neutralizirati suviSak kiseline s 5 mol/l otopine natrijevog hidroksida (4.13.) koriste¢i pH-metar.
Razrijediti vodom do otprilike 100 mililitara. Dodati 10 ml otopine KOH/KCN (4.8.) i indikator (4.4 ili
4.5.). Pazljivo mijesati mijeSalicom (5.1.), titrirati otopinom EDTA (4.2.) (vidjeti 10,2, 10,3 i 10,4). Neka ,a”
bude broj mililitara od 0,05 mol/l EDTA otopine.

IzraZavanje rezultata

Za EZ gnojiva kod kojih se primjenjuje ova metoda (5 grama gnojiva u 500 ml ekstrakta), postotak udjela
gnojiva je:

MgO (%) u gnojivu = W

Mg (%) u gnojivu = (b-a) x T

Gdje je

a = broj mililitara od 0,05 mol/l EDTA otopine koja se koristi za titriranje u prisutnosti kalceina ili kalcon
karbonske kiseline,

o
I

broj mililitara od 0,05 mol/l EDTA otopine koja se koristi za titriranje u prisutnosti indikatora eriokrom
crno T.

M = masa uzorka prisutnog u uzetom alikvotnom dijelu (u gramima),

—
I

0,2016 x mol/l od EDTA otopine/0,05 (vidjeti 4.2.),

=
I

0,1216 x mol/l od EDTA otopine/0,05 (vidjeti 4.2.).
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10.

10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Napomene

Stehiometrijski omjer EDTA-metala u kompleksometrijskoj analizi je uvijek 1:1, bez obzira na valenciju metala
i usprkos ¢injenici da je EDTA Cetverovalentan. Titracijska otopina EDTA i standardne otopine e stoga biti
molarne, a ne normalne

Kompleksometrijski indikatori su Cesto osjetljivi na zrak. Tijekom titriranja otopina moze izgubiti boju. U tom
slucaju, mora se dodati jedna ili dvije kapi indikatora. Tako je posebno u slucaju indikatora eriokrom crno T i
kalcon karbonske kiseline

Kompleksi metal-indikatora ¢esto su relativno stabilni i moze biti potrebno neko vrijeme da se boja promijeni.
Zato se zadnje kapi EDTA moraju dodavati polako, a kap od 0,05 mol/l otopine magnezija (4.1.) ili kalcija
(4.3.) dodati zbog sigurnosti da se promjena boje ve¢ nije dogodila. Tako je posebno u slucaju eriokrom-
magnezij kompleksa

Mijenjanje indikatora ne smije se promatrati vertikalno, nego horizontalno preko otopine, a ¢aa mora biti
postavljena nasuprot bijele pozadine na dobro osvijetlieno mjesto. Mijenjanje indikatora takoder se moze lako
promatrati stavljanjem ¢aSe na mlije¢no bruseno staklo uz priguseno osvjetljenje odozdo (zarulja od 25 W)

Ovakva analiza zahtijeva odredeno iskustvo. Medu ostalim, zadatak e uklju¢ivati i promatranje promjene boje
standardnih otopina 4.1. i 4.3. Preporucljivo je da odredivanje provede isti laboratorijski kemicar.

Ako se koristi EDTA otopina zajaméene jakosti (Titrisol, Normex, npr.), to moZe pojednostavniti kontrolu
ekvivalentnosti standardnih otopina 4.1., 4.2. i 4.3.

Otopine koje sadrze kalijev cijanid ne smiju se izlijevati u slivnik sve dok se cijanid ne pretvori u bezopasni
spoj, na primjer, oksidacijom s natrijevim hipokloritom nakon alkalizacije.

Metoda 8.9.

Odredivanje sulfata
Opseg
Ovaj dokument definira postupak odredivanja sumpora prisutnog u ekstraktima gnojiva u obliku sulfata.
Podrudje primjene
Ova metoda odnosi se na odredivanje sulfata prisutnih u ekstraktima izvedenim u metodama 8.1., 8.2.,

8.3.1 8.4.

Nacelo

Gravimetrijsko odredivanje kao kod barijevog sulfata.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina

1 volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) i jedan volumen vode.
Otopina barijevog klorida BaCl, 2H,0:122 g po litri
Otopina srebrnog nitrata: 5 grama po litri

Oprema

Porculanski lon¢iéi za Zarenje
Vruéa vodena kupelj
Susionik, postavljen na 105 (x 1) °C

Elektri¢na peénica, postavljena na 800 (+ 50) °C
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6.2.

6.3.

Postupak
Uzorkovanje otopine

Pipetirati alikvotni dio jedne od ekstrahiranih otopina naznacenih u 2., koje sadrze izmedu 20 i 100 miligrama
S ili 50 i 250 miligrama SO;.

Staviti taj alikvot u ¢asu odgovarajuceg kapaciteta. Dodati 20 mililitara razrijedene hidrokloridne kiseline (4.1.).
Doliti vode do otprilike 300 ml.

Pripremanje taloga

Dovesti otopinu do vrenja. Dodati, kap po kap, oko 20 mililitara otopine barijevog klorida (4.2.) snazno
mijeSajudi otopinu. Neka vrije nekoliko minuta.

Staviti ¢asu pokrivenu satnim staklom u vruéu vodenu kupelj (5.2.) na jedan sat. Neka nakon toga ostane
vruéa (oko 60 °C) sve dok se gornji likvor ne razbistri. Odliti bistru otopinu uz polagano filtriranje kroz filter
papir bez pepela. Oprati talog nekoliko puta vruéom vodom. Nastaviti prati talog na filteru sve dok filtrat ne
bude bez klorida. To se moZe provjeriti uporabom otopine srebrnog nitrata (4.3.).

Spaljivanje i vaganje taloga

Staviti filter papir i talog u porculanski lonci¢ (5.1.), sve prije toga izvagano do tocnosti 0,1 miligrama. Osusiti
u susioniku (5.3.) i pougljeniti na otprilike 800 °C pola sata (5.4.). Pustiti da se ohladi u eksikatoru i izvagati
do to¢nosti od 0,1 miligrama.

IzraZavanje rezultata

Jedan miligram barijevog sulfata odgovara 0,137 miligrama S ili 0,343 miligrama SOj;.

Postotak udjela S u gnojivu izrazava se na sljedeéi nacin:

Vi

S(%) = w x 0,0137 x
V), X m

SO4(%) = S (%) x 2,5

Gdje je

w = masa taloga barijevog sulfata u miligramima,

vy = volumen ekstrakcije otopine u mililitrima,

v, = alikvotni volumen u mililitrima,
m = masa ispitnog uzorka u gramima.
Metoda 8.10.
Odredivanje ekstrahiranog natrija
Opseg

Ovaj dokument definira postupak odredivanja natrija u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ova metoda odnosi se na EZ gnojiva Cija deklaracija natrija se navodi u Prilogu .
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.2.

Nacelo

Nakon odgovarajuleg razrjedivanja ekstrakta dobivenog metodom 8.1. ifili metodom 8.3., udio natrija u
otopini odreduje se plameno-emisijskom spektrometrijom.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina

1 volumen hidrokloridne kiseline za analizu (d,, = 1,18 g/ml) i jedan volumen vode.
Aluminijev nitrat AI(NO3);. 9H,0

Cezijev klorid, CsCl

Bezvodni natrijev klorid, NaCl

Otopina cezijevog klorida i aluminijevog nitrata

Rastopiti u vodi 50 grama cezijevog klorida (4.3.) i 250 grama aluminijevog nitrata (4.2.) u odmjernoj tikvici
od 1000 ml. Povecati volumen vodom i pomijesati.

Standardna otopina natrija od jednog miligrama/mililitar Na

Rastopiti u vodi 2,542 grama natrijevog klorida (4.4.) u odmjernoj tikvici od 1000 ml. Dodati 10 ml
hidrokloridne kiseline (4.1.). Dopuniti vodom do oznake i promijesati.

Oprema

Plameno emisijski spektrometar, postavljen na 589,3 nm.

Kalibracijske otopine
Staviti 10 mililitara standardne otopine (4.6.) u odmjernu tikvicu od 250 mililitara. Dopuniti vodom do

oznake i promijeati. Koncentracija otopine: 40 pg/ml Na

Staviti 0, 5, 10, 15, 20, 25 mililitara prijelazne otopine (6.1.) u odmjernu tikvicu od 100 mililitara. Dodati
10 ml otopine (4.5.). Dopuniti volumen do oznake i promijesati. Koncentracija otopina: 0, 2, 4, 6, 8, 10 pg/ml
Na

Pripremanje otopina za mjerenje

Ovisno o ocekivanom udjelu natrija ekstrakcije otopine kao u metodi 8.1. ili 8.3. (5 grama gnojiva u 500
mililitara), provesti razrjedivanje u skladu sa sljedecom tablicom:

Prijelazno razrjedivanje Zavrino razrjedivanje

Stupanj
Na,O (%) Na (%) NP P e
Razrjedivanje u Razrjedivanje u | razrjedivanja

Uzorak (ml) (va) | ™ ifipere (vy) Uzorak (ml) (va)| ™ hritrima

3-5 2,2 =37 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

Razrijediti vodom prijelaznu otopinu. Za zavr$no razrjedivanje dodati 10 mililitara otopine (4.5.) u odmjernu
tikvicu od 100 mililitara.

Za ispitni uzorak od jednog grama pomnoziti volumen zavr$nog razrjedivanja (v,) s pet.

Odredivanje

Pripremiti spektrometar (5.1.) za mjerenja na 589,3 nm. Kalibrirati instrument mjerenjem odziva kalibracijskih
otopina (6.2.). Prilagoditi osjetljivost instrumenta za najkoncentriraniju kalibracijsku otopinu. Tada izmjeriti
odziv otopine uzorka koji se mora analizirati (7). Ponoviti ovaj postupak tri puta.
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9. Izratunavanje rezultata

Nacrtati kalibracijsku krivulju tako da se na ordinatu stavi prosjecni odziv za svaku kalibracijsku otopinu, a na
apcisu odgovarajue koncentracije, izrazene u pg po mililitru. Iz toga odrediti koncentraciju natrija u ispitnoj
otopini. Izra¢unati koli¢inu natrija u standardnim otopinama, uzimajuéi u obzir razrjedivanja. Izraziti rezultate
kao postotak uzorka.

Postotak udjela natrija (Na) u gnojivu izrazava se na sljedeci nacin:

—2
V3 V1 10
Na% = x.— — —
V4 V2 m

Na,O (%) = Na (%) x 1,348
Gdje je
x = koncentracija otopine uvedene u spektrometar u pg/ml,
v; = volumen otopine ekstrakta u mililitrima,
v, = alikvotni volumen prijelaznog razrjedivanja u mililitrima,
vy = volumen prijelaznog razrjedivanja u mililitrima,
v, = alikvotni volumen zavr$nog razrjedivanja u mililitrima (do 100 mililitara),

m = masa ispitnog uzorka u gramima.

Metode 9.
Mikro-hranjive tvari u koncentraciji manjoj ili jednakoj 10 %
Metoda 9.1.

Ekstrakcija ukupnih mikrohranjivih tvari

1. Opseg

Ova metoda definira postupak ekstrakcije sljede¢ih mikro-hranjivih tvari: ukupnog bora, ukupnog kobalta,
ukupnog bakra, ukupnog Zeljeza, ukupnog mangana, ukupnog molibdena i ukupnog cinka. Cilj je provesti
minimalni broj ekstrakcija koristedi, gdje je god mogude, isti ekstrakt za odredivanje sveukupne razine svake
gore navedene mikro-hranjive tvari.

2. Podrudje primjene

Ovaj postupak odnosi se na EZ gnojiva obuhvacena Prilogom I E, a koja sadrze jednu ili viSe od sljedecih
mikro-hranjivih tvari: bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan, molibden i cink. Primjenjuje se na svaku mikro-
hranjivu tvar Cija deklaracija udjela je manje ili jednako 10 %.

3. Nacelo

Rastvaranje u kipucoj razrijedenoj hidrokloridnoj kiselini.

Napomena

Ekstrakcija je empirijska i mozda nece biti koli¢inska, ovisno o proizvodu ili ostalim sastojcima gnojiva.
Posebno, u slucaju odredenih manganovih oksida, ekstrahirana koli¢ina moze biti bitno manja od sveukupne
koli¢ine mangana koju sadrzi proizvod. Odgovornost proizvodaca gnojiva jest osigurati da deklarirani udio
stvarno odgovara ekstrahiranoj koli¢ini u uvjetima koji se primjenjuju u metodi.
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7.2.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.
Koncentrirana otopina amonijaka (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

Oprema

Elektri¢na grijaca ploca s promjenjivom kontrolom temperature.

Napomena

Kad se treba odrediti udio bora u ekstraktu, ne koristiti borosilikatno stakleno posude. Kako metoda obuhvaca
i vrenje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro odistiti stakleno posude, ako je prethodno bilo oprano u
deterdzentima koji sadrze borate.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

Uzeti koli¢inu gnojiva, izvaganu izmedu 2 i 10 g, ovisno o deklariranom udjelu elementa u proizvodu.
Sljede¢a tablica koristi se za dobivanje zavrne otopine koja e, nakon odgovarajuceg razrjedivanja, biti
unutar raspona mjerenja za svaku metodu. Uzorci trebaju biti izvagani do to¢nosti od 1 mg.

Deklarirani udio mikro-hranjive tvari u gnojivu (%) <0,01 0,01 - <5 >5-10
Masa ispitnog uzorka (g) 10 5 2
Masa elementa u uzorku (mg) 1 0,5 — 250 100 - 200
Volumen ekstrakta V (ml) 250 500 500
Koncentracija elementa u ekstraktu (mgl) 4 1 - 500 200 - 400

Staviti uzorak u ¢asu od 250 ml.

Pripremanje otopine

Ako je potrebno, navlaziti uzorak s malo vode, pazljivo dodati 10 ml razrijedene hidrokloridne kiseline (4.1.)
po gramu gnojiva, u malim koli¢inama, a onda dodati oko 50 ml vode. Pokriti ¢asu satnim staklom i
promijesati. Na grijacoj plo¢i dovesti do vrenja i pustiti da vrije 30 minuta. Pustiti da se ohladi, povremeno
mijeSajudi. Koli¢inski premjestiti u volumetrijsku tikvica od 250 ili 500 ml (vidjeti tablicu). Dopuniti vodom do
oznake i dobro promijesati. Filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik. Odbaciti prvi dio. Ekstrakt mora biti
savreno bistar.

Preporucljivo je da se odredivanje provede bez odgadanja na alikvotnim dijelovima bistrog filtrata, a ako tako
ne bude, spremnici se moraju zacepiti.
Napomena

Ekstrakti s udjelom bora moraju se odrediti: Podesiti pH do izmedu 4 i 6 s koncentriranim amonijakom (4.2.).

Odredivanje

Odredivanje svake mikro-hranjive tvari provodi se na alikvotnim dijelovima naznacenima u metodi, za svaku
mikro-hranjivu tvar posebno.

Ako je potrebno, odstraniti organske supstance za keliranje ili kompleksiranje iz alikvotnog dijela ekstrakcijom
koriste¢i metodu 9.3. U slucaju odredivanja atomskom apsorpcijskom spektrometrijom, takvo odstranjivanje
mozda nece biti potrebno.
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5.1.

5.2.

Metoda 9.2.
Ekstrakcija mikro-hranjivih tvari topljivih u vodi
Opseg

Ova metoda definira postupak ekstrakcije sljedeé¢ih oblika mikro-hranjivih tvari topljivih u vodi: bora, kobalta,
bakra, Zeljeza, mangana, molibdena i cinka. Cilj je provesti minimalni broj ekstrakcija koristedi, gdje je god
moguce, isti ekstrakt za odredivanje sveukupne razine svake gore navedene mikro-hranjive tvari.

Podrudje primjene

Ovaj postupak odnosi se na EZ gnojiva pokrivena Prilogom I., a koja sadrze jednu ili vise od sljede¢ih mikro-
hranjivih tvari: bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan, molibden i cink. Primjenjuje se na svaku mikro-hranjivu
tvar Cija deklaracija udjela je manje ili jednako 10 %.

Nacelo

Mikro-hranjive tvari ekstrahiraju se tresenjem gnojiva u vodi na 20 °C (z 2) °C.

Napomena

Ekstrakcija je empirijska i mozZe i ne mora biti koli¢inska.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) s jednim volumenom vode.

Oprema

Rotacijska tresilica postavljena na oko 35 do 40 okretaja u minuti

pH-metar

Napomena

Kad se treba odrediti udio bora u ekstraktu, ne koristiti borosilikatno stakleno posude. Kako metoda obuhvaca
i vrenje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro oistiti stakleno posude, ako je prethodno bilo oprano u
deterdZentima koji sadrze borate.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

Uzeti koli¢inu gnojiva, izvaganu izmedu 2 i 10 g, ovisno o deklariranom udjelu elementa u proizvodu.
Sljede¢a tablica koristi se za dobivanje zavr$ne otopine koja e, nakon odgovarajuceg razrjedivanja, biti
unutar raspona mjerenja za svaku metodu. Uzorci trebaju biti izvagani do tocnosti 1 mg.

Deklarirani udio mikro-hranjive tvari u gnojivu (%) <0,01 0,01 - <5 >5-10
Masa ispitnog uzorka (g) 10 5 2
Masa elementa u uzorku (mg) 1 0,5 - 250 100 - 200
Volumen ekstrakta V (ml) 250 500 500
Koncentracija elementa u ekstraktu (mg/l) 4 1 - 500 200 - 400

Staviti uzorak u tikvicu od 250 ml ili 500 ml (u skladu s tablicom).
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4.2.

Pripremanje otopine

U tikvicu od 250 ml dodati oko 200 ml vode ili u tikvicu od 500 ml dodati 400 ml vode.

Dobro zacepiti tikvicu. Snazno ruéno protresti kako bi se uzorak raspriio, tada staviti tikvicu na tresilicu i
tresti 30 minuta.

Dopuniti vodom do oznake i dobro promijesati.

Pripremanje ispitne otopine

Odmabh filtrirati u ¢istu, suhu tikvicu. Zacepiti tikvicu. Provesti odredivanje odmah nakon filtriranja.

Napomena

Ako filtrat postepeno postane mutan, napraviti drugu ekstrakciju prema 7.1. 1 7.2. u tikvici volumena V..
Filtrirati u odmjernu tikvicu volumena W koja je prije toga bila osuSena i primila 5,00 ml razrijedene
hidrokloridne kiseline (4.1.). Prestati s filtriranjem upravo u trenutku kad se dosegne kalibracijska oznaka.
Dobro pomijesati.

U tim uvjetima vrijednost V u izraZavanju rezultata jest:

V =V, x W/(W-5)

Razrijedenost u izrazavanju rezultata ovisi o vrijednosti V.

Odredivanje

Odredivanje svake mikro-hranjive tvari provodi se na alikvotnim dijelovima naznac¢enima u metodi, za svaku
mikro-hranjivu tvar posebno.

Ako je potrebno, odstraniti organske supstance za keliranje ili kompleksiranje iz alikvotnog dijela ekstrakta
koriste¢i metodu 9.3. U slucaju odredivanja atomskom apsorpcijskom spektrometrijom, takvo odstranjivanje
mozda nece biti potrebno.

Metoda 9.3.
Odstranjivanje organskih spojeva iz ekstrakata gnojiva
Opseg

Ova metoda definira postupak odstranjivanja organskih spojeva iz ekstrakata gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1.1 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnih ifili elemenata topljivih u vodi se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Napomena

Prisutnost malih koli¢ina organske tvari obi¢no ne utjeCe na odredivanje pomocéu atomske apsorpcijske
spektrometrije.

Nacelo

Organski spojevi u alikvotnom dijelu ekstrakta oksidiraju s vodikovim peroksidom.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 0,5 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.

Otopina vodikovog peroksida (30 % H,0,, dy = 1,11 g/ml), bez mikro-hranjivih tvari
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4.3.

Oprema

Elektricna grijaca ploca s promjenjivom kontrolom temperature.

Postupak

Uzeti 25 ml otopine ekstrakta dobivenog metodama 9.1. ili 9.2. i staviti u ¢asu od 100 ml. Ako se radi o
metodi 9.2., dodati 5 ml razrijedene hidrokloridne kiseline (4.1.). Tada dodati 5 ml otopine vodikovog pero-
ksida (4.2.). Pokriti satnim staklom. Pustiti da dode do oksidacije na sobnoj temperaturi oko sat vremena, a
tada postepeno dovesti do vrenja i neka vrije pola sata. Ako je potrebno, kad se ohladi u otopinu dodati jos
5 ml vodikovog peroksida. Tada neka vrije kako bi se odstranio viSak vodikovog peroksida. Pustiti neka se
ohladi i koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 50 ml i dopuniti do oznake. Filtrirati ako je potrebno.

Ova razrijedenost mora se uzeti u obzir kod uzimanja alikvotnih dijelova i izra¢unavanja postotka mikro-
hranjivih tvari u proizvodu.

Metoda 9.4.

Odredivanje mikro-hranjivih tvari u ekstraktima gnojiva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom

(opéeniti postupak)
Opseg

Ova metoda definira opéeniti postupak odredivanja razina odredenih mikro-hranjivih tvari u ekstraktima
gnojiva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1. i 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnih ifili elemenata topljivih u vodi se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Prerade ovog postupka za razlicite mikro-hranjive tvari detaljno su opisane u metodama definiranim za svaki
element posebno.

Napomena

Prisutnost malih koli¢ina organskih tvari u vecini slucajeva ne utjece na odredivanje pomoc¢u atomske apsorp-
cijske spektrometrije.

Nacelo

Nakon $to je na ekstraktima, gdje je to bilo potrebno, provedena redukcija ili uklanjanje ometajucih kemijskih
sastojaka, ekstrakt se razrjeduje tako da njegova koncentracija bude u optimalnom rasponu spektrometra na
valnoj duljini odgovarajucoj za mikro-hranjivu tvar koja se mora odrediti.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l:

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,y, = 1,18 g/ml) s jednim volumenom vode.

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline (HC), oko 0,5 mol/I:

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,y = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)

Ovaj reagens koristi se za odredivanja kobalta, Zeljeza, mangana i cinka. MoZe se pripremiti:

(a) s lantanovim oksidom rastopljenim u hidrokloridnoj kiselini (4.1.). Staviti 11,73 g lantanovog oksida
(La,O3) u 150 ml vode u odmjernu tikvicu od 1 litre i dodati 120 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline
(4.1.). Pustiti da se rastopi i onda dopuniti vodom do jedne litre i dobro promijesati. Ova otopina je
otprilike 0,5 mol/l u hidrokloridnoj kiselini
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7.2.

7.3.

(b) ili s otopinama lantanovog klorida, sulfata ili nitrata. Rastopiti 26,7 g lantanovog klorida heptahidrata
(LaCl; 7H,0) ili 31,2 g lantanovog nitrata heksahidrata [La(NOs); 6H,0] ili 26,2 g lantanovog sulfata
nonahidrata [La,(SO4); 9H,0] u 150 ml vode, onda dodati 85 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline (4.1.).
Pustiti da se rastopi i onda dopuniti vodom do jedne litre. Dobro pomijesati. Ova otopina je otprilike
0,5 mol/l u hidrokloridnoj kiselini.

Kalibracijske otopine

Za njihovo pripremanje vidjeti pojedinacne metode odredivanja za svaku mikro-hranjivu tvar.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar opremljen izvorima koja emitiraju zraCenja karakteristicna za mikro-
hranjive tvari koje se odreduju.

Analiticar se mora pridrzavati uputa proizvodaca i biti upoznat s uredajem. Uredaj mora dozvoliti pozadinske
korekcije kako bi se mogla koristiti kad god je to potrebno (Co i Zn). Plinovi koji ¢e se koristiti su zrak i
acetilen.

Pripremanje otopina za analizu
Pripremanje otopina ekstrakata mikro-hranjivih tvari koje se moraju odrediti.

Vidjeti metode 9.1. ifili 9.2. i, ako odgovara, 9.3.

Tretiranje ispitne otopine

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta dobivenog metodom 9.1., 9.2. ili 9.3. vodom iili hidrokloridnom kiselinom
(4.1.) ili (4.2.), kako bi se dobila, u zavrinoj otopini za mjerenje, koncentracija elementa koji se treba odrediti,
a odgovara kalibracijskom rasponu koji se koristi (7.2.) i otopina hidrokloridne kiseline od najmanje 0,5 mol/l
i ne vise od 2,5 mol/l. Ovaj postupak moze zahtijevati jedno ili viSe uzastopnih razrjedivanja.

Uzeti alikvotni dio konacne otopine dobivene razrjedivanjem ekstrakta, neka (a) bude njezin volumen u ml, i
izliti u odmjernu tikvicu od 100 ml. Kad se odreduje udio kobalta, Zeljeza, mangana ili cinka, dodati 10 ml
otopine lantanove soli (4.3.). Dopuniti volumen s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro
promijesati. Ovo je kona¢na otopina za mjerenje. Neka D bude faktor razrjedivanja.

Postupak
Pripremanje slijepe otopine

Pripremiti slijepu otopinu ponavljanjem cijelog postupka od faze ekstrakcije, preskacudi jedino ispitni uzorak
gnojiva.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Od radnih kalibracijskih otopina, pripremljenih koristenjem metode dane za svaku mikro-hranjivu tvar pose-
bno, u odmjernim tikvicama od 100 ml pripremiti niz od najmanje pet kalibracijskih otopina rastuce koncen-
tracije unutar optimalnog raspona mjerenja spektrometra. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju hidroklo-
ridne kiseline, kako bi bila to je moguée blize onoj razrijedene ispitne otopine (6.2.). Kad se odreduje udio
kobalta, Zeljeza, mangana ili cinka, dodati 10 ml otopine lantanove soli (4.3.), kao u 6.2. Dopuniti do oznake s
0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Odredivanje

Pripremiti spektrometar (5) za odredivanje i podesiti ga na valnu duljinu danu u metodi koja se odnosi na
individualne mikro-hranjive tvari.

Tri puta uzastopce rasprsiti kalibracijske otopine (7.2.), ispitnu otopinu (6.2.) i otopinu slijepe probe (7.1.),
biljeze¢i svaki rezultat i ispiruéi instrument destiliranom vodom izmedu svakog prskanja posebno.

Nacrtati kalibracijsku krivulju tako da ordinata bude prosjecno ocitanje na spektrometru za svaku kalibracijsku
otopinu (7.2.), a apcisa odgovarajuca koncentracija elementa, izraZena u pg/ml.

Iz te krivulje odrediti koncentracije relevantnih mikro-hranjivih tvari u ispitnoj otopini x¢ (6.2.) i u otopini
slijepe probe x;, (7.1.), izrazavajuéi te koncentracije u pg po ml.
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8. IzraZavanje rezultata

Postotak mikro-hranjivih tvari (E) u gnojivu jednak je:

E(%) = [(x,-%) x V x DJ/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

E(%) = [(x,—%,) x V x 2D]/(M x 10%)

Gdje je

E koli¢ina ve¢ odredenih mikro-hranjivih tvari, izrazena kao postotak gnojiva;
x, koncentracija ispitne otopine (6.2.), u pg/ml;

xp, koncentracija otopine slijepe probe (7.1.), u pg/ml;

V volumen ekstrakta dobivenog metodom 9.1. ili 9.2., u ml;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2, u gramima.
Izraunavanje faktora razrjedivanja D:

Ako su (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,., (vi) i (100) volumeni u ml koji
odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ée jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 9.5.
Odredivanje bora u ekstraktima gnojiva pomocu spektrometrije azometinom-H
1. Opseg
Ova metoda opisuje postupak odredivanja bora u ekstraktima gnojiva.
2. Podrudje primjene
Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1. i 9.2., ¢ija deklaracija

ukupnog i/ili bora topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom I. ovoj Uredbi.

3. Nacelo

U otopini azometina-H, ioni bora formiraju Zutu mjeSavinu, ¢ija koncentracija se odreduje molekularnom
apsorpcijskom spektrometrijom na 410 nm. Ometajuéi ioni prekriveni su s EDTA.

4. Reagensi
4.1. Pufer otopina EDTA

Staviti u odmjernu tikvicu od 500 ml koja sadrzi 300 ml vode:

— 75 g amonijevog acetata (NH,;OOCCHj;);

— 10 g dinatrijeve soli etilen diamin tetra octene kiseline (Na,EDTA);
— 40 ml octene kiseline (CH;COOH, d,, = 1,05 g/ml).

Dopuniti vodom do oznake i dobro pomijesati. pH ove otopine, provjeren pomoéu staklene clektrode, mora
biti 4,8 +0,1.
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4.2.

4.3.
4.3.1.

6.2.

6.3.

7.2.

7.3.

7.4.

Otopina azometina-H

Staviti u odmjernu tikvicu od 200 ml

— 10 ml pufer otopine (4.1.);

— 400 g azometina-H (C;;H;,NNaOgS,);
— 2 g askorbinske kiseline (C¢HgOq);

— Dopuniti do oznake i dobro promijesati. Ne pripremati velike koli¢ine ovog reagensa jer ostaje stabilan
samo nekoliko dana.

Kalibracijske otopine s borom
Osnovna otopina bora (100 pug/ml)

Rastopiti 0,5719 g borne kiseline (H,BO3) u vodi u odmjernoj tikvici od 1 000 ml. Dopuniti do oznake i
dobro promijesati. Premjestiti u plasticnu bocu koja ¢e se cuvati u hladnjaku.

Radna otopina bora (10 pg/ml)

Staviti 50 ml osnovne otopine (4.3.1.) u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti do oznake i dobro promijesati.

Oprema

Molekulski apsorpcijski spektrometar osposobljen za molekularnu apsorpciju s Celijama od 10 mm opticke
putanje i postavljen na valnu duljinu od 410 nm.

Pripremanje otopine za analizu
Pripremanje otopine bora

Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.

Pripremanje ispitne otopine

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta (6.1.) kako bi se dobila koncentracija bora kako je odredeno u 7.2. Mozda ¢e
biti potrebna dva uzastopna razrjedivanja. Neka D bude faktor razrjedivanja.

Pripremanje korektivne otopine

Ako je ispitna otopina (6.2.) obojena, pripremiti odgovarajucu korektivnu otopinu stavljanjem 5 ml ispitne
otopine (6.2.) u plasti¢nu tikvicu, kao i 5 ml EDTA otopine (4.1.) i 5 ml vode i dobro promijesati.

Postupak
Pripremanje otopine slijepe probe

Pripremiti otopinu slijepe probe ponavljajuéi cijeli postupak od faze ekstrakcije, preskacuéi jedino ispitni
uzorak gnojiva.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Premjestiti 0, 5, 10, 15, 20 i 25 ml radne kalibracijske otopine (4.3.3.) u niz odmjernih tikvica od 100 ml.
Dopuniti vodom do 100 ml i dobro promijesati. Ove otopine sadrze izmedu 0 i 2,5 pg/ml bora.

Razvoj boje

Premjestiti 5 ml Kkalibracijskih otopina (7.2.), ispitnih otopina (6.2.) i otopina slijepe probe (7.1.) u niz
plasti¢nih tikvica. Dodati 5 ml pufer otopine EDTA (4.1.). Dodati 5 ml otopine azometina-H (4.2.).

Dobro promijesati i pustiti da se boja razvije u mraku u 2% do 3 sata.
Odredivanje

Izmjeriti apsorpciju otopina dobivenih u 7.3. i, ako je potrebno, korektivne otopine (6.3.) u odnosu na vodu
na valnoj duljini od 410 nm. Isprati kivete vodom prije svakog novog ocitavanja.
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4.2.

IzraZavanje rezultata

Nacrtati kalibracijsku krivulju da duz apscise idu koncentracije kalibracijskih otopina (7.2), a duz ordinate
absorbancija ocitana na spektrometru (7.4.)

S kalibracijske krivulje ocitati koncentraciju bora u otopini slijepe probe (7.1.), koncentraciju bora u ispitnoj
otopini (6.2.) i, ako je ispitna otopina obojena, korektivnu koncentraciju ispitne otopine. Za izracunavanje
potonje, oduzeti absorbanciju korektivne otopine (6.3.) od absorbancije ispitne otopine (6.2.) i odrediti
korigiranu koncentraciju ispitne otopine. Zabiljeziti koncentraciju ispitne otopine (6.2.), sa ili bez korekcije,
X(xy) i otopine slijepe probe (xy).

Postotak bora u gnojivu izrazava se:

B% = [(%-%) x V x DJ/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

B% = [(x-%) x V x 2D]/(M x 10%)

Gdje je

B koli¢ina bora izrazena kao postotak gnojiva;

X, koncentracija (ug/ml) u ispitnoj otopini (6.2.), sa ili bez korekcije;

X, koncentracija (ug/ml) u otopini slijepe probe (7.1.);

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

[zraCunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al) i (a2) uzastopni alikvotni dijelovi, a (v1) i (v2) volumeni koji
odgovaraju tim razrjedenjima, faktor razrjedivanja D prikazuje se kao:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metoda 9.6.

Odredivanje kobalta u ekstraktima gnojiva pomoéu atomske apsorpcijske spektrometrije
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja kobalta u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1. i 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnih ifili elemenata topljivih u vodi se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Nakon odgovarajueg tretmana i razredivanja ekstrakata, udio kobalta odreduje se pomocu atomske apsorp-
cijske spektrometrije.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiseling, oko 6 mol/l:

Vidjeti metodu 9.4. (4.1.).

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/I:

Vidjeti metodu 9.4. (4.2.).
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4.3 Otopine lantanove soli (10 g La po litri)
Vidjeti metodu 9.4. (4.3.).

4.4. Kalibracijske otopine kobalta

4.4.1. Osnovna otopina kobalta (1 000 pg/ml)
U ¢asi od 250 ml, izvagati do vrijednosti najblize 0,1 mg, 1 g kobalta, dodati 25 ml 6 mol/l hidrokloridne
kiseline (4.1.) i zagrijavati na grijatoj ploci sve dok se kobalt potpuno ne rastopi. Kad se ohladi, koli¢inski
premjestiti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti vodom do oznake vodom i dobro promijesati.

4.4.2. Radna otopina kobalta (100 pg/ml)
Staviti 10 ml osnovne otopine (4.4.1.) u odmjernu tikvicu od 100 ml. Dopuniti do oznake s 0,5 mol/l
hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

5. Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti metodu 9.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zracenja
karakteristicnog za kobalt (240,7 nm). Spektrometar mora dozvoljavati da se nacine pozadinske korekcije.

6. Pripremanje otopine za analizu
6.1. Otopina ekstrakta kobalta
Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.

6.2. Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 9.4. (6.2.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli (4.3.).

7. Postupak

7.1. Pripremanje otopine slijepe probe
Vidjeti metodu 9.4. (7.1.). Otopina slijepe probe mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli koristene u
6.2.

7.2. Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 9.4. (7.2.).

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml kobalta, staviti 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, i 5ml radne otopine
(4.4.2) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju otopine hidrokloridne
kiseline 3to je mogude blize onoj ispitne otopine. Dodati svakoj boci 10 ml otopine lantanove soli koristene u
6.2. Doliti do 100 ml 0,5 mol/l otopinom hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati. Ove otopine redom
sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, i 5 pg/ml kobalta.

7.3. Odredivanje

Vidjeti metodu 9.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 240,7 nm.

8. IzraZavanje rezultata

Vidjeti metodu 9.4. (8).

Postotak kobalta u gnojivu prikazuje se kao:

Co% = [(xs—x,) x V x DJ/(M x 10%

Ako se koristi metoda 9.3.:
Co% = [(xs—%,) x V x 2D]/(M x 10%)
Gdje je
Co koli¢ina kobalta izrazena kao postotak gnojiva;
X, koncentracija (ug/ml) u ispitnoj otopini (6.2.);

X, koncentracija (ng/ml) u otopini slijepe probe (7.1.);
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4.2.

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2,
D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;
M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

Izra¢unavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),...,.,
(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ¢e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 9.7.

Odredivanje bakra u ekstraktima gnojiva pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja bakra u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1. i 9.2., kod kojih se
Prilogom L. E ovoj Uredbi zahtijeva iskazivanje ukupnog bakra ifili bakra topljivog u vodi.

Nacelo

Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, udio bakra odreduje se pomocu atomske apsorpcijske
spektrometrije.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina, oko 6 mol/l:

Vidjeti metodu 9.4. (4.1.).

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/I:

Vidjeti metodu 9.4. (4.2.).
Otopina vodikovog peroksida (30 % H,0,, dyg = 1,11 g/ml), bez mikro-hranjivih tvari

Kalibracijske otopine bakra
Osnovna otopina bakra (1 000 pg/ml)
U casi od 250 ml, izvagati do tocnosti 0,1 mg, 1 g bakra, dodati 25 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline (4.1.),

dodati 5 ml otopine vodikovog peroksida (4.3.) i zagrijavati na grijacoj ploci sve dok se bakar potpuno ne
rastopi. Koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti vodom do oznake i dobro promi-
jesati.

Radna otopina bakra (100 pg/ml)

Staviti 10 ml osnovne otopine (4.4.1.) u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuniti do oznake s 0,5 mol/l
hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti metodu 9.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zracenja
karakteristicnog za bakar (324,8 nm).

Pripremanje otopine za analizu
Otopina ekstrakta bakra

Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.
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6.2.

7.2.

7.3.

Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 9.4. (6.2.).

Postupak
Pripremanje slijepe otopine

Vidjeti metodu 9.4. (7.1.).

Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 9.4. (7.2.).

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml bakra, staviti 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, i 5 ml radne otopine (4.4.2.)
u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju otopine hidrokloridne kiseline 3to
je mogude blize onoj ispitne otopine. Doliti do 100 ml 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro
promijesati. Ove otopine sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, i 5 pg/ml bakra.

Odredivanje

Vidjeti metodu 9.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 324,8 nm.

IzraZavanje rezultata

Vidjeti metodu 9.4. (8).

Postotak bakra u gnojivu prikazuje se kao:

Cu% = [(xs—%) x V x D|/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

Cu% = [(x,—x) x V x 2D]/(M x 10%)

Gdje je

Cu koli¢ina bakra izrazena kao postotak umjetnog gnojiva;

X, koncentracija (ug/ml) u ispitnoj otopini (6.2.);

Xy, koncentracija (ug/ml) u otopini slijepe probe (7.1.);

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

IzraCunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),.,.,., (i) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ée jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 9.8.

Odredivanje Zeljeza u ekstraktima gnojiva pomoc¢u atomske apsorpcijske spektrometrije
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja Zeljeza u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1. 1 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnog Zeljeza ifili Zeljeza topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.5.1.

6.2.

7.2.

7.3.

Nacelo

Nakon odgovarajueg tretmana i razredivanja ekstrakata, udio Zeljeza odreduje se pomocu atomske apsorp-
cijske spektrometrije.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina, oko 6 mol/l

Vidjeti metodu 9.4. (4.1.).

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/l

Vidjeti metodu 9.4. (4.2.).

Otopina vodikovog peroksida (30 % H,0,, dyg = 1,11 g/ml), bez mikro-hranjivih tvari

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)
Vidjeti metodu 9.4. (4.3.).

Kalibracijske otopine Zeljeza
Osnovna otopina Zeljeza (1 000 pg/ml)

U casi od 500 ml izvagati, do tocnosti 0,1 mg, 1 g Zeljezne Zice, dodati 200 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline
(4.1.) i 15 ml otopine vodikovog peroksida (4.3.). Zagrijavati na grijatoj ploci sve dok se Zeljezo potpuno ne
rastopi. Koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti vodom do oznake i dobro pomijesati.

Radna otopina Zeljeza (100 pg/ml)

Staviti 20 ml osnovne otopine (4.5.1.) u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuniti volumen s 0,5 mol/l hidro-
kloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti metodu 9.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zracenja
karakteristicnog za Zzeljezo (248,3 nm).

Pripremanje otopine za analizu
Otopina ekstrakta Zeljeza

Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.

Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 9.4. (6.2.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli.

Postupak
Pripremanie slijepe otopine

Vidjeti metodu 9.4. (7.1.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli koristene u 6.2.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 9.4. (7.2.).

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 10 pg/ml Zeljeza, staviti 0, 2, 4, 6, 8 i 10 ml radne otopine (4.5.2.) u
niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju otopine hidrokloridne kiseline $to je
moguce blize onoj ispitne otopine. Dodati svakoj boci 10 ml otopine lantanove soli koristene u 6.2. Povecati
volumen s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati. Ove otopine sadrze 0, 2, 4, 6, 8
i 10 pg/ml Zeljeza.

Odredivanje

Vidjeti metodu 9.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 248,3 nm.
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4.2.

4.3.

IzraZavanje rezultata

Vidjeti metodu 9.4. (8).

Postotak Zeljeza u gnojivu prikazuje se kao:

Fe% = [(x,—%) x V x D]/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

Fe% = [(x;—x,) x V x 2D]/(M x 10%)

Gdje je

Fe koli¢ina Zeljeza izrazena kao postotak gnojiva;

X, koncentracija (ug/ml) u ispitnoj otopini (6.2.);

Xy, koncentracija (ng/ml) u otopini slijepe probe (7.1.);

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2,

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

[zracunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ¢e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 9.9.

Odredivanje mangana u ekstraktima gnojiva pomocu atomske apsorpcijske spektrometrije
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja mangana u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1.1 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnih ifili mangana topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Nakon odgovarajuceg tretmana i razredenja ekstrakata, udio mangana odreduje se pomocu atomske apsorp-
cijske spektrometrije.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina, oko 6 mol/l:

Vidjeti metodu 9.4. (4.1.).

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/l:

Vidjeti metodu 9.4. (4.2.).

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)
Vidjeti metodu 9.4. (4.3.).
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4.4. Kalibracijske otopine mangana

4.4.1. Osnovna otopina mangana (1 000 pg/ml)
U ¢asi od 250 ml, izvagati do tocnosti 0,1 mg, 1g mangana, dodati 25 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline
(4.1.). Zagrijavati na grijacoj ploci sve dok se mangan potpuno ne rastopi. Koli¢inski premjestiti u odmjernu
tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti vodom do oznake i dobro promijesati.

4.4.2. Radna otopina mangana (100 pug/ml)
Staviti 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) u 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.), u odmjernu tikvicu od
200 ml. Dopuniti volumen s 0,5 mol/l hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

5. Oprema
Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti metodu 9.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zracenja
karakteristicnog za mangan (279,6 nm).

6. Pripremanje otopine za analizu

6.1. Otopina ekstrakta mangana

Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.

6.2. Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 9.4. (6.2.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli (4.3.).

7. Postupak
7.1. Pripremanje otopine slijepe probe

Vidjeti metodu 9.4. (7.1.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli koristene u 6.2.

7.2 Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 9.4. (7.2.).

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml mangana, staviti 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radne otopine
(4.4.2) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju otopine hidrokloridne
kiseline 3to je mogude bliZe onoj ispitne otopine. Dodati svakoj boci 10 ml otopine lantanove soli koristene u
6.2. Dopuniti volumen s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati. Ove otopine
sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 pg/ml mangana.

7.3. Odredivanje

Vidjeti metodu 9.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 279,6 nm.

8. Izrazavanje rezultata

Vidjeti metodu 9.4. (8).

Postotak mangana u gnojivu prikazuje se kako slijedi:

Mn% = [(x;—%,) x V x DJ/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:
Mn% = [(xs—x,) x V x 2D]/(M x 10%)
Gdje je
Mn koli¢ina mangana izrazena kao postotak gnojiva;
X, koncentracija (pg/ml) u ispitnoj otopini (6.2.);
Xy, koncentracija (pg/ml) u otopini slijepe probe (7.1.);

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2,
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D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2,
M = masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

Izra¢unavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (a3),...,., (ai) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ¢e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 9.10.

Odredivanje molibdena u ekstraktima gnojiva pomocu spektrometrije kompleksa s amonijevim cijanatom

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.
4.7.1.

Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja molibdena u ekstraktima gnojiva.

Podrugje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1.1 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnog i/ili molibdena topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Molibden (V) formira kompleks [MoO(SCN);5] — u kiselom mediju sa SCN ionima.

Kompleks se ekstrahira s n-butil acetatom. Ometajuéi ioni, npr. zeljezni, ostaju u vodenoj fazi. Zutonarancasta
boja odreduje se molekulskom apsorpcijskom spektrometrijom na 470 nm.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l
Vidjeti metodu 9.4. (4.1.).

Otopina bakra (70 mgfl) u 1,5 mol/l hidrokloridne kiseline

Rastopiti 275 mg bakrovog sulfata (CuSO4 5H,0) izvaganog do tocnosti 0,1 mg u 250 ml 6 mol/l otopine
hidrokloridne kiseline (4.1.) u odmjernoj tikvici od 1 000 ml. Dopuniti volumen vodom i dobro promijesati.

Otopina askorbinske kiseline (50 gfl)
Rastopiti 50 g askorbinske kiseline (C;HgOg) u vodi u odmjernoj tikvici od 1 000 ml. Dopuniti volumen
vodom, dobro promijesati i drzati u hladnjaku.

n-butilni acetat

Otopina amonijevog tiocijanata, 0,2 mol/l

Rastopiti 15,224 ¢ NH,SCN u vodi u odmjernoj tikvici od 1 000 ml. Dopuniti volumen vodom, dobro
promijesati i pohraniti u bocu tamne boje.

Otopina kositrenog klorida (50 g/l) u 2 mol/l hidrokloridne kiseline
Ova otopina mora biti savrSeno bistra i pripremljena odmah prije uporabe. Mora se koristiti vrlo ¢ist kositreni

klorid jer inace otopina nece biti bistra.

Za pripremanje 100 ml otopine, rastopiti 5 g (SnCl, 2H,0) u 35 ml 6 mol/l HCl otopine (4.1.). Dodati 10 ml
otopine bakra (4.2.). Dopuniti volumen vodom i dobro promijesati.

Kalibracijske otopine molibdena
Osnovna otopina molibdena (500 pg/ml)

Rastopiti 0,920 g amonijevog molibdata [(NH,)¢Mo,0,, 4H,0] izvaganog do to¢nosti 0,1 mg u 6 mol/l
hidrokloridne kiseline (4.1.) u odmjernoj tikvici od 1 000 ml. Dopuniti volumen tom otopinom i dobro
promijesati.
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4.7.2. Srednja otopina molibdena (25 pg/ml)

Staviti 25 ml osnovne otopine (4.7.1.) u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti volumen sa 6 mol/l otopine
hidrokloridne kiseline (4.1.) i dobro promijesati.

4.7.3. Radna otopina molibdena (2,5 pg/ml)

Staviti 10 ml osnovne otopine (4.7.1.) u odmjernu tikvicu od 100 ml. Dopuniti volumen sa 6 mol/l otopine
hidrokloridne kiseline (4.1.) i dobro promijesati.

5. Oprema

5.1. Molekularni apsorpcijski spektrometar s cjevcicama opticke putanje 20 mm i postavljenim na valnu duljinu od
470 nm

5.2 Lijevci za odjeljivanje od 200 ili 250 ml

6. Pripremanje otopine za analizu

6.1. Otopina ekstrakta mangana

Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.
6.2. Pripremanje ispitne otopine
Razrijediti alikvotni dio ekstrakta (6.1.) sa 6 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.1.) kako bi se dobila

odgovarajuca koncentracija molibdena. Neka D bude faktor razrjedivanja.

Uzeti alikvotni dio (a) iz otopine ekstrakta koji sadrzi 1 do 12 pug molibdena i staviti u lijevak za odjeljivanje
(5.2.). Doliti do 50 ml 6 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.1.).

7. Postupak
7.1. Pripremanje otopine slijepe probe
Pripremiti otopinu slijepe probe ponavljajuéi cijeli postupak od faze ekstrakcije, preskacuéi jedino ispitni

uzorak gnojiva.

7.2. Pripremanja niza kalibracijskih otopina

Pripremiti niz od najmanje 3est kalibracijskih otopina rastuée koncentracije koja odgovara optimalnom
rasponu odziva spektrometra.

Za interval 0-12,5 pg molibdena, staviti 0, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radne otopine (4.7.3.) u lijevke za odjeljivanje
(5.2.). Doliti do 50 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline (4.1.). Lijevci sadrze 0, 2,5, 5, 7,5, 10 i 12,5 pg
molibdena.

7.3. Razvoj i razdvajanje kompleksa

U svaki lijevak za odjeljivanje (6.2., 7.1. i 7.2.), dodati sljede¢im redom:
— 10 ml bakrove otopine (4.2.)

— 20 ml otopine askorbinske kiseline (4.3.);

dobro promijesati i ¢ekati dvije ili tri minute. Tada dodati:

— 10 ml n-butil acetata (4.4.), koriste¢i preciznu pipetu

— 20 ml otopine tiocijanata (4.5.).

Tresti jednu minutu kako bi se ekstrahiro kompleks u organskoj fazi; pustiti da se natalozi; nakon razdvajanja
dviju faza, odlijemo cijelu vodenu fazu; te onda oprati organsku fazu s:

— 10 ml otopine kositrenog klorida (4.6.).

Tresti jednu minutu. Pustiti da se natalozi i odliti vodenu fazu. Skupiti organsku fazu u epruvetu; to Ce
omoguciti skupljanje kapljica vode u suspenziji.
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7.4.

Odredivanje

Mjeriti apsorpciju otopina dobivenu u 7.3. na valnoj duljini od 470nm koriste¢i 0 pg/ml kalibracijske otopine
molibdena (7.2.) kao referenciju.

Izrazavanje rezultata

Konstruirati kalibracijsku krivulju tako da se duz apscise stavi odgovarajuéa masa molibdena u kalibracijskoj
otopini (7.2.) izrazenoj u pg, a duz ordinate odgovarajucu vrijednost absorbancije (7.4.), ocitanjem na spek-
trometru.

Iz te krivulje odrediti masu molibdena u ispitnoj otopini (6.2.) i otopini slijepe probe (7.1.). Ove mase
oznacuju se kao (xy) i (xp).

Postotak molibdena u gnojivu prikazuje se kao:

Mo % = [(xs—x,) x V/a x DJ/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

Mo % = [(xs—%,) x V/a x 2D]/(M x 10%)

Gdje je

Mo koli¢ina molibdena izrazena kao postotak gnojiva;

a volumen alikvota, u ml, uzet iz zadnje razrijedene otopine (6.2.);
X, masa Mo u pg u probnoj otopini (6.2.);

Xy, masa Mo u pg u otopini slijepe probe (7.1.), ¢iji volumen odgovara volumenu (a) alikvota ispitne otopine
(6.2.);

V volumen, u ml, otopine ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.;
D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;
M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

IzraCunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2) uzastopni alikvotni dijelovi, a (v1), (v2) volumeni koji
odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ¢e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2)

Metoda 9.11.

Odredivanje cinka u ekstraktima gnojiva pomoc¢u atomske apsorpcijske spektrometrije
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja cinka u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 9.1.1 9.2., ¢ija deklaracija
ukupnih ifili cinka topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, udio cinka odreduje se pomocu atomske apsorpcijske
spektrometrije.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina, oko 6 mol/l:

Vidjeti metodu 9.4. (4.1.).
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4.2.

4.3.

4.4.
4.4.1.

4.4.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/I:

Vidjeti metodu 9.4. (4.2.).

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)

Vidjeti metodu 9.4. (4.3.).

Kalibracijske otopine cinka
Osnovna otopina cinka (1 000 pg/ml)

U odmjernoj tikvici od 1000 ml rastopiti 1 g cinkovog praha ili pahuljica do 0,1 mg u 25 ml 6 mol/l
hidrokloridne kiseline (4.1.). Kad je potpuno rastopljeno, dopuniti volumen vodom i dobro promijesati.

Radna otopina cinka (100 pg/ml)

Razrijediti 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) u 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.), u odmjernu tikvicu
od 200 ml. Dopuniti volumen s 0,5 mol/l hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti metodu 9.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zracenja
karakteristicnog za cink (213,8 nm), a spektrometar mora dozvoljavati da se nacini pozadinska korekcija.

Pripremanje otopine za analizu
Otopina ekstrakta cinka

Vidjeti metodu 9.1. ifili 9.2. i, ako je potrebno, 9.3.

Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 9.4. (6.2.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli (4.3.).

Postupak
Pripremanje otopine slijepe probe

Vidjeti metodu 9.4. (7.1.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli koristene u 6.2.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 9.4. (7.2.).

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml cinka, staviti 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 ml radne otopine (4.4.2.)
u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju otopine hidrokloridne kiseline $to
je moguce bliZe onoj ispitne otopine. Dodati svakoj boci 10 ml otopine lantanove soli koristene u 6.2.
Dopuniti volumen na 100 ml s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati. Ove
otopine sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 pg/ml cinka.

Odredivanje

Vidjeti metodu 9.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 213,8 nm.

Izrazavanje rezultata

Vidjeti metodu 9.4. (8).

Postotak cinka u gnojivu prikazuje se kao:

In% = [(x%-x,) x V x D|/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 9.3.:

Zn% = [(%-x) x V x 2D]/(M x 10%)
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4.2.

5.1.

Gdje je

Zn koli¢ina cinka izrazena kao postotak gnojiva;

X, koncentracija (ug/ml) u ispitnoj otopini (6.2.);

X, koncentracija (ug/ml) u otopini slijepe probe(7.1.);

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2,

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 9.1. ili 9.2.

Izra¢unavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (@3),.,.,., (ai) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),.....,
(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit Ce jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metode 10.
Mikro-hranjive tvari u koncentraciji vecoj od 10 %
Metoda 10.1.

Ekstrakcija ukupnih mikro-hranjivih tvari

Opseg

Ova metoda definira postupak ekstrakcije sljede¢ih mikro-hranjivih tvari: ukupnog bora, ukupnog kobalta,
ukupnog bakra, ukupnog Zeljeza, ukupnog mangana, ukupnog molibdena i ukupnog cinka. Cilj je provesti
minimalni broj ekstrakcija, koriste¢i, gdje je god mogude, isti ekstrakt za odredivanje sveukupne razine svake
mikro-hranjive tvari navedene iznad.

Podrucje primjene

Ovaj postupak odnosi se na EZ gnojiva pokrivena Prilogom 1. E, a koja sadrze jednu ili vise od sljedeé¢ih mikro-
hranjivih tvari: bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan, molibden i cink. Primjenjuje se na svaku mikro-hranjivu
tvar Cija deklaracija udjela je manje ili jednako 10 %.

Nacelo

Rastvaranje u kipucoj razrijedenoj hidrokloridnoj kiselini.

Napomena

Ekstrakcija je empirijska i mozda nece biti koli¢inska, ovisno o proizvodu ili ostalim sastojcima gnojiva.
Posebno, u slucaju odredenih manganovih oksida, ekstrahirana koli¢ina moze biti bitno manja od sveukupne
koli¢ine mangana koju sadrzi proizvod. Odgovornost proizvodaca gnojiva jest osigurati da deklarirani udio
stvarno odgovara ekstrahiranoj koli¢ini u uvjetima koji se primjenjuju u metodi.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,; = 1,18 g/ml) s jednim volumenom vode.
Koncentrirana otopina amonijaka (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml)

Oprema

Elektri¢na grijaca ploca s promjenjivom kontrolom temperature.
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5.2.

7.2.

pH-metar

Napomena

Kad se treba odrediti udio bora u ekstraktu, ne koristiti borosilikatno stakleno posude. Kako metoda obuhvaca
i vrenje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro oistiti stakleno posude, ako je prethodno bilo oprano u
deterdZentima koji sadrze borate.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

Uzeti koli¢inu gnojiva, izvaganu izmedu 1 i 2 g, ovisno o ocitovanom udjelu elementa u proizvodu. Sljedeca
tablica koristit ¢e se za dobivanje konacne otopine koja ¢e, nakon odgovarajuceg razrjedivanja, biti unutar
raspona mjerenja za svaku metodu. Uzorci trebaju biti izvagani do to¢nosti 1 mg.

Deklarirani udio mikro-hranjive tvari u gnojivu (%) >10 <25 >25
Masa ispitnog uzorka (g) 2 1

Masa elementa u uzorku (mg) >200 <500 > 250
Volumen ekstrakta V (ml) 500 500
Koncentracija elementa u ekstraktu (mg/l) > 400 <1000 > 500

Staviti uzorak u ¢asu od 250 ml.

Pripremanje otopine

Ako je potrebno, navlaziti uzorak s malo vode, pazljivo dodati 10 ml razrijedene hidrokloridne kiseline (4.1.)
po gramu gnojiva, u malim koli¢inama, a onda dodati oko 50 ml vode. Pokriti ¢asu satnim staklom i
promijesati. Na grijacoj plo¢i dovesti do vrenja i pustiti da vrije 30 minuta. Pustiti da se ohladi, povremeno
mijeSajudi. Kolic¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 500 ml. Dopuniti volumen vodom i dobro promijesati.
Filtrirati kroz suhi filter u suhi spremnik. Odbaciti prvi dio. Ekstrakt mora biti savr$eno bistar.

Preporucljivo je da se odredivanje provede bez odgadanja na alikvotnim dijelovima bistrog filtrata, a ako tako
ne bude, spremnici se moraju zacepiti.

Napomena

Ekstrakti s udjelom bora moraju se odrediti: Podesiti pH do izmedu 4 i 6 s koncentriranim amonijakom (4.2.).

Odredivanje

Odredivanje svake mikro-hranjive tvari provodi se na alikvotnim dijelovima naznacenima u metodi, za svaku
mikro-hranjivu tvar posebno.

Metode 10.5., 10.6., 10.7., 10.9. i 10.10. ne mogu se koristiti za odredivanje elemenata prisutnih u keliranom
ili kompleksnom obliku. U takvim slucajevima mora se koristiti metoda 10.3. prije odredivanja.

U slucaju odredivanja pomocu AAS (metode 10.8. i 10.11.) to mozda nece biti potrebno.

Metoda 10.2.
Ekstrakcija mikro-hranjivih tvari topljivih u vodi
Opseg

Ova metoda definira postupak ekstrakcije sljede¢ih oblika mikro-hranjivih tvari topljivih u vodi: bora, kobalta,
bakra, Zeljeza, mangana, molibdena i cinka. Cilj je provesti minimalni broj ekstrakcija, koristeci, gdje je god
moguce, isti ekstrakt za odredivanje sveukupne razine svake spomenute mikro-hranjive tvari.
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5.1.

7.2.

7.3.

Podrudje primjene

Ovaj postupak odnosi se na EZ gnojiva pokrivena Prilogom 1., a koja sadrze jednu ili vise od sljede¢ih mikro-
hranjivih tvari: bor, kobalt, bakar, Zeljezo, mangan, molibden i cink. Primjenjuje se na svaku mikro-hranjivu
tvar Cija deklaracija udjela je manje ili jednako 10 %.

Nacelo

Mikro-hranjive tvari ekstrahiraju se tresenjem gnojiva u vodi na 20 °C (¢ 2) °C.

Napomena

Ekstrakcija je empirijska i moZe i ne mora biti koli¢inska.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,; = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.

Oprema

Rotacijska tresilica postavljena na oko 35 do 40 okretaja u minuti

Napomena

Kad se treba odrediti udio bora u ekstraktu, ne koristiti borosilikatno stakleno posude. Kako metoda obuhvaca
i vrenje, preporucuje se teflon ili silicij. Dobro odistiti stakleno posude, ako je prethodno bilo oprano u
deterdzentima koji sadrze borate.

Pripremanje uzorka

Vidjeti metodu 1.

Postupak
Ispitni uzorak

Uzeti koli¢inu gnojiva, izvaganu izmedu 1 i 2 g, ovisno o ocitovanom udjelu elementa u proizvodu. Sljedeca
tablica koristit ¢e se za dobivanje zavr$ne otopine koja ¢e, nakon odgovarajuleg razrjedivanja, biti unutar
raspona mjerenja za svaku metodu. Uzorci trebaju biti izvagani do unutar 1 mg.

Deklarirani udio mikro-hranjive tvari u gnojivu (%) >10 <25 > 25
Masa ispitnog uzorka (g) 2 1

Masa elementa u uzorku (mg) >200 < 500 > 250
Volumen ekstrakta V (ml) 500 500
Koncentracija elementa u ekstraktu (mg]l) > 400 <1000 > 500

Staviti uzorak u tikvicu od 500 ml.

Pripremanje otopine

Dodati oko 400 ml vode.

Dobro zacepiti tikvicu. Snazno ru¢no protresti kako bi se uzorak rasprsio, tada staviti tikvicu na tresilicu i
tresti 30 minuta.

Povecati volumen vodom i dobro promijesati.

Pripremanje ispitne otopine

Odmabh filtrirati u ¢istu, suhu tikvicu. Zacepiti tikvicu. Provesti odredivanje odmah nakon filtriranja.



13/Sv. 11

Sluzbeni list Europske unije

253

4.2.

Napomena

Ako filtrat postepeno postane mutan, napraviti drugu ekstrakciju prema 7.1. i 7.2. u boci volumena V..
Filtrirati u odmjernu tikvicu volumena W koja je prije toga bila osuSena i primila 5 ml razrijedene hidro-
kloridne kiseline (4.1.). Prestati s filtriranjem upravo u trenutku kad se dosegne kalibracijska oznaka. Dobro
pomijesati.

U tim uvjetima vrijednost V u izraZavanju rezultata jest:

V=V, x W/(W-5)

Razrijedenost u izrazavanju rezultata ovisi o vrijednosti V.

Odredivanje

Odredivanje svake mikro-hranjive tvari provodi se na alikvotnim dijelovima naznacenima u metodi, za svaku
mikro-hranjivu tvar posebno.

Metode 10.5., 10.6., 10.7., 10.9. i 10.10. ne mogu se koristiti za odredivanje elemenata prisutnih u keliranom
ili kompleksnom obliku. U takvim slucajevima mora se koristiti metoda 10.3. prije odredivanja.

U slucaju odredivanja pomocu AAS (metode 10.8. i 10.11.) takav postupak mozda nece biti potreban.

Metoda 10.3.

Odstranjivanje organskih spojeva iz ekstrakata gnojiva
Opseg

Ova metoda definira postupak odstranjivanja organskih spojeva iz ekstrakata gnojiva.

Podrucje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., cija
deklaracija ukupnih i/ili elemenata topljivih u vodi se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Napomena

Prisutnost malih koli¢ina organskih tvari obi¢no ne utjece na odredivanje pomocu atomske apsorpcijske
spektrometrije.

Nacelo

Organski spojevi u alikvotnom dijelu ekstrakta oksidiraju s vodikovim peroksidom.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 0,5 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.
Otopina vodikovog peroksida (30 % H,0,, dyg = 1,11 g/ml), bez mikro-hranjivih tvari

Oprema

Elektri¢na grijaca ploca s promjenjivom kontrolom temperature.

Postupak

Uzeti 25 ml otopine ekstrakta dobivenog metodama 10.1. ili 10.2. i staviti u ¢asu od 100 ml. Ako se radi o
metodi 10.2., dodati 5 ml razrijedene hidrokloridne kiseline (4.1.). Tada dodati 5 ml otopine vodikovog
peroksida (4.2.). Pokriti satnim staklom. Pustiti da dode do oksidacije na sobnoj temperaturi oko sat vremena,
a tada postepeno dovesti do vrenja i neka vrije pola sata. Ako je potrebno, dodati jo§ 5 ml vodikovog
peroksida u otopinu, dok se ohladi. Tada neka vrije kako bi se odstranio viSak vodikovog peroksida. Pustiti
neka se ohladi i koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 50 ml i dopuniti volumen. Filtrirati ako je
potrebno.
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4.2.

4.3.

4.4,

Ova razrijedenost mora se uzeti u obzir kod uzimanja alikvotnih dijelova i izracunavanja postotka mikro-
hranjivih tvari u proizvodu.

Metoda 10.4.

Odredivanje mikro-hranjivih tvari u ekstraktima gnojiva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom

(opéeniti postupak)

Opseg

Ova metoda definira opceniti postupak odredivanja razina Zeljeza i cinka u ekstraktima gnojiva atomskom
apsorpcijskom spektrometrijom.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija ukupnih ifili elemenata topljivih u vodi se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Prerade ovog postupka za razlicite mikro-hranjive tvari detaljno su opisane u metodama definiranim za svaki
element posebno.

Napomena

Prisutnost malih koli¢ina organskih tvari obi¢no ne utje¢e na odredivanje pomocu atomske apsorpcijske
spektrometrije.

Nacelo

Nakon 3to je na ekstraktima, gdje je to bilo potrebno, provedeno smanjenje ili eliminiranje ometajucih
kemijskih sastojaka, ekstrakt se razrjeduje tako da njegova koncentracija bude u optimalnom rasponu valne
duljine ne spektrometru, odgovarajucoj za mikro-hranjivu tvar koja se mora odrediti.

Reagensi
Razrijedena hidrokloridna kiselina (HCI), oko 6 mol/l:

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,, = 1,18 g/ml) s 1 volumenom vode.

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline (HCI), oko 0,5 mol/I:

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,; = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)

Ovaj reagens koristi se za odredivanja kobalta, Zeljeza, mangana i cinka. MoZe se pripremiti:

(a) s lantanovim oksidom rastopljenim u hidrokloridnoj kiselini (4.1.). Staviti 11,73 g lantanovog oksida
(Lay03) u 150 ml vode u odmjernu tikvicu od 1 litre i dodati 120 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline
(4.1.). Pustiti da se rastopi i onda dopuniti vodom do oznake i dobro promijesati. Ova otopina je otprilike
0,5 mol/l u hidrokloridnoj kiselini; ili

(b) s otopinama lantanovog klorida, sulfata ili nitrata. Rastopiti 26,7 g lantanovog klorida heptahidrata (LaCl;
7H,0) ili 31,2 g lantanovog nitrata heksahidrata [La(NO;); 6H,0] ili 26,2 g lantanovog sulfata nonahi-
drata [La,(SO4); 9H,0] u 150 ml vode, onda dodati 85 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline (4.1.). Pustiti da
se rastopi i onda dopuniti vodom do jedne litre. Dobro promijesati. Ova otopina je otprilike 0,5 mol/l u
hidrokloridnoj kiselini.

Kalibracijske otopine

Za njihovo pripremanje vidjeti metodu individualnog odredivanja za svaku mikro-hranjivu tvar.
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6.2.

7.2.

7.3.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar opremljen izvorima koja emitiraju karakteristike zra¢enja mikro-hranjivih
tvari koje se moraju odrediti.

Analiticar se mora pridrzavati uputa proizvodaca i biti upoznat s uredajem. Uredaj mora dozvoliti pozadinske
korekcije kako bi se mogle koristiti kad god je to potrebno (npr. Zn). Plinovi koji e se koristiti su zrak i
acetilen.

Pripremanje otopine za analizu
Pripremanje otopina ekstrakata mikro-hranjivih tvari koje se moraju odrediti.

Vidjeti metode 10.1. ifili 10.2. i, ako odgovara, 10.3.

Tretiranje ispitne otopine

Razrijediti alikvotni dio ekstrakta dobivenog metodom 10.1., 10.2. ili 10.3. vodom ifili hidrokloridnom
kiselinom (4.1.) ili (4.2.) kako bi se dobila, u zavr$noj otopini za mjerenje, koncentracija elementa koji se
treba odrediti, a odgovara kalibracijskom rasponu koji se koristi (7.2.) i otopina hidrokloridne kiseline od
najmanje 0,5 mol/l i ne vie od 2,5 mol/l. Ovaj postupak mozZe zahtijevati jedno ili viSe uzastopnih razrjediva-
nja.

Uzeti alikvotni dio konacne otopine dobivene razrjedivanjem ekstrakta, neka (a) bude njezin volumen u ml, i
izliti u odmjernu tikvicu od 100 ml. Kad se odreduje udio kobalta, Zeljeza, mangana ili cinka, dodati 10 ml
otopine lantanove soli (4.3.). Dopuniti volumen s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro
promijesati. Ovo je konacna otopina za mjerenje. Neka D bude faktor razrjedivanja.

Postupak

Pripremanje otopine slijepe probe

Pripremiti slijepu otopinu ponavljanjem cijelog postupka od faze ekstrakcije, preskacudi jedino ispitni uzorak
gnojiva.

Pripremanie kalibracijskih otopina

Od radnih kalibracijskih otopina, pripremljenih koritenjem metode dane za svaku mikro-hranjivu tvar pose-
bno, u odmjernim tikvicama od 100 ml pripremiti niz od najmanje pet kalibracijskih otopina rastuée koncen-
tracije unutar optimalnog raspona mjerenja spektrometra. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju hidroklo-
ridne kiseline kako bi bila $to je mogude blize onoj razrijedene ispitne otopine (6.2.). Kad se odreduje udio
kobalta, Zeljeza, mangana ili cinka, dodati 10 ml otopine lantanove soli (4.3.), kao u 6.2. Povecati volumen s
0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Odredivanje
Pripremiti spektrometar (5) za odredivanje i podesiti ga na valnu duljinu danu u metodi koja se odnosi na

individualne mikro-hranjive tvari.

Tri puta uzastopce poprskati kalibracijske otopine (7.2.), ispitnu otopinu (6.2.) i otopinu slijepe probe (7.1.),
biljezeci svaki rezultat i ispiru¢i instrument destiliranom vodom izmedu svakog prskanja posebno.

Konstruirati kalibracijsku krivulju tako da se duz ordinate stavi prosjecno ocitanje spektrometra za svaku
kalibracijsku otopinu (7.2.), a duz apscise odgovarajuu koncentraciju elementa, izrazenu u pg/ml.

Iz te krivulje odrediti koncentracije relevantnih mikro-hranjivih tvari u ispitnoj otopini x, (6.2.) i u otopini
slijepe probe x,, (7.1.), izrazavajudi te koncentracije u pg po ml

Izrazavanje rezultata

Postotak mikro-hranjivih tvari (E) u gnojivu jednak je:
E(%) = [(x,—x,) x V x DJ/(M x 10%)
Ako se koristi metoda 10.3.:

E(%) = [(xs—%) x V x 2D]/(M x 10%)
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Gdje je

E koli¢ina ve¢ odredenih mikro-hranjivih tvari, izraZena kao postotak gnojiva;

x, koncentracija ispitne otopine (6.2.), u pg/ml;

xp, koncentracija otopine slijepe probe (7.1.), u pg/ml;

V volumen ekstrakta dobivenog metodom 10.1. ili 10.2., u ml;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2., u gramima.
Izra¢unavanje faktora razrjedivanja D:

Ako su (al), (a2), (a3),..., (ai) ili (a) alikvotni obroci, a (v1), (v2), (v3),..., (vi) i (100) volumeni u ml koji
odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x. x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 10.5.

Odredivanje bora u ekstraktima gnojiva pomo¢u acidimetrijskog titriranja

Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja udjela bora u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija ukupnog ifili bora topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Manitborni kompleks formira se sljedecom reakcijom bora s manitolom:

C6H3(OH)6 + H;BO; C6H150gB + Hzo

MjesSavina se titrira otopinom natrijevog hidroksida do pH od 6,3.

Reagensi
Otopina metil-crvenog indikatora

Rastopiti 0,1 g metil-crvenog (C;sH;5N30,) u 50 ml etanola (95 % u odmjernoj tikvici od 100 ml). Dopuniti
volumen vodom do 100 ml. Dobro promijesati.

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,o = 1,18 g/ml) s 20 volumena vode.

Otopina natrijevog hidroksida, oko 0,5 mol/l

Mora biti bez uglji¢nog dioksida. Rastopiti 20 g granuliranog natrijevog hidroksida (NaOH) u odmjernoj tikvici
od 1 litre, koja sadrzi oko 800 ml vrele vode. Kad se otopina ohladi, povecati volumen do otprilike 1 000 ml
vrelom vodom i dobro promijesati.

Standardna otopina natrijevog hidroksida, oko 0,025 mol/l

Mora biti bez ugljicnog dioksida. Razrijediti 0,5 mol/l otopine natrijevog hidroksida (4.3.) 20 puta vrelom
vodom i dobro promijesati. Mora se odrediti vrijednost otopine koja je izraZena kao bor (B) (vidjeti stavak 9.).

Kalibracijska otopina bora (100 pg/ml)

Rastopiti 0,5719 g borne kiseline (H;BOs), izvagane do tocnosti 0,1 g, u vodi u odmjernoj tikvici od
1 000 ml. Dopuniti vodom do oznake i dobro promijesati. Premjestiti u plasticnu bocu na pohranu u
hladnjak.
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4.6.

4.7.

5.1.

5.2.

5.3.

D-manitol (C¢H;404) u prahu
Natrijev klorid (NaCl)

Oprema

pH-metar sa staklenom elektrodom
Magnetska mijesalica
Caga od 400 ml s teflonskim Stapi¢em

Pripremanje otopine za analizu
Pripremanje otopine bora

Vidjeti metodu 10.1. ifili 10.2. i, ako je potrebno, 10.3.

Postupak
Proba
U casu od 400 ml (5.3.) staviti alikvot (a) ekstrakta (6.1.) koji sadrzi 2 do 4 mg B. Dodati 150 ml vode.

Dodati nekoliko kapi otopine metil-crvenog indikatora (4.1.).

Ako se ekstrakcija vr$i pomocu metode 10.2., zakiseliti dodavanjem 0,5 mol/l hidrokloridne kiseline (4.2.) do
trenutka promjene otopine indikatora, a tada dodati jo§ 0,5ml od 0,5 mol/l hidrokloridne kiseline (4.2.).

Nakon dodavanja 3 g natrijevog klorida (4.7.), dovesti do vrenja kako bi se maknuo uglji¢ni dioksid. Pustiti da
se ohladi. Staviti ¢adu na magnetsku mijesalicu (5.2.) i uvesti elektrode prethodno kalibriranog pH-metra (5.1.).

Podesiti pH na to¢no 6,3, najprije s 0,5 mol otopine natrijevog hidroksida (4.3.), a onda s 0,025 mol/l otopine
(4.4).

Dodati 20 ¢ D-manitola (4.6.), potpuno rastopiti i dobro promijesati. Titrirati s 0,025 mol/l otopinom natri-
jevog hidroksida (4.4.) do pH 6,3 (da bude stabilan najmanje 1 minutu). Neka X; bude traZeni volumen.

Otopina slijepe probe
Pripremiti otopinu slijepe probe ponavljanjem cijelog postupka od faze pripremanja otopine, preskacudi jedino
gnojivo. Neka X, bude trazeni volumen.

Vrijednost bora (B) u otopini natrijevog hidroksida (4.4.)

Pipetom staviti 20 ml (2,0 mg B) kalibracijske otopine (4.5.), u ¢asu od 400 ml i dodati nekoliko kapi otopine
metil-crvenog indikatora (4.1.). Dodati 3 g natrijevog klorida (4.7.) i otopinu hidrokloridne kiseline (4.2.) do
trenutka promjene otopine indikatora (4.1.).

Povecati volumen do otprilike 150 ml i postepeno dovesti do vrenja kako bi se eliminirao uglji¢ni dioksid.
Pustiti da se ohladi. Staviti ¢adu na magnetsku mijeSalicu (5.2.) i uvesti elektrode predhodno kalibriranog pH-
metra (5.1.). Podesiti pH na to¢no 6,3, najprije s 0,5 mol otopine natrijevog hidroksida (4.3.), a onda s
0,025 mol/l otopine (4.4.).

Dodati 20 g D-manitola (4.6.), potpuno rastopiti i dobro promijesati. Titrirati s 0,025 mol/l otopinom natri-
jevog hidroksida (4.4.) do pH 6,3 (da bude stabilan najmanje 1 minutu). Neka V; bude traZeni volumen.

Pripremiti otopinu slijepe probe na isti nacin, zamijenivsi 20 ml vode kalibracijskom otopinom. Neka V) bude
traZeni volumen.

Vrijednost bora (F) u mg/ml u standardnoj otopini NaOH (4.4.) je sljedeca:

F (umg/ml) = 2/(Vy - V)

1 ml to¢no 0,025 mol/l otopine natrijevog hidroksida odgovara 0,27025 mg B.
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10.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

IzraZavanje rezultata

Postotak bora u gnojivu izraZava se:

Gdje je

B (%) postotak bora u gnojivu;

X; volumen, u ml, 0,025 mol/l otopine natrijevog hidroksida (4.4.); potreban za ispitnu otopinu;

Xy volumen, u ml, 0,025 mol/l otopine natrijevog hidroksida (4.4.); potreban za otopinu slijepe probe;
F vrijednost bora (B), u mg/ml, 0,025 mol/l otopine natrijevog hidroksida (4.4.);

V volumen, u ml, ekstraktne otopine dobivene u skladu s metodom 10.1. ili 10.2.;

a volumen, u ml, alikvota (7.1.), uzet iz ekstraktne otopine (6.1.);

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2.

Metoda 10.6.

Odredivanje kobalta u ekstraktima gnojiva gravimetrijskom metodom s 1-nitrozo-2-naftolom

Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja kobalta u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija kobalta se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Kobalt III kombinira se s 1-nitrozo-2-naftolom da bi se dobio crveni talog Co(C;,H4ONO);, 2H,0. Nakon 3to
je kobalt prisutan u ekstraktima doveden u stanje kobalta III, kobalt se taloZi u octenom kiselom mediju
pomocu otopine 1-nitrozo-2-naftola. Nakon filtriranja, talog se pere i susi do konstantne mase, a onda se
mora izvagati kao Co(C;,HzONO);, 2H,0.

Reagensi

Otopina vodikovog peroksida (H,0,, dy = 1,11 g/ml) 30 %

Otopina natrijevog hidroksida, oko 2 mol/l

Rastopiti 8 g granuliranog natrijevog hidroksida u 100 ml vode.

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 6 mol/l

Pomijesati jedan volumen hidrokloridne kiseline (d,o = 1,18 g/ml) s jednim volumenom vode.
Octena kiselina (99,7 % CH;CO,H) (d,o = 1,05 g/ml)

Otopina octene kiseline (1:2), oko 6 mol/l

Pomijesati 1 volumen octene kiseline (4.4.) s 2 volumena vode.

Otopina 1-nitrozo-2-naftola u 100 ml octene kiseline (4.4.). Dodati 100 ml mlake vode. Dobro promijesati.
Odmah filtrirati. Dobivena otopina mora se odmah koristiti.
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5.1.

5.2.

6.2.

Oprema

Lon¢i¢ za filtriranje P 16/ISO 4 793, poroznost 4, kapacitet 30 ili 50 ml
Susionik na 130 (¢ 2) °C

Pripremanje otopine za analizu
Pripremanje otopine kobalta

Vidjeti metodu 10.1. ili 10.2.

Pripremanje otopine za analizu

Staviti alikvot ekstrakta koji ne sadrzi vise od 20 mg Co u ¢asu od 400 ml. Ako je ekstrakt dobiven u skladu s
metodom 10.2., zakiseliti s pet kapi hidrokloridne kiseline (4.3.). Dodati oko 10 ml otopine vodikovog
peroksida (4.1.). Pustiti da oksidans djeluje u hladnom stanju 15 minuta, a onda povecati volumen vodom
do 100 ml. Pokriti ¢asu satnim staklom. Dovesti otopinu do tocke vrenja i pustiti da vrije otprilike 10 minuta.
Ohladiti. U¢initi luznatim otopinom natrijevog hidroksida (4.2.), kap po kap, sve dok se ne pocne talozZiti crni
kobaltov hidroksid.

Postupak
Dodati 10 ml octene kiseline (4.4.) i doliti vodu u otopinu do otprilike 200 ml. Zagrijavati do vrenja. Koriste¢i

biretu, dodavati 20 ml otopine 1-nitrozo-2-naftola (4.6.), kap po kap, povremeno mijesajuci. Zavrsiti snaznim
mijeSanjem kako bi se talog zgrusao.

Filtrirati kroz prethodno izvagani filter lonci¢ (5.1.), pazeéi da se ne zacepi. Misleci na to, osigurati da tekudina
ne bude iznad taloga tijekom cijelog postupka filtriranja.

Oprati ¢a$u razrijedenom octenom kiselinom (4.5.) kako bi se odstranio sav talog, oprati talog na filteru
razrijedenom octenom kiselinom (4.5.), a onda tri puta vru¢om vodom.

Susiti u susioniku (5.2.) na 130 (+ 2) °C dok se ne postigne konstantna masa.

IzraZavanje rezultata

1 mg taloga Co(C,;,HsONO);, 2H,0 odgovara 0,096381 mg Co.

Postotak kobalta (Co) u gnojivu izrazava se:

v
Co (%) = X x 0,0096381 x ——

Gdje je

X masa taloga u mg;

V volumen, u ml, ekstraktne otopine dobivene u skladu s metodom 10.1. ili 10.2;
a volumen, u ml, alikvota uzetog iz posljednjeg razrjedivanja;

D faktor razrjedivanja tog alikvota;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka.

Metoda 10.7.
Odredivanje bakra u ekstraktima gnojiva titrimetrijskom metodom
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja bakra u ekstraktima gnojiva.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija udjela bakra se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Nacelo

loni bakra reduciraju se u kiselom mediju kalijevim jodidom:

2Cu™t + 47— 2Cul + 1,

Jod koji se oslobada na taj nacin titrira se standardnom otopinom natrijevog tiosulfata u prisutnosti skroba
kao indikatora u skladu s:

I, + 2Na,;S;03—2Nal + Na,;S404

Reagensi

Dusicna kiselina (HNO3, d,, = 1,40 g/ml)
Urea [(NH,), C = 0]

Otopina amonijevog bifluorida (NH,HF,) 10 % m./v

Drzati otopinu u plastiénom spremniku.

Otopina amonijevog hidroksida (1 + 1)

Pomijesati 1 volumen amonijaka (NH,OH, d,; = 0,9 g/ml) s jednim volumenom vode.

Standardna otopina natrijevog tiosulfata

Rastopiti 7,812 g natrijevog tioslufata pentahidrata (Na,S,05; 5H,0) s vodom u odmjernoj tikvici od 1 litre.
Ova otopina mora se pripremiti tako da 1 ml = 2 mg Cu. Zbog stabiliziranja, dodati nekoliko kapi kloroforma.
Ova otopina mora se drzati u staklenom spremniku i mora biti zasticena od izravnog svjetla.

Kalijev jodid (KI)
Otopina kalijevog tiocijanata (KSCN) (25 % m/v)
Drzati ovu otopinu u plasti¢noj tikvici.

Otopina skroba (oko 0,5 %)

Staviti 2,5 g Skroba u ¢asu od 600 ml. Dodati oko 500 ml vode. Vreti za vrijeme mijeSanja. Ohladiti do sobne
temperature. Otopina ima kratak rok trajanja. Taj rok se moze produljiti dodavanjem oko 10 mg Zivinog
jodida.

Pripremanje otopine za analizu

Pripremanje otopine bakra
Vidjeti metode 10.1. i 10.2.

Postupak
Pripremanie titracijske otopine

Staviti alikvotni dio otopine koji ne sadrzi manje od 20 — 40 mg Cu u Erlenmeyerovu tikvicu od 500 ml.

Maknuti svaki visak kisika koji se nakratko pojavi pri vrenju. Dopuniti volumen vodom do oko 100 ml.
Dodati 5 ml dusi¢ne kiseline (4.1.), dovesti do vrenja i pustiti da vrije otprilike pola minute.

Maknuti Erlenmeyerovu tikvicu s grijae ploce, dodati oko 3 g uree (4.2.) i neka vrije jo§ oko pola minute.

Maknuti s uredaja za zagrijavanje i dodati oko 200 ml hladne vode. Gdje je potrebno, ohladiti sadrzaj
Erlemeyerove tikvice do sobne temperature.

Postepeno dodavati otopinu amonijevog hidroksida (4.4.) sve dok otopina ne postane plava, a onda dodati
visak od 1 ml.
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6.2.

4.2.

Dodati 50 ml otopine amonijevog bifluorida (4.3.) i promijesati.

Dodati 10 g kalijevog jodida (4.6.) i rastopiti.

Titriranje otopine

Staviti Erlenmeyerovu tikvicu na magnetsku mijesalicu. Uvesti $tapi¢ u Erlenmeyerovu tikvicu i podesiti

mijeSalicu na Zeljenu brzinu.

Koriste¢i biretu, dodati standardnu otopinu natrijevog tiosulfata (4.5.) sve dok smeda boja joda oslobodenog iz
otopine ne postane manje intenzivna.

Dodati 10 ml otopine $kroba (4.8.).
Nastaviti titriranje s otopinom natrijevog tiosulfata (4.5.) sve dok se ljubicasta boja skoro potpuno ne izgubi.

Dodati 20 ml otopine kalijevog tiocijanata (4.7.) i nastaviti titriranje sve dok ljubicastoplava boja potpuno ne
nestane.

Zabiljeziti volumen koristene otopine tiosulfata.

IzraZavanje rezultata

1 ml standardne otopine natrijevog tiosulfata (4.5.) odgovara 2 mg Cu.

Postotak bakra u gnojivu izrazava se:

Cu(%):XaXMXS

Gdje je

X volumen, u ml, koriStene otopine natrijevog tiosulfata;

V volumen, u ml, ekstraktne otopine dobivene u skladu s metodom 10.1. ili 10.2;
a volumen, u ml, alikvotnog dijela;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka s kojim se postupalo u skladu s metodom 10.1. i 10.2.

Metoda 10.8.

Odredivanje Zeljeza u ekstraktima gnojiva atomskom apsorpcijskom spektrometrijom

Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja Zeljeza u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija ukupnog Zeljeza iili Zeljeza topljivog u vodi se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Nakon odgovarajuleg tretmana i razredivanja ekstrakata, udio Zeljeza odreduje se atomskom apsorpcijskom
spektrometrijom.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina, oko 6 mol/l:

Vidjeti metodu 10.4. (4.1.).

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/I:

Vidjeti metodu 10.4. (4.2.).
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4.3.

4.4.

4.5.
4.5.1.

6.2.

7.2.

7.3.

Otopina vodikovog peroksida (30 % H,0,, dyy = 1,11 g/ml), bez mikro-hranjivih tvari

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)
Vidjeti metodu 10.4. (4.3.).

Kalibracijska otopina Zeljeza
Osnovna otopina Zeljeza (1 000 pg/ml)

U ¢asdi od 500 ml izvagati, do tocnosti 0,1 mg, 1 g Zeljezne Zice, dodati 200 ml 6 mol/l hidrokloridne kiseline
(4.1.), 1 15 ml otopine vodikovog peroksida (4.3.). Zagrijavati na grijacoj ploci sve dok se Zeljezo potpuno ne
rastopi. Kad se ohladi, koli¢inski premjestiti u odmjernu tikvicu od 1 000 ml. Dopuniti vodom do oznake i
dobro promijesati.

Radna otopina Zzeljeza (100 pg/ml)

Staviti 20 ml osnovne otopine (4.5.1.) u odmjernu tikvicu od 200 ml. Dopuniti do oznake s 0,5 mol/l
hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar: vidjeti metodu 10.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zracenja
karakteristicnog za Zeljezo (248,3 nm).

Pripremanje otopine za analizu
Otopina ekstrakta Zeljeza

Vidjeti metodu 10.1. ifili 10.2. i, ako je potrebno, 10.3.

Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 9.4. (6.2.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli.

Postupak
Pripremanje slijepe otopine

Vidjeti metodu 10.4. (7.1.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli koriStene u 6.2.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 10.4. (7.2.).

Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 10 pg/ml Zeljeza, u niz odmjernih tikvica od 100 ml staviti redom 0,
2, 4, 6, 8 1 10 ml radne otopine (4.5.2.). Ako je potrebno, podesiti koncentraciju otopine hidrokloridne
kiseline $to je moguce blize onoj ispitne otopine. Dodati 10 ml otopine lantanove soli koristene u 6.2.
Povecati volumen s 0,5 mol/l otopinom hidrokloridne kiseline (4.2) i dobro promijesati. Ove otopine
sadrze 0, 2, 4, 6, 8 i 10 pg/ml Zeljeza.

Odredivanje

Vidjeti metodu 10.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 248,3 nm.

IzraZavanje rezultata

Vidjeti metodu 10.4. (8).

Postotak Zeljeza u gnojivu prikazuje se kao:

Fe (%) = [(x,—%,) x V x DJ/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 10.3.:

Fe (%) = [(xs—%) x V x 2D]/(M x 10%)
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

Gdje je

Fe koli¢ina Zeljeza izrazena kao postotak gnojiva;

X, koncentracija (ug/ml) u ispitnoj otopini (6.2.);

Xy, koncentracija (ug/ml) u otopini slijepe probe (7.1.);

V volumen, u ml, ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2.;

D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2.

[zraCunavanje faktora razrjedivanja D: ako su (al), (a2), (@3),.,.., (ai) ili (a) alikvotni dijelovi, a (v1), (v2), (v3),.,.,.,
(vi) i (100) volumeni u ml koji odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ¢e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x. x (vi/ai) x (100/a)

Metoda 10.9.
Odredivanje mangana u ekstraktima gnojiva titriranjem
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja mangana u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija mangana se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Ako su ioni klorida prisutni u ekstraktu, oni se odstranjuju vrenjem ekstrakta sumpornom kiselinom. Mangan
oksidira s natrijevim bizmutatom u dusicno kiselinom mediju. Stvoreni permanganat reducira se viskom
zeljezovog sulfata. Ovaj visak titrira se otopinom kalijevog permanganata.

Reagensi

Koncentrirana sumporna kiselina (H,SO,, dyo = 1,84 g/ml)

Sumporna kiselina, oko 9 mol/l

Pazljivo pomijesati 1 volumen koncentrirane sumporne kiseline (4.1.) s 1 volumenom vode.

Dusicna kiselina, 6 mol/l

Pomijesati 3 volumena dusicne kiseline (HNO;, dyq = 1,40 g/ml) s 4 volumena vode.

Dusicna kiselina, 0,3 mol/l

Pomijesati 1 volumen 6 mol/l dusi¢ne kiseline s 19 volumena vode.
Natrijev bizmutat (NaBiO3), (85 %).

Dijatomejska zemlja

Ortofosforna kiselina, 15 mol/l (H;PO,, dyg = 1,71 g/ml)

Otopina Zeljeznog sulfata, 0,15 moll
Rastopiti 41,6 g Zeljeznog sulfata heptahidrata (FeSO,. 7H,0) u odmjernoj tikvici od 1 litre.

Dodati 25 ml koncentrirane sumporne kiseline (4.1.) i 25 ml fosforne kiseline (4.7.). Doliti do 1 000 ml.
Promijesati.
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4.9. Otopina kalijevog permanganata, 0,020 mol/l
Izvagati 3,160 g kalijevog permanganata (KMnO,) do tocnosti 0,1 mg. Rastopiti i povecati volumen vodom do
1000 ml.

4.10. Otopina srebrnog nitrata, 0,1 mol/l

Rastopiti 1,7 g srebrnog nitrata (AgNO;) u vodi i povecati volumen do 100 ml.

5. Oprema

5.1. Filter lon¢i¢ P 16/ISO 4 793, poroznost 4, kapacitet 50 ml, postavljen na tikvicu za filtriranje od 500 ml.
5.2. Magnetska mijesalica

6. Pripremanje otopine za analizu

6.1. Otopina manganovog ekstrakta

Vidjeti metode 10.1. i 10.2. Ako nije poznato jesu li prisutni ioni klorida, provesti ispitivanje na otopini s
jednom kapi otopine srebrnog nitrata (4.10.).

6.2. U odsutnosti iona klorida, staviti alikvot ekstrakta koji sadrzi 10 do 20 mg mangana u visoku ¢asu od 400 ml.
Dovesti do volumena od otprilike 25 ml isparavanjem ili dodavanjem vode. Dodati 2 ml koncentrirane
sumporne kiseline (4.1.).

6.3. Ako su prisutni kloridni ioni, nuzno ih je odstraniti na sljedeci nacin

Staviti alikvot ekstrakta koji sadrzi 10 do 20 mg mangana u visoku ¢asu od 400 ml. Dodati 5 ml 9 mol/l
sumporne kiseline (4.2.). U digestoru, dovesti do vrenja na grijacoj ploci i pustiti da vrije dok se ne oslobodi
obilni bijeli dim. Nastaviti dok volumen ne bude smanjen na otprilike 2 ml (tanki film sirupaste tekucine na
dnu case). Pustiti da se ohladi na sobnoj temperaturi.

Pazljivo dodati 25 ml vode i jos jednom ispitati prisutnost klorida s jednom kapi otopine srebrnog nitrata
(4.10.). Ako jos uvijek ima klorida, ponoviti postupak nakon dodavanja 5 ml 9 mol/l sumporne kiseline (4.2.).

7. Postupak
Dodati 25 ml 6 mol/l dusi¢ne kiseline (4.3.) i 2,5 g natrijevog bizmutata (4.5.) u ¢asu od 400 ml koja sadrzi

ispitnu otopinu. Snazno mijesati tri minute na magnetskoj mijesalici (5.2.).

Dodati 50 ml 0,3 mol/l dusicne kiseline (4.4.) i ponovno promijesati. Filtrirati u vakuumu kroz filter lonci¢
(5.1.), ¢ije dno je pokriveno dijatomejskom zemljom (4.6.). Oprati lonci¢ nekoliko puta s 0,3 mol/l dusi¢ne
kiseline (4.4.) dok se ne dobije bezbojni filtrat.

Premjestiti filtrat i otopinu za pranje u ¢aSu od 500 ml. Promijesati i dodati 25 ml 0,15 mol/l otopine
zeljezovog sulfata (4.8.). Ako nakon dodavanja Zeljezovog sulfata filtrat pozuti, dodati 3 ml 15 mol/l ortofos-
forne kiseline (4.7.).

Koristeci biretu, titrirati viSak Zeljeznog sulfata s 0,02 mol/l otopine kalijevog permanganata (4.9.) dok mjesa-
vina ne postane ruZiCasta, a boja ostane stabilna jednu minutu. Provesti slijepu probu u istim uvjetima,
preskacudi jedino ispitni uzorak.

Napomena

Oksidirana otopina ne smije doé¢i u kontakt s gumom.

8. IzraZavanje rezultata

1 ml 0,02 mol/l otopine kalijevog permanganata odgovara 1,099 mg mangana (Mn).

Postotak mangana u gnojivu prikazuje se kao:

Mn (%) gdje = (x, — %) x 0,1099 x " Z
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

Gdje je

Xp volumen, u ml, permanganata koritenog u otopini slijepe probe;

X, volumen, u ml, permanganata koriStenog u ispitnom uzorku;

V volumen, u ml, otopine ekstrakta dobivenog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2;
a volumen, u ml, alikvotnog dijela uzetog iz ekstrakta;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka.

Metoda 10.10.

Odredivanje molibdena u ekstraktima gnojiva gravimetrijskom metodom s 8-hidroksikinolinom

Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja molibdena u ekstraktima gnojiva.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija molibdena se zahtijeva Prilogom I. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Razina molibdena odreduje se taloZenjem kao molibdenil oksinat u posebnim uvjetima.

Reagensi
Otopina sumporne kiseline, otprilike 1 mol/l

Pazljivo izliti 55 ml sumporne kiseline (H,SO4, d,y = 1,84 g/ml) u odmjernu tikvicu od 1 litre, koja sadrzi
800 ml vode. Promijesati. Nakon hladenja, doliti do jedne litre. Promijesati.

Razrijedena otopina amonijaka (1:3)

Pomijesati 1 volumen koncentrirane otopine amonijaka (NH,OH, d,; = 0,9 g/ml) s 3 volumena vode.

Razrijedena otopina octene Riseline (1:3)

Pomijesati 1 volumen koncentrirane octene kiseline (99,7 % CH;COOH, d,, = 1,049 g/ml) s 3 volumena
vode.

Otopina dinatrijeve soli etilen diamin tetra octene kiseline (EDTA)

Rastopiti 5 g Na,EDTA u vodi u odmjernoj tikvici od 100 ml. Doliti do oznake i promijesati.

Pufer otopina

U odmjernoj tikvici od 100 ml, rastopiti 15 ml koncentrirane octene kiseline u 30 g amonijevog acetata u
vodi. Doliti do 100 ml.

Otopina 7-hidroksikinolina (oksina)

U odmjernoj tikvici od 100 ml, rastopiti 3 g 8-hidroksikinolina u 5 ml koncentrirane octene kiseline. Dodati
80 ml vode. Dodati otopinu amonijaka (4.2.), kap po kap, dok se otopina ne zamagli te onda dodati octenu
kiselinu (4.3.) dok otopina ponovno ne postane bistra.

Dopuniti vodom do 100 ml.

Oprema

Filter lon¢i¢ P 16/ISO 4 793, poroznost 4, kapacitet 30 ml
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5.2

5.3.

7.2.

7.3.

pH-metar sa staklenom elektrodom
Susionik na 130 do 135 °C

Pripremanje otopine za analizu

Pripremanje otopine molibdena. Vidjeti metodu 10.1. i metodu 10.2.

Postupak
Pripremanje ispitne otopine

Staviti alikvotni dio koji sadrzi 25 do 100 mg Mo u ¢a$u od 250 ml. Povecati volumen vodom do 50 ml.

Podesiti otopinu na pH = 5 dodavajuéi otopinu sumporne kiseline (4.1.), kap po kap. Dodati 15 ml otopine
EDTA (4.4.), a onda 5 ml pufer otopine (4.5.). Povecati volumen vodom do otprilike 80 ml.

Dobivanje i pranje taloga
Dobivanje taloga

Lagano zagrijati otopinu. Neprestano mijesajuci, dodavati otopinu oksina (4.6.). Nastaviti s taloZenjem sve dok
se ostatak vise ne bude primjecivao. Dodati daljnji reagens sve dok otopina ne postane lagano Zuta. Obi¢no je
dovoljna koli¢ina od 20 ml. Nastaviti lagano zagrijavati talog dvije do tri minute.

Filtriranje i pranje
Filtrirati kroz filter lon¢i¢ (5.1.). Isprati nekoliko puta s 20 ml vruce vode. Voda za ¢isCenje treba postepeno

postajati bezbojna, naznacujuéi da oksin viSe nije prisutan.

Vaganje taloga

Susiti talog na 130 do 135 °C do konstantne mase (najmanje jedan sat).
Pustiti da se ohladi u eksikatoru, a onda izvagati.

IzraZavanje rezultata

1 mg molibdenil oksinata, MoO,(CoH4ON), odgovara 0,2305 mg Mo.
Postotak molibdena u gnojivu prikazuje se kao:

V xD
Mo (%) = X x 0,02305 x —
a x M

Gdje je

X masa, u mg, taloga molibdenil oksinata;

V volumen, u ml, ekstraktne otopine dobivene u skladu s metodom 10.1. ili 10.2.;
a volumen, u ml, alikvota uzetog iz posljednjeg razrjedivanja;

D faktor razrjedivanja alikvota;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka.

Metoda 10.11.
Odredivanje cinka u ekstraktima gnojiva pomoc¢u atomske apsorpcijske spektrometrije
Opseg

Ova metoda opisuje postupak odredivanja cinka u ekstraktima gnojiva.
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4.2.

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.2.

7.2.

7.3.

Podrudje primjene

Ovaj postupak primjenjuje se na analizirane uzorke gnojiva, ekstrahiranih metodama 10.1. i 10.2., Cija
deklaracija cinka se zahtijeva Prilogom 1. E ovoj Uredbi.

Nacelo

Nakon odgovarajuceg tretmana i razredivanja ekstrakata, udio cinka odreduje se pomocu atomske apsorpcijske
spektrometrije.

Reagensi

Razrijedena hidrokloridna kiselina, oko 6 mol/l:

Vidjeti metodu 10.4. (4.1.).

Razrijedena otopina hidrokloridne kiseline, oko 0,5 mol/I:

Vidjeti metodu 10.4. (4.2.).

Otopine lantanove soli (10 g La po litri)
Vidjeti metodu 10.4. (4.3.).

Kalibracijske otopine cinka

Osnovna otopina cinka (1 000 pg/ml)

U odmjernoj tikvici od 1000 ml rastopiti 1 ¢ cinkovog praha ili pahuljica do 0,1 mg u 25 ml 6 mol/l
hidrokloridne kiseline (4.1.). Kad je potpuno rastopljeno, povecati volumen vodom i dobro promijesati.
Radna otopina cinka (100 pg/ml)

Razrijediti 20 ml osnovne otopine (4.4.1.) u 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.), u odmjernoj tikvici
od 200 ml. Dopuniti do oznake s 0,5 mol/l hidrokloridne kiseline (4.2.) i dobro promijesati.

Oprema

Atomski apsorpcijski spektrometar.

Vidjeti metodu 10.4. (5). Instrument mora biti opremljen izvorom zraenja karakteristicnog za cink
(213,8 nm), a spektrometar mora dozvoljavati da se nacini pozadinska korekcija.

Pripremanje otopine za analizu

Otopina ekstrakta cinka

Vidjeti metodu 10.1. ifili 10.2.

Pripremanje ispitne otopine

Vidjeti metodu 10.4. (6.2.). Ispitna otopina mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli (4.3.).

Postupak

Pripremanje otopine slijepe probe

Vidjeti metodu 10.4. (7.1.). Otopina slijepe probe mora sadrzavati 10 % (v/v) otopine lantanove soli koristene
u 6.2.

Pripremanje kalibracijskih otopina

Vidjeti metodu 10.4. (7.2.). Za optimalni raspon odredivanja od 0 do 5 pg/ml cinka, staviti 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i
5 ml radne otopine (4.4.2) u niz odmjernih tikvica od 100 ml. Ako je potrebno, podesiti koncentraciju
otopine hidrokloridne kiseline $to je moguce blize onoj ispitne otopine. Dodati svakoj boci 10 ml otopine
lantanove soli koristene u 6.2. Dopuniti volumen na 100 ml s 0,5 mol/l otopine hidrokloridne kiseline (4.2.) i
dobro promijesati.

Ove otopine sadrze 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 i 5 pg/ml cinka.

Odredivanje

Vidjeti metodu 10.4. (7.3.). Pripremiti spektrometar (5) za mjerenje na valnoj duljini od 213,8 nm.
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IzraZavanje rezultata

Vidjeti metodu 10.4. (8).

Postotak cinka u gnojivu prikazuje se kao:

Zn (%) = [(xs—%p) X V x D]/(M x 10%)

Ako se koristi metoda 10.3.:

Zn (%) = [(xs—x,) x V x 2D]/(M x 10%)

Gdje je

Zn koli¢ina cinka izrazena kao postotak gnojiva;

X, koncentracija (pg/ml) u ispitnoj otopini;

Xy, koncentracija (ug/ml) u otopini slijepe probe;

V volumen, u ml, otopine ekstrakta dobivene u skladu s metodom 10.1. ili 10.2;;
D faktor koji odgovara razrjedivanju provedenom u 6.2.;

M masa, u gramima, ispitnog uzorka uzetog u skladu s metodom 10.1. ili 10.2.
Izra¢unavanje faktora razrjedivanja D:

ako su (al), (a2), (a3),..., (ai) ili (a) alikvotni obroci, a (v1), (v2), (v3),..., (vi) i (100) volumeni u ml koji
odgovaraju svojem razrjedivanju, faktor razrjedivanja D bit ¢e jednak:

D = (vl/al) x (v2/a2) x (v3/a3) x ... x (vi/ai) x (100/a)
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PRILOG V.

. POPIS DOKUMENATA O KOJIMA SE TREBA POSAVJETOVATI S PROIZVOPACIMA ILI NJIHOVIM

PREDSTAVNICIMA KAKO BI SE SASTAVILA TEHNICKA DATOTEKA ZA NOVI TIP GNOJIVA KOJI CE
SE PRIDODATI PRILOGU I. OVOJ UREDBI

. Vodi¢ za sastavljanje tehnicke datoteke pomocu koje bi se odredena gnojiva oznacila kao ,EZ gnojivo”.

Sluzbeni list Europskih zajednica, C 138 od 20.5.1994., str. 4.

. Direktiva Komisije 91/155/EEZ od 5. ozujka 1991. kojom se utvrduju i predvidaju podrobna rjeSenja za sustav

posebnih informacija koje se odnose na opasne preparate u provedbi ¢lanka 10. Direktive 88/379/EEZ.

Sluzbeni list Europskih zajednica, L 76/35, od 22.3.1991., str. 35.

. Direktiva Komisije 93/112/EZ od 10. prosinca 1993. kojom se izmjenjuje Direktiva Komisije 91/155/EEZ kojom se

utvrduju i predvidaju podrobna rjeSenja za sustav posebnih informacija koje se odnose na opasne preparate u provedbi
¢lanka 10. Direktive 88/379/EEZ.

Sluzbeni list Europskih zajednica, L 314, od 16.12.1993., str. 38.

. NORME OVLA§C’IVAN]A KOJE SE ODNOSE NA LABORATORIJE NADLEZNE ZA PRUZANJE NEOP-

HODNE USLUGE PROVJERAVANJA SUKLADNOSTI EZ GNOJIVA SA ZAHTJEVIMA OVE UREDBE I
NJEZINIH PRILOGA

. Norma koja se primjenjuje na razini laboratorija:

EN ISOJIEC 17025, Opéi zahtjevi za osposobljenost ispitnih i umjernih laboratorija.

. Norma koja se primjenjuje na razini tijela za ovlaséivanje:

EN 45003, Sustavi ovlag¢ivanja ispitnih laboratorija i laboratorija za umjeravanje, op¢éi zahtjevi za rad i priznavanje.
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