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EUROPOS PARLAMENTO IR TARYBOS REGLAMENTAS (EB) Nr. 2003/2003
2003 m. spalio 13 d.

dél trasy

(Tekstas svarbus EEE)

EUROPOS SAJUNGOS PARLAMENTAS IR TARYBA,

atsizvelgdami i Europos bendrijos steigimo sutartj, ypa¢ i jos
95 straipsni,

atsizvelgdami | Komisijos pasitilymga (1),

atsizvelgdami | Ekonomikos ir socialiniy reikaly komiteto nuo-
mong (2),

laikydamiesi Sutarties 251 straipsnyje nustatytos tvarkos (3),

kadangi:

(1)

—
w N
N

1975 m. gruodzio 18 d. Tarybos direktyva 76/116/EEB dél
valstybiy nariy jstatymy, reglamentuojanciy trasas, suderi-
nimo (4, 1980 m. liepos 15 d. Tarybos direktyva
80/876EEB dél valstybiy nariy istatymy, susijusiy su
paprastosiomis amonio nitrato tragSomis, turin¢iomis didelj
azoto kieki, suderinimo (%), 1986 m. gruodzio 8 d. Komi-
sijos direktyva 87/94/EEB dél valstybiy nariy jstatymy,
susijusiy su paprastyjy amonio nitrato trasy, turin¢iy didelj
azoto kieki, sprogumo savybiy, ribiniy charakteristiky ir
atsparumo jam kontrolés tvarkos, suderinimo (), 1977 m.
birzelio 22 d. Komisijos direktyva 77/535/EEB dél

OL C51E, 2002226, p.1ir OL C 227 E, 2002 9 24, p. 503.

OL C 80, 2002 4 3, p. 6.

2002 m. balandZio 10 d. Europos Parlamento nuomoné (OL C 127
E, 2002 5 29, p. 160), 2003 m. balandzio 14 d. Tarybos bendroji
nuomoné (OL C 153 E, 2003 7 1, p. 56) ir 2003 m. rugséjo 2 d.
Europos Parlamento sprendimas (dar nepaskelbta Oficialiajame leidi-
nyje).

OL L 24,1976 1 30, p. 21. Direktyva su paskutiniais pakeitimais,
padarytais Europos Parlamento ir Tarybos direktyva 98/97/EB
(OLL'18,1999 1 23, p. 60).

OL L 250, 1980 9 23, p. 7. Direktyva su pakeitimais, padarytais
Europos Parlamento ir Tarybos direktyva 97/63/EB (OL L 335,
1997 12 6, p. 15).

OLL 38,1987 2 7, p. 1. Direktyva su pakeitimais, padarytais Direk-
tyva 88/126/EEB (OL L 63, 1988 3 9, p. 12).

)

valstybiy nariy jstatymy, reglamentuojanciy trag$y méginiy
émimo ir analizés metodus, suderinimo (7) buvo kelis kar-
tus 1§ esmés pakeistos. Pagal Komisijos pranesima Europos
Parlamentui ir Tarybai ,Dél vidaus rinkos taisés akty supa-
prastinimo“ (SLIM) ir Bendros rinkos veiksmy plang tos
direktyvos aiskumo délei turéty bati panaikintos ir pakeis-
tos vienu teisiniu dokumentu.

Bendrijos teisés akty dél traSy turinys yra visiskai techni-
nio pobudzio. Taigi tinkamiausias teisinis dokumentas yra
reglamentas, kadangi jis tiesiogiai nustato gamintojams
tikslius reikalavimus, kurie turi biti taikomi tuo pat metu
ir vienodai visoje Bendrijoje.

Kiekvienoje valstybéje naréje trasos turi pasizymeéti tam tik-
romis techninémis charakteristikomis, kurias apibrézia pri-
valomosios nuostatos. Sios nuostatos, daugiau susijusios
su traSy sudétimi ir tipy apibrézimu, iy tipy pavadinimu,
identifikavimu ir pakavimu, valstybése narése yra skirtin-
gos. Jy neatitikimas trukdo prekybai Bendrijos viduje, todél
jos turi bati suderintos.

Atsizvelgiant i tai, kad pasitlyto veiksmo tikslo, batent,
trasy vidaus rinkos uZztikrinimo, valstybés narés negali
visiskai pasiekti, jei néra bendryjy techniniy kriterijy, ir
tai, kad 3is tikslas dél veiksmy masto lengviau pasiekiamas
Bendrijos lygiu, Bendrija gali patvirtinti priemones pagal
subsidiarumo principa, kaip nustatyta Sutarties 5 straips-
nyje. Pagal proporcingumo principa, kaip nustatyta tame
straipsnyje, $is reglamentas nevirsija to, kas yra biitina $iam
tikslui pasiekti.

Biitina nustatyti Bendrijos lygiu tam tikry trasy (EB trasy)
pavadinima, apibrézima ir sudétj.

Be to, turi bati nustatytos Bendrijos taisyklés del EB trasy
identifikavimo, sieties ir Zenklinimo ir dél pakuociy uzda-
rymo.

Bendrijos lygiu turéty biiti nustatyta tvarka, kurios reikéty
laikytis tais atvejais, kai valstybé naré yra tos nuomonés,
kad yra bitina riboti EB trgsy pateikimg j rinka.

OL L 213, 1977 8 22, p. 1. Direktyva su paskutiniais pakeitimais,
padarytais Direktyva 95/8/EB (OL L 86, 1995 4 20, p. 41).
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(11)

(14)

(15)

Tra$y gamybai bidingi jvairaus laipsnio svyravimai dél
gamybos technologijy arba zaliavy. Gali bati éminiy
émimo ir analizés metodiky variantai. Todél bitina
nustatyti deklaruojamo maistiniy medziagy kiekio leisting
nuokrypi. Atsizvelgiant j vartotojo Zemés tikyje interesus,
patartina nustatyti siauras $io leistino nuokrypio ribas.

Oficialia EB tray kontrole dél atitikimo $io reglamento
kokybés ir sudéties reikalavimams turéty vykdyti valstybiy
nariy patvirtintos laboratorijos, apie kurias praneSama
Komisijai.

Amonio nitratas yra svarbus jvairiy produkty ingredientas,
kuriy vieni yra naudojami kaip trasos, kiti — kaip sprogs-
tamosios medziagos. AtsiZvelgiant | ypatingg amonio
nitrato tragdy, turinciy didelj azoto kieki, prigimtj ir j i§ to
isplaukiancius visuomenés saugos, sveikatos ir darbuotojy
apsaugos reikalavimus, baitina nustatyti papildomas Bend-
rijos taisykles $io tipo EB traSoms.

Kai kurie i ty produkty galéty bati pavojingi ir tam tikrais
atvejais naudojami kitokiu nei buvo numatyta tikslu. Tai
galéty kelti grésme Zmoniy ir turto saugai. Todél gaminto-
jai turéty biti jpareigoti imtis atitinkamy veiksmy tokiam
naudojimui i$vengti, ir visy pirma uztikrinti tokiy trasy sie-
t.

Siekiant uZztikrinti visuomenés sauga, ypa¢ svarbu Bendri-
jos lygiu nustatyti charakteristikas ir savybes, kurios skiria
didelj azoto kiekj turin¢ias amonio nitrato EB trgsas ir kitas
amonio nitrato r$is gaminti produktams, kurie naudojami
kaip sprogstamosios medzZiagos.

Didelj azoto kiekj turin¢ios amonio nitrato EB tragsos turéty
atitikti tam tikras charakteristikas, kurios uztikrinty trasy
nepavojingumg. Gamintojai turéty uztikrinti, kad pries
pateikiant i rinka visoms didelj azoto kiekj turinc¢ioms
amonio nitrato trgSoms biity daromas atsparumo detona-
cijai bandymas.

Bitina parengti taisykles dél uzdaryjy Siluminiy cikly
metody, netgi jei Sie metodai nebiitinai turéty modeliuoti
visas vezimo ir latkymo salygas.

Trasos gali buti uZterStos medziagomis, kurios gali kelti
rizikg Zmoniy ir gyviiny sveikatai bei aplinkai. Atsizvelg-
dama j Toksiskumo, ekotoksiskumo ir aplinkos mokslinio
komiteto (SCTEE) nuomong, Komisija ketina spresti atsi-
tiktinio kadmio buvimo neorganinése trasose klausimg ir
prireikus parengti pasitilyma dél reglamento, kuri ji ruo-
Siasi pateikti Europos Parlamentui ir Tarybai. Prireikus
panasios ekspertizés gali buiti daromos dél kity terSaly.

(16)

(18)

(19)

Tikslinga nustatyti tvarka, kurios turéty laikytis visi gamin-
tojai arba jy atstovai, norintys jtraukti naujo tipo trasas i
[ prieds, kad galéty naudoti Zenklinimg ,EB trasos*.

Priemonés, batinos Siam reglamentui jgyvendinti, turéty
bati patvirtintos pagal 1999 m. birzelio 28 d. Tarybos
sprendimag 1999/468/EB, nustatantj Komisijos naudoji-
mosi jai suteiktais jgyvendinimo jgaliojimais tvarka (?).

Valstybés narés turéty nustatyti sankcijas dél $io regla-
mento nuostaty pazeidimy. Jos gali numatyti, kad gamin-
tojas, pazeides 27 straipsni, gali bati nubaustas bauda, ati-
tinkan¢ia  deSimteriopg  reikalavimy neatitinkancio
krovinio rinkos verte.

Direktyvos 76/116/EEB, 77/535[EEB, 80/876/EEB ir
87/94/[EEB turéty bati panaikintos,

PRIEME ST REGLAMENTA;

I ANTRASTINE DALIS

BENDROSIOS NUOSTATOS

I SKYRIUS

Taikymo sritis ir apibréZimai

1 straipsnis

Taikymo sritis

Sis reglamentas taikomas produktams, kurie pateikiami i rinka
kaip trasos, pavadintos ,EB traSomis*.

2 straipsnis

Apibrézimai

Siame reglamente taikomi Sie apibrézimai:

a)

b)

ytrasa“ — medziaga, kurios pagrindiné funkcija — tiekti auga-
lams maistines medziagas;

,pagrindiné maistiné medziaga“ — tik azoto, fosforo ir kalio
elementai;

L,antriné maistiné medziaga“ — elementai kalcis, magnis, nat-
ris ir siera;

,mikroelementai“ — elementai boras, kobaltas, varis, geleZis,
manganas, molibdenas ir cinkas, kurie yra svarblis augaly
augimui tokiais kiekiais, kurie yra mazi palyginti su pagrindi-
némis ir antrinémis maistinémis medziagomis;

OLL 184,1999717,p. 23.
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©)

Jheorganinés trados“ — trasos, kuriose deklaruojamos maisti-
nés medziagos yra neorganinés medziagos, gautos ekstrahuo-
jant arba taikant fizikinj ir (arba) cheminj pramoninj procesg.
Kalcio cianamidas, karbamidas, jo kondensacijos bei asocia-
cijos produktai, ir trgSos, turincios chelatinius arba komplek-
sinius mikroelementus, pagal susitarima gali bati klasifikuo-
jami kaip neorganinés trasos;

,chelatinis mikroelementas — mikroelementas, sudarantis
junginj su viena i§ organiniy molekuliy, i$vardyty I priedo
E.3.1 skyriuje;

Jkompleksinis mikroelementas“ — mikroelementas, sudaran-
tis junginj su viena i§ molekuliy, i§vardyty I priedo E.3.2 sky-
riuje;

,trasy tipas“ — traSos, turin¢ios bendrg tipo pavadinimga, nuro-
dyta I priede;

,paprastosios trgSos” — azoto, fosforo arba kalio trasos, turin-
¢ios tik vienos i§ pagrindiniy maistiniy medziagy deklaruo-
jama kiekj;

Lsudétinés traSos” — trgdos, turincios bent dviejy pagrindiniy
maistiniy medziagy deklaruojama kiekj ir gaunamos chemi-
niu bidu, maisymo biidu arba abiem bidais kartu;

Jkompleksinés traSos“ — sudétinés trados, gaunamos kaip che-
minés reakcijos produktas tirpalo pavidalu arba kietu pavi-
dalu granuliavimo biidu, ir turincios bent dviejy pagrindiniy
maistiniy medziagy deklaruojamg kieki. Kiekviena kietu pavi-
dalu gauty trady granulé turi visy deklaruojamos sudéties
maistiniy medZiagy;

,misriosios traSos“ — trgos, gaunamos sumaisius kelias sau-
sas traSas, nevykstant cheminei reakcijai;

Ltrasos treSimui per lapus® — trgdos, kuriomis galima tresti ir
kurias isisavina paséliy lapai;

,skystosios trgsos” — trady suspensija arba tirpalas;

,trasy tirpalas“ — skystosios trasos, kuriose néra kietyjy dale-
liy;

,trasy suspensija“ — dvi fazes sudarancios traSos, kuriose kie-
tosios dalelés yra suspenduotos skystoje fazéje;

,deklaravimas*“ — maistiniy medziagy kiekio nurodymas, jskai-
tant trgy pavidalg ir tirpumg, uZtikrinamas apibrézto leistino
nuokrypio ribose;

,deklaruojamas kiekis“ — elemento arba jo oksido kiekis, kuris
pagal Bendrijos teisés aktus pateikiamas EB trasy etiketéje
arba atitinkamame pridedame dokumente;

Jeistinas nuokrypis“ — leidziamas matuojamo maistinés
medziagos kiekio nuokrypis nuo deklaruojamos vertés;

t)

,Europos standartas“ — CEN (Europos standartizacijos komi-
teto) standartai, kurie buvo oficialiai pripazinti Bendrijoje ir
kuriy nuoroda buvo paskelbta Europos Bendrijy oficialiajame lei-
dinyje;

,pakuoté” — sandari talpykla, kurios talpa ne didesné kaip

1 000 kg, skirta trasoms laikyti, apsaugoti, krauti ir prekiauti;

Lpiltinés“ — nesupakuotos trasos, kaip nurodyta siame regla-
mente;

,pateikimas j rinka“ — trasy tiekimas uz mokestj arba nemo-
kamai, arba laikymas tiekimo tikslu. Manoma, kad trasy
importas i Europos bendrijos muitinés teritorijg, yra pateiki-
mas i rinkg;

,gamintojas“ — fizinis arba juridinis asmuo, atsakingas uZ trasy
pateikima j rinkg, visy pirma, tiekéjas, importuotojas, pakuo-
tojas, dirbantis savo vardu, arba kiekvienas asmuo, kei¢iantis

tra8y charakteristikas, laikomas gamintoju. Taciau platintojas,
kuris nekeicia traSos charakteristiky, nelaikomas gamintoju.

II SKYRIUS

Pateikimas j rinkg

3 straipsnis

EB trasos

TraSos, priklausancios trgdy, iSvardyty 1 priede, tipui ir
atitinkancios Siame reglamente nurodytas salygas, gali bati
vadinamos kaip ,EB traSos”.

Pavadinimas ,EB traSos“ neturi biiti naudojamos trag$oms, kurios
neatitinka $io reglamento.

4 straipsnis

Isisteigimas Bendrijoje

Gamintojas turi biiti jsisteiges Bendrijoje ir turi bati atsakingas uz
,EB trady“ atitiktj $io reglamento nuostatoms.

5 straipsnis

Laisvasis judéjimas

1. Nepazeisdamos 15 straipsnio ir kity Bendrijos teisés akty, vals-
tybés narés, atsizvelgdamos j sudéti, identifikavima, Zenklinimg
arba pakavima ir j kitas $io reglamento nuostatas, neturi drausti,
riboti arba trukdyti pateikti i rinkg trasas, pazymétas ,EB trasos®,
kurios atitinka $io reglamento nuostatas.
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2. Traos, pazymétos ,EB traSos“ pagal §j reglamenta, gali laisvai
judéti Bendrijoje.

6 straipsnis

Privalomosios formuluotés

1. Siekdamos vykdyti 9 straipsnio reikalavimus, valstybés narés
gali nustatyti, kad Zymimas azoto, fosforo ir kalio trasy, pateikty
i jy rinka, kiekis baity isreiskiamas taip:

a) azoto tik kaip elemento (N) ir

b) fosforo ir kalio tik kaip elementy (P, K); arba

¢) fosforo ir kalio tik kaip oksidy (P,Os, K,0); arba
d) fosforo ir kalio kaip elemento ir kartu kaip oksidy.

Jei pasirenkama galimybé nustatyti, kad fosforo ir kalio kiekis
biity iSreikstas kaip elementy kiekis, visos priedy nuorodos j oksi-
dais i3reikstus kiekius turi baiti suprantamos kaip nuorodos j ele-
mentu i$reikstg kieki, o skaitmeninés vertés turi bati perskaiciuo-
tos naudojant $iuos faktorius:

a) fosforas (P) = fosforo pentoksidas (P,05) x 0,436;
b) kalis (K) = kalio oksidas (K,0) x 0,830.

2. Valstybeés narés gali nustatyti, kad kalcio, magnio, natrio ir sie-
ros kiekis antrinése traSose ir, jei jvykdomos 17 straipsnio saly-
gos, pagrindinése traSose, kuriomis prekiaujama jy teritorijoje,
biity isreiskiamas:

a) kaip oksido (CaO, MgO, Na,O, SO;) kiekis;
b) kaip cheminio elemento (Ca, Mg, Na, S) kiekis; arba
¢) abiem biidais.

Kalcio oksido, magnio oksido, natrio oksido ir sieros trioksido
kiekiui perskaiciuoti i kalcio, magnio, natrio ir sieros kiekj taiko-
mos $ios formuleés:

a) kalcis (Ca) = kalcio oksidas (CaO) x 0,715;

b) magnis (Mg) = magnio oksidas (MgO) x 0,603;
¢) natris (Na) = natrio oksidas (Na,O) x 0,742;

d) siera (S) = sieros trioksidas (SO;) x 0,400.

Oksido arba elemento deklaruojama apskaiciuotg kiekj atitinkan-
tis skaicius apvalinamas artimiausios deSimtainés trupmenos tiks-
lumu.

3. Valstybés narés netrukdo pateikti j rinkg ,EB trasas®, pazen-
klintas abiem biaidais, nurodytais straipsnio 1 ir 2 dalyse.

4. Vieno arba keliy mikroelementy: boro, kobalto, vario, geleZies,
mangano, molibdeno arba cinko kiekis EB trgsose, kurios atitinka
[ priedo A, B, C ir D skyriuose i$vardytus tipus, yra deklaruoja-
mas, kai jvykdomos $ios salygos:

a) dedamy mikroelementy kiekis yra ne mazesnis uZ nurodyta
[ priedo E.2.2 ir E.2.3 skirsniuose;

b) EB trados ir toliau atitinka I priedo A, B, C ir D skyriy reikala-
vimus.

5. Jei mikroelementai yra jprasti Zaliavy, i§ kuriy yra gaunamos
pagrindines (N, P, K) ir antrinés (Ca, Mg, Na, S) maistinés medzia-
gos, ingredientai, jie gali baiti deklaruojami, jei $iy mikroelementy
kiekis yra ne mazesnis uZ nurodytg I priedo E.2.2 ir E.2.3 skirs-
niuose.

6. Mikroelementy kiekis trgSose deklaruojamas taip:

a) tragSoms, kurios atitinka I priedo E.1 skirsnyje ivardytus tipus,
pagal reikalavimus, nustatytus to skyriaus 6 skiltyje;

b) a punkte nurodyty trasy misiniams, turintiems bent du skir-
tingus mikroelementus ir atitinkantiems I priedo E.2.1 skirs-
nio reikalavimus, ir trgSoms, kurios atitinka I priedo A, B, C ir
D skyriuose i$vardytus tipus, nurodant:

i) suminj kieki, iSreiksta trady masés procentine dalimi;

ii) vandenyje tirpios traSy dalies kieki, iSreikSta tragSy masés
procentine dalimi, jei tirpioji dalis sudaro bent puse sumi-
nio kiekio.

Jei mikroelementas yra visiskai tirpus vandenyje, deklaruojamas
tik vandenyje tirpios medziagos kiekis.

Jei mikroelementas yra chemiskai sujungtas su organine mole-
kule, traSose esanc¢io mikroelemento kiekis, kaip produkto masés
procentiné dalis, deklaruojamas i3 karto po vandenyje tirpaus kie-
kio, toliau raSomas vienas i§ terminy: ,.chelatas su“ arba , komplek-
sas su“, nurodant organinés molekulés pavadinima, kaip nustatyta
[ priedo E.3 skyriuje. Organinés molekulés pavadinimas gali bati
pakeistas jos pavadinimo pirmosiomis raidémis.

7 straipsnis

Identifikavimas

1. Gamintojas zenklina EB trasas, kaip nurodyta 9 straipsnyje.

2. Jei traSos yra pakuotéje, Sis identifikavimo Zenklinimas turi
biti ant pakuotés arba ant priklijuoty etikeciy. Jei tiekiamos pil-
tinés trag3os, Sis zenklinimas turi baiti pridedamuose dokumentuo-
se.
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8 straipsnis
Sietis

Nepazeisdamas 26 straipsnio 3 dalies, gamintojas turi uztikrinti
EB trady sietj, saugodamas bylas apie trasy kilme. Norinc¢ioms
tikrinti valstybéms naréms $ios bylos yra prieinamos visg tragsos
pateikimo | rinka laika ir dar dvejus metus po to, kai gamintojas
nustoja trasas tiekti.

9 straipsnis
Zymenys

1. Nepazeidziant kity Bendrijos taisykliy, ant pakuociy, etike¢iy
ir pridedamuosiuose dokumentuose, nurodytuose 7 straipsnyje,
yra tokie Zymenys.

a) Privalomasis identifikavimas:
— 7odziai ,EB TRASOS* didziosiomis raidémis,

— trady tipo, jei toks yra, pavadinimas, kaip nurodyta I prie-
€,

— miSriosioms trgSoms po tipo pavadinimo nurodoma ,mi-
Sinys*®,

— papildomi Zymenys, apibrézti 19, 21 arba 23 straipsnyje,

— maistinés medziagos Zymimos ZodZiais ir atitinkamais
cheminiais simboliais, pvz., azotas (N), fosforas (P), fosforo
pentoksidas (P,05), kalis (K), kalio oksidas (K,0), kalcis
(Ca), kalcio oksidas (Ca0O), magnis (Mg), magnio oksidas
(MgO), natris (Na), natrio oksidas (Na,O), siera (S), sieros
trioksidas (SO,), boras (B), varis (Cu), kobaltas (Co), gele-
zis (Fe), manganas (Mn), molibdenas (Mo), cinkas (Zn),

— jei traSose yra mikroelementy, kuriy visas kiekis arba dalis
yra sujungta su organine molekule, po mikroelemento
pavadinimo nurodoma viena i§ $iy apibréziamyjy savoky:

“«

i) ,chelatassu ...... (kompleksono pavadinimas, kaip
nustatyta I priedo E.3.1 skyriuje);

“

i) ,kompleksas su ......... (ligando pavadinimas, kaip
nustatyta I priedo E.3.2 skyriuje);

— traSose esantys mikroelementai, i$vardyti chaminiy simbo-
liy abécélés tvarka: B, Co, Cu, Fe, Mn, Mo, Zn,

— produktams, i$vardytiems I priedo E.1 ir E.2 skirsniuose,
nurodomos konkrecios naudojimo instrukcijos,

— skystyjy trasy kiekis, iSreikstas masés vienetais. Galima
nurodyti skystyjy trasy kieki, isreikstg tario vienetais arba
mase trio vienetui (kilogramais hektolitrui arba gramais
litrui),

— grynoji arba suminé mas¢ ir, neprivalomai, skystyjy trasy
tiris. Jei nurodoma suminé masé, $alia nurodoma taros
mase,

— gamintojo arba firmos pavadinimas ir adresas.
b) Neprivalomasis identifikavimas:
— kaip i$vardyta I priede,

— instrukcijos dél laikymo ir tvarkymo, o traSoms, nejtrauk-
toms i I priedo E.1 ir E.2 skirsnius, specifiniai trag§y nau-
dojimo nurodymai,

— duomenys apie doziy dydj ir naudojimo salygas, atitinkan-
Cias dirvozemio ir paséliy salygas, kuriomis trgos yra nau-
dojamos,

— gamintojo Zenklas ir produkto prekiy Zenklas.

Nurodymai, pateikti b punkte, turi nepriestarauti a punkto nuro-
dymams ir turi bati aiskiai nuo jy atskirti.

2. Visi zymenys, nurodyti straipsnio 1 dalyje, turi bati aiskiai
atskirti nuo visos kitos informacijos ant pakuociy, etikeciy ir pri-
dedamuose dokumentuose.

3. Skystosios traos gali bati pateikiamos j rinka tik jei gaminto-
jas pateikia atitinkamas papildomas instrukcijas, visy pirma, apie
laikymo temperatiirg ir bidus iSvengti nelaimingy atsitikimy lai-
kant.

4. Sio straipsnio taikymo iSsamios taisyklés patvirtinamos
32 straipsnio 2 dalyje nustatyta tvarka.

10 straipsnis

Etiketés

1. Ant pakuotés spausdinamos etiketés arba Zymenys, kuriuose
nurodoma 9 straipsnyje minéta informacija, turi bati daromi gerai
matomoje vietoje. Etiketés turi bati tvirtinamos prie pakuotés
arba prie jai uzdaryti naudojamos sistemos. Jei $ig sistema sudaro
plomba, ant jos turi bati pakuotojo pavadinimas arba Zenklas.

2. Straipsnio 1 dalyje minéti Zymenys turi bati ir likti neistrinami
ir aiskiai jskaitomi.

3. Jei pateikiamos piltinés trgos, nurodytos 7 straipsnio 2 dalies
antrajame sakinyje, prie prekiy turi biti pridedama dokumenty su
identifikavimo Zymenimis kopija, kurig bity galima gauti darant
tikrinima.
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11 straipsnis

Kalbos

Etiketé, Zymenys ant pakuotés ir pridedami dokumentai turi bati
pateikti bent valstybés narés, kurioje EB trgos yra parduodamos,
nacionaline kalba arba kalbomis.

12 straipsnis

Pakavimas

Pakuoty EB trasy pakuoté turi biiti uzdaryta taip arba tokiu jtaisu,
kad ja atidarius uzdarymas, uZdarymo plomba arba pati pakuoté
biity nepataisomai paZeista. Galima naudoti maisus su voZtuvais.

13 straipsnis

Leistinas nuokrypis

1. EB trgdy maistiniy medziagy kiekis turi atitikti I priede
nustatytas leistino nuokrypio vertes, kurios skirtos atsizvelgti |
gamybos, éminiy émimo ir analizés nukrypimus.

2. Gamintojas neturi sistemingai turéti naudos i$ II priede nuro-
dyty leistino nuokrypio verciy.

3. I priede apibréztiems maziausiems ir didziausiems kiekiams
leistino nuokrypio néra.

14 straipsnis

Reikalavimai trgSoms

Tras$y tipas gali bati jtrauktas i I prieds, jei:
a) efektyviu budu leidzia jsisavinti maistines medziagas;

b) pateikiami atitinkami éminiy émimo, analizés ir prireikus ban-
dymo metodaj;

¢) esant normalioms naudojimo saglygoms nedaro neigiamo
poveikio Zmoniy, gyviiny arba augaly sveikatai arba aplinkai.

15 straipsnis

Apsaugos iSlyga

1. Jei valstybé naré pagristai mano, kad konkre¢ios EB trasos,
nors ir atitinka $io reglamento reikalavimus, kelia pavojy Zmoniy,
gyviiny arba augaly saugai arba sveikatai arba rizikg aplinkai, ji
gali laikinai uzdrausti pateikti j rinka tokias trasas savo teritori-
joje arba taikyti joms specialias salygas. Ji nedelsdama informuoja
apie tai kitas valstybes nares bei Komisijg, kartu pateikdama tokio
sprendimo prieZastis.

2. Komisija per 90 dieny nuo informacijos gavimo priima spren-
dima tuo klausimu 32 straipsnio 2 dalyje nustatyta tvarka.

3. Sio reglamento nuostatos netrukdo Komisijai arba valstybei
narei imtis visuomenés sauga pagristy priemoniy uzdrausti, apri-
boti arba trukdyti pateikti j rinka EB traSas.

II ANTRASTINE DALIS

NUOSTATOS DEL KONKRECIY TRASU TIPY

I SKYRIUS

Neorganinés pagrindiniy maistiniy medZiagy trgsos

16 straipsnis

Taikymo sritis

Sis skyrius taikomas tik neorganinéms pagrindiniy maistiniy
medziagy traSoms, kietosioms arba skystosioms, paprastosioms
arba sudétinéms, jskaitant trgsas, turinéias antriniy maistiniy
medziagy ir (arba) mikroelementy, esant maZziausiam maistiniy
medziagy kiekiui, nustatytam I priedo A, B, C, E.2.2 arba
E.2.3 skirsniuose.

17 straipsnis

Antriniy maistiniy medZiagy, esan¢iy pagrindiniy
maistiniy medZiagy traSose, deklaravimas

Kalcio, magnio, natrio ir sieros kiekis gali biiti deklaruojamas kaip
antriniy medziagy kiekis EB tra3ose, priklausanciose I priedo A, B
ir C skyriuose i$vardyty trasy tipui, jei yra bent $is maZiausias
nurodyty elementy kiekis:

a) 2 % kalcio oksido (Ca0), t.y. 1,4 % Ca;

b) 2 % magnio oksido (MgO), t.y. 1,2 % Mg;

¢) 3 % natrio oksido (Na,O), t.y. 2,2 % Na;

d) 5 % sieros trioksido (SO5), t.y. 2 % S.

Tokiu atveju tipo pavadinimas papildomas Zenklinimu, apibréztu
19 straipsnio 2 dalies ii punkte.
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18 straipsnis

Kalcis, magnis, natris ir siera

1. Deklaruojamas magnio, natrio ir sieros kiekis traSose, i$vardy-
tose I priedo A, B ir C skyriuose, iSreiskiamas vienu i3 $iy bady:

a) suminis kiekis, i$reikstas kaip tra$y masés procentiné dalis;

b) suminis kiekis ir vandenyje tirpiy trasy kiekis, iSreikstas kaip
tra$y masés procentiné dalis, jei tirpiyjy trasy dalis sudaro bent
ketvirtadalj suminio kiekio;

) jei elemento junginys yra visiskai tirpus vandenyje, deklaruo-
jamas tik vandenyje tirpiy trasy kiekis, ireikstas kaip masés
procentiné dalis.

2. Jei I priede nenurodyta kitaip, kalcio kiekis deklaruojamas tik
jei junginys yra tirpus vandenyje, ir iSreiskiamas kaip tragsy masés
procentiné dalis.

19 straipsnis

Identifikavimas

1. Be privalomyjy identifikavimo Zymeny, nurodyty 9 straipsnio
1 dalies a punkte, pateikiami $io straipsnio 2, 3, 4, 5 ir 6 dalyse
nurodyti Zymenys.

2. Po sudétiniy trasy tipo pavadinimo nurodoma:

i) po pagrindiniy maistiniy medziagy simboliy, deklaruojamy
antriniy maistiniy medziagy simboliai skliaustuose;

i) skai¢iai, Zymintys pagrindiniy maistiniy medziagy kieki.
Deklaruojamy antriniy maistiniy medziagy kiekis nurodomas
skliaustuose po pagrindiniy maistiniy medziagy kiekio.

3. Po trady tipo pavadinimo nurodomi tik skaiciai, Zymintys
pagrindiniy ir antriniy maistiniy medziagy kiekj.

4. Jei deklaruojami mikroelementai, raomi Zodziai ,turi mikro-
elementy” arba Zodis ,turi®, toliau nurodomi esamy mikroele-
menty pavadinimai ir cheminiai simboliai.

5. Deklaruojamas pagrindiniy ir antriniy maistiniy medziagy kie-
kis nurodomas kaip masés procentiné dalis, sveiku skai¢iumi arba,
jei biitina, vienu zenklu po kablelio, jei yra atitinkamas analizés
metodas.

Jei traSos turi daugiau kaip vieng deklaruojamg maisting medzia-
24, pagrindiniy maistiniy medziagy tvarka: N, P,Os ir (arba) P,
K,O ir (arba) K, antriniy maistiniy medziagy: CaO ir (arba) Ca,
MgO ir (arba) Mg, Na,O ir (arba) Na, SO; ir (arba) S.

Deklaruojant mikroelementy kiekj, nurodomas kiekvieno mikro-
elemento pavadinimas ir simbolis, masés procentiné dalis, kaip
apibrézta I priedo E.2.2 ir E.2.3 skirsniuose, ir tirpumas.

6. Maistiniy medziagy pavidalas ir tirpumas iSreiskiamas kaip
traSy masés procentiné dalis, i§skyrus kai I priede aiskiai numaty-
tas kitas israiskos budas.

Kiekis iSreiskiamas vienu zenklu po kablelio tikslumu, i$skyrus
mikroelementus, kuriems jis iSreiskiamas, kaip apibrézta I priedo
E.2.2 ir E.2.3 skirsniuose.

II SKYRIUS

Neorganinés antriniy maistiniy medZiagy trgsos

20 straipsnis

Taikymo sritis

Sis skyrius taikomas neorganinéms antriniy maistiniy medziagy
traSoms, kietosioms arba skystosioms, jskaitant trasas, kuriose
baty mikroelementy, turin¢ioms maziausig maistiniy medziagy
kieki, nustatyta I priedo D, E.2.2 ir E.2.3 skirsniuose.

21 straipsnis

Identifikavimas

1. Be privalomyjy identifikavimo Zymeny, nurodyty 9 straipsnio
1 dalies a punkte, pateikiami $io straipsnio 2, 3, 4 ir 5 dalyse
nurodyti Zymenys.

2. Jei deklaruojami mikroelementai, raSomi zodziai ,turi mikro-
elementy” arba Zodis ,turi“, toliau nurodomi esamy mikroele-
menty pavadinimai ir cheminiai simboliai.

3. Deklaruojamas antriniy maistiniy medziagy kiekis nurodomas
kaip masés procentiné dalis, sveiku skai¢iumi arba, jei batina,
vienu Zenklu po kablelio, jei yra atitinkamas analizés metodas.

Jei yra daugiau kaip viena antriné maistiné medziaga, tvarka turi
bati tokia:

CaO ir (arba) Ca, MgO ir (arba) Mg, Na,O ir (arba) Na, SO ir (ar-
ba) S.

Deklaruojant mikroelementy kiekj, nurodomas kiekvieno mikro-
elemento pavadinimas ir simbolis, masés procentiné dalis, kaip
apibrézta [ priedo E.2.2 ir E.2.3 skirsniuose, ir tirpumas.
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4. Maistiniy medziagy pavidalas ir tirpumas isreiskiamas kaip
traSy masés procentiné dalis, i§skyrus kai I priede aigkiai numaty-
tas kitas israiskos budas.

Kiekis iSreiskiamas vienu Zenklu po kablelio tikslumu, i$skyrus
mikroelementus, kuriems jis i$reiskiamas, kaip apibrézta I priedo
E.2.2 ir E.2.3 skirsniuose.

5. Jei I priede nenurodyta kitaip, kalcio kiekis deklaruojamas tik
jei junginys yra tirpus vandenyje ir iSreiSkiamas kaip trag$y masés
procentiné dalis.

III SKYRIUS

Neorganinés mikroelementy trgsos

22 straipsnis
Taikymo sritis

Sis skyrius taikomas neorganinéms mikroelementy trasoms,
kietosioms arba skystosioms, turindioms maziausig maistinés
medziagos kieki, nustatyta [ priedo E.1 ir E.2.1 skirsniuose.

23 straipsnis

Identifikavimas

1. Be privalomyjy identifikavimo Zymeny, nurodyty 9 straipsnio
1 dalies a punkte, pateikiami $io straipsnio 2, 3, 4 ir 5 dalyse
nurodyti Zymenys.

2. Jei trados turi daugiau kaip viena mikroelements, turi biti
nurodytas tipo pavadinimas ,mikroelementy misinys“, po kurio
biity jrasyti esamy mikroelementy pavadinimai ir jy cheminiai
simboliai.

3. Jei traos turi tik vieng mikroelementg (I priedo E.1 skirsnis),
deklaruojamas mikroelemento kiekis nurodomas kaip masés pro-
centiné dalis, sveiku skai¢iumi arba vienu Zenklu po kablelio, jei
batina.

4. Mikroelementy pavidalas ir tirpumas i$reiskiamas kaip trasy
masés procentiné dalis, i$skyrus kai I priede aiskiai numatytas
kitas israiskos budas.

Mikroelementy kiekis iSreiskiamas naudojant Zenkly po kablelio
skaiciy, nurodyta I priedo E.2.1 skirsnyje.

5. Ant produkty, jtraukty j I priedo E.1 ir E.2.1 skirsnius, etiketés
ir pridedamuose dokumentuose Zemiau privalomyjy arba nepri-
valomyjy Zymeny jraoma:

,Naudoti esant tik pripaZintam batinumui. NevirSyti atitinkamy
koncentracijos verciy.
24 straipsnis

Pakavimas

EB trgsos, kurioms taikomos $io skyriaus nuostatos, turi bati
supakuotos.

IV SKYRIUS

Didelj azoto kiekj turintios amonio nitrato trgsos

25 straipsnis

Taikymo sritis

Siame skyriuje nagrinéjamos didelj kiekj turincios amonio nitrato
trados, paprastosios arba sudétinés, yra i§ amonio nitrato
pagaminti produktai, skirti naudoti kaip trasos, kuriy ne maziau
kaip 28 % masés sudaro amonio nitrato azotas.

Sio tipo tra3os gali turéti neorganiniy arba inertiniy medziagy.

Medziagos, naudojamos gaminti $io tipo trasas, turi nedidinti
trasy jautrio kar¢iui arba jy polinkio detonuoti.

26 straipsnis

Saugos priemonés ir tikrinimai

1. Gamintojas uZtikrina, kad didelj azoto kiekj turincios papras-
tosios amonio nitrato tra$os atitikty IIl priedo 1 skyriaus nuosta-
tas.

2. Didelj azoto kiekj turin¢iy paprastyjy amonio nitrato trgsy tik-
rinimas, analizé ir bandymai, skirti tragSoms oficialiai kontroliuoti,
daromi taikant metodus, aprasytus III priedo 3 skyriuje.

3. Siekiant uztikrinti  rinkg pateikty amonio nitrato EB trasy,
turinéiy didelj azoto kieki, sieti, gamintojas saugoja viety, kuriose
trasos ir jy pagrindiniai komponentai buvo pagaminti, pavadi-
nimy ir adresy bylas, be to, operatoriy pavadinimy ir adresy bylas.
Norin¢ioms tikrinti valstybéms naréms $ios bylos yra prieinamos
visg traSos pateikimo i rinkg laikg ir dar dvejus metus po to, kai
gamintojas nustoja trgsas tiekti.

27 straipsnis

Atsparumo detonacijai bandymas

Nepazeisdamas 26 straipsnyje nurodyty priemoniy, gamintojas
uztikrina, kad bity daromas j rinkg pateikiamy visy tipy amonio
nitrato EB trady, turinciy didelj azoto kieki, atsparumo detonacijai
bandymas, aprasytas $io reglamento IIl priedo 2, 3 (1 metodo 3
punkte) ir 4 skyriuose. $j bandyma daro viena i3 patvirtinty
laboratorijy, minimy 30 straipsnio 1 dalyje arba 33 straipsnio
1 dalyje. Gamintojai pateikia bandymo rezultatus atitinkamos
valstybés narés kompetentingai institucijai bent 5 dienas pries tai,
kaip trados bus pateiktos j rinkg arba bent 5 dienas pries tai, kaip
importuojamos tragSos pasiekia Europos bendrijos sienas.
Gamintojas ir toliau garantuoja, kad j rinka pateiktos trasy siuntos
galéty iSlaikyti pirmiau minétg bandyma.
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28 straipsnis

Pakavimas

Didelj azoto kiekj turin¢ios amonio nitrato traSos pateikiamos
galutiniam vartotojui tik supakuotos.

Il ANTRASTINE DALIS

TRASU ATITIKTIES [VERTINIMAS

29 straipsnis

Kontrolés priemonés

1. Norédamos patikrinti, ar trgsos, pazenklintos ,EB trgos®, ati-
tinka §j reglamenta, valstybés narés gali taikyti kontrolés priemo-
nes.

Valstybés narés gali taikyti mokes¢ius, kurie bty ne didesni kaip
islaidos bandymams, reikalingiems vykdyti tokias kontrolés prie-
mones, taciau tai nejpareigoja gamintojy kartoti bandymus arba
apmoketi pakartotinius bandymus, jei pirmasis bandymas buvo
daromas laboratorijoje, atitinkancioje 30 straipsnio salygas, ir jei
bandymas parodé konkreciy trasy atitiktj.

EB trady, kurios priklauso I priede isvardyty tipy tragSoms, éminiy
émimas ir analizé daroma pagal IIl ir IV prieduose apraytus
metodus.

3. Sio reglamento nuostaty vykdymas dél atitikties trasy tipams
ir dél atitikties deklaruojamam maistiniy medziagy kiekiui ir (ar-
ba) deklaruojamam kiekiui, iSreik§tam nurodant tokiy maistiniy
medziagy pavidalg ir tirpumg, gali bati oficialiai tikrinamas tik tai-
kant éminiy émimo ir analizés metodus, nustatytus III ir IV prie-
duose, ir atsizvelgiant j II priede pateiktas leistino nuokrypio ver-
tes.

4. Matavimo, éminiy émimo ir analizés metodai taisomi ir tobu-
linami 32 straipsnio 2 dalyje nustatyta tvarka, ir, jei jmanoma,
naudojant Europos standartus. Ta pati tvarka taikoma nustatant
igyvendinimo taisykles, kurios biity reikalingos apibréziant kont-
rolés priemones, numatytas Siame straipsnyje ir $io reglamento 8,
26 ir 27 straipsniuose. Visy pirma, tokios taisyklés nagrinéja ban-
dymy kartojimo daznio klausimg, be to, priemones, kurios bty
skirtos uztikrinti, kad i rinkg pateiktos trasos yra tapacios bandy-
toms tragSoms.

30 straipsnis

Laboratorijos

1. Valstybés narés pranesa sarasa ty jy teritorijoje patvirtinty
laboratorijy, kurios yra kompetentingos tiekti biitinas EB tragsy ati-
tikties $io reglamento reikalavimams tikrinimo paslaugas. Tokios
laboratorijos turi atitikti standartus, i$vardytus V priedo B skyriu-
je. Tai turi biti pranesta iki 2004 m. birzelio 11 d. ir kiekvieno
vélesnio pakeitimo proga.

2. Patvirtinty laboratorijy sarasa Komisija skelbia Europos Sgjun-
gos oficialiajame leidinyje.

3. Jei valstybé naré turi pagristy priezasciy manyti, kad patvirtinta
laboratorija neatitinka straipsnio 1 dalyje nurodyty standarty, ji §j
klausimg kelia 32 straipsnyje minimame komitete. Jei komitetas
sutinka, kad laboratorija neatitinka standarty, Komisija pasalina
laboratorijg i§ straipsnio 2 dalyje minéto sgraso.

4. Per 90 dieny nuo informacijos gavimo Komisija $iuo klausimu
priima sprendima 32 straipsnio 2 dalyje nustatyta tvarka.

5. Pataisytg sgrasg Komisija skelbia Europos Sgjungos oficialiajame
leidinyje.

IV ANTRASTINE DALIS
GALUTINES NUOSTATOS

I SKYRIUS

Priedy pertvarkymas

31 straipsnis

Naujosios EB traSos

1. Naujo tipo traSos j Sio reglamento [ prieda jtraukiamos
32 straipsnio 2 dalyje nustatyta tvarka.

2. Gamintojas arba jo atstovas, kuris nori pasitlyti jtraukti naujo
tipo trasas j I prieda, turi parengti techning byla ir, tai darydamas,
atsizvelgti i techninius dokumentus, nurodytus V priedo A sky-
riuje.

3. Pakeitimai priedams derinti su technikos pazanga daromi
32 straipsnio 2 dalyje nustatyta tvarka.

32 straipsnis

Komiteto darbo tvarka

1. Komisijai padeda komitetas.

2. Jei nuoroda daroma j $ig straipsnio dalj, taikomi Sprendimo
1999/468[EB 5 ir 7 straipsniai, atsizvelgiant i Sio sprendimo
8 straipsnio nuostatas.

Nustatomas trijy meénesiy laikotarpis, nurodytas Sprendimo
1999/468/EB 5 straipsnio 6 dalyje.

3. Komitetas patvirtina darbo tvarkos taisykles.
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II SKYRIUS

Laikinosios nuostatos

33 straipsnis
Kompetentingos laboratorijos

1. Nepazeisdamos 30 straipsnio 1 dalies nuostaty, pereinamuoju
laikotarpiu iki 2007 m. gruodzio 11 d. valstybés narés gali toliau
taikyti nacionalines nuostatas, leidZiancias nacionalinéms labora-
torijoms tiekti batinas EB trasy atitikties $io reglamento reikala-
vimams tikrinimo paslaugas.

2. Valstybés narés pateikia Komisijai $iy laboratorijy sarasa, nuro-
dydamos leidimy i§davimo schemos detales. Tai turi bati pranesta
iki 2004 m. birzelio 11 d. ir kiekvieno vélesnio pakeitimo proga.

34 straipsnis
Pakavimas ir Zenklinimas

Nepaisant 35 straipsnio 1 dalies, EB trasy Zymenys, pakuotés,
etiketés ir pridedami dokumentai, numatyti ankstesnése
direktyvose, gali bti toliau naudojami iki 2005 m. birzelio 11 d.

III SKYRIUS

Galutinés nuostatos

35 straipsnis

Panaikintos direktyvos

1. Direktyvos 76/116/EEB, 77/535/EEB, 80/S76/EEB ir
87/94/[EEB $iuo dokumentu panaikinamos.

2. Nuorodos j panaikintas direktyvas turi biiti suprantamos kaip
nuorodos | § reglamentg. Konkreciai, nuostatos, leidZiancios
nukrypti nuo Direktyvos 76/116/EEB 7 straipsnio, kurias Komi-
sija leido pagal Sutarties 95 straipsnio 6 dalj, suprantamos kaip
nuostatos, leidZiancios nukrypti nuo $io reglamento 5 straipsnio,
ir turi bati toliau taikomos neatsizvelgiant j $io reglamento jsiga-
liojima. Laukdamos sankcijy priémimo pagal 36 straipsni, valsty-
bés narés gali toliau taikyti sankcijas, paZeidus nacionalines taisyk-
les j straipsnio 1 dalyje minimoms direktyvoms jgyvendinti.

36 straipsnis
Sankcijos

Valstybés narés nustato taisykles dél sankcijy, taikomy pazeidus
$io reglamento nuostatas ir imasi visy biitiny priemoniy joms
jgyvendinti. Numatytos sankcijos turi bati efektyvios,
proporcingos ir atgrasancios.

37 straipsnis
Nacionalinés nuostatos

Iki 2005 m. birzelio 11 d. valstybés narés pranesa Komisijai apie
visas nacionalines nuostatas, patvirtintas pagal $io reglamento
6 straipsnio 1 dalj, 6 straipsnio 2 dalj, 29 straipsnio 1 dalj ir
36 straipsnj, ir nedelsdamos pranesa apie visus vélesnius jas
lie¢iancius pakeitimus.

38 straipsnis
Isigaliojimas
Sis reglamentas jsigalioja dvidesimta dieng po jo paskelbimo

Europos Sgjungos oficialiajame leidinyje, i$skyrus 8 straipsnj ir
26 straipsnio 3 dalj, kuri jsigalioja 2005 m. birZelio 11 d.

Sis reglamentas yra privalomas visas ir tiesiogiai taikomas visose valstybése narése.

Priimta Liuksemburge, 2003 m. spalio 13 d.

Europos Parlamento vardu
Pirmininkas

p. COX

Tarybos vardu
Pirmininkas

G. ALEMANNO
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2.6.2 metodas

3 serijos metodai

— Ivairiy azoto pavidaly nustatymas traSose, turin¢iose tik nitratinio, amoniakinio
ir karbamidinio aZoto ..........uuueiiiiiiiiiii e

= FOSTOTAS ettt

3.1 serijjos metodai — EKstrahavimas ...........cooiiiiiiiiiiiiiiiii e

3.1.1 metodas
3.1.2 metodas
3.1.3 metodas

3.1.4 metodas

— Neorganinése rigstyse tirpaus fosforo ekstrahavimas .................c.cooooeil.
— Fosforo, tirpaus 2 % (20 g/l) skruzdziy ragstyje, ekstrahavimas ..................
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3.1.5.2 metodas

3.1.5.3 metodas
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3.2 metodas

4 metodas

4.1 metodas
5 metodas

6 metodas

6.1 metodas

7 serijos metodai
7.1 metodas

7.2 metodas

8 serijos metodai
8.1 metodas
8.2 metodas
8.3 metodas
8.4 metodas
8.5 metodas
8.6 metodas
8.7 metodas
8.8 metodas
8.9 metodas

8.10 metodas

- Tirpiojo fosforo ekstrahavimas Petermann’o metodu esant 65 °C  ...............

— Tirpiojo fosforo ekstrahavimas Petermann’o metodu esant kambario temperati-
s

— Fosforo, tirpaus Joulie $arminiame amonio citrato tirpale, ekstrahavimas ......
— Vandenyje tirpaus fosforo ekstrahavimas ..............ccccoocoeeiiii.n.

— Ekstrahuoto fosforo nustatymas (gravimetrinis metodas, naudojant chinolino
fosfomolibdatg)  ......oeiiii e

= CRIOTAS et

— Chloridy nustatymas nesant organiniy medziagy ............ccoeeeeeeriinininnnnnnn.

— Malimo smulkumas ...........oeeiiiiiiiii e
— Malimo smulkumo nustatymas (sausasis bidas) ...........ccceeereiiiiiiiiiinnnen.

- Minkstyjy gamtiniy fosfaty malimo smulkumo nustatymas ........................

— Antrinés maistinés medzZiagos ...............cooiiiiiiiiiiiiiiiiii
— Viso kalcio, magnio, natrio ir sieros ekstrahavimas sulfaty pavidalu ............
— Visos sieros, esancios jvairiu pavidalu, ekstrahavimas .............ccccccveennen.
- Tirpiojo kalcio, magnio, natrio ir sieros ekstrahavimas (sulfaty pavidalu) ......
— Ivairiy vandenyje tirpiy sieros junginiy ekstrahavimas ..............cccccoooeeennn.
— Elementineés sieros ekstrahavimas ir jos grynumo nustatymas .....................
— Manganometrinis ekstrahuoto kalcio nustatymas, nusodinus jj oksalato pavidalu
— Magnio nustatymas atominés absorbcinés analizés metodu ........................
— Magnio nustatymas kompleksonometriniu metodu ..........cooeeeiiiiiiiiinn.l.
— Sulfaty NUSTALYINIAS  +oevveiiieeeeiiiiiiii et e e e

— Ekstrahuoto natrio nUStatymas ............coeuuveeiiiinneiiiinniiiiineeeiineeeaeenn.
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E.2.  Maziausias mikroelementy kiekis, isreikstas trgsy masés procentine dalimi

E.2.1. Kietigji arba skystieji mikroelementy misiniai

Jei mikroelementas yra:

tik neorganinis

chelatas arba sudaro kompleksg

Mikroelementas:
Boras (B)
Kobaltas (Co)
Varis (Cu)
Gelezis (Fe)
Manganas (Mn)
Molibdenas (Mo)

Cinkas (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

Maziausias suminis mikroelemento kiekis kietajame misinyje: 5 % trasy maseés.

Maziausias suminis mikroelemento kiekis skystajame misinyje: 2 % traSy masés.

E.2.2.  EB trgSos, turincios pagrindiniy ir (arba) antriniy maistiniy medZiagy su mikroelementais, jterpiamais j dirvoZemj

Paséliai arba pievos Sodininkysté

Boras (B) 0,01 0,01
Kobaltas (Co) 0,002 -

Varis (Cu) 0,01 0,002
Gelezis (Fe) 0,5 0,02
Manganas (Mn) 0,1 0,01
Molibdenas (Mo) 0,001 0,001
Cinkas (Zn) 0,01 0,002

E.2.3. EB trgsos, turincios pagrindiniy ir (arba) antriniy maistiniy medZiagy su mikroelementais lapams purksti

Boras (B)
Kobaltas (Co)
Varis (Cu)
Gelezis (Fe)
Manganas (Mn)
Molibdenas (Mo)
Cinkas (Zn)

0,010
0,002
0,002
0,020
0,010
0,001
0,002
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E.3.  Patvirtinty mikroelementy organiniy kompleksony ir ligandy sqrasas

LeidZiama naudoti Siuos produktus, jei jie atitinka reikalavimus, nustatytus Direktyvoje 67/548/EEB (') su pakeitimais.

E.3.1. Kompleksonai (%)

Natrio, kalio ir amonio druskos:

etilendiamintetraacto rtgsties EDTA Cy0H; 605N,
dietilentriaminpentaacto riigsties DTPA C,,4H,30,0N;
[0,0]: etilendiamin-di(o-hidroksifenilacto) riigsties EDDHA C,gHy006N,
[0,p]: etilendiamin-N-(o-hidroksifenilacto)-N"-(p-hidroksifenilacto) riigsties EDDHA CsH,006N,
2-hidroksietilendiamintriacto rigstis HEEDTA C,oH150,N,
[0,0]: etilendiamin-di-(o-hidroksi-o-metilfenilacto) rtigsties EDDHMA CyoH,, 04N,
[0,p]: etilendiamin-di-(o-hidroksi-p-metilfenilacto) rugsties EDDHMA CyoH,, 04N,
[p,o]: etilendiamin-di-(p-hidroksi-o-metilfenilacto) rugsties EDDHMA CyoH,,04N,
[2,4]: etilendiamin-di-(2- hidroksi-4-karboksifenilacto) rigsties EDDCHA Cy0H,00;0N,
[2,5]: etilendiamin-di-(2-karboksi-5-hidroksifenilacto) ruigsties EDDCHA Cy0H,500;0N,
[5,2]: etilendiamin-di-(5-karboksi-2- hidroksifenilacto) riigsties EDDCHA C,0H50040N,

E.3.2. Ligandai:

Sarasas dar turi biti sudarytas.

() OLL196,1967 816, p. 1.
() Kompleksonai turi bati identifikuojami ir kiekybiskai nustatomi pagal Europos standarto EN 13368 1 ir 2 dalis tokia apimtimi, kokia $is
standartas taikomas pirmiau nurodytiems kompleksonams.
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Siame priede pateiktos leistini nuokrypio vertés yra neigiamos vertés, isreikstos masés procentine dalimi.

Atitinkamo tipo EB tragSose nurodyto maistiniy medziagy kiekio leistino nuokrypio vertés pateikti Sioje lenteléje.

1.1.

1.2.

II PRIEDAS

LEISTINO NUOKRYPIO VERTES

Neorganiniy paprastyjy traSy pagrindiniy maistiniy medziagy, iSreiksty kaip N, P,0,, K,0, MgO, Cl,

masés procentinés dalies absoliucioji verté
Azoto trgsos

kalcio nitratas

kalcio-magnio nitratas

natrio nitratas

Cilés salietra

kalcio cianamidas

kalcio-cianamido nitratas

amonio sulfatas

amonio nitratas arba kalcio-amonio nitratas:

— iki 32 % traSy masés imtinai

— daugiau kaip 32 %

amonio sulfatas-nitratas

magnio sulfatas-nitratas

magnio-amonio nitratas

karbamidas

kalcio nitrato suspensija

azoto trady ir karbamido formaldehido tirpalas
azoto trady ir karbamido formaldehido suspensija
karbamido-amonio sulfatas

azoto tragdy tirpalas

amonio nitrato ir karbamido tirpalas

Fosforo trgos

Tomamilciai:

— deklaruojamas kiekis, isreikstas 2 % masés tikslumu

— deklaruojamas kiekis, iSreikstas vienu skai¢iumi

Kitos fosforo trgsos
P,0; tirpumas:

— neorganingje riigstyje

— skruzdziy ragstyje

neutraliame amonio citrato tirpale

$arminiame amonio citrato tirpale

— vandenyje

(traSos numeris I priede)

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

0,3

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

0,6

0,0
1,0

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

1.4.

2.1.

2.2.

Kalio trgsos

kainitas

sodrinta kainito druska

kalio chloridas:

— iki 55 % imtinai

— daugiau kaip 55 %

kalio chloridas, turintis magnio druskos
kalio sulfatas

kalio sulfatas, turintis magnio druskos

Kiti komponentai

chloridas

Neorganinés sudétinés pagrindiniy maistiniy medZiagy trasos
Maistiniai elementai

N
PZOS
K,0

Suminis neigiamas deklaruojamos vertés nuokrypis

dvinareés trgSos

trinarés trasos

Antrinés maistinés medZiagos traSose

Deklaruojamo kalcio, magnio, natrio ir sieros kiekio leistino nuokrypio vertés turi bati lygios $io maistiniy
medziagy kiekio ketvirtadaliui, bet ne didesnés kaip 0,9 % CaO, MgO, Na,O ir SO kiekio absoliuciosios vertés,

t.y. 0,64 Ca, 0,55 Mg, 0,67 Na ir 0,36 S.

Mikroelementai trgSose
Deklaruojamo mikroelementy kiekio leistino nuokrypio vertés turi bati:
— 0,4 % absoliuciosios vertés, jei kiekis yra didesnis kaip 2 %,

— viena penktoji deklaruojamos vertés, jei kiekis ne didesnis kaip 2 %.

Deklaruojamo jvairiy pavidaly azoto arba deklaruojamo fosforo pentoksido tirpumo verciy leistino nuokrypio
vertés yra lygios vienam desimtadaliui suminio atitinkamos maistinés medziagos kiekio, bet ne didesnés kaip
2 % masés, jei Sios maistinés medziagos suminis kiekis atitinka I priede nustatytas ribines vertes ir pirmiau

nustatytas leistino nuokrypio vertes.

1,5

1,0

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

1,5

0,2

1,1
1,1
1,1

1,5
1,9
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1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

1.5.

1.6.

III PRIEDAS

TECHNINES NUOSTATOS DEL DIDEL] AZOTO KIEK] TURINCIYJ AMONIO NITRATO TRASU

Didelj azoto kieki turin¢iy paprastyjy amonio nitrato traSy charakteristikos ir ribinés vertés

Akytumas (alyvos ilaikymas)

Trady, kurios i§ pradziy turi patirti du 25-50 °C temperatiiros Siluminius ciklus, atitinkancius io priedo
3 skyriaus 2 dali, alyvos iSlaikymo laipsnis turi nevir$yti 4 % masés.

Degieji ingredientai
Degiyjy medziagy, matuojamy anglies kiekiu, procentiné dalis turi nevirSyti 0,2 % masés, jei azoto kiekis trasose

sudaro bent 31,5 % masés, ir turi nevirSyti 0,4 % masés, jei azoto kiekis tragSose sudaro bent 28 %, bet ne daugiau
31,5 masés.

pH

10 g trasy tirpalo 100 ml vandens pH verté turi bati bent 4,5.

Daleliy dydZio analizé

Trady, kurios praeity per sietg su 1 mm akutémis, masés dalis neturi bati didesné kaip 5 %, kurios praeity per
sietg su 0,5 mm akutémis — neturi bati didesné kaip 3 % masés.

Chloras

DidZiausias leistinas chloro kiekis — 0,02 % masés.

Sunkieji metalai

Sunkieji metalai neturéty bati dedami samoningai, ir visos atsitiktinés gamybos priemaiSos neturéty virsyti
komiteto nustatytos ribinés vertés.

Vario kiekis neturi buti didesnis kaip 10 mg/kg.

Didelj azoto kiekj turin¢iy amonio nitrato tragSy atsparumo detonacijai bandymo aprasymas

Bandymas turi biiti daromas su tipiniu trasy éminiu. Prie§ darant atsparumo detonacijai bandyma, visas éminys
penkis kartus turi bati veikiamas $iluminiais ciklais, atitinkanciais $io priedo 3 skyriaus 3 dalies nuostatas.

Tra$y atsparumo detonacijai bandymas turi bati daromas horizontaliame plieniniame vamzdyje esant $ioms
salygoms:

— besidlis plieninis vamzdis,

— vamzdzio ilgis: bent 1 000 mm,

— vardinis iSorinis skersmuo: bent 114 mm,
— vardinis sieneliy storis: bent 5 mm,

— tarpinis detonatorius: siekiant nustatyti éminio jautruma detonacijos perdavimui, tarpinio detonatoriaus
tipas ir masé turéty biti pasirinkti taip, kad éminys bity veikiamas kiek jmanoma didesniu detonaciniu
slégiu,

— bandymo temperatira: 15-25 °C,

— 3vino cilindrai detonacijos buvimui patvirtinti: skersmuo — 50 mm, aukstis — 100 mm,
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— jtaisyti kas 150 mm ir horizontaliai laiko vamzdj. Bandymas turi bati daromas du kartus. Bandymas

laikomas jtikinamu, jei darant abu bandymus vienas arba daugiau laikanciy Svino cilindry yra suspaudziami
maziau kaip 5 %.

3. Metodai, taikomi tikrinant atitiktj ribinéms vertéms, nurodytoms III priedo 1 ir 2 skyriuose

2.1.

2.2.

2.3.

2.4.

3.1.

3.2.

1 metodas

Siluminiy cikly taikymo metodai

Taikymo tikslas ir sritis

Siame dokumente apibréziamos metodikos kaip vykdyti Siluminius ciklus, taikomus didelj azoto kiekj
turin¢ioms paprastosioms amonio nitrato trgSoms prie§ alyvos islaikymo bandyma, ir didelj azoto kiekj
turin¢ioms paprastosioms bei sudétinéms azoto tragSoms prie§ detonacijos bandyma.

Laikoma, kad siame skyriuje aprasyti uzdaryjy terminiy cikly metodai pakankamai modeliuoja salygas, |
kurias reikia atsizvelgti taikant II antrastinés dalies IV skyriy; taciau Sie metodai nebitinai gali sumodeliuoti
visas gabenimo ir laikymo salygas.

Siluminiai ciklai, nurodyti Il priedo 1 skyriuje

Taikymo sritis

Si metodika skirta $iluminiams ciklams, taikomiems pries darant alyvos iglaikymo trasose bandyma.

Metodo esmé

Kambario temperatiiros éminys kaitinamas kiiginéje kolboje iki 50 °C ir esant $iai temperatirai laikomas dvi
valandas (50 °C temperatiiros tarpsnis). Toliau éminys atvésinamas iki 25 °C ir esant 3iai temperatiirai
laikomas dvi valandas (25 °C temperatiiros tarpsnis). Nuosekliy 50 °C ir 25 °C temperatiiros tarpsniy derinys
sudaro viena Siluminj ciklg. Po dviejy Siluminiy cikly éminys laikomas esant 20 (+ 3) °C temperatiirai ir
nustatoma alyvos islaikymo verté.

Aparatiira
Naudojama tipiné laboratoriné jranga, biitent:

— vandens vonios 25 (¢ 1) °C ir 50 (¢ 1) °C temperatarai uztikrinti,

— 150 ml tdrio kiginés kolbos.

Darbo eiga
70 (£ 5) g éminio dedama i kiekvieng kiiging kolbg, kuri sandariai uzkemsama kamsciu.

Kas dvi valandas visos kolbos pernesamos i§ vonios, kurios temperatiira 50 °C, j 25 °C temperatiiros vonia
ir atvirksciai.

Palaikoma pastovi vandens temperatiira kiekvienoje vonioje, o vanduo visg laika stipriai maiSomas, kad jo
lygis biity vir§ éminio lygio. Kams¢iui nuo vandens kondensacijos apsaugoti uzdedamas akytos gumos
gaubtas.

Siluminiai ciklai, taikytini pagal III priedo 2 skyriy

Taikymo sritis

Si metodika skirta giluminiams ciklams, taikomiems prie§ darant atsparumo detonacijai bandyma.

Metodo esmé

Kambario temperatiiros éminys kaitinamas sandarioje dézé¢je iki 50 °C ir esant $iai temperatiirai laikomas
vieng valanda (50 °C temperatiiros tarpsnis). Toliau éminys atvésinamas iki 25 °C ir esant $iai temperattrai
laikomas viena valanda (25 °C temperatiiros tarpsnis). Nuosekliy 50 °C ir 25 °C temperatiiros tarpsniy
derinys sudaro vieng siluminj cikla. Po reikiamo skaiciaus $iluminiy cikly éminys laikomas prie§ atsparumo
detonacijai bandymg esant 20 (+ 3) °C temperatiirai.
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3.3.

3.4.

Aparatiira

— Vandens vonia 20-51 °C temperatiirai palaikyti, kurios kaitinimo ir atvésimo greitis biity ne mazesnis
kaip 10 °C/h, arba dvi vandens vonios, kuriy vienos temperatiira baty 20 °C, kitos — 51 °C. Vanduo
vonioje (-se) visa laika maiSomas; vonios talpa tiréty bati pakankamai didelé gerai vandens cirkuliacijai
uztikrinti.

— Sandari dézé i§ neriidijancio plieno, kurios centre yra jtaisytas termoelementas. Dézés iSorinis plotis —
45 (+ 2) mm, sieny storis — 1,5 mm (zr. 1 paveikslg). Dézés aukstis ir ilgis gali bati pasirinktas pagal
vandens vonios matmenis, pvz., ilgis — 600 mm, aukstis — 400 mm.

Darbo eiga

[ déz¢ dedama trady, kuriy pakakty vienam detonacijos bandymui, dangtis uzdaromas. Dézé statoma j vonia
su vandeniu. Vanduo sildomas iki 51 °C, matuojama temperatiira trasy tirio centre. Kai temperatiira trasy
tario centre pasiekia 50 °C, laikoma vieng valandg ir vanduo atvésinamas. Kai temperatiira trasy tirio centre
sumazéja iki 25 °C, laikoma vieng valandg ir vanduo vél sildomas antrajam ciklui pradéti. Jei naudojamos
dvi vandens vonios, po kiekvieno kaitinimo (atvésinimo) tarpsnio dézé pernesama i kitg vonig.

1 paveikslas
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2 metodas

Alyvos islaikymo nustatymas

Taikymo tikslas ir sritis

Siame dokumente aprasyta metodika, kaip nustatyti alyvos iSlaikyma paprastosiose amonio nitrato trasose,
turinciose didelj azoto kieki.

Sis metodas tinka priliuotosioms ir granuliuotosioms tra§oms, neturincioms alyvoje tirpiy medziagy.
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2. Apibrézimas

Alyvos i8laikymas trasose — tradose likes alyvos kiekis, nustatytas esant apibréztoms bandymo salygomis ir
iSreikstas kaip mases procentine dalis.

3. Metodo esmé

Eminys nustatytg laika laikomas visiskai panardintas  gazolj, véliau alyvos pertekliui leidZiama nuvarvéti
esant apibréztoms salygoms. Matuojamas éminio masés padidéjimas.

4. Reagentas

Gazolis

Didziausia klampa: 5 mPas, esant 40 °C.
Tankis: 0,8-0,85 g/ml, esant 20 °C.
Sieros kiekis: < 1,0 % (m/m).

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

5. Aparatiira

Tipiné laboratoriné aparatiira ir:
5.1. Svarstyklés, kuriomis galima sverti 0,01 g tikslumu.
5.2. 500 ml talpos cheminés stiklinés.
5.3. Piltuvas i§ plastiko; pageidautina, kad jo virSutiné dalis bty cilindro formos, mazdaug 200 mm skersmens.

5.4. Bandymo sietas, akutés — 0,5 mm, jstatomas j piltuva (5.3).

Pastaba: Piltuvas ir sietas turi biti tokio dydzio, kad tik kelios granulés galéty biiti viena virs kitos ir alyva
galéty lengvai isteketi.

5.5. Filtravimo popierius, greito filtravimo tipo, krepinis, minkstas, masé — 150 g/m?.

5.6. Sugeriamasis popierius (laboratorinés kokybés).
6. Darbo eiga
6.1. Vienas po kito greitai daromi du atskiri bandymai, naudojant skirtingas to paties éminio dalis.

6.2. Naudojant sietg (5.4) atskiriamos mazesnés kaip 0,5 mm daleles (5.4). Mazdaug 50 gramy éminio sveriama
0,01 g tikslumu ir dedama j cheming stikling (5.2). Ipilama pakankamai gazolio (4 skirsnis) granuléms
visiskai apsemti, ir atsargiai maiSoma visy granuliy pavirSiui visiskai sudrékinti. Cheminé stikline
uzdengiama laikrodZio stiklu ir laikoma vieng valanda esant 25 (+ 2) °C.

6.3. Visas cheminés stiklinés turinys filtruojamas per piltuva (5.3), kuriame yra bandymo sietas (5.4). Ant sieto
sulaikyta éminio dalis laikoma vieng valanda, kad galéty nutekéti didesné alyvos pertekliaus dalis.

6.4. Antlygaus pavirSiaus vienas ant kito dedami du filtravimo popieriaus (5.5) lapai (mazdaug 500 x 500 mm).
Abiejy filtravimo popieriaus lapy keturi krastai uzlenkiami i vir$y mazdaug 40 mm, kad granulés negaléty
riedéti. Filtravimo popieriaus centre dedami du sugeriamojo popieriaus (5.6) sluoksniai. Visas sieto (5.4)
turinys i$pilamas ant sugeriamojo popieriaus ir granules tolygiai paskleidziamos minkstu, lygiu Sepetéliu.
Po dviejy minuciy vienas sugeriamojo popieriaus krastas pakeliamas granuléms perpilti ant apacioje esancio
filtravimo popieriaus ir granulés tolygiai paskleidziamos $epetéliu ant filtravimo popieriaus. Ant éminio
uzdedamas dar vienas filtravimo popieriaus lapas, kurio krastai taip pat bty uzlenkti j virsy, ir sukamaisiais
judesiais, Siek tiek spaudziant, granulés ritinégjamos tarp filtravimo popieriaus lapy. Kas kiekvienus astuonis
sukamuosius judesius daroma pertrauka priesingiems filtravimo popieriaus krastams pakelti, kad
nuriedéjusios j pakra$cius granulés biity grazintos j centrg. Laikomasi $ios veiksmy tvarkos: daromi keturi
isbaigti sukamieji judesiai i$ pradziy pagal laikrodZio rodykle, véliau pries laikrodzio rodykle. Toliau granulés
ridenamos j centrg pirmiau nurodytu biidu. Sis veiksmas kartojamas tris kartus (24 sukamieji judesiai, krastai
pakeliami j virsy du kartus). Naujas filtravimo popieriaus lapas atsargiai jdedamas tarp apatinio ir vir§ jo
esancio lapo, ir granuléms leidZiama nuriedéti ant naujo lapo pakeliant virSutinio lapo krastus. Granulés
uzdengiamos nauju filtravimo popieriaus lapu ir kartojami pirmiau aprasyti veiksmai. Tuojau pat po
ritingjimo granulés suberiamos j pasverta 1ékste ir dar kartg sveriamos 0,01 g tikslumu likusio gazolio masei
nustatyti.
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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.

Ritinéjimo ir svérimo veiksmo kartojimas

Jei éminyje lieka daugiau kaip 2 g gazolio, éminys dedamas ant naujy filtravimo popieriaus lapy ir kartojami
ritingjimo veiksmai, pakeliant kampus pagal 6.4 punktg (du kartus daromi astuoni sukamieji judesiai,
pakélimas vieng karta). Eminys dar kartg sveriamas.

Rezultaty iSraiska

Apskaiciavimo metodas ir formulé

Alyvos islaikymas po kiekvieno nustatymo (6.1), isreikstas sijoto éminio masés procentine dalimi,
apskaic¢iuojamas pagal formulg:

m
Alyvos islaikymas = x 100

Cia:
m, sijotos éminio dalies (6.2) masé, g;
m, éminio masé pagal 6.4 arba 6.5 punktus, kaip paskutiniojo svérimo rezultatas, g.

Galutinis rezultatas yra dviejy atskiry nustatymy aritmetinis vidurkis.

3 metodas

Degiyjy ingredienty nustatymas
Taikymo tikslas ir sritis
Siame dokumente aprasyta metodika, kaip nustatyti degiyjy ingredienty kiekj paprastosiose amonio nitrato
traSose, turinCiose didelj azoto kieki.
Metodo esmé
Veikiant riigstimi i§ pradziy Salinamas anglies dioksidas, gaunamas i§ neorganiniy uZzpildy. Organiniai
junginiai oksiduojami chromo ir sieros riigs¢iy misiniu. Susidares anglies dioksidas absorbuojamas bario

hidroksido tirpalu. Nuosédos tirpinamos vandenilio chlorido riigsties tirpale ir jy kiekis nustatomas taikant
atvirkstinj titravima natrio hidroksido tirpalu.

Reagentai
Analiziskai grynas chromo (VI) trioksidas CrOs.

Sieros riigstis, 60 % tario: j vieno litro chemine stikling jpilama 360 ml vandens ir atsargiai jpilama 640 ml
sieros rugsties (tankis = 1,83 g/ml, esant 20 °C).

Sidabro nitratas: 0,1 mol/l tirpalas.
Bario hidroksidas

Sveriama 15 gramy bario hidroksido (Ba(OH), x 8H,0) ir visiskai istirpinama karStame vandenyje.
Atveésintas tirpalas supilamas  vieno litro kolba. SkiedZiama iki Zymos ir sumaiSoma. Filtruojama per keliy
sluoksniy filtravimo popieriy.

Vandenilio chlorido raigstis: 0,1 mol/l etaloninis tirpalas.
Natrio hidroksidas: 0,1 mol/l etaloninis tirpalas.
Bromfenolio mélynasis: 0,4 g/l vandeninis tirpalas.
Fenolftaleinas: 2 g/l tirpalas 60 % tirio etanolyje.

Natrio kalkés: mazdaug 1,0-1,5 mm dalelés.

3.10. Demineralizuotas vanduo: tik ka virintas anglies dioksidui pasalinti.
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4.1.

4.2

4.3.

4.3.1.

5.1.

5.2.

Aparatiira

Tipiné laboratoriné jranga, biitent:

— 15 ml talpos Guco tiglis, plokstelés skersmuo — 20 mm, visas aukstis — 50 mm, akytumas — 4 (akuciy
skersmuo — 5-15 pm),

— 600 ml talpos cheminé stikliné.
Suslégtasis azotas.
Aparatas, surinktas i§ iy daliy, jei imanoma, sujungty rutuline slifo jungtimi (Zr. 2 paveiksla.):

absorbcijos vamzdzio A, mazdaug 200 mm ilgio, 30 mm skersmens, uZzpildytas natrio kalkemis (3.9),
kurias laiko kam3ciai i3 stiklo vatos.

. Apvaliadugne 500 ml tario reakcijos kolba B su Sonine at3aka.

. Mazdaug 150 mm ilgio (C') Vigreux rektifikavimo kolonélé.

. Dvigubo pavirsiaus 200 mm ilgio kondensatorius C.

. Drekselio indas D, kaip gaudyklé perteklinei distiliuojamai riigiciai sulaikyti.

. Ledo vonia E Drekselio indui vésinti.

. Du 32-35 mm skersmens absorberiai F, ir F,, | kuriy dujy skirstytuva jstatytas 10 mm skersmens mazo

akytumo sukepinto stiklo diskas.

. Siurblys ir siurbimo reguliavimo jtaisas G, turintis stiklinj triSakj, kurio laisvoji atSaka jungiama su plonu

kapiliaru trumpa gumine Zarna su spaustuku.

Ispéjimas: Esant sumaZzintam slégiui, aparate pavojinga naudoti verdantj chromo rigsties tirpala, todél
reikia imtis atitinkamy saugos priemoniy.

Darbo eiga

Analizuojamas éminys

Mazdaug 10 gramy amonio nitrato sveriama 0,001 g tikslumu.

Karbonaty Salinimas

Analizuojamas éminys supilamas | reakcijos kolba B. Ipilama 100 ml H,SO, (3.2). Granulés itirpsta per
desimt minuciy, esant kambario temperatiirai. Surenkamas aparatas, kaip nurodyta schemoje: vienas
absorbcijos vamzdzio (A) galas jungiamas su azoto Saltiniu (4.2) per hidraulinj uzdorj, iSlaikantj 5-6 mm
gyvsidabrio stulpelio slégi, o kitas galas — su tiekimo vamzdziu, kuris jstatomas j reakcijos kolba. Istatoma
Vigreux rektifikavimo kolonél¢ (C’) ir vandeniu ausinamas kondensatorius (C). Dujinio azoto srautas
reguliuojamas taip, kad per tirpalg tekéty vidutinis srautas; tirpalas uzvirinamas ir dvi minutes virinamas.
Pasibaigus Siam laikui, burbuliukai nebeturéty skirtis. Jei burbuliukai skiriasi, kaitinama dar 30 min. Tirpalas
paliekamas atvésti ne trumpiau kaip 20 min, visg laika leidZiant per jj azota.

Aparatas baigiamas surinkti, kaip nurodyta schemoje, kondensatoriaus vamzdj jungiant su Drekselio indu
(D), kuris kity galu jungiamas su absorberiais F, ir F,. Renkant aparatg, azotas turi biti leidZiamas per tirpala.
| kiekvieng absorberj (F, ir F,) greitai jpilama 50 ml bario hidroksido tirpalo (3.4).

10 min barbotuojamas azotas. Tirpalas absorberiuose turi biiti skaidrus. PrieSingu atveju batina pakartoti
karbonaty $alinimo procesa.
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5.3.

5.4.

Oksidacija ir absorbcija

Istraukus azoto tiekimo vamzdj, per Soning reakcijos kolbos (B) at3aka greitai suberiama 20 gramy chromo
trioksido (3.1) ir jpilama 6 ml sidabro nitrato tirpalo (3.3). Aparatas jungiamas su siurbliu ir azoto srautas
reguliuojamas taip, kad per absorberiy (F, ir F,) sukepinamojo stiklo filtrus tekéty pastovus dujy burbuliuky
srautas.

Reakcijos kolba (B) kaitinama skysciui uzvirti ir virinama pusantros valandos (*). Gali tekti reguliuoti
jsiurbimo reguliavimo voztuva (G) azoto srautui nustatyti, kadangi gali atsitikti taip, kad vykstant bandymui
nusédes bario karbonatas gali uzkimsti sukepinto stiklo diskus. Bandymas laikomas patenkinamu, jei bario
hidroksido tirpalas F, absorberyje licka skaidrus. Priesingu atveju bandyma bitina kartoti. Nustojama
kaitinti, aparatas iSardomas. Kiekvieno skirstytuvo vidus ir iSoré plaunama vandeniu (3.10) bario hidroksidui
pasalinti, plovimo vanduo supilamas j atitinkama absorberj. Skirstytuvai vienas po kito dedami | 600 ml
cheming stikling, kuri véliau bus naudojama nustatymui.

I§ pradziy vakuumu greitai filtruojamas F, absorberio turinys, véliau — F; absorberio turinys, naudojant
Guco tigli. Nuosédoms surinkti absorberiai plaunami vandeniu (3.10), tiglis plaunamas 50 ml to paties
vandens. Tiglis dedamas i 600 ml cheming stikling ir jpilama mazdaug 100 ml virinto vandens (3.10).
kiekvieng absorberj jpilama 50 ml virinto vandens ir penkias minutes per skirstytuvus leidZiamas azotas.
Absorberiy plovimo vanduo sujungiamas su vandeniu chemingje stiklinéje. Plovimas kartojamas siekiant
gerai iSplauti skirstytuvus.

Karbonaty, gauty i$ organiniy medZiagy, kiekio nustatymas

I cheminés stiklinés turinj jlasinami penki lasai fenolftaleino (3.8). Tirpalas nusidazo rausva spalva.
Vandenilio chlorido raigstis (3.5) lasinama tol, kol rausva spalva i§nyksta. Tirpalas tiglyje gerai sumaiSomas
ir patikrinama, ar rausva spalva neatsirado i§ naujo. [lasinami penki lasai bromfenolio mélynojo (3.7) ir
titruojama vandenilio chlorido riigstimi (3.5) tol, kol tirpalas nusidazys geltonai. Ipilama dar 10 ml
vandenilio chlorido ragsties.

Tirpalas kaitinamas iki virimo ir virinamas ne ilgiau kaip viena minute. Kruopsciai tikrinama, ar skystyje néra
nuosédy.

Tirpalas paliekamas atvésti ir vykdomas atvirkstinis titravimas natrio hidroksido tirpalu (3.6).

Tus¢iasis bandymas

Daromas tus¢iasis bandymas taikant tg pacig metodika ir naudojant tokius pat visy reagenty kiekius.

Rezultaty iSraiska

Degiyjy ingredienty kiekis (C), iSreikstas anglies kiekiu, apskai¢iuojamas kaip éminio masés procentiné dalis
pagal formule:

-V
C% = 0,06 x 1E 2

E, = éminio masé¢, g;

V; = 0,1 mol/l vandenilio chlorido riigsties, ipiltos po fenolftaleino spalvos pasikeitimo, suminis tdiris, ml;

V, = 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo, sunaudoto darant atvirkstinj titravima, tiris, ml.

Jei naudojamas sidabro nitrato katalizatorius, daugeliui organiniy medziagy sureaguoti pakanka pusantros valandos.
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4 metodas

pH vertés nustatymas

1.  Taikymo tikslas ir sritis

Siame dokumente aprasyta metodika paprastyjy amonio nitrato trasy, turin¢iy didelj azoto kiekj, tirpalo pH
nustatyti.

2. Metodo esmé

Amonio nitrato tirpalo pH matavimas pH-metru.

3. Reagentai

Distiliuotas ir demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido.
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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.

Buferinis tirpalas, pH = 6,88 esant 20 °C

3,40 (£ 0,01) g kalio dihidrofosfato (KH,PO,) iStirpinama mazdaug 400 ml vandens. Toliau istirpinama
3,55 (+ 0,01) g natrio hidrofosfato (Na,HPO ;) mazdaug 400 ml vandens. Abu tirpalai be nuostoliy supilami
i 1 000 ml matavimo kolbg, tirpalas skiedZiamas iki Zymos ir sumaiSomas. Tirpalas laikomas sandariai
uzdarytame inde.

Buferinis tirpalas, pH = 4,00 esant 20 °C

10,21 ( 0,01) g kalio hidroftalato (KHC4O,H,) iStirpinama vandenyje. Tirpalas be nuostoliy supilamas j
1 000 ml matavimo kolba, skiedZiamas iki Zymos ir sumaiSomas.

Tirpalas laikomas sandariai uzdarytame inde.

Galima naudoti prekyboje esancius etaloniniais buferinius tirpalus.

Aparatiira

pH-metras su stiklo ir kalomelio arba lygiaverciais elektrodais; jautris — 0,05 pH vieneto.

Darbo eiga

pH-metro kalibravimas

pH-metras (4) kalibruojamas esant 20 (¢ 1) °C temperattrai 3.1, 3.2 arba 3.3 buferiniais tirpalais. Prie§
matavimg ir matuojant vir§ tirpalo leidZiamas nedidelis azoto srautas.

pH nustatymas

1 250 ml cheming stikling su 10 (+ 0,01) g éminio jpilama 100 ml vandens. Netirpios dalelés $alinamos
filtruojant, nupilant arba centrifuguojant skystj. Pagal ta pacig metodika, kuri buvo taikoma prietaisui
kalibruoti, matuojama skaidraus tirpalo pH verté esant 20 (+ 1) °C temperatiirai.

Rezultaty iSraiska
Rezultatai i§reiskiami pH vienetais 0,1 tikslumu, nurodant temperatiira.

5 metodas

Daleliy dydZio nustatymas

Taikymo tikslas ir sritis

Siame dokumente aprasyta didelj azoto kiekj turinéiy paprastyjy amonio nitrato trasy granulometrinés
analizés metodika.

Metodo esmé

Eminys rankiniu arba mechaniniu biidu sijojamas per trijy siety komplekta. UzraSoma likucio ant kiekvieno
sieto masé ir apskaiciuojama per reikiamus sietus pra¢jusios medziagos procentiné dalis.

Aparatiira

Tipinio intervalo 200 mm skersmens bandymo sietai i§ metalinio tinklo, kuriy akuciy dydis — 2,0 mm,
1,0 mm ir 0,5 mm. Vienas dangtis ir vienas rinktuvas visiems sietams.

Svarstyklés, sveriancios 0,01 g tikslumu.

Mechaninis sieto purtytuvas (jei yra), kuriuo bty galima vertikaliai ir horizontaliai purtyti éminj.
Darbo eiga

Eminys dalijamas i tipines mazdaug 100 gramy dalis.

Kiekviena i§ $iy daliy sveriama 0,1 g tikslumu.

Siety komplektas surenkamas akuciy didéjimo tvarka: rinktuvas, 0,5 mm, 1 mm, 2 mm akuciy sietas, ir ant
virdutinio sieto dedamas pasverta éminio dalis. Siety komplektas uzdengiamas dangciu.
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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.

Siety komplektas purtomas rankiniu arba mechaniniu biidu, darant vertikalius ir horizontalius judesius,
kartais patapsnojant. Sis veiksmas tesiamas desimt minuciy arba tol, kol per kiekviena sieta praeina maziau
kaip 0,1 g/min medzZiagos.

Sietai paeiliui i§imami i§ komplekto ir surenkama ant kiekvieno i3 jy sulaikyta medziaga; prireikus medziaga
$velniai nubraukiama Sepetéliu nuo kitos sieto pusés.

Ant kiekvieno sieto sulaikyta medziaga sveriama 0,1 g tikslumu, be to, sveriama rinktuve esanti medziaga.
Rezultaty jvertinimas

Frakcijy masés vertés perskaic¢iuojamos j suminés frakcijy masés (bet ne pradinés masés) procenting dalj.
Apskaiciuojama rinktuve esancios frakcijos procentiné dalis (t. y. < 0,5 mm): A %.
Apskaiciuojama likucio, sulaikyto ant 0,5 mm akudiy sieto, procentiné dalis: B %.
Apskaiciuojama medziagos, praéjusios per 1,0 mm akuciy sietg, procentiné dalis, t. y. (A + B) %.
Frakcijy masés suma neturéty skirtis nuo pradinés masés daugiau kaip 2 %.
Bitina padaryti ne maziau kaip dvi atskiras analizes, ir atskiri A rezultatai neturéty skirtis daugiau kaip 1,0 %
absoliuciaja verte, o B rezultatai — daugiau kaip 1,5 % absoliucigja verte. Jei taip néra, bandyma reikia kartoti.
Rezultaty iSraiska
Ataskaitoje pateikiamas kaip dviejy A ver¢iy vidurkis i§ vienos pusés ir kaip A + B verciy vidurkis i§ kitos
pusés.

6 metodas

Chloro kiekio (kaip chlorido jono) nustatymas

Taikymo tikslas ir sritis

Siame dokumente apibrézta chloro kiekio (kaip chlorido jono) paprastosiose amonio nitrato trasose,
turinciose didelj azoto kiekj, nustatymo metodika.

Metodo esmé

Vandenyje esantys chlorido nustatomi potenciometriskai titruojant sidabro nitratu riigstinéje terpéje.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis chlorido jony.

Acetonas, analiziskai grynas.

Koncentruota azoto rugstis (tankis = 1,40 g/ml esant 20 °C).

Sidabro nitrato 0,1 mol/l etaloninis tirpalas. Sis tirpalas laikomas rudo stiklo butelyje.
Sidabro nitrato 0,004 mol/l etaloninis tirpalas; $is tirpalas ruosiamas prie§ pat naudojima.

Kalio chlorido 0,1 mol/l etaloninis tirpalas. 0,1 mg tikslumu sveriama 3,7276 g analiziskai gryno kalio
chlorido, kuris prie§ tai vieng valanda buvo laikomas dziovinimo spintoje esant 130 °C ir atvésintas
eksikatoriuje iki kambario temperatiiros. Itirpinamas nedideliame vandens kiekyje, visas tirpalas supilamas
i 500 ml matavimo kolba, skiedziama iki Zymos ir sumaiSoma.

Kalio chlorido 0,004 mol/l etaloninis tirpalas. Sis tirpalas ruosiamas pries pat naudojimg.
Aparatiira

Potenciometras su sidabro indikatoriniu elektrodu ir kalomelio palyginamuoju elektrodu; jautris 2 mV,
potencialo intervalas nuo -500 mV iki +500 mV.

Sociojo kalio nitrato tirpalo tiltelis, jungiamas su kalomelio elektrodu (4.1); i§ galy uzkimstas akytais
kamsciais.
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4.3.

4.4.

5.1.

5.2.

5.3.

Magnetiné maisykle ir teflonu dengtas maisiklio strypelis.
Mikrobiureté su smailiai iStemptu galu ir 0,01 ml padalomis.

Darbo eiga
Sidabro nitrato tirpalo etalonavimas

] dvi Zemas tinkamos talpos chemines stiklines (pvz., 250 ml) jpilama 5,00 ml ir 10,00 ml etaloninio kalio
chlorido tirpalo (3.6). Kiekvienos stiklinés turinys titruojamas, kaip toliau aprasyta.

Ipilama 5 ml azoto riigsties tirpalo (3.2), 120 ml acetono (3.1) pakankamas vandens kiekis mazdaug 150 ml
suminiam tiriui gauti. | cheminé stikliné jdedamas maisiklis (4.3), stikliné statoma ant magnetinés maisyklés
ir jjungiamas maiSymas. Imerkiamas sidabro elektrodas (4.1), ir { tirpalg panardinamas laisvasis tiltelio (4.2)
galas. Elektrodai jungiami su potenciometru (4.1) ir nustacius prietaiso nuling padéti, uzra§oma titravimo
pradZios potencialo verté.

Titruojama naudojant mikrobiurete (4.4), i§ pradziy jpylus 4 arba 9 ml sidabro nitrato tirpalo, atsizvelgiant
i paimta etaloninio kalio chlorido tirpalo tirj. Toliau jpilant dalimis po 0,1 ml 0,004 mol/l tirpalo ir po
0,05 ml 0,1 mol/l tirpalo. Po kickvieno jpylimo laukiama potencialo nusistovéjimo.

Pirmose dviejose lentelés skiltyse jrasomos jpilto tirpalo tdriy ir atitinkamos potencialo vertés.

Trecioje lentelés skiltyje jraSomos E nuoseklios potencialo didéjimo vertés (A, E). Ketvirtoje skiltyje jrasomos
teigiamos arba neigiamos (A, E) potencialo didéjimo skirtumo vertés (A,E). Titravimo pabaigg atitinka 0,1 ml
arba 0,05 ml sidabro nitrato tirpalo dalies (V;) ipylima, po kurio A,E vertés pokytis yra didZiausias.

Norint apskai¢iuoti tiksly sidabro nitrato tirpalo (V) tairi, atitinkantj ekvivalentinj taskg, taikoma formuleé:

b
Veq=VO+ leg,

V,, suminis sidabro nitrato taris, gretimas tiriui, atitinkan¢iam didziausig A, E verte, ml;
V, paskutinés jlasintos sidabro nitrato tirpalo dalies (0,1 arba 0,05 ml) taris, ml;
b paskutiné teigiama A,E verté;

B paskutinés teigiamos A,E absoliuciosios vertés ir pirmosios neigiamos A,E absoliuciosios vertés suma (Zr.
pavyzdj 1 lenteléje).

Tustiasis bandymas
Daromas tu$ciasis bandymas, j kurio rezultatg atsizvelgiama apskaiciuojant galutinj rezultatg.

Tus¢iojo bandymo su reagentais rezultatas V,, mililitrais gaunamas pagal formulg:

V,=2V,-V,

V, sidabro nitrato tirpalo tikslus tiiris (V,,), atitinkantis 10 ml naudojamo kalio chlorido etaloninio tirpalo
titravimg, ml;

V; sidabro nitrato tirpalo tikslus taris (V,,), atitinkantis 5 ml naudojamo kalio chlorido etaloninio tirpalo
titravima, ml.

Kontrolinis bandymas

Tusciasis bandymas kartu gali bati prietaiso tinkamo veikimo ir bandymo metodikos taisyklingo taikymo
tikrinimas.
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5.4.

Nustatymas

Imamas 10-20 g éminys ir sveriamas 0,01 g tikslumu. Kiekybiskai supilama j 250 ml chemine stikline.
Ipilama 20 ml vandens, 5 ml azoto rigsties tirpalo (3.2), 120 ml acetono (3.1) ir skiedZiama vandeniu
mazdaug iki 150 ml.

[ cheminé stikliné jdedamas maisiklis (4.3), stikliné statoma ant magnetinés maiSyklés ir jjungiamas
maiSymas. [ tirpalg panardinamas sidabro elektrodas (4.1) ir laisvasis tiltelio galas (4.2); elektrodai jungiami
su potenciometru (4.1) ir, nustacius prietaiso nuling padetj, uZraSoma titravimo pradzios potencialo verté.

Titruojama sidabro nitrato tirpalu i§ mikrobiuretés (4.4) jpilant po 0,1 ml. Po kiekvieno jpylimo laukiama
potencialo nusistovéjimo.

Toliau titruojama, kaip nurodyta 5.1 punkte, pradedant ketvirtgja pastraipa: ,Pirmose dviejose lentelés
skiltyse jra3omos jpilto tirpalo tiriy ir atitinkamos potencialo vertés ...

Rezultaty iSraiska

Analizés rezultatas isreiskiamas kaip chloro, esancio analizei pateiktame éminyje, procentiné dalis. Chloro
(Cl) procentiné dalis apskaic¢iuojama pagal formulg:

03545 x T x (V,—V,) x 100

m
Cia:
T titravimui naudojamo sidabro nitrato tirpalo koncentracija, mol/l;
V, tuiciojo bandymo (5.2.) rezultatas, ml;
Vs Vq verté, atitinkanti nustatyma (5.4), ml;

m éminio masé, g.

1 lentelé: Pavyzdys

Sidabro nitrato tirpalo tiiris Potencialas
v E AE AE

(ml) (mV)

4,80 176

4,90 211 35 +37
5,00 283 72 - 49
5,10 306 23 -10
5,20 319 13

37
V. =4,9+0,1x———=4,943
«q 37+49

7 metodas

Vario nustatymas

Taikymo tikslas ir sritis

Siame dokumente apibrézta vario kiekio paprastosiose amonio nitrato trasose, turinéiose didelj azoto kiekij,
nustatymo metodika.

Metodo esmé

Eminys tirpinamas praskiestoje vandenilio chlorido riigstyje ir vario kiekis nustatomas atominés absorbcinés
analizés metodu.
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5.3.

()
)

3.1.

3.2.

3.3.

3.4.

3.5.

3.6.

3.6.1.

5.1.

5.2.

Reagentai

Vandenilio chlorido raigstis (tankis 1,18 g/ml esant 20 °C).
6 mol/l vandenilio chlorido riigsties tirpalas.

0,5 mol/l vandenilio chlorido riigsties tirpalas.

Amonio nitratas.

30 % vandenilio peroksidas.

Vario tirpalas (') (pradinis): 1 g gryno vario sveriama 0,001 g tikslumu, tirpinama 25 ml 6 mol/l vandenilio
chlorido ruigsties tirpale (3.2) dalimis jpilant 5 ml vandenilio peroksido (3.5), ir skiedziama vandeniu iki
1 1. 1 ml Sio tirpalo yra 1 000 pg vario (Cu).

Vario tirpalas (praskiestas): 10 ml pradinio vario tirpalo vandeniu skiedZiama iki 100 ml, o 10 ml gauto
tirpalo skiedZiama vandeniu iki 100 ml; 1 ml galutinio tirpalo yra 10 pg vario (Cu).

Sis tirpalas ruosiamas pries pat naudojima.

Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrofotometras su vario lempa (324,8 nm).
Darbo eiga

Tirpalo ruoSimas analizei

25 g éminio sveriama 0,001 g tikslumu, éminys jdedamas i 400 ml cheming stikling, atsargiai jpilama
20 ml vandenilio chlorido rigsties (3.1) (gali vykti labai smarki anglies dioksido susidarymo reakcija).
Prireikus jpilama dar vandenilio chlorido riigsties. Kai burbuliukai nustoja skirtis, miinys garinamas iki
sauso liku¢io ant gary vonios, kartais maisant stikline lazdele. Ipilama 15 ml 6 mol/l vandenilio chlorido
ragsties tirpalo (3.2) ir 120 ml vandens. MaiSoma stikline lazdele, kuri turéty biti palikta chemingje
stiklingje, stikliné uzdengiama laikrodiniu stiklu. Tirpalas nestipriai virinamas, kad viskas istirpty, véliau
tirpalas atvésinamas.

Tirpalas kickybiskai supilamas i 250 ml matavimo kolba, cheminé stikliné plaunama 5 ml vandenilio
chlorido rigsties 6 mol/l tirpalo (3.2) ir dar du kartus plaunama 5 ml verdancio vandens. SkiedZiama iki
zymos vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpalu (3.3) ir kruopsciai sumaiSoma.

Filtruojama per vario neturintj filtravimo popieriy (?), pirmieji 50 ml iSpilami lauk.

Tusciojo bandymo tirpalas

Ruosiamas tus¢iojo bandymo tirpalas, i kurj nejpilama tik éminio, ir | gautg rezultatg atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultatg.

Nustatymas

Eminio ir tu3¢iojo bandymo tirpaly ruosimas

Eminio tirpalas (5.1) ir tusciojo bandymo tirpalas (5.2) skiedZiamas vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l
tirpalu (3.3) optimaliai spektrofotometro matavimo intervalo koncentracijai gauti. Skiesti dazniausiai
nereikia.

Kalibravimo tirpaly ruo§imas

Skiedziant etaloninj tirpalg (3.1) vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpalu (3.3) paruo$iami bent penki
etaloniniai tirpalai, atitinkantys optimaly spektrofotometro matavimo intervalg (0-5,0 p g/l Cu). Pries
skiedziant iki Zymos | kiekvieng tirpalg jpilama amonio nitrato (3.4) 100 mg/ml koncentracijai gauti.

Galima naudoti prekyboje esantj etaloninj vario tirpalg.
Vatmanas 541 arba jo atitikmuo.
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5.4.  Matavimas

Spektrofotometras (4) nustatomas bangos ilgiui 324,8 nm. Naudojama oksiduojanti oro ir acetileno
liepsna. Po tris kartus i§ eilés jpurskiami kalibravimo tirpalas (5.3.2), éminio tirpalas ir tus¢iojo bandymo
tirpalas (5.3.1), tarp kiekvieno jpurSkimo visg prietaisa plaunant distiliuotu vandeniu. Bréziama
kalibravimo kreive, ordinaciy asyje Zymint kiekvieno etaloninio tirpalo vidutinj optinj tanki, abscisiy
asyje — atitinkamg vario koncentracijg, iSreiksta pg/ml.

Pagal kalibravimo kreive nustatoma vario koncentracija galutinio éminio ir tus¢iojo bandymo
tirpaluose.

6. Rezultaty iSraiska

Vario kiekis éminyje apskai¢iuojamas atsiZvelgiant | éminio masg¢, daromus skiedimus ir tusciojo
bandymo rezultatus. Rezultatas isreiskiamas mg Cu/kg.

4. Atsparumo detonacijai nustatymas

4.1.  Taikymo tikslas ir sritis

Sis dokumentas taikomas nustatyti didelj azoto kiekj turinciy paprastyjy amonio nitrato trasy atsparuma
detonacijai.

4.2.  Metodo esmé

Eminys uZdaromas i plieninj vamzdj ir veikiamas tarpinio detonatoriaus sukeltu detonacijos slégiu.
Detonacijos sklidimas nustatomas pagal $vino cilindry, ant kuriy darant bandyma horizontaliai dedamas
vamzdis, suspaudimo laipsnj.

4.3, Medziagos

4.3.1. Plastiné sprogstamoji medZiaga, turinti 83-86 % pentrito.
Tankis: 1500 - 1 600 kg/m?
Detonavimo greitis: 7 300 — 7 700 m/s

Masé: 500 (+ 1) g.

4.3.2. Septyni gabalai lanksciosios detonavimo virvutés su nemetaliniu apvalkalu
Uzpildo maseé: 11-13 g/m.

Kiekvienos virvutés ilgis: 400 (+ 2) mm.

4.3.3. Supresuota antrinés sprogstamosios medziagos tableté su jduba sprogdikliui.

Sprogstamoji medziaga:  heksogenas/vaskas (95/5), tetrilas, arba panasi antriné sprogstamoji medziaga, |
kuriag dedama arba nededama grafito.

Tankis: 1 500 — 1 600 kg/m’
Skersmuo: 19-21 mm.
Aukstis: 19-23 mm.

Centriné jduba sprogdikliui: skersmuo 7-7,3 mm, gylis 12 mm.

4.3.4. Besidlis plieninis vamzdis, apibréztas ISO 65:1981; sunkiyjy vamzdZiy serija; vardiniai matmenys DN 100 (4"").
VamzdZio iSorinis skersmuo: 113,1-115,0 mm.
Sienelés storis: 5,0-6,5 mm.

llgis: 1 005 (¢ 2) mm.

4.3.5. Pagrindo ploksté
Medziaga: lengvai suvirinamas plienas.
Plokstés matmenys: 160 x 160 mm.

Storis: 5—6 mm.
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4.3.10.

4.3.11.

4.3.12.

4.4.

4.4.1.

4.4.1.1.

4.4.1.1.1.

4.4.1.1.2.

4.4.1.1.3.

4.4.1.1.4.

Sesi $vininiai cilindrai
Skersmuo: 50 (+ 1) mm.
Aukstis:  100-101 mm.

Medziagos: minkstasis $vinas, ne maZesnio kaip 99,5 % grynumo.

Plieninis blokas

llgis:  bent 1 000 mm.
Plotis: bent 150 mm.
Aukstis: bent 150 mm.

Masé: ne mazesné kaip 300 kg, jei néra tvirto pagrindo plieniniam blokui statyti.

Cilindras i§ plastiko arba kartono tarpinio detonatoriaus jkrovai
Sieneliy storis: 1,5-2,5 mm.
Skersmuo: 92-96 mm.

Aukstis: 64—67 mm.

Sprogdiklis (elektrinis arba neelektrinis), kurio suveikimo jéga 8-10.

Medinis diskas.
Skersmuo: 92-96 mm. Skersmuo turi atitikti cilindro i§ plastiko arba kartono (4.3.8) vidinj skersmenj.

Storis: 20 mm.

Medinis strypas, kurio matmenys atitinka sprogdiklio (4.3.9) matmenis.
Siuvimo smeigtukai (didZiausias ilgis 20 mm)

Darbo eiga

Tarpinio detonatoriaus jkrovos ruosimas jdéjimui j plieninj vamzdj

Yra du badai sukelti tarpinio detonatoriaus jkrovos sprogimg atsizvelgiant j turimg jranga.

Vienalaikis padegimas septyniuose taskuose

Naudoti paruosta tarpinio detonatoriaus jkrova pavaizduota 1 paveiksle.

Medinio disko (4.3.10) centre ir 3eSiuose taskuose, simetriskai iSdéstytuose 55 mm skersmens
koncentriniu apskritimu, greziamos disko asiai lygiagrecios skylés. Skyliy skersmuo turi biti 6-7 mm (Zr.
1 paveikslo A — B pjuvi) pagal naudojamos detonavimo virvutés skersmenj (4.3.2).

Atpjaunami septyni 400 mm ilgio lanksCiosios detonavimo virvutés (4.3.2) gabalai, kuriy galai, siekiant
isvengti bet kokiy sprogstamosios medziagos nuostoliy, nupjaunami lygiai ir tuojau pat uzklijuojami
lipniaja juosta. Visos septynios virvutés prakiSamos per septynias medinio disko (4.3.10) skyles, paliekant
keliy centimetry ilgio galus. Toliau { kiekviena virvute per 5-6 mm nuo jos galo ir skersai jo austinio
apvalkalo jsmeigiamas mazas siuvimo smeigtukas (4.3.12), o virvuciy gabaly iSoriné pusé Salia smeigtuko
apvyniojama 2 cm plocio lipniaja juosta. Galiausiai visos virvutés istraukiamos uz jy ilgyjy galy, kad
smeigtukai paliesty medinj diska.

Plastinei sprogstamajai medziagai (4.3.1) suteikiama 92-96 mm skersmens cilindro forma, atsizvelgiant
j cilindro (4.3.8) skersmeni. Sis cilindras statomas vertikaliai ant lygaus pavirsiaus ir jdedama suformuota
sprogstamoji medziaga. Toliau j cilindro virSuting dalj jstatomas medinis diskas (!) su septyniomis
detonavimo virvutémis ir jspaudziamas j sprogstamaja medziaga. Cilindro aukstis (64-67 mm)
nustatomas taip, kad jo virSutinis krastas nebaty auks¢iau medinio disko. Galiausiai cilindras tvirtinamas
prie medinio disko per visa jo apskritimo ilgj, pvz., savaromis arba mazomis vinimis.

Laisvieji septyniy detonavimo virvuciy galai surenkami apie medinj strypa (4.3.11) taip, kad jie buty
vienodo lygio strypui statmenoje plokstumoje. Lipnigja juosta jie tvirtinami apie strypa (?).

(1) Disko skersmuo visuomet turi atitikti cilindro vidinj skersmenj.
(3 NB: Kai surinkti Sesi ioriniai laidai jtempiami, vidurinysis turi biti Siek tiek laisvas.
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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.

Centrinis padegimas naudojant supresuotg tablete

Naudojimui paruosta tarpinio detonatoriaus jkrova parodyta 2 paveiksle.

Tabletés presavimas

Laikantis baitinyjy saugos priemoniy, 10 gramy antrinés sprogstamosios medziagos (4.3.3) jdedama i
liejimo forma, kurios vidinis skersmuo 19-21 mm, ir suspaudziama reikiamai formai ir tankiui suteikti.

(Skersmens ir aukscio santykis turéty biti mazdaug 1:1).

Liejimo formos dugno centre yra 12 mm aukscio ir 7,0-7,3 mm skersmens kaistis (atsiZvelgiant {
naudojamo sprogdiklio skersmeni), kuris presuojant tablete padaro joje cilindro formos jdubg, reikalinga
veliau sprogdikliui jstatyti.

Tarpinio detonatoriaus jkrovos ruogimas

Plastiné sprogstamoji medziaga (4.3.1) dedama j cilindrg (4.3.8), vertikaliai pastatyta ant lygaus pavirsiaus,
ir spaudziama Zemyn mediniu §tampu, suteikiant sprogstamajai medziagai cilindro forma su jduba centre.
Suspausta tableté jdedama  3ig jduba. Cilindro formos sprogstamoji medziaga su jdéta tablete uzdengiama
mediniu disku (4.3.10), turin¢iu centre 7,0-7,3 mm skersmens skyle sprogdikliui jstatyti. Medinis diskas
tvirtinamas prie cilindro kryZiumi klijuojama lipnigja juosta. Mediniu strypu (4.3.11) tikrinama, ar diske
iSgrezta skylé ir jduba tabletéje yra vienoje asyje.

Plieninio vamzdzio ruosimas detonacijos bandymui

Viename plieninio vamzdzio (4.3.4) gale per 4 mm nuo krasto greZiamos dvi diametraliai priesingos ir
vamzdzio Soninei sienai statmenos 4 mm skersmens skylés.

Kitame vamzdzio gale privirinama pagrindo ploksté (4.3.5), suvirinimo sitlés metalu visiskai uzpildanti
statyjj kampa tarp pagrindo plokstés ir vamzdzio sienelés visu jo perimetru.

Plieninio vamzdzio uzpildymas ir jkrovos jdéjimas

Zr. 1 ir 2 paveikslus.

Eminys, plieninis vamzdis ir tarpinio detonatoriaus jkrova turi biiti kondicionuojami esant 20 (+ 5) °C.
Dviem detonacijos bandymams reikia 16-18 kg éminio.

Vamzdis statomas vertikaliai, jo apatinei kvadratinei plokstei esant ant tvirto ir lygaus, geriau betoninio,
pagrindo. Mazdaug tre¢dalis vamzdzio uzpildoma éminiu ir vamzdis penkis kartus metamas i§ 10 cm
aukscio ant grindy, kad kiek jmanoma sutankéty rutuliukai ir granules. Tankinimui pagreitinti vamzdis
tarp metimy verciamas vibruoti, i jo Soning siena 10 karty suduodant 750-1 000 g masés kaju.

Tokiu pat badu jdedama kita éminio dalis. Galiausiai jdedama tokia paskutiné éminio dalis, kad po jos
sutankinimo 10 karty keliant ir metant vamzdj, be to, i§ viso 20 karty suduodant kiju jkrova baity 70 mm
Zemiau vamzdZzio angos.

Eminio uZpildymo plieniniame vamzdyje aukstis nustatomas taip, kad véliau dedamas tarpinis
detonatorius (4.4.1.1 arba 4.4.1.2) visu savo pavir§iumi gerai liesty émini.

Tarpinio detonatoriaus jkrova jdedama j vamzdj taip, kad ji liesty éminj; virSutinis medinio disko pavirsius
turi bliti 6 mm Zemiau vamzdzio krasto. [dedant arba i§imant mazus éminio kiekius uZtikrinamas ypac
geras sprogstamosios medziagos ir éminio sglytis. Kaip pavaizduota 1 ir 2 paveiksle, j skyles arti atviro
vamzdzio krasto jstatomi vielokaisciai, kuriy kojelés atlenkiamos ir prispaudziamos prie vamzdzio.

Plieninio vamzdzio ir $vininiy cilindry padéties nustatymas (Zr. 3 paveiksla)

Svininiy cilindry (4.3.6) pagrindai numeruojami nuo 1 iki 6. Ant plieninio bloko (4.3.7), paguldyto ant
horizontalaus pagrindo, vidurio linijos daromos $esios Zymos 150 mm atstumu, pirmosios Zymos
nuotolis nuo bloko krasto turi biiti ne mazesnis kaip 75 mm. Ant kickvienos tokio zZymos vertikaliai
statomi $vininiai cilindrai, kuriy pagrindo centras turi sutapti su Zyme.
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4.4.4.2.

4.4.5.

4.4.5.1.

4.45.2.

4.4.5.3.

4.4.5.4.

4.4.6.

4.4.7.

4.4.8.

4.5.

Plieninis vamzdis, paruostas pagal sio metodo 4.4.3 punkte aprasyta metodika, dedamas horizontaliai ant
$vininiy cilindry taip, kad vamzdzio asis bty lygiagreti plieninio bloko vidurio linijai, o uZvirintas
vamzdzio galas buty i$sikiSes per 50 mm uzZ $estojo Svininio cilindro. Siekiant neleisti vamzdziui riedéti,
tarp Svininiy cilindry virSaus ir vamzdzio sienelés i§ abiejy pusiy jstatomi mazi mediniai pleistai arba tarp
vamzdZio ir plieninio bloko jtaisomas medinis kryZius.

Pastaba: Biitina uztikrinti, kad vamzdis liesty visus $esis $vininius cilindrus; nedidelis vamzdzio pavirsiaus
kreivis gali bti islygintas sukant vamzdj apie jo isilging asj; jei kuris nors i§ $vininiy cilindry baty per
aukstas, jis atsargiai plojamas plaktuku tol, kol bus reikiamo ilgio.

Pasiruodimas sprogdinimui

[taisas, pagamintas pagal 4.4.4 punkta, dedamas j bunkerj arba j tinkamai paruostg poZeming vieta (pvz.,
kasykla arba tunelj). Reikia uztikrinti, kad plieninio vamzdzio temperatira prie§ detonacijg baty 20
(£ 5) °C.

Pastaba: Jei tokiy viety nebity, darbas gali biti daromas betonuotoje duobéje, i§ virsaus uzdengtoje
mediniais rastais. Detonavus medziagai, gali bati iSmetamos plieninés skeveldros, turincios didele kineting
energijg, todél turi bati dirbama esant atitinkamam atstumui iki gyvenamyjy namy arba keliy.

Jei naudojama tarpinio detonatoriaus jkrova su padegimu septyniuose taskuose, batina uztikrinti, kad
detonavimo virvutés baty iStrauktos taip, kaip nurodyta 4.4.1.1.4 punkto i$nasoje, ir kad jy padétis bty
kiek jmanoma horizontali.

Galiausiai i§traukiamas medinis strypas ir vietoj jo jdedamas sprogdiklis. Pries padegant biitina patikrinti,
ar i§ pavojingos zonos yra evakuoti Zmonés, o bandyma darantis personalas yra sléptuvéje.

Sprogstamoji medZziaga susprogdinama.

Laukiama pakankamai ilgg laika, kad isisklaidyty dimai (dujos ir kartais toksiski skilimo produktai, pvz.,
azoto oksidai), $vininiai cilindrai surenkami ir jy aukstis matuojamas slankmaciu su nonijumi.

Uzrasomas kiekvieno sunumeruoto 3vininio cilindro suspaudimo laipsnis, iSreikstas pradinio auks¢io
(100 mm) procentine dalimi. Jei cilindrai suspaudziami jstrizai, uzraSoma didziausia ir maZiausia vertés
ir apskaiciuojamas jy vidurkis.

Nuolatiniam detonavimo grei¢io matavimui galima naudoti jutiklj; jutiklis turéty bati jstatomas isilgai
vamzdzio asies arba iilgai Soninés sieneles.

Su kiekvienu éminiu daromi du detonacijos bandymai.

Bandymo ataskaita

Ataskaitoje apie kiekviena detonacijos bandyma batina pateikti Siy parametry vertes:

— tikrasias plieninio vamzdzio iSorinio skersmens ir sienelés storio vertes,

— plieninio vamzdzio kietuma pagal Brinelj,

— vamzdzio ir éminio temperatiirg prie§ pat padegima,

— éminio jkrovos plieniniame vamzdyje tankj (kg/m?),

— kiekvieno $vininio cilindro aukstj po detonavimo, nurodant atitinkama cilindro numerj,

— tarpinio detonatoriaus jkrovos padegimo biida.

Bandymo rezultaty jvertinimas

Jei po kiekvieno padegimo bent vieno cilindro suspaudimas yra mazesnis kaip 5 %, bandymas laikomas
galutiniu, o éminys atitinka III priedo 2 skyriaus reikalavimus.
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IV PRIEDAS

EMINIY EMIMO IR ANALIZES METODAI

A. EMINIY EMIMO METODAS TRASOMS KONTROLIUOTI

[VADAS

Taisyklingas éminiy émimas yra sunkus, didZiausio atidumo reikalaujantis darbas. Taigi nejmanoma persistengti
pabréziant, kad oficialiam trasy tikrinimui bty imamas pakankamai tipinis éminys.

Toliau apragytas éminiy émimo metodas turi bati taikomas labai tiksliai ir tai turi daryti specialistai, susipaZing su
standartine éminiy émimo metodika.
1. Tikslas ir taikymo sritis
Eminiai, skirti oficialiai trasy kokybeés ir sudéties kontrolei, turi biti imami taikant toliau apraSomus
metodus. Taip gauti éminiai laikomi tipiniais siunty éminiais.
2. Specialistai éminiams imti
Eminius turi imti specialistai, kuriuos tai daryti jgalioja valstybés narés.
3. Apibrézimai
Siunta: vienetg sudarantis produkto kiekis, kurio savybés laikomos vienodomis.
Dalinis éminys: dalis, paimta i§ vienos siuntos vietos.
Bendrasis éminys: daliniy éminiy, paimty i3 tos pacios siuntos, visuma.
Sumazintas éminys: tipiné bendrojo éminio dalis, gauta sumazinus pastarajj.

Galutinis éminys: tipiné sumazinto éminio dalis.
4. Aparatiira

4.1. Eminiy émimo itaisas turi biiti pagamintas i§ medziagy, kurios negaléty keisti imamo produkto savybiy.
Tokj jtaisa gali oficialiai patvirtinti valstybés narés.

4.2. Ttaisai, rekomenduojami kietosioms trgSoms imti

4.2.1.  Rankinis éminiy émimas
4.2.1.1. Ploks¢iadugnis semtuvas su vertikaliais Sonais

4.2.1.2. Zondas su ilgu plysiu arba skyriais. Zondo matmenys turi biti pritaikyti siuntos matmenims (talpyklos
gyliui, maio matmenims ir t. t.) ir trady daleliy dydziui.

4.2.2.  Mechaninis éminiy émimas

Judancioms tradoms imti gali baiti naudojamas patvirtintas mechaninis jtaisas.

4.2.3.  Dalytuvas
Daliniams éminiams imti ir sumazintiems bei galutiniams éminiams ruosti gali biiti naudojamas jtaisas,

skirtas éminiui padalyti i lygias dalis.

4.3, [taisai, rekomenduojami skystosioms trgSoms imti

4.3.1.  Rankinis éminiy émimas

Atviras vamzdis, zondas, butelis arba kitokia tinkama jranga, kuria bty galima atsitiktinai paimti éminius
i$ siuntos.

4.3.2. Mechaninis éminiy émimas

Judancioms skystosioms traSoms imti gali biti naudojamas patvirtintas mechaninis jtaisas.
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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.

Kiekybiniai reikalavimai

Siunta

Siunta turi bati tokio dydzio, kad biity galima paimti éminj i§ kiekvienos jos sudedamosios dalies.
Daliniai éminiai

Piltinés kietosios arba skystosios traSos didesnése kaip 100 kg talpyklose.

Siuntos, kuriy masé ne didesné kaip 2,5 tonos:

Maziausias daliniy éminiy skaicius: eptyni.

Siuntos, kuriy masé didesné kaip 2,5 tonos, bet mazesné kaip 80 tony:

Maziausias daliniy éminiy skaicius: \/ 20 karty siuntos masétonomis (1)
Siuntos, kuriy masé didesné kaip 80 tony:

Maziausias daliniy éminiy skaicius: 40.

Supakuotos kietosios trgsos arba skystosios trasos talpyklose (pakuotése), ne didesnése kaip 100 kg.
Pakuotés, kuriy masé didesné kaip 1 kg.

Mazesnés kaip penkiy pakuociy siuntos:

Maziausias éminiui imamy pakuociy skaicius (): visos pakuotés.

5—16 pakuociy siuntos:

Maziausias éminiui imamy pakuociy skaicius (2): keturios.

17—400 pakuociy siuntos:

Maziausias éminiui imamy pakuociy skaicius (2): \/siuntq sudadranciy pakuociy skaiciy ()
Didesnés kaip 400 pakuociy siuntos:

Maziausias éminiui imamy pakuociy skaicius (2): 20.

Pakuotés, kuriy masé mazesné kaip 1 kg:

Maziausias éminiui imamy pakuociy skaicius (2): keturios.

Bendrasis éminys

Siuntai reikia imti viena bendrajj éminj. Suminé daliniy éminiy, sudaran¢iy bendrajj éminj, masé turi bati
ne mazesné kaip:

Piltinés kietosios arba skystosios trgsos didesnése kaip 100 kg talpyklose: 4 kg.

Supakuotos kietosios traSos arba skystosios trasos talpyklose (pakuotése), ne didesnése kaip 100 kg.
Pakuotés, kuriy masé didesné kaip 1 kg: 4 kg.

Pakuotés, kuriy masé mazesné kaip 1 kg: keturiy pradiniy pakuociy turinio maseé.

Amonio nitrato trady éminys bandymams pagal III priedo 2 dalj: 75 kg.

() Kai gautas skaicius yra trupmena, ji turéty bati suapvalinta iki artimiausio sveiko skaiciaus.

() Pakuotés, kuriy turinio masé yra ne didesné kaip 1 kg, dalinis éminys turi bati pradinés pakuotés turinys.
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5.4.

5.4.1.

5.4.2.

5.4.2.1.

5.4.2.2.

6.1.

6.2.

6.2.1.

6.2.2.

6.3.

6.4.

Galutiniai éminiai

Prireikus mazinant bendrajj éminj gaunami galutiniai éminiai. Batina analizuoti bent vieng galutinj éminj.
Analizuojamo éminio masé turi biiti ne mazesné kaip 500 g.

Kietosios ir skystosios trasos

Bandymams imamas amonio nitrato trasy éminys

Prireikus maZzinant bendrajj éminj gaunami galutiniai éminiai.

Maziausias amonio nitrato tra$y galutinis éminys bandymams pagal Il priedo 1 skyriy: 1 kg.
MaZiausias amonio nitrato trasy galutinis éminys bandymams pagal III priedo 2 skyriy: 25 kg.
Eminiy émimo, ruosimo ir pakavimo instrukcijos

Bendrosios nuostatos

Eminiai turi biiti imami ir ruosiami kiek jmanoma greiciau, neuZmirstant saugumo priemoniy, kurios yra
batinos siekiant uztikrinti, kad éminiai visg laikg bty tipiniais analizuojamy trg$y éminiais. [rankiai, be
to, pavirsiai ir indai, skirti éminiams imti, turi bati $varas ir sausi.

Analizuojant skystasias trasas, siunta prie§ imant éminj turéty biti sumaiSoma, jei tai jmanoma.
Daliniai éminiai

Daliniai éminiai turi baiti imami visose atsitiktinai pasirinktose siuntos vietose ir turi bati mazdaug
vienodo dydzio.

Piltinés kietosios arba skystosios trasos didesnése kaip 100 kg talpyklose

Siunta turi bti tariamai padalyta j tam tikrg skai¢iy mazdaug lygiy daliy. Atsitiktinai pasirenkamas daliy
skaicius, atitinkantis 5.2 punkte nustatyty daliniy éminiy skaiciy, ir i§ kiekvienos dalies imamas bent
vienas éminys. Jei imant piltiniy kietyjy arba skystyjy trasy éminius i§ didesniy kaip 100 kg talpykly,
nejmanoma jvykdyti 5.1 punkto reikalavimus, éminys turéty biiti imamas tada, kai siunta yra perkeliama
(kraunama arba iskraunama). Siuo atveju éminiai imami i atsitiktinai pasirinkty pirmiau nurodyty
jsivaizduojamy daliy, kai jos yra perkeliamos.

Kietosios trgsos arba skystosios trasos, supakuotos talpyklose (pakuotése), ne didesnése kaip 100 kg

Pasirinkus éminiui reikalingy pakuociy skaiciy, kaip nurodyta 5.2 punkte, i§ kiekvienos pakuotés
paimama jos turinio dalis. Prireikus éminiai imami, atskirai iStustinus pakuotes.

Bendrojo éminio ruosimas

Vienam bendrajam éminiui gauti turi baiti sumaiSomi daliniai éminiai.
Galutinio éminio ruosimas

Bendrojo éminio medziaga turi biiti kruopsciai sumaioma ().

Prireikus bendrojo éminio masé i§ pradziy sumazinama bent iki 2 kg (sumazintas éminys) naudojant
mechaninj dalytuva arba taikant ketvirc¢iavimo metoda.

Toliau ruosiami bent trys mazdaug vienodo dydzio galutiniai éminiai, atitinkantys 5.4 punkto kiekybinius
reikalavimus. Kiekvienas éminys dedamas j atitinkama hermetiska inda. Turi bati imtasi visy atsargumo
priemoniy, kurios leisty i§vengti éminio savybiy pasikeitimo.

Bandymams pagal Ill priedo 1 ir 2 skyrius galutiniai éminiai turi bati laikomi esant 0-25 °C temperatiirai.

(") Visi éminiy gabalai sutrupinami (prireikus smulkinami atskirai ir graZinami j éminj).



542

Europos Sajungos oficialusis leidinys

13/32 .

7. Galutiniy éminiy pakavimas

Indai arba pakuotés plombuojami ir Zenklinami (visa etiketé turi bati jdéta j plombuojama pakuote) taip,
kad jy negalima biity atidaryti nepazeidus plombos.

8. Eminio émimo protokolas

Turi bati saugomas kiekvieno éminio émimo protokolas, kuris leisty vienareik§miskai identifikuoti
kiekvieng siunta.

9. Eminiy siuntimas

Bent vienas kiekvienos siuntos galutinis éminys ir analizei arba bandymams daryti bitina informacija turi
bati kiek jmanoma greic¢iau nusiysta patvirtintajai analizés laboratorijai.

B. TRASU ANALIZES METODAI

(Zr. turini, p. 2)
Bendrosios pastabos

Laboratoriné jranga

Aprasant metodus jprasta laboratoriné jranga tiksliai neapibréziama, iSskyrus tai, kad nurodomas kolby ir pipeciy
tairis. Visais atvejais laboratoriné aparatiira turi bati labai gerai i$plauta, visy pirma, kai reikia nustatyti mazus elementy
kiekius.

Kontroliniai bandymai

Prie§ analize tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas, prireikus naudojant Zinomos
sudéties cheminius junginius (pvz., amonio sulfatg, kalio dihidrofosfata ir kt.). Visgi jei néra grieztai vykdoma analizés
metodika, trady analizés rezultatai gali rodyti netikslig cheming sudéti. Kita vertus, tam tikras nustatymy skaicius yra

empiriniai ir siejami su sudétingos cheminés sudéties produktais. Rekomenduojama laboratorijose naudoti tiksliai
Zinomos sudéties tipinius etaloninius trasy pavyzdzius, jei tokius pavyzdzius galima gauti.

Bendrosios trasy analizés metody nuostatos

1. Reagentai

Jei analizés metode nenurodyta kitaip, visi reagentai turi bati analiziskai gryni (a. g.). Jei reikia analizuoti
mikroelementus, reagenty grynumas turi bati tikrinamas darant tusciajj bandyma. Atsizvelgiant | gautus
rezultatus, reagentus gali tekti papildomai gryninti.

2. Vanduo

Jei analizés metode tiksliai nenurodyta, kokio tipo tirpiklis arba skiediklis turi biti naudojamas tirpinimo,
skiedimo, skalavimo arba plovimo operacijose, laikoma, kad tas tirpiklis yra vanduo. Paprastai vanduo turi bati
demineralizuotas arba distiliuotas. Siais konkreiais atvejais, kaip nurodyta analizés metoduose, vanduo turi biiti
gryninamas specialiu gryninimo bidu.

3. Laboratoriné jranga

Atsizvelgiant { jprasta patikros laboratorijose naudojamg jranga, analizés metody aprasymuose apsiribojama tik
specialiais prietaisais ir aparatais arba specifinius reikalavimus atitinkancia aparatira. Si jranga turi biiti visiskai
$vari, ypac jei ji naudojama labai maziems medziagy kiekiams nustatyti. Laboratorija turi uztikrinti visy graduoty
stikliniy indy tikslumg, jj nustatydama pagal atitinkamus metrologinius etalonus.

1 metodas

Eminio ruoSimas analizei

1. Tikslas

Siame dokumente aprasyta i§ galutinio éminio imamo méginio ruogimo analizei metodika.
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4.1.

4.2.

4.3.

Metodo esmé
Laboratorijoje gauto galutinio éminio ruodimg sudaro keli veiksmai, paprastai sijojimas, malimas ir
maiymas, kurie vykdomi taip, kad:

— viena vertus, maziausias pasvertas kiekis, nustatytas analizés metoduose, atitikty laboratorinj éminj,

— antra vertus, ruosiant éminj tragSos smulkumas negali pasikeisti tiek, kad tai turéty jtakos trasos
tirpumui jvairiuose ekstrahavimo reagentuose.

Aparatiira

Eminio dalytuvas (nebiitinai).

Sietai su 0,2 ir 0,5 mm dydzio akutémis.

250 ml kolbos su kams3ciais.

Porcelianinis griistuvas ir griistuvé arba maliinélis.
Apdorojimo biido pasirinkimas

[Zanginé pastaba

Jei produktas tai leidZia padaryti, reikia palikti tik tiping galutinio éminio dalj.

Galutiniai éminiai, kurie neturi biiti malami

Kalcio nitratas, kalcio-magnio nitratas, natrio nitratas, Cilés salietra, kalcio cianamidas, nitratinis kalcio
cianamidas, amonio sulfatas, amonio nitratas, turintis daugiau kaip 30 % azoto, karbamidas, tomamil¢iai,
i§ dalies iStirpintas gamtinis fosfatas, nusodintas kalcio fosfato dihidratas, termofosfatas, aliuminio-kalcio
fosfatas, minkstasis maltas gamtinis fosfatas.

Galutiniai éminiai, kurie turi biiti padalyti ir dalis jy malama

Tai produktai, kuriy vienos analizés daromos i§ anksto tra§y nemalant (pvz., malimo smulkumas), o kitos
— po malimo. Tai visos sudétinés traSos, kuriose yra $iy fosforo trady ingredienty: tomamilCiy,
aliuminio-kalcio fosfato, termofosfato, minkstojo malto gamtinio fosfato ir i§ dalies iStirpinto gamtinio
fosfato. Todél galutinis éminys dalijamas i dvi kiek jmanoma vienodas dalis, naudojant dalytuva arba
taikant ketvir¢iavimo metoda.

Galutiniai éminiai, kuriy visi nustatymai daromi produktg sumalant
Reikia malti tik tiping galutinio éminio dalj. Tai baty visos kitos sarase pateiktos trasos, kurios
nenurodytos 4.1 ir 4.2 punktuose.

Metodas

Galutinio éminio, nurodyto $io metodo 4.2 ir 4.3 punktuose, dalis greitai sijojama per sieta su 0,5 mm
dydzio akutémis. Likutis stambiai malamas, kad gautas produktas turéty kiek jmanoma maziau smulkiy
daleliy, ir sijojamas. Turi biti malama tokiomis salygomis, kad éminys negaléty pastebimai susilti.
Veiksmas kartojamas biiting skaiciy karty tol, kol ant sieto nelicka liku¢io, malimas turi biti vykdomas
kiek jmanoma greiciau siekiant i§vengti sudedamyjy daliy nuostoliy arba masés padidéjimo (vandens,
amoniako). Visas sumaltas ir persijotas éminys supilamas j $varia kolba, kurig biity galima uzkimsti.

Prie§ sveriant analizei, visas éminys turi bati labai gerai sumaiSomas.

Specialieji atvejai

a) traSos, kurias sudaro keliy riisiy kristaly misinys
Tokiu atveju daznai vyksta atsiskyrimas. Taigi yra labai svarbu éminj sumalti ir persijoti per sieta su
0,200 mm dydzio akutémis. Pvz., amonio fosfato ir kalio nitrato misiniai. Siy produkty atveju
rekomenduojama malti visg galutinj éminj.

b) Sunkiai malamas likutis, kuriame néra maistiniy medziagy

Sis likutis sveriamas ir | jo mase atsizvelgiama apskaiciuojant galutinj rezultata.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

¢) Produktai, kurie kaitinami skyla

Malti reikia taip, kad biity visiskai isvengta produkto jsilimo. Siuo atveju geriau naudoti griistuve. Pvz.,
sudétinés trgsos, turinios kalcio cianamido ir karbamido.

d) Produktai, kurie yra nejprastai drégni arba malant paversti pasta

Siekiant uZztikrinti tam tikra vienodumg bitina pasirinkti tokj sietg, kurio maziausios akutés atitikty
ranka arba griistuvéje sumalty gabaléliy dydj. Tai gali bati misiniai, kuriy tam tikros sudétinés dalys
turi kristalizacinio vandens.

2 serijos metodai

Azotas

2.1 metodas

Amoniakinio azoto nustatymas

Tikslas

Siame dokumente aprasyta amoniakinio azoto nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Visoms azoto tradoms, jskaitant ir sudétines trasas, kuriose azotas yra tik kaip amonio druskos arba kaip
amonio druskos ir nitratai.

Metodas netinka tragSoms, turin¢ioms karbamido, cianamido arba kity organiniy azoto junginiy.

Metodo esmé

Veikiant natrio hidroksido pertekliumi amonio jonas virsta amoniaku, kuris yra distiliuojamas; amoniako
iSeiga nustatoma sugeriant ji tam tikru etaloninio sieros riigsties tirpalo tariu ir rigties pertekliy titruojant
etaloniniu natrio arba kalio hidroksido tirpalu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
Praskiesta vandenilio chlorido riigstis: vienas taris HCl (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas tiiris vandens.
Sieros riigstis: 0,1 mol/l

a variantui.
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: 0,1 mol/l
Sieros riigstis: 0,2 mol/l

b variantui (Zr. 2 pastabg).
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: 0,2 mol/l
Sieros rigstis: 0,5 mol/l

¢ variantui (Zr. 2 pastabg).
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: 0,5 mol/l

Natrio hidroksidas mazdaug 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako
Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedziama
vandeniu iki 1 1.
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4.10.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo istirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 L.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tariais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigiciajame, pilka — neutraliame ir Zalia — $arminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy) sio indikatoriaus tirpalo.

Metilraudonojo indikatoriaus tirpalas

I3tirpinama 0,1 g metilraudonojo 50 ml 95 % etanolio. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lagai) vietoj pirmiau nurodyto indikatoriaus.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i§plauti vandenilio chlorido rigstyje ir iskaitinti.

Amonio sulfatas, analiziskai grynas.

Aparatiira

Distiliavimo aparatas, kurj sudaro atitinkamo tario apvaliadugnés kolbos, per apsauginj antvozg
sujungtos su kondensatoriumi.

1 pastaba

Siam nustatymui patvirtinta ir rekomenduota jvairiy tipy jranga yra pavaizduota 1, 2, 3 ir 4 paveiksluose,
pateikiant visas konstrukcijos detales.

10, 20, 25, 50, 100 ir 200 ml pipetés.
500 ml matavimo kolba.

Sukamoji purtyklé (30-40 min™).
Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Tirpalo ruoSimas

Daromas éminio tirpumo vandenyje bandymas esant kambario temperatirai ir 2 % (m/V) santykiui. 5,
7 arba 10 g paruosto éminio, kaip nurodyta 1 lentel¢je, sveriama 0,001 g tikslumu ir supilama i 500 ml
matavimo kolbg. Atsizvelgiant  tirpumo bandymo rezultata, daroma taip:

a) Produktai, visiskai tirptis vandenyje

[ kolbg jpilama vandens, kurio pakakty éminiui istirpinti; kolba kratoma, o kai éminys visiskai
istirpsta, skiedZiama iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

b) Produktai,ne visiskai tirptis vandenyje

[ kolba jpilama 50 ml vandens ir 20 ml vandenilio chlorido riigsties (4.1). Kratoma. Palickama stovéti
tol, kol nustoja skirtis anglies dioksidas. [pilama 400 ml vandens ir pusvalandj maioma ant
sukamosios purtyklés (5.4). Skiedziama iki Zymos vandeniu, sumai§oma ir filtruojama j sausg inda per
sausg filtra.

Tirpalo analizé

Pagal pasirinktg variantg i surinkimo kolba jpilamas i§matuotas etaloninio sieros riigsties tirpalo kiekis,
nurodytas 1 lenteléje. Ipilamas tam tikras kiekis pasirinkto indikatoriaus (4.9.1 arba 4.9.2) ir prireikus
skiedziama vandeniu bent iki 50 ml tirio. Kondensatoriaus ilginamojo antgalio galas turi biti jmerktas

i tirpala.

Pagal lentel¢je nurodytus duomenis, alikvotiné skaidraus tirpalo dalis (') tikslia pipete jpilama j
distiliavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu, kad visas taris buty mazdaug 350 ml, ir jmetami keli pemzos
gabaliukai virimui raminti.

(") Amoniakinio azoto kiekis alikvotinéje tirpalo dalyje, paimtoje pagal 1 lentele, yra apytikriai lygus:

— 0,05 g a variantui,

— 0,10 g b variantui,

— 0,20 g c variantui.
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7.4.

Surenkamas distiliavimo aparatas ir, imantis saugos priemoniy, kurios neleisty patirti amoniako
nuostoliy, i distiliavimo kolbg jpilama 10 ml koncentruoto natrio hidroksido tirpalo (4.8) arba 20 ml
reagento, kai éminiui i§tirpinti buvo naudojama 20 ml vandenilio chlorido ragsties (4.1). Kolba
palaipsniui kaitinama, vengiant smarkaus virimo. Tirpalui uzvirus, distiliuojama 100 ml per 10-15 min
grei¢iu; suminis distiliato tairis turéty baiti mazdaug 250 ml (*). Kai amoniakas nustoja skirtis, surinkimo
kolba palenkiama taip, kad kondensatoriaus ilginamasis antgalis atsidurty virs skys¢io pavirsiaus.

Toliau gaunamame distiliate atitinkamu reagentu tikrinama, ar visas amoniakas yra nudistiliuotas.
Kondensatoriaus ilginamasis antgalis nuplaunamas nedideliu kiekiu vandens, ir riigsties perteklius
titruojamas etaloniniu natrio arba kalio hidroksido tirpalu, nurodytu pasirinktam variantui (zr. 2 pastaba).

2 pastaba

Atvirkstiniam titravimui gali biti naudojami jvairios koncentracijos etaloniniai tirpalai, jei esant galimybei
titravimui suvartoto tirpalo tairis nebiity didesnis kaip 4045 ml.

Tusciasis bandymas

Tokiomis pat salygomis daromas tusciasis bandymas ir | gauta rezultaty atsizvelgiama apskaiciuojant
galutinj rezultata.

Kontrolinis bandymas

Prie§ darant analiziy serija tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas,
naudojant $vieziai paruo$to amonio sulfato tirpalo (4.11) alikvoting dalj, turin¢ig didZiausig pasirinktam
variantui nustatyta azoto kiekj.

Rezultaty israiska

Analizés rezultatas iSreiskiamas kaip amoniakinio azoto kiekio procentiné dalis analizei gautose trasose.

Priedai

Kaip nurodyta 5.1 ,Aparatiira“ 1 pastaboje, jvairiy tipy aparatai ir jy konstrukcijos detalés yra
pavaizduotos 1, 2, 3 ir 4 paveiksluose.

1 lentelé
Amoniakinio azoto bei amoniakinio ir nitratinio azoto nustatymas traSose

Svérimo, skiedimo ir apskaiciavimo, kuris turi biiti daromas pagal metodo a, b,
ir ¢ variantus lentelé

a variantas

Apytikris didziausias distiliuojamo azoto kiekis: 50 mg.
[ surinkimo kolba reikia jpilti 0,1 mol/l sieros rigsties: 50 ml.

Atvirkstinis titravimas 0,1 mol/l NaOH arba 0,1 mol/l KOH.

Deklaravimas Svﬁiri?;as Skiedimas gszﬁ%g’;ﬁﬁ) Rezultaty israiska (%)
(% N) © (ml) s (m) %N =(50-A) xF)
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

(*) Skirta naudoti rezultaty israiskos formuléje:
— 50 arba 35 = etaloninio sieros riigsties tirpalo, jpilamo | surinkimo kolba, tiiris, ml,

— A = natrio arba kalio hidroksido, sunaudoto atvirkstiniam titravimui, téiris, ml,
— F = faktorius, ivertinti pasverta kieki, skiedima, distiliuoti paimtos tirpalo alikvotinés dalies tirj ir tiirio
ekvivalentg.

(")  Kondensatorius turi biti reguliuojamas taip, kad visa laika tekety kondensato srove. Distiliavimas turéty baigtis po 30—-40 min.
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Apytikris didZiausias distiliuojamo azoto kiekis: 100 mg.

b variantas

Atvirkstinis titravimas 0,2 mol/l NaOH arba KOH.

Sveriamas Distiliuojamo
Deklaravimas Kieki Skiedimas éminio tirpalo Rezultaty iSraiska (2)
%N) fg)ls (ml) tiitis %N=(50-A) P
(ml)
0-5 10 500 100 (50— A) x 0,14
5-10 10 500 50 (50-A) x 0,28
10-15 7 500 50 (50— A) x 0,40
15-20 5 500 50 (50— A) x 0,56
20-40 7 500 20 (50 - A) x 1,00

(%) Skirta naudoti rezultaty iSraiskos formuléje:

— 50 arba 35 = etaloninio sieros riigsties tirpalo, jpilamo i surinkimo kolba, tiris, ml,

— A
— F

= natrio arba kalio hidroksido, sunaudoto atvirkstiniam titravimui, tiiris, ml,
= faktorius, jvertinti pasverta kieki, skiedima, distiliuoti paimtos tirpalo alikvotinés dalies tiirj ir tirio
ekvivalentg.

¢ variantas

Apytikris didziausias distiliuojamo azoto kiekis: 200 mg.

I surinkimo kolba reikia jpilti 0,5 mol/l sieros riigsties: 35 ml.

Atvirkstinis titravimas 0,5 mol/l NaOH arba KOH.

Sveriamas

Distiliuojamo éminio

Deklaravimas Kiekis Skiedimas tirpalo Rezultaty israiska (%)
% N) el (ml) tiris (% N=(50-A)xF
© (ml)

0-5 10 500 200 (35-A)x0,175
5-10 10 500 100 (35-A) x 0,350
10-15 7 500 100 (35—-A) x 0,500
15-20 5 500 100 (35-A) x 0,700
20-40 5 500 50 (35— A) x 1,400

(%) Skirta naudoti rezultaty israiskos formulgje:

— 50 arba 35 = etaloninio sieros raigsties tirpalo, ipilamo j surinkimo kolba, taris, ml,
— A = natrio arba kalio hidroksido, sunaudoto atvirkstiniam titravimui, tdris, ml,

— F = faktorius, jvertinti pasvert kiekj, skiedima, distiliuoti paimtos tirpalo alikvotinés dalies tairj ir tairio ekvi-
valenta.
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1, 2, 3 ir 4 paveiksly aprasymas
1 paveikslas
a) 1000 ml talpos apvaliadugné, ilgakaklé kolba.

b) Jungiamasis vamzdis su apsauginiu antvozu, sujungtas su kondensatoriumi rutuline jungtimi (Nr. 18) (vietoj
rutulinés jungties su kondensatoriumi galima naudoti tinkama guming jungtj).

¢) Lasinamasis piltuvas su Ciaupu i§ teflono natrio hidroksidui jpilti (¢iaupg irgi galima keisti gumine Zarna su
spaustuku).

d) Sesiy burbuly kondensatorius su rutuline jungtimi (Nr. 18) i¢jime, trumpa gumine jungtimi sujungtas su stikliniu
ilginamuoju antgaliu (kai su jungiamuoju vamzdziu jungiama gumine Zarna, rutuliné jungtis gali bati pakeista
tinkamo skersmens guminiu kamsciu).

e) 500 ml tirio kolba distiliatui rinkti.

[ranga, pagaminta i§ borosilikatinio stiklo.

2 paveikslas

a) 1000 ml talpos apvaliadugné, trumpakaklé kolba su rutuline jungtimi (Nr. 35).

b) Jungiamasis vamzdis su apsauginiu antvozu ir rutuline jungtimi (Nr. 35) j¢jime ir rutuline jungtimi (Nr. 18) i3¢jime,
Sonine atSaka sujungtas su ladinamuoju piltuvu natrio hidroksidui jpilti per ¢iaupa i§ teflono.

) Sesiy burbuly kondensatorius su rutuline jungtimi (Nr. 18) jéjime, trumpa gumine Zarna sujungtas su stikliniu
ilginamuoju antgaliu.

d) 500 ml tirio kolba distiliatui rinkti.

[ranga, pagaminta i§ borosilikatinio stiklo.

3 paveikslas

a) 750 arba 1 000 ml talpos praplatintos angos apvaliadugné, ilgakaklé kolba.

b) Jungiamasis vamzdis su apsauginiu antvozu ir rutuline jungtimi (Nr. 18) i3¢jime.

¢) Lenktas vamzdis su rutuline jungtimi (Nr. 18) j¢jime ir nusklembtu galu (jungimui su jungiamuoju vamzdziu vietoj
rutulinés jungties gali biti naudojamas guminis vamzdis).

d) Sesiy burbuly kondensatorius, trumpa gumine 7arnele sujungtas su stikliniu ilginamuoju antgaliu.
e) 500 ml tirio kolba distiliatui rinkti.

[ranga, pagaminta i§ borosilikatinio stiklo.

4 paveikslas

a) 1000 ml talpos praplatintos angos apvaliadugné, ilgakakle kolba.

b) Jungiamasis vamzdis su apsauginiu antvoZu ir rutuline jungtimi (Nr. 18) is¢jime, Sonine atSaka sujungtas su
laginamuoju piltuvu natrio hidroksidui jpilti per ¢iaupa i3 teflono (vietoj rutulinés jungties gali biti naudojamas
tinkamo skersmens guminis kamstis; ¢iaupa galima pakeisti gumine Zarna su atitinkamu spaustuku).

) Sesiy burbuly kondensatorius su rutuline jungtimi (Nr. 18) iéjime, trumpa gumine Zarna sujungtas su stikliniu
ilginamuoju antgaliu (kai su jungiamuoju vamzdziu jungiama gumine Zarna, rutuliné jungtis gali bati pakeista
tinkamo skersmens guminiu kams¢iu).

d) 500 ml tirio kolba distiliatui rinkti.

[ranga, pagaminta i borosilikatinio stiklo.
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

2.2 serijos metodai

Nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymas

2.2.1 metodas

Nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymas Ulsch’o metodu

Tikslas

Siame dokumente aprasyta nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymo metodika, redukuojant Ulsch’'o
metodu.

Taikymo sitis

Visoms azoto traSoms, jskaitant sudétines trasas, kuriose azotas yra tik kaip nitratas arba kaip amonio
jonas ir nitratas.

Metodo esmé
Rigstingje terpéje nitratai ir nitritai redukuojami metaline gelezimi iki amonio jono. Amonio jonas virsta
amoniaku, pridedant natrio hidroksido pertekliy; amoniakas distiliuojamas ir jo iSeiga nustatoma

sugeriant jj zinomu etaloninio sieros rigsties tirpalo triu. Ragsties perteklius titruojamas etaloniniu
natrio arba kalio hidroksido tirpalu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
Praskiesta vandenilio chlorido riigstis: vienas taris HCI (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas tairis vandens.
Sieros riigstis: 0,1 mol/l.

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: 0,1 mol/l.

Sieros riigsties tirpalas, mazdaug 30 % H,SO, (m/V), be amoniako.

Gelezies milteliai, redukuoti vandeniliu (nustatytas geleZies kiekis turi redukuoti bent 0,05 g nitratinio
azoto).

Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako.

Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZiama
vandeniu iki 1 L.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo istirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 L.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tariais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigi¢iajame, pilka — neutraliame ir zalia — Sarminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama.

Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.
Pemzos gabaliukai virimui raminti, i§plauti vandenilio chlorido riigstyje ir iskaitinti.

Natrio nitratas, analiziskai grynas.

Aparatiira

Zr. 2.1 metodg ,Amoniakinio azoto nustatymas".
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7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Eminio ruo$imas

7r. ,,Eminio ruosimas“ 1 metodq.

Analizés metodas

Tirpalo ruosimas

7r. 2.1 metodg ,Amoniakinio azoto nustatymas".
Darbo eiga

| surinkimo kolbg jpilamas 2.1 metodo 1 lenteléje (a variantas) nurodytas tiksliai i§matuotas etaloninio
sieros rugsties tirpalo tiiris ir atitinkamas pasirinktojo indikatoriaus tirpalo (4.7.1 arba 4.7.2) kiekis.
Kondensatoriaus ilginamojo antgalio galas turi bati $iek tiek jmerktas j surinkimo kolboje esantj etaloninj
sieros riigsties tirpala.

Alikvotiné skaidraus tirpalo dalis, kaip nurodyta 2.1 metodo 1 lentel¢je (a variantas), tikslia pipete
supilama i aparato distiliavimo kolba. [pilama 350 ml vandens, 20 ml 30 % sieros riigsties tirpalo (4.4),
maiSoma ir jdedama 5 g redukuotos geleZies (4.5). Kolbos kaklelis plaunamas keliais mililitrais vandens
ir j jj jstatomas piltuvas ilgu kotu. Vieng valanda kaitinama verdancio vandens vonioje, po to piltuvo kotas
nuplaunamas keliais mililitrais vandens.

Imantis saugos priemoniy, kurios neleisty patirti amoniako nuostoliy, i distiliavimo kolba jpilama 50 ml
koncentruoto natrio hidroksido tirpalo (4.6) arba 60 ml koncentruoto natrio hidroksido tirpalo (4.6), jei
éminiui iStirpinti buvo naudojama 20 ml vandenilio chlorido rugsties (1 + 1) (4.1). Surenkamas
distiliavimo aparatas. Amoniakas distiliuojamas pagal 2.1 metode pateikta metodika.

Tusciasis bandymas

Tokiomis pat salygomis daromas tui¢iasis bandymas (be éminio) ir | gauta rezultatg atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Kontrolinis bandymas

Prie$ analizg tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant $vieziai
paruosto natrio nitrato tirpalo (4.9) alikvoting dalj, turincig 0,045-0,050 g azoto.

Rezultaty iSraiska

Analizés rezultatas iSreiskiamas kaip nitratinio azoto arba amoniakinio ir nitratinio azoto procentiné dalis
analizei gautose trasose.

2.2.2 metodas

Nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymas Arnd’o metodu
Tikslas

Siame dokumente aprasyta nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymo metodika, redukuojant Arnd’o

metodu (modifikuotas kiekvienam i$ a, b ir ¢ varianty).
Taikymo sritis
Zr. 2.2.1 metoda.

Metodo esmé

Neutraliame vandeniniame tirpale nitratai ir nitritai redukuojami iki amoniako metaly lydiniu, kurj sudaro
60 % Cu ir 40 % Mg (Arnd’o lydinys), esant magnio chloridui (MgCl,).

Amoniakas distiliuojamas ir jo iSeiga nustatoma amoniaka leidZiant j Zinoma etaloninio sieros riigsties
tirpalo tairj. Sieros rigsties perteklius titruojamas etaloniniu natrio arba kalio hidroksido tirpalu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

4.10.

411.1.

4.11.2.

4.11.3.

4.12.

4.13.

Praskiesta vandenilio chlorido riigstis: vienas tiris HCI (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas taris vandens.
Sieros riigstis: 0,1 mol/l

t
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: a variantui.

0,1 mol/l
Sieros riigstis: 0,2 mol/l

2.1 2 .
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: b variantui (zr. 2.1 metodo 2 pastaby)

0,2 mol/l
Sieros rigstis: 0,5 mol/l

2.1 2 .
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: ¢ variantui (zr. 2.1 metodo 2 pastabg)

0,5 moll

Natrio hidroksido tirpalas: mazdaug 2 mol/l.
Arnd’o lydinys analizei: milteliai, kurie praeity per mazesnio kaip 1 mm dydzio akuciy sietg.

20 % magnio chlorido tirpalas

11 tirio ploksciadugnéje kolboje su mazdaug 600-700 ml vandens istirpinama 200 g magnio chlorido
(MgCl, x 6H,0). Putojimui slopinti pridedama 15 g magnio sulfato (MgSO, x 7H,0).

Medziagai istirpus, pridedama 2 ¢ magnio oksido, keli gabaliukai pemzos virimui raminti ir virinant
suspensija koncentruojama iki 200 ml, taip i$ reagenty pasalinami visi amoniako pédsakai. Atvésinama,
skiedziama iki 1 1 ir filtruojama.

Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZiama
vandeniu iki 1 L.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo istirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tariais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigi¢iajame, pilka — neutraliame ir zalia — Sarminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio. Skiedziama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.

Kongo raudonojo indikatoriaus tirpalas
Viename litre $ilto vandens istirpinama 3 g Kongo raudonojo ir prireikus atvésintas tirpalas filtruojamas.

Sis indikatorius gali biiti naudojamas vietoj pirmiau aprasyty dviejy indikatoriy riigstiesiems ekstraktams
neutralizuoti prie§ distiliavima, naudojant 0,5 ml 100 ml neutralizuojamo skyscio.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i§plauti vandenilio chlorido riigstyje ir iskaitinti.

Natrio nitratas, analiziskai grynas.

Aparatiira
7Zr. 2.1 metodg ,Amoniakinio azoto nustatymas®.
Eminio ruo$imas

7r. 1 metoda.
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7.2.

7.3.
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Analizés metodas

Tirpalo ruoSimas analizei

7r. 2.1 metodg ,Amoniakinio azoto nustatymas®.
Tirpalo analizé

Pagal pasirinktg variantg i surinkimo kolbg jpilamas tiksliai i$matuotas etaloninio sieros riigsties tirpalo
kiekis, nurodytas 2.1 metodo 1 lenteléje. Ipilamas atitinkamas kiekis pasirinkto indikatoriaus (4.11.1 arba
4.11.2) ir skiedziama vandeniu bent iki 50 ml. Kondensatoriaus ilginamojo antgalio galas turi biti
jmerktas i tirpalg.

Skaidraus tirpalo alikvotiné dalis, nurodyta 1 lenteléje, tikslia pipete pilama j distiliavimo kolba.

Ipilamas pakankamas vandens kiekis mazdaug 350 ml tiiriui gauti (zr. 1 pastabg), {dedama 10 g Arnd’o
lydinio (4.9), ipilama 50 ml magnio chlorido tirpalo (4.10) ir keli pemzos gabaliukai (4.12). Kolba greitai
sujungiama su distiliavimo aparatu. Nestipriai kaitinama mazdaug 30 min. Tuomet amoniakui distiliuoti
pakaitinama stipriau. Distiliavimas trunka mazdaug valandg. Pasibaigus $iam laikui, likutis kolboje turéty
bati sirupo pavidalo. Baigus distiliuoti, surinkimo kolboje esantis sieros riigsties perteklius titruojamas
pagal 2.1 metoda.

1 pastaba
Kai éminio tirpalas riigstus (jpilta 20 ml HCl (4.1) éminiui i3tirpinti) analizei paimta jo alikvotiné dalis
neutralizuojama taip:  distiliavimo kolbg, kurioje yra paimta alikvotiné tirpalo dalis, jpilama mazdaug

250 ml vandens, jlasinamas butinas kiekis vieno i3 indikatoriy (4.11.1, 4.11.2, 4.11.3) ir atsargiai
sumaiSoma.

Neutralizuojama 2 mol/l natrio hidroksido tirpalu (4.8) ir vél riigstinama lasu vandenilio chlorido rigsties
(4.1). Toliau daroma, kaip nurodyta 7.2 (antroje pastraipoje).

Tusciasis bandymas

Tokiomis pat sglygomis daromas tuiciasis bandymas (be éminio) ir | gauta rezultatg atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Kontrolinis bandymas

Prie§ analizg tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant $vieziai
paruosto natrio nitrato tirpalo (4.13), turinc¢io 0,050-0,150 g nitratinio azoto atsizvelgiant j pasirinkta
variantg.

Rezultaty iSraiska
Zr. 2.2.1 metoda.

2.2.3 metodas

Nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymas Devarda metodu

Tikslas

Siame dokumente aprasyta nitratinio ir amoniakinio azoto nustatymo metodika, redukuojant Devarda

metodu (modifikuotas kiekvienam i$ a, b ir ¢ varianty).
Taikymo sritis
7r. 2.2.1 metoda.

Metodo esmé

Stipriai $arminiame tirpale nitratai ir nitritai redukuojami iki amoniako, naudojant metaly lydinj, sudaryta
i§45 % Al, 5% Zn ir 50 % Cu (Devarda lydinys). Amoniakas distiliuojamas ir jo iSeiga nustatoma sugeriant
ji Zinomu etaloninio sieros rigsties tirpalo tdriu. Ragsties perteklius titruojamas etaloniniu natrio arba
kalio hidroksido tirpalu.
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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.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
Praskiesta vandenilio chlorido riigstis: vienas tiris HCI (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas tairis vandens.
Sieros riigstis: 0,1 mol/l

antui.
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: a vanantui

0,1 mol/l
Sieros rigstis: 0,2 mol/l

i i(zr. 2.1 2 .
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: b variantui (2 metodo 2 pastaby)

0,2 mol/l
Sieros rigstis: 0,5 mol/l

i i(zr. 2.1 2 .
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: ¢ variantui (2r metodo 2 pastaby)

0,5 mol]l
Devarda lydinys, analiziskai grynas

Milteliai, kuriy 90-100 % praeina per sietg, turintj maZesnes kaip 0,25 mm kvadratine akutes, 0 50-75 %
praeina per sieta, turinti mazesnes kaip 0,075 mm kvadratines akutes.

Rekomenduojama naudoti miltelius buteliukuose, kuriuose biity ne daugiau kaip 100 g lydinio.

Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako.

Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZiama
vandeniu iki 1 L.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo istirpinama vandenyje ir skiedZiama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tairiais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigiiajame, pilka — neutraliame ir 7alia — Sarminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio. SkiedZziama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama.

Sis indikatorius gali biiti naudojamas (45 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.

95-96 % etanolis.

Natrio nitratas, analiziskai grynas.
Aparatiira

Zr. 2.1 metody.

Distiliavimo aparatas, kurj sudaro tinkamos talpos apvaliadugné kolba, sujungta su kondensatoriumi
jungiamuoju vamzdZiu su apsauginiu antvozu, be to, amoniako nuostoliams i§vengti surinkimo kolboje
jtaisyta burbuliuky gaudykle.

Siam nustatymui patvirtinto tipo aparatas yra pavaizduotas 5 paveiksle, kuriame parodytos visos
konstrukcijos detalés.

10, 20, 25, 50, 100 ir 200 ml pipetés.

500 ml matavimo kolba.
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7.1.

7.2

7.3.

7.4.

Sukamoji purtyklé (35-40 min™).

Eminio ruosimas

7r. 1 metoda.

Darbo eiga

Tirpalo ruoSimas analizei

Zr. 2.1 metoda ,Amoniakinio azoto nustatymas®.

Tirpalo analizé

Tirpalo alikvotinéje dalyje esantis nitratinio azoto kiekis turi bGiti mazesnis uz 1 lenteléje nurodyta
didZiausig kiekj.

Pagal pasirinkta variantg i surinkimo kolbg jpilamas tiksliai iSmatuotas etaloninio sieros riigsties tirpalo
taris, nurodytas 1 lenteléje. Ipilamas atitinkamas kiekis pasirinkto indikatoriaus (4.10.1 arba 4.10.2) ir
skiedziama vandeniu bent iki 50 ml. Kondensatoriaus ilginamojo antgalio galas turi bati jmerktas j tirpalg.
[ burbuliuky gaudykle jpilama distiliuoto vandens.

Tikslia pipete imama éminio tirpalo alikvotiné dalis, kaip nurodyta 2.1 metodo 1 lenteléje. Tirpalas
supilamas i distiliavimo kolbg.

[ distiliavimo kolbg jpilamas pakankamas kiekis vandens 250-300 ml tiriui gauti, jpilama 5 ml etanolio
(4.11) ir 4 g Devarda lydinio (4.8). (Zr. 2 pastaba).

Imantis batiny saugos priemoniy, kurios neleisty patirti amoniako nuostoliy, i kolbg jpilama mazdaug
30 ml 30 % natrio hidroksido tirpalo (4.9) o ruigstyje tirpiy éminiy atveju jpilamas papildomas kiekis,
kurio pakakty neutralizuoti vandenilio chlorido riigsciai (4.1), esanciai analizei paimtoje tirpalo
alikvotingje dalyje. Distiliavimo kolba sujungiama su aparatu, uztikrinant jung¢iy sandaruma. Kolba
atsargiai kratoma jos turiniui sumaisyti.

Nestipriai kaitinama taip, kad vandenilio i$siskyrimas pastebimai sumaZzéja per pusvalandj ir tirpalas
pradeda virti. Toliau distiliuojama stipriau kaitinant, kad mazdaug per 30 min biity nudistiliuota bent
200 ml tirpalo (distiliuoti reikia trumpiau kaip 45 min).

Baigus distiliuoti, surinkimo kolba atjungiama nuo aparato, gerai i$plaunamas ilginamasis antgalis ir
burbuliuky gaudykleé, plovimo tirpalg supilant j titravimo kolba. Rugsties perteklius titruojamas pagal 2.1
metodg.

2 pastaba

Jei yra kalcio drusky, pvz., kalcio nitrato ir kalcio-amonio nitrato, Ca(OH), susidarymuii$vengti pries
distiliavima biitina jdéti 0,700 g natrio hidrofosfato (Na,HPO,, x 2H,0) vienam alikvotinéje dalyje esancio
éminio gramui.

Tustiasis bandymas

Tokiomis pat salygomis daromas tusciasis bandymas (be éminio) ir | gautg rezultatg atsizZvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Kontrolinis bandymas

Prie$ analizg tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant $vieZziai
paruosto natrio nitrato tirpalo (4.12), turinc¢io 0,050-0,150 g nitratinio azoto atsizvelgiant j pasirinkta
varianta.

Rezultaty iSraiska

Zr. 2.2.1 metoda.
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5 paveikslas

1000 mi |

5 paveikslo apraSymas
a) 750 ml (1 000 ml) talpos praplatintos angos apvaliadugné, ilgakaklé kolba.

¢) Lenktas vamzdis su rutuline jungtimi (Nr. 18) j¢jime ir nusklembtu galu (jungimui vietoj rutulinés jungties gali
biti naudojama tinkama guminé jungtis).

d) Sesiy burbuly kondensatorius su ilginamuoju antgaliu, jstatytas | guminj kamstj Salia burbuliuky gaudyklés.
e) 750 ml surinkimo kolba.
f) Burbuliuky gaudyklé amoniako nuostoliams i§vengti.

[ranga pagaminta i§ borosilikatinio stiklo.



560

Europos Sgjungos oficialusis leidinys

13/32 .

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.

2.3 serijos metodai

Suminio azoto nustatymas

2.3.1 metodas

Suminio azoto kiekio nustatymas nitraty neturiniame kalcio cianamide

Tikslas

Siame dokumente aprasyta suminio azoto kiekio nitraty neturin¢iame kalcio cianamide nustatymo
metodika.

Taikymo sritis
Tik kalcio cianamidui (be nitraty).

Metodo esmé

Po suardymo Kjeldalio metodu susidargs amoniakinis azotas distiliuojamas, esant natrio hidroksido
pertekliui, sugeriamas etaloniniu sieros riigities tirpalu ir nustatomas.

Reagentai
Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.

Praskiesta sieros riigstis (d,, = 1,54 g/ml): vienas tiiris sieros riigsties (d,, = 1,84 g/ml) ir vienas tiris
vandens.

Kalio sulfatas, analiziskai grynas.

Vario oksidas (CuO): 0,3-0,4 g kiekvienai analizei arba ekvivalentinis kiekis vario sulfato pentahidrato
(CuSO, x 5H,0), 0,95-1,25 g kiekvienai analizei.

Natrio hidroksido tirpalas, apytikriai 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako.

Sieros rigstis: 0,1 mol/l

. L ) . a variantui (zr. 2.1 metodg).
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty:
0,1 mol/l

Sieros rigstis: 0,2 mol/l

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: b variantui (7r. 2.1 metodo 2 pastab).
0,2 mol/l

Sieros rugstis: 0,5 mol/l

¢ variantui (Zr. 2.1 metodo 2 pastaba).

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty:
0,5 mol/l

Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZziama
vandeniu iki 1 1.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo istirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tairiais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigi¢iajame, pilka — neutraliame ir zalia — $arminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml. Prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.
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4.13.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i§plauti vandenilio chlorido riigstyje ir iskaitinti.

Kalio tiocianatas, analiziskai grynas.

Aparatiira

Distiliavimo aparatas, zr. 2.1 metods ,Amoniakinio azoto nustatymas®.
Tinkamo tario ilgakaklé Kjeldalio kolba.

50, 100 ir 200 ml pipetés.

250 ml matavimo kolba.
Eminio ruo$imas
Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Tirpalo ruoSimas analizei

0,001 g tikslumu sveriama 1 g éminio ir dedama i Kjeldalio kolba. [pilama 50 ml praskiestos sieros
ragsties (4.1), 1015 g kalio sulfato (4.2) ir nurodyto katalizatoriaus (4.3). Nestipriai kaitinama vandeniui
iSgarinti, atsargiai virinama dvi valandas, palickama atvésti ir skiedziama 100-150 ml vandens.
Atvésinama dar kartg, suspensija kiekybiskai supilama j 250 ml matavimo kolbg, skiedziama vandeniu
iki Zymos, purtoma ir filtruojama i sausg kolba per sausg filtrg.

Tirpalo analizé

Pagal pasirinkta varianta (zr. 2.1 metoda) pipete jpilama 50 ml, 100 ml arba 200 ml taip gauto tirpalo
ir amoniakas distiliuojamas, kaip apraSyta 2.1 metode, jdedant pakankamg tarj NaOH tirpalo (4.4)

dideliam NaOH pertekliui uZtikrinti.

Tusciasis bandymas

Tokiomis pat sglygomis daromas tusciasis bandymas (be éminio) ir | gautg rezultaty atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultatg.

Kontrolinis bandymas

Prie§ analize tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant
alikvoting dalj etaloninio kalio tiocianato tirpalo (4.13), kuriame azoto kiekis mazdaug atitinka éminio
koncentracija.

Rezultaty iSraiska
Rezultatas isreiskiamas kaip azoto (N), esancio analizei gautose trgSose, procentiné dalis:
a variantas: N % = (50 — A) x 0,7.

b variantas: N % = (50 — A) x 0,7.
¢ variantas: N % = (35 — A) x 0,875.

2.3.2 metodas

Suminio azoto kiekio nustatymas nitraty turin¢iame kalcio cianamide

Tikslas
Siame dokumente aprasyta suminio azoto kiekio kalcio cianamide nustatymo metodika.
Taikymo sritis

Metodas tinka nitraty turin¢iam kalcio cianamidui.
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4.10.2.

4.11.

Metodo esmé

Kjeldalio metodas tiesiogiai negali biti taikomas nitraty turin¢iam kalcio cianamidui. Dél tos prieZasties
pries suardant Kjeldalio metodu nitratinis azotas yra redukuojamas j amoniaka metaline gelezimi ir alavo
(1) chloridu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
Sieros ragstis (d,, = 1,84 g/ml).
Vandeniliu redukuotos gelezies milteliai.

Kalio sulfatas, smulkiis milteliai, analiziskai grynas.

Sieros riigstis: 0,1 mol/l

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: a variantui (zr. 2.1 metody).

0,1 mol/l

Sieros riigstis: 0,2 mol/l

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: b variantui (7r. 2.1 metodo 2 pastabg).

0,2 mol/l

Sieros rugstis: 0,5 mol/l

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: ¢ variantui (zr. 2.1 metodo 2 pastaba).

0,5 mol/l

Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZziama
vandeniu iki 1 1.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo itirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tairiais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigi¢iajame, pilka — neutraliame ir zalia — $arminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo iStirpinama 50 ml 95 % etanolio. Skiedziama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.

Alavo chlorido (1I) tirpalas

120 g SnCl, x 2H,0 itirpinama 400 ml koncentruotos vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml)
ir skiedziama vandeniu iki 1 1. Tirpalas turi bati visiskai skaidrus ir ruosiamas tik prie§ pat naudojima.
Batina patikrinti alavo (II) chlorido redukcinj aktyvuma.
Pastaba

0,5 g SnCl, x 2H,0 istirpinama 2 ml koncentruotos vandenilio chlorido ragsties (d,, = 1,18 g/ml) ir
skiedziama vandeniu iki 50 ml. [dedama 5 g kalio-natrio tartrato ir pakankamas kiekis analiziskai gryno
natrio hidrokarbonato $arminiam tirpalui pagal lakmuso popieriy gauti.

Titruojama 0,1 mol/l jodo tirpalu, kaip indikatoriy naudojant krakmolo tirpala.
1 ml 0,1 mol/l jodo tirpalo atitinka 0,01128 g SnCl, x 2H,0.

Taip paruo$tame tirpale bent 80 % viso alavo turi biti alavas (II). Titravimui turi bati sunaudota ne maziau
kaip 35 ml 0,1 mol/l jodo tirpalo.
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Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako.

Etaloninis nitrato-amonio tirpalas

Sveriama 2,5 g analiziskai gryno kalio nitrato, 10,16 g analiziskai gryno amonio sulfato ir supilama j
250 ml matavimo kolba. Itirpinama vandenyje ir skiedziama iki 250 ml. 1 ml $io tirpalo yra 0,01 g
azoto.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i§plauti vandenilio chlorido rigstyje ir iskaitinti.

Aparatiira

Zr. 2.3.1 metoda.

Eminio ruo$imas
Zr. 1 metoda.

Darbo eiga
Tirpalo ruosimas

0,001 g tikslumu sveriama 1 g éminio ir supilama | Kjeldalio kolba. Idedama 0,5 g geleZies milteliy (4.2),
50 ml alavo (Il) chlorido tirpalo (4.11), sumaiSoma ir laikoma pusé valandos. Stovintis tirpalas maiSomas
praéjus 10 min ir 20 min. Toliau jdedama 10 g kalio sulfato (4.3) ir 30 ml sieros rtigsties (4.1). UzZvirinama
ir, pasirodzius baltiems dimams, virinama dar vieng valandg. Palickama atvésti ir skiedziama
100-150 ml vandens. Suspensija kiekybiskai supilama j 250 ml matavimo kolbg, atvésinama ir
skiedziama vandeniu iki Zymos, sumaiSoma ir filtruojama | sausa kolba per sausa filtra. Suspensija
nebtinai turi bati perpilta  kitg inda, norint taikyti 2.1 metodo a, b, arba ¢ variantus, $iame tirpale esantis
amoniakas gali bati distiliuojamas tiesiogiai, jpilant pakankama natrio hidroksido tirpalo pertekliy (4.12).

Tirpalo analizé

Pagal pasirinkta 2.1 metodo variantg pipete paimama 50 ml, 100 ml arba 200 ml gauto tirpalo.
Amoniakas distiliuojamas kaip aprasyta 2.1 metode Ziarint, kad i distiliavimo kolbg bity jpiltas
pakankamas natrio hidroksido tirpalo (4.12) kiekis dideliam pertekliui uztikrinti.

Tusciasis bandymas

Tokiomis pat salygomis daromas tusciasis bandymas (be éminio) ir | gautg rezultaty atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Kontrolinis bandymas

Pries analize tikrinama, ar tinkamai veikia aparatira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant
etaloninj tirpalg (4.13), kuriame amoniakinio ir nitratinio azoto kiekis gali bati palyginamas su
cianamidinio ir nitratinio azoto kiekiu nitrato turin¢iame kalcio cianamide.

Siam tikslui i Kjeldalio kolbg jpilama 20 ml etaloninio tirpalo (4.13).

Analizé daroma pagal $io 7.1 ir 7.2 apraSytg metoda.

Rezultaty iSraiska

Rezultatas turi bati ireikstas kaip suminio azoto (N), esancio analizei gautose trgSose, procentiné dalis:
a variantas: N % = (50 — A) x 0,7.

b variantas: N % = (50 — A) x 0,7.

¢ variantas: N % = (35 — A) x 0,875.
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2.3.3 metodas
Suminio azoto kiekio karbamide nustatymas

Tikslas

Siame dokumente aprasyta suminio azoto kiekio karbamide nustatymo metodika.
Taikymo sritis

Sis metodas tinka tik nitraty neturin¢ioms karbamido trgsoms.

Metodo esmé

Virinamas su sieros rigstimi, karbamidas kiekybiskai paver¢iamas amoniaku. Taip gautas amoniakas
distiliuojamas Sarminéje terpéje, distiliata sugeriant etaloniniu sieros riigsties tirpalu. Rugsties perteklius
titruojamas etaloniniu $army tirpalu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
Sieros rugstis (d,o = 1,84 g/ml).
Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako.

Sieros riigstis: 0,1 mol/l

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: a variantui (zr. 2.1 metody).

0,1 mol/l
Sieros rugstis: 0,2 mol/l

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: b variantui (7r. 2.1 metodo 2 pastabg).

0,2 mol/l
Sieros riigstis: 0,5 mol/l

jantui (Zr. 2.1 met 2 pastaba).
Natrio arba kalio hidroksido tirpalas be karbonaty: ¢ variantui (zr metodo 2 pastaby)

0,5 mol]l

Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedziama
vandeniu iki 1 L

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo itirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tariais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigi¢iajame, pilka — neutraliame ir Zalia — $arminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i§plauti vandenilio chlorido rigstyje ir iskaitinti.
Karbamidas, analiziskai grynas.

Aparatiira

Distiliavimo aparatas, zr. 2.1 metoda ,Amoniakinio azoto nustatymas®.

500 ml matavimo kolba.

25, 50 ir 100 ml pipetés.
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Eminio ruoSimas
Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Tirpalo ruosimas

2,5 g paruosto éminio sveriama 0,001 g tikslumu, supilama i 300 ml Kjeldalio kolbg ir sudrékinama
20 ml vandens. MaiSoma su 20 ml koncentruotos sieros riigsties (4.1) ir jmetamos keli stiklo karoliukai
netolygiam virimui i$vengti. Siekiant iSvengti taskymo, i kolbos kakla jstatomas ilgas piltuvas. I§ pradziy
kaitinama nestipriai, véliau stipriai kaitinama tol, kol pasirodo balti dimai (30-40 min).

Atvésinama ir skiedziama 100-150 ml vandens. Tirpalas kiekybiskai supilamas { 500 ml matavimo
kolbg, salinant bet kokias nuosédas. Paliekama atveésti iki kambario temperatiiros. Skiedziama vandeniu
iki Zymos, sumaiSoma ir prireikus filtruojama i sausa kolbg per sausa filtra.

Tirpalo analizé

Pagal pasirinktg variantg (zr. 2.1 metoda) 50 ml, 100 ml arba 200 ml gauto tirpalo tikslia pipete jpilama
i distiliavimo kolbg. Amoniakas distiliuojamas, kaip aprasyta 2.1 metode, i distiliavimo kolbg jpilant
pakankamai NaOH tirpalo (d,, = 1,33 g/ml) dideliam pertekliui uZztikrinti.

Tusciasis bandymas

Tokiomis pat salygomis daromas tusciasis bandymas (be éminio) ir i gauty rezultatg atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultatg.

Kontrolinis bandymas

Prie§ analiz¢ tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant
alikvoting dalj $vieziai paruosto karbamido tirpalo (4.11).

Rezultaty iSraiska

Rezultatas isreiskiamas kaip azoto (N), esancio analizei gautose trasose, procentiné dalis:
a variantas: N % = (50 — A) x 1,12;
b variantas: N % = (50 — A) x 1,12;

¢ variantas: N % = (35 — A) x 1,40.

2.4 metodas

Cianamidinio azoto nustatymas

Tikslas

Siame dokumente aprasyta cianamidinio azoto nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Kalcio cianamido ir kalcio cianamido/nitrato miSiniai.

Metodo esmé

Cianamidinis azotas nusodinamas kaip sidabro kompleksas ir nustatomas nuosédose Kjeldalio metodu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy.
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Lediné acto rugstis.
Amoniako tirpalas, turintis 10 % masés dujinio amoniako (d,, = 0,96 g/ml).

Sidabro amoniakinis tirpalas pagal Tollens'g

Sumai§oma 500 ml 10 % sidabro nitrato (AgNO,) vandeninio tirpalo ir 500 ml 10 % amoniako tirpalo
(4.2).

Tirpalas be reikalo neveikiamas Sviesa, Siluma arba oru. Paprastai tirpalas tinka kelis metus. Reagentas yra
geros kokybeés, jei tirpalas vis dar skaidrus.

Koncentruota sieros rigstis (d,, = 1,84 g/ml).
Kalio sulfatas, analiziskai grynas.

Vario oksidas (CuO): 0,3-0,4 g kickvienai analizei arba ekvivalentinis kiekis vario sulfato pentahidrato
(CuSO, x 5H,0), 0,95-1,25 g kiekvienai analizei.

Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml), be amoniako.
Sieros riigstis: 0,1 mol/l.

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas: 0,1 mol/L.
Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZiama
vandeniu iki 1 L.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo itirpinama vandenyje ir skiedZiama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tariais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigi¢iajame, pilka — neutraliame ir 7alia — $arminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio ir skiedZiama vandeniu iki 100 ml. Prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i$plauti vandenilio chlorido riigtyje ir iskaitinti.

Kalio tiocianatas, analiziskai grynas.

Aparatiira

Distiliavimo aparatas, zr. 2.1 metoda ,Amoniakinio azoto nustatymas".
500 ml matavimo kolba (pvz., Stohmann’o).

Atitinkamo tirio (300-500 ml) ilgakaklé Kjeldalio kolba.

50 ml pipete.

Sukamoji purtyklé (30-40 min™).

Eminio ruo$imas

7r. 1 metoda.

Darbo eiga

Saugos reikalavimai

Naudojant bet kurj sidabro amoniakinj tirpala, batina uZzsidéti apsauginius akinius. Jei ant skyscio
pavirsiaus susidaro plona plével¢, maisant gali jvykti sprogimas, todél svarbu laikytis ypatingy atsargumo
priemoniy.
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Tirpalo ruosimas analizei

2,5 g éminio sveriama 0,001 g tikslumu ir jdedama j mazg stikling griistuve. Tris kartus éminys malamas,
ipylus vandens, po kiekvieno malimo vanduo nupilamas i 500 ml Stohmann’o matavimo kolbg. Eminys
kiekybiskai supilamas j 500 ml Stohmann’o matavimo kolbg, griistuva, gristuve ir piltuvg nuplaunant
vandeniu. Plovimo vandenys supilami j Stohmann’o matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu mazdaug iki
400 ml. [pilama 15 ml acto riigsties (4.1). Dvi valandas maiSoma ant sukamosios purtyklés (5.5).

Skiedziama vandeniu iki 500 ml, sumaiSoma ir filtruojama.

Analizé turi bati daroma kiek jmanoma greiciau.

Tirpalo analizé
[ 250 ml cheming stikling jpilama 50 ml filtrato.

[pilama amoniako tirpalo (4.2) silpnai Sarminiam tirpalui gauti ir, norint nusodinti geltona sidabro
cianamido kompleksg, jpilama 30 ml $ilto amoniakinio sidabro nitrato tirpalo (4.3).

Palickama per naktj, filtruojama ir nuosédos plaunamos 3altu vandeniu tol, kol jose visiskai nebus
amoniako.

Filtras su dar drégnomis nuosédomis jdedamas i Kjeldalio kolbg, pridedama 10-15 g kalio sulfato (4.5),
nurodytas kiekis katalizatoriaus (4.6), jpilama 50 ml vandens ir 25 ml koncentruotos sieros rigsties (4.4).

Svelniai purtoma kolba létai kaitinama tol, kol turinys uzverda. Kaitinant stipriau virinama tol, kol
misinio turinys tampa bespalvis arba viesiai Zalias.

Virinama vieng valandg ir atvésinama.

Skystis i§ Kjeldalio kolbos kiekybiskai supilamas j distiliavimo kolbg, jdedamos keli pemzos gabaliukai
(4.11) virimui raminti ir jpilama vandens mazdaug iki suminio 350 ml tario. SumaiSoma ir atSaldoma.

Amoniakas distiliuojamas pagal 2.1 metodo a varianta, jpylus pakankamai NaOH tirpalo (4.7) dideliam
§armo pertekliui uztikrinti.

TusGiasis bandymas

Tokiomis pat sglygomis daromas tusCiasis bandymas (be éminio) ir | gautg rezultaty atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Kontrolinis bandymas

Prie§ analiz¢ tikrinama, ar tinkamai veikia aparattira ir ar taisyklingai taikomas metodas, naudojant
alikvoting dalj etaloninio kalio tiocianato (4.12) tirpalo, atitinkancio 0,05 g azoto.

Rezultaty israiska

Rezultatas isreiskiamas kaip cianamidinio azoto, esancio analizei gautose trgsose, procentiné dalis.

N% = (50— A) x 0,56.

2.5 metodas

Biureto karbamide nustatymas spektrofotometriniu metodu

Tikslas

Siame dokumente aprasyta biureto karbamide nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka tik karbamidui.
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Metodo esmé

Esant kalio-natrio tartratui, biuretas ir dvivalentis varis Sarminéje terpéje sudaro violetinés spalvos
dvivalencio vario kompleksa. Tirpalo optinis tankis matuojamas bangos ilgiui esant 546 nm
(nanometry).

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, neturintis anglies dioksido ir jokiy azoto junginiy. Sio
vandens kokybé yra ypa¢ svarbi darant §j nustatyma.

Metanolis
Sieros riigsties tirpalas, mazdaug 0,1 mol/l

Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 0,1 mol/l

Kalio-natrio tartrato Sarminis tirpalas

40 g natrio hidroksido iStirpinama 500 ml vandens, jpilto i vieno litro matavimo kolba, ir palickama
atvésti. [dedama 50 g kalio-natrio tartrato (NaKC,H,O,4 x 4H,0). Skiedziama iki Zymos. Prie§ naudojant
laikoma 24 valandas.

Vario sulfato tirpalas

15 g vario sulfato (CuSO, x H,0) istirpinama 500 ml vandens, esancio vieno litro matavimo kolboje.
Skiedziama iki Zymos.

Svieziai paruostas etaloninis biureto tirpalas

0,250 g gryno biureto (') istirpinama vandenyje 250 ml matavimo kolboje. SkiedZiama iki 250 ml. 1 ml
Sio tirpalo yra 0,001 g biureto.

Indikatoriaus tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio, esanc¢io 100 ml matavimo kolboje, ir skiedziama
vandeniu iki 100 ml. Filtruojama, jei yra neistirpusiy medziagy.

Aparatiira

Spektrofotometras arba fotometras, kurio filtry jautrumas ir tikslumas baty toks, kad bity galima
pakartotinai matuoti mazesnes kaip 0,5 % T vertes (2).

100, 250 ir 1 000 ml matavimo kolbos.

2,5, 10, 20, 25 ir 50 ml matavimo pipetés arba 25 ml biureté su 0,05 ml padalomis.
250 ml cheminé stikliné.

Eminio ruogimas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Kalibravimo kreivés gavimas

0, 2,5, 10, 20, 25 ir 50 ml biureto etaloninio tirpalo alikvotinés dalys (4.6) jpilamos i septyniy 100 ml
matavimo kolby rinkinj. SkiedZiama vandeniu mazdaug iki 50 ml, jladinamas vienas lasas indikatoriaus
tirpalo (4.7) ir prireikus neutralizuojama 0,1 mol/l sieros riigstimi (4.2). Ipilama 20 ml $arminio tartrato
tirpalo (4.4) ir toliau 20 ml vario sulfato tirpalo (4.5).

Pastaba
Sie tirpalai (4.4 ir 4.5) turi biiti matuojami dviem tiksliomis biuretémis arba, dar geriau, pipetémis.

Distiliuotu vandeniu skiedziama iki 100 ml, sumaioma ir palieckama 15 min esant 30 (x 2) °C
temperatiirai.

() Biuretas gali baiti gryninamas i anksto plaunant amoniako tirpalu (10 %), po to — acetonu ir dziovinant vakuume.

() Zr. Priedélio” 9 punktg.
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Kaip palyginamajj tirpalg naudojant ,0“ biureto tirpala, tinkamo storio kiuvetése matuojamas kiekvieno
tirpalo optinis tankis, esant 546 nm bangos ilgiui.

Bréziama kalibravimo kreivé, optinio tankio verte Zymint ordinaciy asyje, o atitinkama biureto kiekj mg
abscisiy asyje.

Analizuojamo tirpalo ruosimas

10 g paruosto éminio sveriama 0,001 g tikslumu. 250 ml matavimo kolboje éminys tirpinamas 150 ml
vandens ir tirpalas skiedziamas iki Zymos. Prireikus filtruojama.

1 pastaba

Jei analizuojamame éminyje yra daugiau kaip 0,015 g amoniakinio azoto, jis tirpinamas 250 ml tirio
chemingje stiklinéje, kurioje bty 50 ml metanolio (4.1). Garinant tirpalo tiris sumaZinamas iki mazdaug
25 ml. Tirpalas kiekybikai supilamas j 250 ml matavimo kolba. Skiedziama vandeniu iki Zymos. Prireikus
filtruojama j sausg indg per sausa rievéty filtra.

2 pastaba

Opalescencijos 3alinimas: jei yra koloidiniy medziagy, filtruojant gali bati sunkumy. Tokiu atveju
analizuojamas tirpalas ruogiamas taip: analizei paimtas éminys tirpinamas 150 ml vandens, jpilama 2 ml
vandenilio chlorido riigsties 1 mol/l tirpalo ir filtruojama per Biuchnerio piltuva su dviem ploksciais labai
tankius filtrais { 250 ml matavimo kolba. Filtrai plaunami vandeniu ir skiedZiama iki Zymos. Toliau
procesas tesiamas kaip nurodyta 7.3 punkte ,Nustatymas*.

Nustatymas

Atsizvelgiant { numanomg biureto kiekj, { 100 ml matavimo kolba pipete jpilama 25 ml arba 50 ml 7.2
punkte nurodyto tirpalo ir prireikus neutralizuojama 0,1 mol/l reagenty tirpalais (4.2 arba 4.3),
naudojant metilraudonajj kaip indikatoriy ir tokiu pat tikslumu, kokiu buvo gauta kalibravimo kreive,
jpilama 20 ml Sarminio kalio-natrio tartrato tirpalo (4.4) ir 20 ml vario tirpalo (4.5). SkiedZiama iki
Zymos, gerai sumaiSoma ir laikoma 15 min esant 30 ( 2) °C temperatirai.

Toliau daromi fotometriniai matavimai ir apskai¢iuojamas karbamide esantis biureto kiekis.

Rezultaty iSraiska

Cx2,5

Biureto % =
Cia:
C - biureto masé mg, gauta pagal kalibravimo kreive;

V — alikvotinés dalies tiiris.

Priedélis

,Jo* yra monochromatinés §viesos pluosto (nustatyto bangos ilgio) intensyvumas prie§ jam praeinant per
skaidry kiing, o ,J“ atitinka per skaidry kiing pra¢jusios monochromatinés $viesos pluosto intensyvuma:

— praleidimo faktorius: T = l
Jo
— neskaidrumas: 0 = J_O
J
— optinis tankis: E = logO
E
— optinis tankis optinio kelio vienetui: k = 3
E
— savitosios absorbcijos koeficientas: K = Cxs

Cia:
s = sluoksnio storis, cm;
C = koncentracija, mg/l;

k = kiekvienai medziagai budingas koeficientas pagal Lamberto-Bero désni.
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2.6  serijos metodai

[vairiy azoto pavidaly nustatymas tame paciame éminyje

2.6.1 metodas

Ivairiy azoto pavidaly nustatymas tame paciame traSy, turiniy nitratinio, amoniakinio, karbamidinio ir

3.2.

3.2.1.

3.2.1.1.

3.2.1.2.

3.2.2.

3.2.3.

3.2.3.1.

3.2.3.2

3.2.4.

3.2.4.1.

3.2.4.2.

cianamidinio azoto, éminyje

Tikslas

Siame dokumente aprasyta azoto kuriuo nors pavidalu nustatymas kartu esant kity pavidaly azotui.

Taikymo sritis

Visos I priede nurodytos trag3os, turin¢ios azoto jvairiu pavidalu.

Metodo esmé

Suminis tirpusis ir netirpusis azotas
Pagal tipiniy traSy sarasa (I priedas) $is nustatymas tinka kalcio cianamido turintiems produktams.

Jei néra nitraty, bandomasis éminys mineralizuojamas vykdant tiesioginj suardyma Kjeldalio metodu.

Jei yra nitraty, bandomasis éminys, redukuotas metaline gelezimi ir alavo (I) chloridu, suardomas
Kjeldalio metodu.

Abiem atvejais amoniakas nustatomas taikant 2.1 metoda.

Pastaba

Jei analizuojant nustatoma, kad netirpaus azoto kiekis yra didesnis kaip 0,5 %, daroma i$vada, kad trasose
yra netirpaus azoto tokiu pavidalu, kuris nejtrauktas i I priedo sarasa.

Azotas tirpiu pavidalu

Imant skirtingas to paties éminio tirpalo alikvotines dalis, nustatoma:
suminis tirpusis azotas:
jei néra nitraty, tiesiogiai suardant Kjeldalio metodu;

jei yra nitraty, paimta tirpalo alikvotiné dalis, redukuota Ulsch’o metodu, suardoma Kjeldalio metodu,
amoniaky abiem atvejais nustatant, kaip aprasyta 2.1 metode;

suminis tirpusis azotas, iSskyrus nitratinj azot, nustatomas suardant Kjeldalio metodu, pries tai
rigstinéje terpéje pasalinus nitratinj azota gelezies (Il) sulfatu, amoniaka nustatant, kaip aprasyta 2.1
metode;

nitratinio azoto kiekis nustatomas i§ skirtumo:

jei néra kalcio cianamido, 3.2.1.2 ir 3.2.2 kiekiy arba suminio tirpiojo azoto kiekio (3.2.1.2) ir
amoniakinio azoto bei karbamidinio organinio azoto kiekiy sumos (3.2.4 + 3.2.5);

jei yra kalcio cianamido, 3.2.1.2 ir 3.2.2 kiekiy arba 3.2.1.2 kiekio ir 3.2.4 + 3.2.5 + 3.2.6 kiekiy sumos;
amoniakinis azotas:
jei yra tik amoniakinis azotas ir amoniakinis bei nitratinis azotas, taikant 2.1 metods;

jei yra karbamidinio azoto ir (arba) cianamidinio azoto, vykdant silpnai pasarminto tirpalo $alta
distiliavima, amoniakas sugeriamas etaloniniu sieros riigsties tirpalu ir nustatomas 2.1 metodu;



13/32t.

Europos Sgjungos oficialusis leidinys 571

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.

karbamidinis azotas:

naudojant ureaz¢ paverciamas amoniaku, kuris titruojamas etaloniniu vandenilio chlorido rigsties
tirpalu;

arba

gravimetriniu metodu nusodinant ksantanoliu: kartu nusodinamas biuretas gali biti skaiciuojamas kartu
su karbamidiniu azotu, nedarant didelés paklaidos, kadangi biureto kiekis, imant absoliucigja verte,
sudétinése traose paprastai biina mazas;

arba

i skirtumo pagal tokia lentelg:

Atvejis Nitratinis Amoniaki- Cifinamidi- Skirtumas
azotas nis azotas nis azotas
1 Néra Yra Yra (3.2.1.1) — (3.2.4.2 + 3.2.6)
2 Yra Yra Yra (3.2.2) — (3.2.4.2 + 3.2.6)
3 Néra Yra Néra (3.2.1.1) - (3.2.4.2)
4 Yra Yra Néra (3.2.2) - (3.2.4.2)

cianamidinis azotas nusodinamas kaip sidabro junginys, o azoto kiekis nuosédose jvertinamas Kjeldalio
metodu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.
Kalio sulfatas, analiziskai grynas.

Gelezies milteliai, redukuoti vandeniliu (nustatytas gelezies kiekis turi redukuoti bent 50 mg nitratinio
azoto).

Kalio tiocianatas, analiziskai grynas.

Kalio nitratas, analizi$kai grynas.

Amonio sulfatas, analiziskai grynas.

Karbamidas, analiziskai grynas.

Praskiesta sieros riigstis, 1:1 pagal tiirj: vienas tiiris sieros ruigsties (d,, = 1,84 g/ml) ir vienas tairis vandens.
Etaloninis sieros rtgsties tirpalas: 0,2 mol/l.

Koncentruoto natrio hidroksido tirpalas. Vandeninis tirpalas, mazdaug 30 % (m/V) NaOH, be amoniako.
Etaloninis natrio arba kalio hidroksido tirpalas: 0,2 mol/l, be karbonaty.

Alavo (II) chlorido tirpalas

120 g SnCl, x 2H,0 itirpinama 400 ml koncentruotos vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml)
ir skiedziama vandeniu iki 1 1. Tirpalas turi bati visiSkai skaidrus ir ruosiamas tik prie§ pat naudojima.

Pastaba

Batina patikrinti alavo (II) chlorido redukcinj aktyvuma. 0,5 g SnCl, x 2H,O itirpinama 2 ml
koncentruotos vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir skiedZiama vandeniu iki 50 ml. [dedama
5 g kalio-natrio tartrato ir pakankamas kiekis natrio hidrokarbonato Sarminiam tirpalui pagal lakmuso
popieriy gauti.

Titruojama 0,1 mol/l jodo tirpalu, kaip indikatoriy naudojant krakmolo tirpala.
1 ml 0,1 mol/l jodo tirpalo atitinka 0,01128 g SnCl, x 2H,0.

Taip paruostame tirpale bent 80 % viso alavo turi biti alavas (II). Taigi titravimui turi bati sunaudota ne
maziau kaip 35 ml 0,1 mol/l jodo tirpalo.
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4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.

4.27.

4.28.

4.29.

4.29.1.

4.29.2.

4.30.

4.31.

5.1.

Sieros ragstis (d,, = 1,84 g/ml).

Praskiesta vandenilio chlorido riigdtis: 1:1 pagal tairj: vienas taris vandenilio chlorido rigsties (d,,
= 1,18 g/ml) ir vienas taris vandens.

Acto riigstis: 96-100 %.

Sieros riigsties tirpalas, koncentracija mazdaug 30 % H,SO, (m/V).
Gelezies (II) sulfatas: kristalinis, FeSO, x 7H,O0.

Etaloninis sieros riigsties tirpalas: 0,1 mol/l.

Oktilo alkoholis.

Sotusis kalio karbonato tirpalas.

Etaloninis natrio arba kalio hidroksido tirpalas: 0,1 mol/l (be karbonaty).
Sotusis bario hidroksido tirpalas.

Natrio karbonato tirpalas: 10 % (m/V).

Vandenilio chlorido ragsties tirpalas: 2 mol/l.

Etaloninis vandenilio chlorido rigsties tirpalas: 0,1 mol/l.
Ureazés tirpalas

0,5 g aktyviosios ureazés suspenduojama 100 ml distiliuoto vandens. 0,1 mol/l vandenilio chlorido
rigstimi (4.24) tirpalas partigstinamas iki pH 5,4 vertés, matuojamos pH-metru.

Ksantanolis

5 % tirpalas etanolyje arba metanolyje (4.31) (nenaudotini produktai, kuriuos tirpinant licka daug
neistirpusios medziagos). Tamsoje ir gerai uzkimstame butelyje tirpalas gali bati laikomas tris ménesius.

Vario oksidas (CuO): 0,3-0,4 g kiekvienai analizei arba ekvivalentinis kiekis vario sulfato pentahidrato
(CuSO, x 5H,0), 0,95-1,25 g kiekvienai analizei.

Pemzos gabaliukai virimui raminti, i$plauti vandenilio chlorido ragstyje ir iskaitinti.
Indikatoriy tirpalai

Misrusis indikatorius A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo
ir skiedZiama vandeniu iki 1 1.

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo itirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 L.
SumaiSomas vienas tiris A tirpalo su dviem tariais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigs¢iajame, pilka — neutraliame ir Zalia — $arminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo istirpinama 50 ml 95 % etanolio. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 lasai) vietoj pirmiau aprasyto.

Indikatorinis popierius

Lakmuso, bromtimolio mélynojo (arba kitas pH 6—8 terpei jautrus popierius).

Etanolis arba metanolis: 95 % tirpalas.

Aparatiira
Distiliavimo aparatas

7Zr. 2.1 metoda.
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5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

5.7.

7.1.1.1.

7.1.1.2.

Aparatas amoniakiniam azotui jvertinti pagal 7.2.5.3 analizés metodg (Zr. 6 paveikslg)

Aparatg sudaro specialios formos surinkimo indas su slifuoto stiklo kaklu ir Soniniu kaklu, jungiamasis
vamzdis su apsauginiu antvozu ir statmenas vamzdelis orui jleisti. Su surinkimo indu vamzdeliai gali bati
jungiami naudojant paprastg guminj kamstj su skylutémis. Svarbu oro tickimo vamzdelio galui suteikti
tinkamg formg, kadangi oro burbuliukai turi labai gerai pasiskirstyti tirpaluose, esanciuose surinkimo
inde ir absorberyje. Geriausig jtaisa sudaro 20 mm iSorinio skersmens grybo formos detalé, su $esiomis
pagal perimetra i§déstytomis 1 mm skersmens skylutémis.

Aparatas karbamidiniam azotui nustatyti ureazés metodu (7.2.6.1)

Ji sudaro 300 ml kiiginé kolba, dalijamasis piltuvas ir mazas absorberis (Zr. 7 paveiksla).
Sukamoji purtyklé (35-40 min™).
pH-metras.

Dziovinimo spinta su temperattiros reguliatoriumi.
Stikliniai indai:

2, 5, 10, 20, 25, 50 ir 100 ml pipetés,

300 ir 500 ml ilgakakles Kjeldalio kolbos,
100, 250, 500 ir 1 000 ml matavimo kolbos,
Guco tigliai, akytumas 5-15 pm,

gristuves.

Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.

Analizés metodika

Tirpiojo ir netirpiojo azoto suminis kiekis

TraSos, neturincios nitraty

Suardymas

Eminys, turintis ne daugiau kaip 100 mg azoto, sveriamas 0,001 g tikslumu. Eminys dedamas j
distiliavimo aparato (5.1) kolba. Idedama 10-15 g kalio sulfato (4.1), katalizatoriaus (4.27) ir keli pemzos
gabaliukai virimui raminti (4.28). Ipilama 50 ml praskiestos sieros riigsties (4.7) ir gerai sumai§oma. I3
pradziy, kol nustoja putoti, kaitinama nestipriai, retkarciais maisant. Toliau skystis kaitinamas taip, kad
bity uztikrinamas pastovus virimas, o kai tirpalas pasidaro skaidrus, virinama dar vieng valanda,
neleidZiant organinei medziagai prilipti prie kolbos sieneliy. Palickama atvésti. MaiSant atsargiai jpilama
350 ml vandens. Biitina uZtikrinti, kad istirpty kiek jmanoma daugiau medziagos. Paliekama atvésti ir
kolba sujungiama su distiliavimo aparatu (5.1).

Amoniako distiliavimas

Tikslia pipete j aparato surinkimo kolbg jpilama 50 ml etaloninio sieros riigsties 0,2 mol/l tirpalo (4.8).
[lasinama indikatoriaus tirpalo (4.29.1 arba 4.29.2). Reikia zitiréti, kad kondensatoriaus galas biity
jmerktas i tirpalg bent { 1 cm gylj.

Imantis batiny atsargumo priemoniy, kurios neleisty patirti amoniako nuostoliy, i distiliavimo kolba
jpilamas koncentruoto natrio hidroksido tirpalo (4.9) kiekis, kurio pakakty stipriai Sarminei terpei gauti
(paprastai pakanka 120 ml; tikrinama, jlasinus kelis lagus fenolftaleino. Baigus distiliuoti, kolboje esantis
tirpalas turi bati neabejotinai $arminis). Kaitinimas reguliuojamas taip, kad per pusvalandj buty
nusidistiliuota 150 ml. Indikatoriniu popieriumi (4.30) tikrinama, ar distiliavimas baigtas. Jei taip néra,
distiliuojama dar 50 ml ir tikrinama tol, kol indikatorinis popierius (4.30) rodo neutraliaja papildomai
gauto distiliato reakcijg. Surinkimo kolba nuleidziama, distiliuojama dar keliems tirpalo mililitrams gauti
ir kondensatoriaus galas praplaunamas. Rugsties perteklius titruojamas etaloniniu kalio arba natrio
hidroksido 0,2 mol/l tirpalu (4.10) tol, kol indikatorius keicia spalva.
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7.1.1.3.

7.1.1.4.

7.1.2.1.

7.1.2.2.

7.1.2.3.

7.1.2.4.

7.1.2.5.

7.1.2.6.

Tus¢iasis bandymas

Tokiomis pat sglygomis daromas tusciasis bandymas (be éminio) ir | gauta rezultatg atsizvelgiama
apskaiciuojant galutin rezultatg.

Rezultato iSraiska

a—A)x0,28
% N :—( )

Cia:

a = ctaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo taris, ml, sunaudotas tus¢iajame bandyme,
kuris buvo daromas, pipete jpylus j aparato (5.1) surinkimo kolbg 50 ml etaloninio sieros riigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.8);

A = analizei sunaudoto etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo tiris, ml;

m = bandomojo éminio mas¢, g.

TraSos, turincios nitraty

Bandomasis éminys

0,001 g tikslumu sveriamas éminio kiekis, kuriame biity ne daugiau kaip 40 mg nitratinio azoto.
Nitraty redukavimas

Mazoje gristuvéje bandomasis éminys malamas su 50 ml vandens. Naudojant kiek jmanoma mazesnj

distiliuoto vandens kiekj, éminys supilamas j 500 ml Kjeldalio kolba. Pridedama 5 g redukuotos gelezies
(4.2) ir 50 ml alavo (II) chlorido tirpalo (4.11). SumaiSoma ir palickama stovéti pusvalandj. Per ta laika
dar maiSoma, pra¢jus 10 ir 20 min.

Suardymas Kjeldalio metodu

Ipilama 30 ml sieros riigsties (4.12), jdedama 5 g kalio sulfato (4.1), tam tikras kiekis katalizatoriaus
(4.27) ir keli pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Truput palenkta kolba nestipriai kaitinama.
Kaitinimas palaipsniui didinamas ir uztikrinama, kad miinys visg laikg biity suspensijos pavidalu, tirpalg
daznai purtant: skystis i§ pradziy tamséja, véliau skaidréja ir susidaro gelsvai Zalia bevandenio gelezies
(II) sulfato suspensija. Gautas skaidrus tirpalas virinamas dar vieng valandg. Palickama atvésti. ] kolbos
turinj atsargiai jpilamas nedidelis kiekis vandens ir pamaZzu jpilama dar 100 ml vandens. SumaiSytas
tirpalas i§ kolbos supilamas j 500 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki Zymos. SumaiSoma.
Filtruojama i sausa indg per sausg filtr.

Tirpalo analizé

Tirpalo alikvotine dalis, kurioje biity ne daugiau kaip 100 mg azoto, pipete jpilama i distiliavimo aparato
(5.1) kolba. Distiliuotu vandeniu skiedziama iki 350 ml, jdedami keli pemzos gabaliukai virimui raminti
(4.28), kolba sujungiama su distiliavimo aparatu ir bandymas tgsiamas, kaip aprasyta 7.1.1.2 punkte.

Tus¢iasis bandymas
Zr. 7.1.1.3.

Rezultato israiska:

a—A)x0,28
g - LA 2028

Cia:

a = ctaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo tiiris, ml, sunaudotas tus¢iajame bandyme,
kuris buvo daromas, pipete jpylus i aparato (5.1) surinkimo kolba 50 ml etaloninio sieros ruigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.8);

A = analizei sunaudoto etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo tiris, ml;

m = eminio, esancio alikvotinéje dalyje, paimtoje pagal 7.1.2.4 punkta, mase, g.
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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.

Azotas tirpiu pavidalu
Analizuojamo tirpalo ruosimas

1 mg tikslumu sveriama 10 g éminio ir jdedama { 500 ml matavimo kolba.
Tra3os, neturinios cianamidinio azoto

| kolba jpilama 50 ml vandens ir 20 ml praskiestos vandenilio chlorido rtgsties (4.13). Sumaisius
laukiama anglies dioksido skyrimosi pabaigos. [pilama 400 ml vandens ir pusvalandj maiSoma ant
sukamosios purtyklés (5.4). SkiedZiama vandeniu iki Zymos, sumaiSoma ir filtruojama i sausg indg per
sausg filtra.

Tra3os, turinéios cianamidinio azoto

[ kolbg jpilama 400 ml vandens ir keli lasai metilraudonojo (4.29.2). Prireikus rig§tinama acto riigstimi
(4.14). Ipilama 15 ml acto rigsties (4.14). Dvi valandas maiSoma ant sukamosios purtyklés (5.4).
Prireikus maiSomas tirpalas dar kartg riigstinamas acto rtigstimi (4.14). Skiedziama vandeniu iki Zymos,
sumaiSoma, tuojau pat filtruojama i sausg inda per sausa filtra ir nedelsiant jvertinamas cianamidinio
azoto kiekis.

Abiem nurodytais atvejais tirpaus azoto jvairiu pavidalu kiekis jvertinamas ta pacig diena, pradedant
cianamidiniu azotu ir karbamidiniu azotu, jei tokio azoto yra.

Suminis tirpusis azotas
Jei néra nitraty

[ 300 ml Kjeldalio kolbg pipete jpilama filtrato (7.2.1.1 arba 7.2.1.2) alikvotiné dalis, kurioje bity ne
daugiau kaip 100 mg azoto. Ipilama 15 ml koncentruotos sieros riigsties (4.12), jdedama 0,4 g vario
oksido arba 1,25 g vario sulfato (4.27) ir keli pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Skaidymui pradéti
i§ pradziy kaitinama nestipriai, véliau kaitinama stipriau tol, kol skystis tampa bespalvis arba vos Zalsvas
ir aiskiai matomi balti dimai. Tirpalui atvésus, jis supilamas i distiliavimo kolbg, skiedziamas vandeniu
iki mazdaug 500 ml ir jdedami keli pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Kolba jungiama su
distiliavimo aparatu (5.1) ir nustatymas tesiamas, kaip aprasyta 7.1.1.2 punkte.

Jei yra nitraty

[ 500 ml tario kiiging kolbg tikslia pipete jpilama filtrato (7.2.1.1 arba 7.2.1.2) alikvotiné dalis, kurioje
biity ne daugiau kaip 40 mg nitratinio azoto. Sioje analizés stadijoje suminio azoto kiekis neturi reiksmeés.
Ipilama 10 ml 30 % sieros riigsties (4.15), jdedama 5 g redukuotos gelezies (4.2) ir kiiginé kolba tuojau
pat uzdengiama laikrodiniu stiklu. Nestipriai kaitinama tol, kol reakcija pradeda vykti vienodu greiciu,
bet ne energingai. Siuo momentu nustojama kaitinti ir kolba laikoma bent tris valandas esant kambario
temperatiirai. Naudojant vandenj skystis kiekybiskai supilamas j 250 ml matavimo kolbg, palickant
neistirpusia gelezj. SkiedZiama vandeniu iki Zymos. Gerai sumai§oma ir alikvotiné dalis, kurioje baty ne
daugiau kaip 100 mg azoto, tikslia pipete supilama j 300 ml Kjeldalio kolbg. Ipilama 15 ml
koncentruotos sieros riigsties (4.12), jdedama 0,4 g vario oksido arba 1,25 g vario sulfato (4.27) ir keli
pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Skaidymui pradéti i§ pradziy kaitinama nestipriai, véliau
kaitinama stipriau tol, kol skystis tampa bespalvis arba vos Zalsvas ir aiskiai matomi balti diimai. Tirpalui
atveésus, jis supilamas | distiliavimo kolba, skiedziamas vandeniu iki mazdaug 500 ml ir jdedami keli
pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Kolba jungiama su distiliavimo aparatu (5.1) ir nustatymas
tesiamas, kaip aprasyta 7.1.1.2 punkte.

Tus¢iasis bandymas
Zr. 7.1.1.3 punktg.

Rezultato iSraiska

a-A)x028
oy = L7 X028

Cia:

a = etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo tiris, ml, sunaudotas tus¢iajame bandyme,
kuris buvo daromas, pipete jpylus j aparato (5.1) surinkimo kolba 50 ml etaloninio sieros rtigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.8);

A = analizei sunaudoto etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo taris, ml;

m = éminio, esancio alikvotinéje dalyje, paimtoje pagal 7.2.2.1 arba 7.2.2.2 punkta, mase, g.



576 [ LT |

Europos Sgjungos oficialusis leidinys

13/32 .

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.

Suminis tirpusis azotas, i$skyrus nitratinj azota

[ 300 ml tirio kaiging kolba tikslia pipete jpilama filtrato (7.2.1.1 arba 7.2.1.2) alikvotiné dalis, kurioje
bity ne daugiau kaip 50 mg nustatomo nitratinio azoto. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml, jdedama 5 g
gelezies (Il) sulfato (4.16), jpilama 20 ml koncentruotos sieros riigsties (4.12) ir jmetami keli pemzos
gabaliukai virimui raminti (4.28). I§ pradziy kaitinama nestipriai, paskui temperatiira didinama tol, kol
pasirodys balti dimai. Skaidymas tgsiamas 15 min. Nustojama kaitinti, jdedama vario oksido
katalizatoriaus (4.27) ir dar 10-15 min kaitinama esant balty diimy susidarymo temperatiirai. Atvésintas
Kjeldalio kolbos turinys kiekybiskai supilamas j aparato (5.1) distiliavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki
mazdaug 500 ml ir jdedami keli pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Kolba jungiama su
distiliavimo aparatu ir nustatymas tesiamas, kaip aprasyta 7.1.1.2 punkte.

Tusciasis bandymas

Zr. 7.1.1.3 punktg.

Rezultato iSraiska

a-A)x0,28
PN e s

cia:

a = ctaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo taris, ml, sunaudotas tus¢iajame bandyme,
kuris buvo daromas, pipete jpylus j aparato (5.1) surinkimo kolbg 50 ml etaloninio sieros rigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.8);

A = analizei sunaudoto etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo taris, ml;
m = éminio, esancio jvertinimui paimtoje alikvotinéje dalyje, masé, g.

Nitratinis azotas

Jei néra kalcio cianamido

Apskaiciuojamas kaip rezultaty, gauty 7.2.2.4 ir 7.2.3.2, skirtumas ir (arba) kaip rezultato, gauto 7.2.2.4,
ir (7.2.5.2 arba 7.2.5.5) ir (7.2.6.3 arba 7.2.6.5, arba 7.2.6.6) gauty rezultaty sumos skirtumas.

Jei yra kalcio cianamido

Apskaiciuojamas kaip rezultaty, gauty 7.2.2.4 ir 7.2.3.2, skirtumas ir kaip rezultato, gauto 7.2.2.4, ir
(7.2.5.5), (7.2.6.3 arba 7.2.6.5, arba 7.2.6.6) bei (7.2.7) gauty rezultaty sumos skirtumas.

Amoniakinis azotas
Tik esant amoniakiniam azotui bei amoniakiniam ir nitratiniam azotui

[ distiliavimo aparato (5.1) kolbg tikslia pipete jpilama filtrato (7.2.1.1) alikvotiné dalis, kurioje biity ne
daugiau kaip 100 mg amoniakinio azoto. SkiedZiama vandeniu iki suminio tirio mazdaug 350 ml ir
jmetami keli pemzos gabaliukai virimui raminti (4.28). Kolba jungiama su distiliavimo aparatu, jpilama
20 ml natrio hidroksido tirpalo (4.9) ir distiliuojama, kaip aprasyta 7.1.1.2 punkte.

Rezultato iSraiska

(a—A) % 0,28
% N (‘amoniakinio) = ~————

cia:

a = ctaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo tairis, ml, sunaudotas tusc¢iajame bandyme,
kuris buvo daromas, pipete jpylus j aparato (5.1) surinkimo kolba 50 ml etaloninio sieros rtigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.8);

A = analizei sunaudoto etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo taris, ml;

m = éminio, esancio jvertinimui paimtoje alikvotinéje dalyje, mase, g.
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7.2.5.3.

7.2.5.4.

7.2.5.5.

7.2.6.

7.2.6.1.

7.2.6.2.

Jei yra karbamidinio ir (arba) cianamidinio azoto

['sausg aparato (5.2) kolba tikslia pipete jpilama filtrato (7.2.1.1 arba 7.2.1.2) alikvotiné dalis, kurioje baty
ne daugiau kaip 20 mg amoniakinio azoto. Tada surenkamas aparatas. ] 300 ml kiiging kolba pipete
jpilama 50 ml sieros riigsties etaloninio 0,1 mol/l tirpalo (4.17) ir tiek distiliuoto vandens, kad skystis
bity mazdaug 5 cm virs dujy jleidimo vamzdelio galo. Per Soninj reakcijos kolbos kaklg jpilama
distiliuoto vandens suminiam 50 ml tariui gauti. SumaiSoma. Siekiant i§vengti putojimo vykstant
aeravimui, jlasinama keli lasai oktilo alkoholio (4.18). Toliau tirpalas $arminamas, jpilant 50 ml so¢iojo
kalio karbonato tirpalo (4.19), ir tuojau pat pradedamas 3alinti 3altoje suspensijoje susidarantis
amoniakas. Tam reikia leisti stiprig (mazdaug 3 l/min) oro srove, prie§ tai valomga leidZiant ora per
plovimo kolbas, vienoje i§ kuriy jpilta praskiestos sieros riigsties, o kitoje praskiesto natrio hidroksido.
Vietoje suslégtojo oro bandyma galima daryti naudojant vakuuma (vandens siurblj), jei dujy jleidimo
vamzdelis pakankamai sandariai sujungtas su indu amoniakui regeneruoti. Paprastai amoniakas visiskai
pasalinamas per tris valandas. Taciau tai bty naudinga patikrinti, kei¢iant surinkimo kolbg. Baigus
procesg surinkimo kolba atjungiama nuo aparato, vamzdelio galas ir kolbos sienelés plaunamos
nedideliu kiekiu distiliuvoto vandens. Raigsties perteklius titruojamas etaloniniu natrio hidroksido
0,1 mol/l (4.20) tirpalu tol, kol indikatoriaus spalva pasidaro pilka (4.29.1).

Tus¢iasis bandymas
Zr. 7.1.1.3 punktg.

Rezultato iSraiska

(a—A) x 0,14
% N (amoniakinio) = ~—————

Cia:

a = etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo ttiris, ml, sunaudotas tui¢iajame bandyme,
kuris buvo daromas { 300 ml kigine surinkimo kolbg (5.2) jpilant 50 ml etaloninio sieros rigsties
0,1 mol/l tirpalo (4.17);

A = analizei suvartoto etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo tdiris, ml;
m = éminio, esancio analizei paimtoje alikvotinéje dalyje, mas¢, g.
Karbamidinis azotas

Ureazés metodas

[ 500 ml matavimo kolba tikslia pipete jpilama filtrato (7.2.1.1 arba 7.2.1.2) alikvotiné dalis, kurioje baty
ne daugiau kaip 250 mg karbamidinio azoto. Fosfatams nusodinti pilamas tam tikras kiekis so¢iojo bario
hidroksido tirpalo (4.21) tol, kol nustoja kristi nuosédos. Toliau Salinamas bario jony (ir jei yra istirpusiy
kalcio jony) perteklius jpilant 10 % natrio karbonato tirpalo (4.22).

Tirpalas paliekamas nusistoti ir tikrinama, ar nusodinimas yra visiskas. Skiedziama iki Zymos, sumai§oma
ir filtruojama per rievétg filtra. | aparato (5.3) 300 ml kaging kolbg pipete jpilama 50 ml filtrato. Filtratas
rigstinamas 2 mol/l vandenilio chlorido riigstimi (4.23) tol, kol matuojant pH-metru (5.5) gaunama pH
verté 3,0. Tuomet 0,1 mol/l natrio hidroksidu (4.20) pH verté didinama iki 5,4.

Siekiant i§vengti amoniako nuostoliy, kai vykdomas skaidymas ureaze, kiginé kolba uzkemsama
kamsciu, | kurj jstatytas dalijamasis piltuvas ir maza burbuliuky gaudykle, i kurig jpilta tiksliai 2 ml
etaloninio vandenilio chlorido riigities 0,1 mol/l tirpalo (4.24). Dalijamuoju piltuvu jpilama 20 ml
ureazés tirpalo (4.25), ir palieckama stovéti vieng valandg esant 20-25 °C temperatiirai. Tada pipete |
dalijamajj piltuva jpilama 25 ml etaloninio vandenilio chlorido rigsties 0,1 mol/l tirpalo (4.24), jis
supilamas j tirpalg, o piltuvas plaunamas nedideliu vandens kiekiu. Tokiu pat badu j kaginéje kolboje
esantj tirpala kiekybiskai supilamas apsauginéje gaudykléje esantis tirpalas. Ragsties perteklius
titruojamas etaloniniu natrio hidroksido 0,1 mol/l tirpalu (4.20) iki pH 5,4 vertés, matuojamos
pH-metru.

Tus¢iasis bandymas

Zr. 7.1.1.3 punkta.
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7.2.6.3.

7.2.6.4.

7.2.6.5.

7.2.6.6.

Rezultaty iSraiska

(a - A) x 0,14
% N (karbamidinio) = ~—————

a = ctaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo tiris, ml, sunaudotas analizés salygomis
darant tuscigjj bandyma;

A = analizei sunaudotas etaloninio natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo tiris, ml;

m = éminio, esancio analizei paimtoje alikvotinéje dalyje, mase, g.

Pastabos

1) nusodinus bario hidroksido ir natrio karbonato tirpalais, skiedziama iki Zymos, ir kiek jmanoma
greiciau filtruojama ir neutralizuojama;

2) titravimui dar galima naudoti indikatoriy (4.29.2), taciau taip sunkiau stebéti ekvivalentinj taska.

Gravimetrinis metodas, naudojant ksantanolj

1250 ml cheming stikling tikslia pipete jpilama filtrato (7.2.1.1 arba 7.2.1.2) alikvotiné dalis, kurioje baty
ne daugiau kaip 20 mg karbamido. [pilama 40 ml acto rtgsties (4.14). Vieng minut¢ maiSoma stikline
lazdele, palickama penkioms minutéms visoms nuosédoms nusésti. Per ploks¢ig filtra filtruojama
100 ml cheming stikling, plaunama keliais mililitrais acto riigsties (4.14), toliau j filtrata sulaginama 10 ml
ksantanolio (4.26) nuolat maisant stikline lazdele. Palickama tol, kol pradeda kristi nuosédos ir tuomet
vél maiSoma vieng dvi minutes. Palickama stovéti pusantros valandos. Filtruojama per pries tai
i3dziovintg ir pasverta stiklinj filtravimo tigl, Siek tiek sumazinus slégj; tris kartus plaunama 5 ml etanolio
(4.31), nesistengiant pasalinti visos acto rigsties. Filtravimo tiglis su nuosédomis dedamas i dziovinimo
spintg ir valanda kaitinamas esant 130 °C temperatiirai (bet ne aukstesnei kaip 145 °C). Atvésinama
eksikatoriuje ir sveriama.

Rezultaty iSraiska

6,67 x m,
% karbamidinio N + biureto = ———
2

m, = gauty nuosédy masé, g;

m, = éminio, esancio jvertinimui paimtoje alikvotinéje dalyje, mase, g.

Daroma tus¢iojo bandymo pataisa. Biuretas i§ esmés gali biiti nustatomas kartu su karbamidiniu azotu,
nedarant didelés paklaidos, kadangi jo kiekis, imant absoliucigja verte, sudétinése traSose paprastai biina
mazas.

Skirtumo apskaiciavimo metodas

Be to, karbamidinis azotas gali baiti nustatomas pagal sia lentele:

Atvejis Nitr;tinis An;]?snli\?ki_ Cia:izrrﬁdi_ Karbamidinis N
1 Néra Yra Yra (7.2.2.4) = (7.2.5.5+ 7.2.7)
2 Yra Yra Yra (7.2.3.2) = (7.2.5.5+ 7.2.7)
3 Néra Yra Néra (7.2.2.4) - (7.2.5.5)
4 Yra Yra Néra (7.2.3.2) = (7.2.5.5)
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8.1.

8.2.

Cianamidinis azotas

1250 ml chemine stikling jpilama filtrato (7.2.1.2) alikvotiné dalis, turinti 10-30 mg cianamidinio azoto.
Analizé tesiama pagal 2.4 metoda.

Rezultaty tikrinimas

Tam tikrais atvejais gali skirtis azoto kiekis, tiesiogiai nustatytas pasvertame éminyje (7.1), ir suminio
tirpaus azoto kiekis (7.2.2). Visgi skirtumas neturéty bati didesnis kaip 0,5 %. PrieSingu atveju tradose yra
netirpiy azoto junginiy, nejtraukty j I priedo sarasa.

Pries kiekviena analize¢ tikrinama, ar tinkamai veikia aparatiira ir ar taisyklingai taikomas metodas
naudojant etaloninj tirpala, kuriame azotas bty jvairiu pavidalu ir santykis baty panasus j bandomojo
éminio santykj. Sis etaloninis tirpalas ruo$iamas i3 kalio tiocianato (4.3), kalio nitrato (4.4), amonio
sulfato (4.5) ir karbamido (4.6) etaloniniy tirpaly.
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6 paveikslas

Aparatas amoniakiniam azotui jvertinti (7.2.5.3)
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7 paveikslas

Aparatas karbamidiniam azotui jvertinti (7.2.6.1)
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2.6.2 metodas

Ivairiy azoto pavidaly nustatymas traSose, turindiose tik nitratinio, amoniakinio ir karbamidinio azoto

3.2.

3.3.

3.4.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

Tikslas

Sio dokumento tikslas — apibrézti supaprastinta metodg nustatyti jvairiems azoto pavidalams trasose,
turinciose tik nitratinj, amoniakinj ir karbamidinj azota.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka visoms I priede nurodytoms tragsoms, kuriose yra tik nitratinio, amoniakinio ir
karbamidinio azoto.

Metodo esmé
To paties éminio tirpalo skirtingos dalys naudojamos $iems nustatymams daryti:

Suminis tirpiojo azoto kiekis:
jei néra nitraty, tiesioginis suardymas Kjeldalio metodu;

jei yra nitraty, paimta tirpalo dalis, redukuota Ulsch’o metodu, suardoma Kjeldalio metodu; amoniaka
abiem atvejais nustatant, kaip apraSyta 2.1 metode;

suminis tirpusis azotas, i$skyrus nitratinj azotg, nustatomas suardant Kjeldalio metodu, prie§ tai
riigstinéje terpéje pasalinus nitratinj azotg gelezies (II) sulfatu; amoniakas nustatomas, kaip aprasyta 2.1

metode;

nitratinis azotas nustatomas kaip 3.1.2 ir 3.2 skirtumas arba kaip suminio tirpiojo azoto (3.1.2) ir
amoniakinio azoto bei karbamidinio azoto sumos (3.4 ir 3.5) skirtumas;

amoniakinis azotas nustatomas, vykdant silpnai pasarminto tirpalo 3alta distiliavima; amoniakas
sugeriamas etaloniniu sieros riigsties tirpalu ir nustatomas 2.1 metodu;

karbamidinis azotas:

amoniakas, gautas veikiant ureaze, nustatomas titruojant etaloniniu vandenilio chlorido rtigsties tirpalu;
gravimetriniu metodu nusodinant ksantanoliu: kartu nusodinamas biuretas gali biti skai¢iuojamas kartu
su karbamidiniu azotu, nedarant didelés paklaidos, kadangi biureto kiekis, imant absoliucigja verte,

sudétinése tradose paprastai biina mazas;

arba apskaiciuojant kaip skirtuma pagal 3ig lentelg:

Atvejis Nitratinis azotas Amoniakinis azotas Skirtumas
1 Néra Yra (3.1.1) - (3.4
2 Yra Yra (3.2) - (3.4
Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

Kalio sulfatas, analiziskai grynas.

Gelezis, redukuota vandeniliu (nurodytas kiekis gelezies turi redukuoti bent 50 mg nitratinio azoto),
analiziskai gryna.

Kalio nitratas, analiziskai grynas.

Amonio sulfatas, analiziskai grynas.

Karbamidas, analiziskai grynas.

Sieros riigsties tirpalas: 0,2 mol/l.

Koncentruotas natrio hidroksido tirpalas: mazdaug 30 % (m/V) NaOH vandeninis tirpalas, be amoniako.
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4.8.

4.9.

4.10.

4.11.

4.12.

4.13.

4.14.

4.15.

4.16.

4.17.

4.18.

4.19.

4.20.

4.21.

4.22.

4.23.

4.24.

4.25.

4.26.

4.26.1.

4.26.2.

4.27.

4.28.

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas: 0,2 mol/l, be karbonaty.
Sieros rugstis (d,o = 1,84 g/ml).

Praskiesta vandenilio chlorido riigstis: vienas tiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas
tiris vandens.

Acto ragstis: 96-100 %.

Sieros rugsties tirpalas, turintis mazdaug 30 % H,SO, (m/V) tirpalas, be amoniako.
Gelezies (1) sulfatas: kristalinis, FeSO, x 7H,0.
Titruotas sieros rtgsties tirpalas: 0,1 mol/l.
Oktilo alkoholis.

Sotusis kalio karbonato tirpalas.

Natrio arba kalio hidroksido tirpalas: 0,1 mol/l.
Sotusis bario hidroksido tirpalas.

Natrio karbonato tirpalas: 10 % (m/V).
Vandenilio chlorido rtigsties tirpalas: 2 mol/l.
Vandenilio chlorido ragsties tirpalas: 0,1 mol/l.
Ureazés tirpalas

0,5 g aktyviosios ureazés suspenduojama 100 ml distiliuoto vandens. 0,1 mol/l vandenilio chlorido
rigstimi (4.21) tirpalas parigstinamas iki pH 5,4 vertés, matuojamos pH-metru.

Ksantanolis

5 % tirpalas etanolyje arba metanolyje (4.28) (nenaudotini produktai, kuriuos tirpinant lieka daug
neistirpusios medziagos). Tamsoje ir gerai uzkimstame butelyje tirpalas gali bati laikomas tris ménesius.

Katalizatorius

Vario oksidas (CuO): 0,3-0,4 g kiekvienai analizei arba ekvivalentinis kiekis vario sulfato pentahidrato
(CuSO,, x 5H,0), 0,95-1,25 g kiekvienai analizei.

Pemzos gabaliukai, i$plauti vandenilio chlorido riigstyje ir iskaitinti.
Indikatoriy tirpalai
Misrusis indikatorius

A tirpalas: 1 g metilraudonojo istirpinama 37 ml 0,1 mol/l natrio hidroksido tirpalo ir skiedZiama
vandeniu iki 1 .

B tirpalas: 1 g metileno mélynojo itirpinama vandenyje ir skiedziama vandeniu iki 1 1.
SumaiSomas vienas tiiris A tirpalo su dviem tériais B tirpalo.

Sio indikatoriaus spalva yra violetiné riigiciajame, pilka — neutraliame ir 7alia — Sarminiame tirpale.
Naudojama 0,5 ml (10 lasy).

Indikatoriaus metilraudonojo tirpalas

0,1 g metilraudonojo iStirpinama 50 ml 95 % etanolio. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml ir prireikus
filtruojama. Sis indikatorius gali biiti naudojamas (4-5 laai) vietoj pirmiau aprasyto.

Indikatorinis popierius
Lakmuso, bromtimolio mélynojo (arba kitas pH 6-8 terpei jautrus popierius).

Etanolis arba metanolis: 95 % (m/V) tirpalas.
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

5.5.

5.6.

7.1.

7.2

7.2.1.

7.2.2.

Aparatiira

Distiliavimo aparatas

Zr. 2.1 metoda.

Aparatas amoniakiniam azotui nustatyti (7.5.1).

7r. 2.6.1 metody ir 6 paveikslg.

Aparatas karbamidiniam azotui nustatyti, naudojant ureazg (7.6.1)

7r. 2.6.1 metody ir 7 paveikslg.

Sukamoji purtyklé (35-40 min™).

pH-metras.

Stikliniai indai:

2, 5,10, 20, 25, 50 ir 100 ml tikslios pipetés,
300 ir 500 ml ilgakakles Kjeldalio kolbos,
100, 250, 500 ir 1 000 ml matavimo kolbos,
Guco tigliai, akytumas 5-15 pm,

griistuve.

Eminio ruosimas

Zr. 1 metoda.

Metodai
Tirpalo ruosimas analizei

1 mg tikslumu sveriama 10 g éminio ir supilama j 500 ml matavimo kolba. Ipilama 50 ml vandens ir
20 ml praskiestos vandenilio chlorido riigsties (4.10). SumaiSoma. Paliekama stovéti tol, kol nustoja
skirtis CO,. Ipilama 400 ml vandens ir pusvalandj maiSoma (5.4); skiedZiama vandeniu iki Zymos,
sumaiSoma ir filtruojama i sausa indg per sausg filtrg.

Suminis azotas
Jei néra nitraty

1 300 ml Kjeldalio kolba pipete jpilama filtrato (7.1) dalis, kurioje bty ne daugiau kaip 100 mg azoto.
Ipilama 15 ml koncentruotos sieros riigsties (4.9), idedama 0,4 g vario oksido arba 1,25 g vario sulfato
(4.24) ir keli stikliniai karoliukai virimui raminti. Reakcijai pradéti i$ pradziy kaitinama nestipriai, véliau
kaitinama stipriau tol, kol skystis tampa bespalvis arba vos Zalsvas ir aiskiai matomi balti dimai. Tirpalui
atvesus, jis supilamas | distiliavimo kolbg, skiedZiamas vandeniu iki mazdaug 500 ml ir jdedami keli
pemzos gabaliukai virimui raminti (4.25). Kolba jungiama su distiliavimo aparatu (5.1) ir nustatymas
tesiamas, kaip aprasyta 2.6.1 metodo 7.1.1.2 punkte.

Jei yra nitraty

[ 500 ml tario kigine kolba pipete jpilama filtrato (7.1) dalis, kurioje bity ne daugiau kaip 40 mg
nitratinio azoto. Sioje analizés stadijoje suminio azoto kiekis neturi reiksmés. [pilama 10 ml 30 % sieros
rugsties (4.12), jdedama 5 g redukuotos geleZies (4.2) ir kiiginé kolba tuojau pat uzdengiama laikrodiniu
stiklu. Nestipriai kaitinama tol, kol reakcija pradeda vykti dideliu grei¢iu, bet ne energingai. Nustojama
kaitinti ir kolba laikoma bent tris valandas esant kambario temperatirai. Skystis kickybiskai supilamas
i 250 ml matavimo kolba, palickant neitirpusig gelezj. SkiedZiama vandeniu iki Zymés. Gerai
sumaiSoma. Tirpalo dalis, kurioje bty ne daugiau kaip 100 mg azoto, pipete supilama j 300 ml Kjeldalio
kolba. Ipilama 15 ml koncentruotos sieros rgsties (4.9), {dedama 0,4 g vario oksido arba 1,25 g vario
sulfato (4.24) ir keli stikliniai karoliukai virimui raminti. Skaidymui pradéti i§ pradziy kaitinama
nestipriai, véliau kaitinama stipriau tol, kol skystis tampa bespalvis arba vos Zalsvas ir aiskiai matomi balti
daimai. Tirpalui atvésus, jis kiekybiskai supilamas j distiliavimo kolba, skiedZiamas vandeniu iki mazdaug
500 ml ir jdedami keli pemzos gabaliukai virimui raminti (4.25). Kolba jungiama su distiliavimo aparatu
(5.1) ir nustatymas tesiamas, kaip aprasyta 2.6.1 metodo 7.1.1.2 punkte.
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7.2.4.

7.3.

7.3.1.

7.4.

Tus¢iasis bandymas

Tokiomis pat sglygomis daromas tusciasis bandymas (be éminio) ir | gauta rezultata atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Rezultato iSraiska

(a—A) x 0,28

% N (suminio) = v

Cia:

a = titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo (4.8) taris, ml, sunaudotas tui¢iajame
bandyme, kuris buvo daromas, pipete jpylus j aparato surinkimo kolbg 50 ml titruoto sieros rtigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.6);

A = analizei sunaudoto natrio arba kalio hidroksido titruoto 0,2 mol/l tirpalo (4.8) tiiris, ml;
m = analizei paimtoje alikvotinéje dalyje (7.2.1 arba 7.2.2) esan¢io éminio masé, g.

Suminis azotas, iSskyrus nitratinj azotg

Analizé

[ 300 ml tairio kiiging kolbg pipete jpilama filtrato (7.1) alikvotiné dalis, kurioje bity ne daugiau kaip
50 mg nustatomo azoto. SkiedZiama vandeniu iki 100 ml, jdedama 5 g gelezies (I) sulfato (4.13), jpilama
20 ml koncentruotos sieros rigsties (4.9) ir jmetami keli stikliniai karoliukai virimui raminti. IS pradziy
kaitinama nestipriai, paskui temperatira didinama tol, kol pasirodys balti diimai. Reakcija tesiama 15
min. Nustojama kaitinti, jdedama 0,4 vario oksido katalizatoriaus (4.24). Vél kaitinama ir dar 10-15 min
leidziama susidaryti baltiems diimams. Atvesintas Kjeldalio kolbos turinys kiekybiskai supilamas §
distiliavimo kolbg (5.1). SkiedZiama vandeniu iki mazdaug 500 ml ir jdedami keli pemzos gabaliukai
virimui raminti (4.25). Kolba jungiama su distiliavimo aparatu ir nustatymas tesiamas, kaip aprasyta 2.6.1
metodo 7.1.1.2 punkte.

Tusciasis bandymas

Zr. 7.2.3 punkta.

Rezultato iraiska

(a-A) %028

% N (suminio) = v

Cia:

a = titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo (4.8) tiris, ml, sunaudotas tusciajame
bandyme, kuris buvo daromas, pipete jpylus j aparato surinkimo kolba 50 ml titruoto sieros riigsties
0,2 mol/l tirpalo (4.6);

A = analizei sunaudoto titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,2 mol/l tirpalo tiris, ml;
m = nustatymui paimtoje alikvotinéje dalyje esan¢io éminio mase, g.

Nitratinis azotas
Gaunamas kaip skirtumas:
7.24-(7.53+7.6.3)
arba

7.24-(7.53 +7.6.5),

arba

7.24-(7.53 + 7.6.6).
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7.5.

7.5.2.

7.6.

Amoniakinis azotas

Analizé

[ sausg aparato (5.2) kolba tikslia pipete jpilama filtrato (7.1) dalis, kurioje biity ne daugiau kaip 20 mg
amoniakinio azoto. | 300 ml kiiging kolba pipete jpilama 50 ml sieros ruigsties titruoto 0,1 mol/l tirpalo
(4.14) ir tiek distiliuoto vandens, kad skystis biity mazdaug 5 cm vir§ dujy jleidimo vamzdelio galo. Per
Soninj reakcijos kolbos kaklg jpilama distiliuoto vandens suminiam 50 ml tdriui gauti. SumaiSoma.
Siekiant i§vengti putojimo leidZiant dujy srauta, jlasinama keli lasai oktilo alkoholio (4.15). Ipilama 50 ml
sociojo kalio karbonato tirpalo (4.16) ir tuojau pat pradedamas Salinti 3altoje suspensijoje susidarantis
amoniakas. Tam reikia leisti stipria oro srove (mazdaug 3 1/min srove), pries tai valoma leidZiant ora per
plovimo kolbas, turincias praskiestos sieros riigsties ir praskiesto natrio hidroksido. Vietoje suslégto oro
bandyma galima daryti naudojant vakuuma (vandens siurblj), jei dujy jleidimo vamzdelis pakankamai
sandariai sujungtas su indu amoniakui regeneruoti.

Paprastai amoniakas visiskai pasalinamas per tris valandas.

Taciau tai bty naudinga patikrinti, kei¢iant kiiging kolbg. Baigus procesa, kiiginé kolba atjungiama nuo
aparato, vamzdelio galas ir kolbos sienelés plaunamos nedideliu kiekiu distiliuoto vandens ir rgsties
perteklius titruojamas etaloniniu natrio hidroksido 0,1 mol/l tirpalu (4.17).

Tus¢iasis bandymas

Zr. 7.2.3 punktg.

Rezultaty iSraiska

(a—A)x0,14
% N (amoniakinio) = —————

a = titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo (4.17) taris, ml, sunaudotas tus¢iajame
bandyme, kuris buvo daromas, pipete jpylus i aparato (5.2) 300 ml kiiging kolba 50 ml titruoto
sieros riigdties 0,1 mol/l tirpalo (4.14);

A = analizei sunaudoto titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo (4.17) tdris, ml;
M = nustatymui paimtoje alikvotingje dalyje esancio éminio masé, g.

Karbamidinis azotas

Ureazés metodas

[ 500 ml matavimo kolba pipete jpilama filtrato (7.1) dalis, kurioje biity ne daugiau kaip 250 mg
karbamidinio azoto. Fosfatams nusodinti pilamas tam tikras kiekis so¢iojo bario hidroksido tirpalo (4.18)
tol, kol toliau pilant nuosédos nesusidaro. Salinamas bario jony (ir jei yra itirpusiy kalcio jony)
perteklius, jpilant 10 % natrio karbonato tirpalo (4.19). Tirpalas paliekamas nusistoti ir tikrinama, ar
nusodinimas yra visiskas. SkiedZiama iki Zymos, sumai§oma ir filtruojama per sulankstyta filtrg. | aparato
(5.3) 300 ml kuging kolba pipete jpilama 50 ml filtrato. Filtratas riigstinamas 2 mol/l vandenilio chlorido
ragstimi (4.20) tol, kol matuojant pH-metru gaunama pH verté 3,0. Tuomet 0,1 mol/l natrio hidroksidu
(4.17) pH verté didinama iki 5,4. Siekiant isvengti amoniako nuostoliy, kai vykdomas skaidymas ureaze,
kiiginé kolba uzkemsama kamsciu, i kurj jstatytas lasinamasis piltuvas ir mazas apsauginis indas, i kurj
jpilta tiksliai 2 ml etaloninio vandenilio chlorido rgsties 0,1 mol/l tirpalo (4.21). Lasinamuoju piltuvu
jpilama 20 ml ureazés tirpalo (4.22). Palickama stoveti viena valandg esant 20-25 °C temperatirai. Pipete
i lasinamaji piltuva jpilama 25 ml etaloninio vandenilio chlorido riigsties 0,1 mol/l tirpalo (4.21), jis
supilamas j tirpalg, o piltuvas plaunamas nedideliu vandens kiekiu. Tokiu pat badu i kiiginéje kolboje
esantj tirpalg kiekybiskai supilamas apsauginiame inde esantis tirpalas. Rigsties perteklius titruojamas
etaloniniu natrio hidroksido 0,1 mol/l tirpalu (4.17) iki pH 5,4 vertés, matuojamos pH-metru.

Pastabos

1. Nusodinus bario hidroksido ir natrio karbonato tirpalais, skiedZiama iki Zymos, ir kiek jmanoma
greiciau filtruojama ir neutralizuojama.

2. Titravimui dar galima naudoti indikatoriy (4.26), taciau taip sunkiau stebéti ekvivalentinj taska.
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7.6.2. Tus¢iasis bandymas
Zt. 7.2.3 punktg.
7.6.3. Rezultato israiska
(a—A) x 0,14
% N (karbamidinio) = ——————
Cia:
a = titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo (4.17) tiris, ml, sunaudotas tu$¢iajame
bandyme, darytame analizés sglygomis;
A = analizei sunaudoto titruoto natrio arba kalio hidroksido 0,1 mol/l tirpalo (4.17) taris, ml;
M = analizei paimtoje alikvotinéje dalyje esancio éminio masé, g.
7.6.4. Gravimetrinis metodas, naudojant ksantanolj
[ 100 ml cheming stikling tikslia pipete jpilama filtrato (7.1) dalis, kurioje bity ne daugiau kaip 20 mg
karbamido. Ipilama 40 ml acto ragsties (4.11). Vieng minut¢ maiSoma stikline lazdele, palickama
penkioms minutéms visoms nuosédoms nusésti. Filtruojama ir plaunama keliais mililitrais acto riigsties
(4.11). I filtratg sulasinama 10 ml ksantanolio (4.23) nuolat maisant stikline lazdele. Paliekama stoveéti
tol, kol pradeda kristi nuosédos ir tuomet vél maioma vieng dvi minutes. Paliekama stovéti pusantros
valandos. Filtruojama per pries tai iSdziovintg ir pasverta stiklinj filtravimo tiglj, Siek tiek sumazinus slégj;
tris kartus plaunama 5 ml etanolio (4.28), nesistengiant pasalinti visg acto rtgstj. Filtras dedamas j
dziovinimo spintg ir valandg kaitinamas esant 130 °C temperatirai (bet ne aukstesnei kaip 145 °C).
Atvésinama eksikatoriuje ir sveriama.
7.6.5. Rezultato israiska
6,67x m
% N (karbamidinio) = ————
Cia:
m; = gauty nuosédy mas¢, g;
M = analizei paimtoje alikvotinéje dalyje esan¢io bandomojo éminio maseé, g.
Daroma tui¢iojo bandymo pataisa. Biuretas i§ esmés gali biiti nustatomas kartu su karbamidiniu azotu,
nedarant didelés paklaidos, kadangi jo kiekis, imant absoliuciaja verte, sudétinése traSose paprastai biina
mazas.
7.6.6. Skirtumo apskai¢iavimo metodas
Be to, karbamidinis azotas gali biti nustatomas pagal 3ig lentelg:
Atvejis Nitratinis N Amoniakinis N Karbamidinis N
1 Néra Yra (7.2.4) = (7.5.3)
2 Yra Yra (7.3.3) = (7.5.3)
8. Rezultato tikrinimas

Pries kiekviena analiz¢ tikrinama, ar tinkamai veikia aparattira ir ar taisyklingai taikomas metodas,
naudojant etaloninj tirpala, kuriame azotas baty jvairiu pavidalu ir santykis baty panasus i bandomojo
éminio santyki. Sis etaloninis tirpalas ruogiamas i$ kalio nitrato (4.3), amonio sulfato (4.4) ir karbamido
(4.5) etaloniniy tirpaly.
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4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

3 serijos metodai

Fosforas

3.1 serijos metodai

Ekstrahavimas

3.1.1 metodas

Neorganinés riigstyse tirpaus fosforo ekstrahavimas

Tikslas

Siame metode aprasyta neorganinése riigstyse tirpaus fosforo nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Metodas tinka tik I priede i§vardytoms fosforo traSoms.

Metodo esmé

TraSose esancio fosforo ekstrahavimas azoto ir sieros riig§¢iy miiniu.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

Sieros ragstis (d,, = 1,84 g/ml).

Azoto rugstis (d,o = 1,40 g/ml).

Aparatiira

Tipiné laboratoriné jranga.

Bent 500 ml tirio Kjeldalio kolba arba 250 ml apvaliadugné kolba su stikliniu vamzdeliu kaip
griztamuoju kondensatoriumi.

500 ml tirio matavimo kolba.

Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga
Eminys
2,5 g paruosto éminio sveriama 0,001 g tikslumu ir supilama i sausg Kjeldalio kolba.

Ekstrahavimas

Ipilama 15 mlvandens ir maiSoma suspensijai gauti. [pilama 20 ml azoto rtigsties (4.2) ir atsargiai jpilama
30 ml sieros rugsties (4.1).

Pasibaigus i§ pradziy vykstanciai smarkiai reakcijai, kolba létai uZzvirinama ir virinama 30 min. LeidZiama
atvésti ir maiSant atsargiai jpilama mazdaug 150 ml vandens. Virinama dar 15 min.

Visiskai atvésintas tirpalas kiekybiskai supilamas { 500 ml matavimo kolbg. SkiedZiama iki Zymos,

sumaiSoma ir filtruojama per sausa rievétg filtra, kuriame nebity fosfaty, pirmaja filtrato dalj i$pilant
lauk.

Nustatymas

Fosforo kiekis nustatomas taip gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.
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3.1.2 metodas

Fosforo, tirpaus 2 % (20 gfl) skruzdZiy rigstyje, ekstrahavimas

1. Tikslas

Siame metode aprasyta 2 % (20 gfl) skruzdziy riigityje tirpaus fosforo nustatymo metodika.

2. Taikymo sritis

Tik minkstiesiems gamtiniams fosfatams.

3. Metodo esmé

Kietiesiems ir minkstiesiems gamtiniams fosfatams atskirti skruzdziy ragstyje tirpus fosforas
ekstrahuojamas specifinémis sglygomis.

4. Reagentai
4.1. 2 % (20 g/l) skruzdziy ragstis
Pastaba

82 ml skruzdziy rigsties (koncentracija 98-100 %, d,, = 1,22 g/ml) skiedZiama distiliuotu vandeniu iki
penkiy litry tirio.

5. Aparatiira

Tipiné laboratoriné jranga.

5.1. 500 ml matavimo kolba (pvz., Stohmann’o).
5.2. Sukamoji purtyklé (35-40 min™).
6. Eminio ruogimas
Zr. 1 metoda.
7. Darbo eiga
7.1. Eminys

5 g paruosto éminio sveriama 0,001 g tikslumu ir supilama j sausg placiakakle 500 ml Stohmann’o
matavimo kolba (5.1).

7.2. Ekstrahavimas
Visg laikg sukant kolbg ranka, pilama 2 % skruzdziy riigsties (4.1) esant 20 (+ 1) °C, paliekant mazdaug
1 ¢m iki matavimo Zymos, ir baigiama skiesti iki Zymos. Kolba uzkems$ama guminiu kams¢iu ir mazdaug
30 min maiSoma ant sukamosios purtyklés (5.2) esant 20 (¢ 2) °C.

Tirpalas filtruojamas  sausa stiklinj indg per sausa rievéta filtrg, kuriame nebaty fosfaty. Pirmoji filtrato
dalis ipilama lauk.

7.3. Nustatymas

Fosforo kiekis nustatomas taip gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.

3.1.3 metodas

Fosforo, tirpaus 2 % (20 gfl) citriny rigstyje, ekstrahavimas

1. Tikslas

Siame metode aprasyta 2 % (20 gl citriny riigityje tirpaus fosforo nustatymo metodika.
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4.1.

5.1.

7.1.

7.2

7.3.

Taikymo sritis

Tinka tik bazinio $lako rasims (Zr. I priedo A skyriy).

Metodo esmé

Fosforas ekstrahuojamas i trasy 2 % (20 g/l) citriny rigsties tirpalu esant tam tikroms sglygoms.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

2 % (20 gfl) citriny riigsties tirpalas paruostas i$ kristalinés citriny riigsties (CsHgO, x H,0)
Pastaba

Sios citriny riigsties tirpalo koncentracija tikrinama 10 ml riigsties tirpalo titruojant etaloniniu natrio
hidroksido 0,1 mol/l tirpalu, kaip indikatoriy naudojant fenolftaleing.

Jei tirpalas paruostas tiksliai, turéty biti sunaudojama 28,55 ml etaloninio tirpalo.
Aparatiira
Sukamoji purtyklé (35-40 min™).

Eminio ruoSimas

Produktas analizuojamas kaip gautas, vienalytiskumui uztikrinti pradinis éminys gerai sumai§omas. Zr.
1 metoda.

Darbo eiga
Eminys

5 g paruos$to éminio sveriama 0,001 g tikslumu ir supilama i sausa 600 ml kolbg, turin¢iag pakankamai
platy kaklg skysciui gerai sumaisyti.

Ekstrahavimas
Ipilama 500 (+ 1) ml citriny rigsties esant 20 (+ 1) °C. Pilant pirmuosius mililitrus reagento, kolba
smarkiai kratoma ranka, kad medziaga nesusokty i gabalus ir nelipty prie sieneliy. Uzkim3us kolba
guminiu kams¢iu, mazdaug 30 min maiSoma ant sukamosios purtyklés (5.1) esant 20 (x 2) °C
temperatiirai.

Tirpalas tuojau pat filtruojamas j sausa stiklinj indg per sausa rievéta filtrg, kuriame nebtty fosfaty, filtrato
pirmuosius 20 ml i$pilant lauk. Filtruojama tol, kol gaunamas fosforui nustatyti reikiamas kiekis filtrato.

Nustatymas

Fosforo kiekis ekstrakte nustatomas taip gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.

3.1.4 metodas

Fosforo, tirpaus neutraliajame amonio citrate, ekstrahavimas

Tikslas

Siame metode aprasyta neutraliajame amonio citrate tirpaus fosforo nustatymo metodika.
Taikymo sritis
Metodas tinka visoms traSoms, kurios tirpsta neutraliajame amonio citrate (zr. I prieda).

Metodo esmé

Fosforas ekstrahuojamas neutraliuoju amonio citrato tirpalu (pH 7,0) esant 65 °C temperatiirai ir
specifinéms sglygoms.
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4. Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

4.1. Neutralusis amonio citrato tirpalas (pH 7,0)

Viename $io tirpalo litre turi bati 185 g kristalinés citriny ragsties; tirpalo savitasis tankis turi bati 1,09,
o pH 7,0 esant 20 °C.

Reagentas ruoSiamas taip:

370 g kristalines citriny ragsties (C;HgO, x H,0) istirpinama mazdaug 1,5 litro vandens ir jpilama
345 ml amoniako tirpalo (2829 % NH;) mazdaug neutraliam tirpalui gauti. Jei NH; koncentracija
mazesné kaip 28 %, jpilamas atitinkamai didesnis amoniako tirpalo taris, o citriny rigstis skiedZiama
atitinkamai mazesniu vandens kiekiu.

Tirpalas atvésinamas ir tiksliai neutralizuojamas, i tirpalg jmerkus pH-metro elektrodus. Amoniako
tirpalas, turintis 28-29 % NH;, nepertraukiamai maiSant (mechaniniu maisikliu) lasais laginamas tiksliai
iki pH 7,0 esant 20 °C temperatiirai. Pasickus 3ig pH verte, skiedZiama iki 2 litry ir vél matuojama pH
verté. Reagentas laikomas uzdarame inde ir reguliariai tikrinama pH verté.

5. Aparatiira
5.1. 2 1 tirio cheminé stikliné
5.2. pH-metras
5.3. 200 ml arba 250 ml kaginé kolba
5.4. 500 ml matavimo kolbos ir 2 000 ml matavimo kolba
5.5. Vandens vonia, laikoma esant 65 °C, ir turinti tinkamg maisiklj (zr. 8 paveikslg).
6. Eminio ruo$imas
Zr. 1 metoda.
7. Darbo eiga
7.1. Eminys

1 g arba 3 g analizuojamy trasy (Zr. reglamento I priedo A ir B skyrius) supilama j 200 ml arba 250 ml
kuging kolba, kurioje yra 100 ml amonio citrato tirpalo, pries tai pasildyto iki 65 °C.

7.2. Tirpalo analizé

Kaginé kolba uzkemsama ir kratoma, kad traSos nesulipty j gabalus. Slégiui suvienodinti kolba trumpam
atkem3ama ir vél uzkemsama. Kolba jstatoma i vandens vonig, kuri palaikyty kolbos turinio 65 °C
temperatiirg, ir prijungiama prie maisiklio (Zr. 8 paveiksla). Kolboje maiSomos suspensijos lygis turi visa
laika bati Zemiau vonioje esancio vandens lygio (). Mechaninis mai§ymas reguliuojamas taip, kad
misinys biity visiskai suspenduotas.

Tiksliai po valandos maiSymo kiiginé kolba isimama i§ vandens vonios.

Kolba atvésinama vandens srove iki kambario temperatiiros ir suspensija i§ kiiginés kolbos tuojau pat
kiekybiskai supilama j 500 ml matavimo kolba, naudojant vandens srove (plovykle). Skiedziama
vandeniu iki Zymos. Gerai sumaiSoma. Filtruojama j sausg indg per sausg rievéta filtra (vidutiniu grei¢iu,
be fosfaty), pirmaja filtrato dalj (mazdaug 50 ml) i$pilant lauk.

Taigi surenkama mazdaug 100 ml skaidraus filtrato.

7.3. Nustatymas

Taip gautame ekstrakte esantis fosforas nustatomas pagal 3.2 metoda.

(") Jei néra mechaninio maisiklio, kolba galima kratyti ranka kas penkias minutes.
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8 paveikslas

Sarnyro laikiklis

Spaustuky laikiklis

Spaustukas

{ontaktinis termometras

Variklis su redukturiomi

DirZiné pavara

\
\

Vonia i§ vario

3.1.5  serijos metodai

Ekstrahavimas Sarminiu amonio citratu

3.1.5.1 metodas

Tirpiojo fosforo ekstrahavimas Petermann’o metodu esant 65 °C
1. Tikslas

Siame dokumente apradyta $arminiame amonio citrate tirpaus fosforo nustatymo metodika.

2. Taikymo sritis

Tinka tik nusodintam kalcio hidrofosfato dihidratui (CaHPO, x 2H,0).

3. Metodo esmé

Esant 65 °C temperatiirai fosforas ekstrahuojamas tam tikromis sglygomis $arminiu amonio citrato
tirpalu (Petermann’o tirpalu).

4. Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo, atitinkantis distiliuoto vandens savybes.

4.1. Petermann’o tirpalas.
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4.2

5.1.

5.2.

Charakteristikos
Citriny ragstis (C4HgO, x H,0): 173 g/l
Amoniakas: 42 g/l amoniakinio azoto.

pH 9,4-9,7.

Ruosimas i§ amonio hidrocitrato

5000 ml matavimo kolboje, kurioje yra mazdaug 3 500 ml vandens, iStirpinama 931 g amonio
hidrocitrato (molekuliné masé 226,19). Kolba statoma j tekancio vandens vonig, atvésinama ir maiSant
nedideliais kiekiais pilamas amoniakas. Pvz., reikia jpilti 502 ml amoniako tirpalo, kurio d,,
= 0,906 g/ml, o amoniakinio azoto yra 20,81 % masés. Nustatoma 20 °C temperatiira ir skiedZiama
distiliuotu vandeniu iki Zymos. Sumai§oma.

Ruogimas i§ citriny riigties ir amoniako

5 000 ml t@irio inde, i kurj jpilta mazdaug 2 500 ml distiliuoto vandens, i§tirpinama 865 g citriny riigsties
monohidrato. Indas statomas i ledo vonia, ir per piltuva, kurio galas jmerktas i citriny riigsties tirpala,
visa laikg maiSant mazais kiekiais supilamas amoniako tirpalas. Pvz., reikia jpilti 1 114 ml amoniako
tirpalo, kurio d,, = 0,906 g/ml, 0 amoniakinio azoto yra 20,81 % masés. Nustatoma 20 °C temperatiira,
tirpalas supilamas j 5 000 ml matavimo kolba ir skiedziamas distiliuotu vandeniu iki Zymos. SumaiSoma.

Amoniakinio azoto kiekis tikrinamas taip

25 ml tirpalo jpilama j 250 ml matavimo kolbg ir skiedZiama distiliuotu vandeniu iki Zymos. SumaiSoma.
Amoniakinio azoto kiekis 25 ml $io tirpalo nustatomas 2.1 metodu. Jei tirpalas yra paruostas tiksliai, turi
bati sunaudota 15 ml 0,5 mol/l H,SO,.

Jei amoniakinio azoto koncentracija yra didesné kaip 42 g[l, NH, perteklius gali biiti pasalintas inertiniy
dujy srove arba nestipriai kaitinant tol, kol pH vél pasiekia 9,7. Daromas dar vienas nustatymas.

Jei amoniakinio azoto koncentracija yra maZesné kaip 42 g/l reikia jpilti m g amoniako tirpalo:

500

M = (42-nx28)x
20,81

8

M
arba tiris V. = —— esant 20 °C.

’

Jei V mazesnis kaip 25 ml, pilama tiesiai j penkiy litry kolbg, kurioje yra V x 0,173 g citriny ragsties
milteliy.

Jei V didesnis kaip 25 ml, patogiau biity gaminti dar vieng litrg reagento tokiu badu:

sveriama 173 g citriny rigsties ir itirpinama 500 ml vandens. Imantis nurodyty atsargumo priemoniy,
jpilama ne daugiau kaip 225 + V x 1 206 ml amoniako tirpalo, naudoto penkiems litrams reagento
paruosti. SkiedZiama vandeniu iki Zymos. SumaiSoma.

Taip paruostas litras tirpalo maiSomas su pries tai paruostu 4 975 ml tirpalu.
Aparatiira

Vandens vonia 65 (* 1) °C temperatirai palaikyti.

500 ml matavimo kolba (pvz., Stohmann’o).

Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.
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7.1.

7.2

7.3.

5.1.

5.2.

7.1.

7.2.

Darbo eiga
Eminys
1 g paruosto éminio sveriama 0,001 g tikslumu ir supilama i 500 ml matavimo kolba (5.2).

Ekstrahavimas

Ipilama 200 ml Sarminio amonio citrato tirpalo (4.1). Kolba uzkemsama ir smarkiai maiSoma ranka,
neleidZiant susidaryti gabalams ir medZiagai prilipti prie kolbos sieneliy.

Kolba jstatoma j vandens vonig, nustatytg 65 °C, ir pirma pusvalandj maioma kas penkias minutes.
Slégiui islyginti po kiekvieno maiSymo iStraukiamas kamstis. Vandens lygis vonioje turéty biiti auksciau
tirpalo kolboje lygio. Kolba paliekama vandens vonioje dar valandg esant 65 °C, kas 10 min maisant jos
turinj. Kolba atvésinama iki 20 °C ir tirpalas skiedZiamas vandeniu iki 500 ml Zymos. SumaiSoma ir
filtruojama per sausg rievét filtravimo popieriy, kuriame nebity fosfaty, i$pilant lauk pirmaja filtrato
dalj.

Nustatymas

Ekstrahuotas fosforas nustatomas gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.

3.1.5.2 metodas

Tirpiojo fosforo ekstrahavimas Petermann’o metodu esant kambario temperatiirai

Tikslas

Siame dokumente aprasyta Saltame amonio citrate tirpaus fosforo nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Tinka tik maltiems fosfatams.

Metodo esmé

Fosforas tam tikromis saglygomis ekstrahuojamas Sarminiu amonio citrato tirpalu (Petermann’o tirpalu)
esant mazdaug 20 °C temperatiirai.

Reagentai

7r. 3.1.5.1 metoda.

Aparatiira

Tipiné laboratoriné jranga ir 250 ml matavimo kolba (pvz., Stohmann'o).

Sukamoji purtyklé (35-40 min™).

Eminio ruogimas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Eminys

0,001 g tikslumu sveriama 2,5 g paruosto éminio ir supilama j 250 ml matavimo kolba (5.1).

Ekstrahavimas

Ipilamas nedidelis kiekis 20 °C temperatiiros Petermann’o tirpalo, smarkiai mai§oma, neleidziant
susidaryti gabalams ir medziagai prilipti prie kolbos sieneliy.. SkiedZiama Petermann’o tirpalu iki Zymos
ir kolba uzkemsama guminiu kamsciu.
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7.3.

4.1.

4.2.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Dvi valandas maiSoma ant sukamosios purtyklés (5.2). Tuojau pat filtruojama | sausg inda per sausg
rievétg filtra, kuriame nebity fosfaty, i$pilant lauk pirmaja filtrato dalj.

Nustatymas

Fosforas nustatomas gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.

3.1.5.3 metodas

Fosforo, tirpaus Joulie Sarminiame amonio citrato tirpale, ekstrahavimas

Tikslas

Siame dokumente aprasyta Joulie Sarminiame amonio citrato tirpale tirpaus fosforo nustatymo
metodika.

Taikymo sritis

Visos paprastosios ir sudétinés fosforo tragsos, kuriose fosfatas yra kaip aliuminio ir kalcio junginiy
pavidalu.

Metodo esmé

Esant mazdaug 20 °C ekstrahuojama nustatytos sudéties Sarminiu amonio citrato tirpalu stipriai maisant
(prireikus esant oksinui).

Reagentai
Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.
Joulie Sarminis amonio citrato tirpalas

Siame tirpale yra 400 g/l citriny riigsties ir 153 g/l NH;. Laisvojo amoniako yra mazdaug 55 g/l. Jis gali
bati ruosiamas taikant vieng i3 toliau apraSyty metody.

Vieno litro matavimo kolboje istirpinama 400 g citriny rigsties (C;HgO, x H,0) mazdaug 600 ml
amoniako (d,, = 0,925 g/ml, t.y. 200 g NH, litre). Citriny riigétis dedama dalimis po 50-80 g mazesnei
kaip 50 °C temperatiirai uztikrinti. SkiedZiama amoniaku iki vieno litro.

Vieno litro matavimo kolboje, kurioje yra 300 ml vandens, istirpinama 432 g amonio hidrocitrato
(CeH;4N,0,). Ipilama 440 ml amoniako (d,, = 0,925 g/ml). SkiedZiama vandeniu iki vieno litro.

Pastaba
Suminio amoniako kiekio tikrinimas.

Imamas 10 ml citrato tirpalo éminys ir supilamas j 250 ml kolba. Skiedziama iki Zymos distiliuotu
vandeniu. Amoniakinio azoto kiekis 25 ml $io tirpalo nustatomas pagal 2.1 metoda.

1 ml H,S0, 0,5 mol/l atitinka 0,008516 g NH,

Siomis sglygomis laikoma, kad reagentas yra paruostas tiksliai, jei titruojant gautas mililitry skai¢ius yra
17,7-18 ml.

Priesingu atveju jpilama dar po 4,25 ml amoniako (d,, = 0,925 g/ml) kiekvienam 0,1 ml, kuriy triiksta
iki pirmiau nurodyty 18 ml.

8-hidroksichinolino (oksino) milteliai

Aparatiira

Tipiné laboratoriné jranga ir maza grastuvé i§ stiklo arba porceliano ir gristuvas.
500 ml matavimo kolbos.

1 000 ml matavimo kolba.

Sukamoji purtyklé (3540 min™).
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7.1.

7.2

7.3.

5.1.

Eminio ruo$imas
Zr. 1 metoda.

Darbo eiga
Eminys

1 g paruosto éminio sveriama 0,0005 g tikslumu ir supilama j mazg griistuve. Sudrékinama mazdaug
desimcia lasy citrato (4.1) ir labai gerai sumalama griistuvu.

Ekstrahavimas
Ipilama 20 ml amonio citrato (4.1) ir maiSoma pastai gauti, leidZiama apie minut¢ nusistovéti.

Nusistovéjes skystis dekantuojamas j 500 ml matavimo kolba, filtruojant medziagos daleles, kurios
nebuvo $lapiai sumaltos. [ likutj jpilama 20 ml citrato tirpalo (4.1), malama, kaip nurodyta pirmiau, ir
skystis dekantuojamas  matavimo kolba. Veiksmas kartojamas keturis kartus, taip kad po penkto karto
visas produktas galéty biti supiltas  kolba. Siuose procesuose sunaudotas suminis citrato kiekis turi biiti
mazdaug 100 ml.

Griistuvé ir griistuvas plaunami vir§ matavimo kolbos 40 ml distiliuoto vandens.
Uzkim3us kolbg tris valandas maiSoma ant sukamosios purtyklés (5.4).

Kolba paliekama stovéti 15-16 valandy, véliau vél maiSoma tokiomis pat salygomis tris valandas. Visos
proceso metu palaikoma 20 (£ 2) °C temperatiira.

Skiedziama distiliuotu vandeniu iki Zymos. Filtruojama per sausg filtrg, pirmoji filtrato dalis iSpilama
lauk ir skaidrus filtratas surenkamas i sausa kolba.

Nustatymas
Ekstrahuotas fosforas nustatomas gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.
Priedélis

Jei naudoti oksing, $is metodas tinka magnio turin¢ioms traggoms. Sis naudojimas rekomenduojamas, kai
magnio ir fosforo pentoksido santykis yra didesnis kaip 0,03 (Mg/P,O5 > 0,03). Tokiu atveju i
analizuojamg sudrékinta éminj pridedama 3 g oksino. Be to, ir nesant magnio, naudojamas oksinas
analizei netrukdo. Taciau jei yra Zinoma, kad magnio néra, oksino galima nenaudoti.

3.1.6 metodas

Vandenyje tirpaus fosforo ekstrahavimas
Tikslas
Siame dokumente aprasyta vandenyje tirpaus fosforo nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Visoms traSoms, jskaitant sudétines trasas, kuriose turi bati nustatytas vandenyje tirpus fosforas.

Metodo esmé

Ekstrahavimas vandeniu maiSant nustatytomis salygomis.
Reagentas

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

Aparatiira

500 ml matavimo kolba (pvz., Stohmann’o).
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5.2.

7.1.

7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

4.2.1.

Sukamoji purtyklé (35-40 min™).

Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Eminys

5 g paruosto éminio sveriama 0,001 g tikslumu ir supilama j 500 ml matavimo kolbg (5.1).

Ekstrahavimas
| matavimo kolba jpilama 450 ml vandens, kurio temperatiira 20-25 °C.
MaiSoma ant sukamosios purtyklés (5.2) 30 min.

Skiedziama vandeniu iki Zymos, gerai sumaiSoma kratant ir filtruojama i sausa indg per sausa rievéta
filtrg, kuriame nebiity fosfato.

Nustatymas

Fosforas nustatomas gauto tirpalo alikvotinéje dalyje pagal 3.2 metoda.

3.2. metodas
Ekstrahuoto fosforo nustatymas

(gravimetrinis metodas naudojant chinolino fosfomolibdatg)

Tikslas

Siame dokumente aprasyta fosforo nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Metodas tinka jvairiems fosforo junginiams visuose trasy ekstraktuose (') nustatyti.

Metodo esmé

Hidrolizavus kitokius nei ortofosfatai fosforo junginius, ortofosfato jonai nusodinami chinolino
fosfomolibdato pavidalu ragstinéje terpéje.

Filtruotos ir i$plautos nuosédos dziovinamos esant 250 °C ir sveriamos.

Junginiai, kurie gali biiti tirpale (neorganinés ir organinés riigstys, amonio jonai, tirpieji silikatai ir t. t.)
pirmiau minétomis salygomis netrukdo, jei nusodinimui naudojamas i3 natrio arba amonio molibdato
paruostas reagentas.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

Koncentruota azoto ragstis (d,, = 1,40 g/ml).

Reagento ruosimas

Reagento i§ natrio molibdato ruogimas
A tirpalas: 100 ml distiliuoto vandens itirpinama 70 g natrio molibdato dihidrato.

B tirpalas: 100 ml distiliuoto vandens iStirpinama 60 g citriny rtigsties monohidrato ir jpilama 85 ml
koncentruotos azoto rigsties (4.1).

C tirpalas: C tirpalui gauti A ir B tirpalai sumaiSomi.

(")  Fosforas, tirpus neorganinése riigstyse, vandenyje, amonio citrato, 2 %% citriny rtgsties ir 2 %% skruzdziy rugsties tirpale.
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D tirpalas: { 50 ml distiliuoto vandens jpilama 35 ml koncentruotos azoto riigsties (4.1) ir 5 ml Svieziai
distiliuoto chinolino. Sis tirpalas supilamas j tirpala C, gerai sumaiSoma ir palickama per naktj tamsoje.

Véliau skiedziama distiliuotu vandeniu iki 500 ml, vél sumaiSoma ir filtruojama per sukepinto stiklo
piltuva (5.6).
4.2.2. Reagento i§ amonio molibdato ruosimas
A tirpalas: nesmarkiai kaitinant ir kartais pamaiSant, 300 ml distiliuoto vandens itirpinama 100 g
amonio molibdato.
B tirpalas: 200 ml distiliuoto vandens istirpinama 120 g citriny rigsties monohidrato, jpilama 170 ml
koncentruotos azoto rigsties (4.1).
C tirpalas: 70 ml koncentruotos azoto riigsties (4.1) jpilama 10 ml $vieZiai distiliuoto chinolino.
D tirpalas: stipriai maiSant tirpalas A létai supilamas i tirpala B. | gerai sumaiSyta misinj supilamas C
tirpalas ir skiedziama iki vieno litro. Dviem paroms palickama tamsioje vietoje, véliau filtruojama per
sukepinto stiklo piltuva (5.6).
Reagentai, pagaminti pagal 4.2.1 ir 4.2.2, gali bati naudojami vienodu biidu; abu turi bati laikomi
tamsoje, uzkimstuose buteliuose i§ polietileno.
5. Aparatiira
5.1. Tipiné laboratoriné jranga ir placiakaklé 500 ml kaginé kolba.
5.2. 10, 25 ir 50 ml graduotos pipetés.
5.3. Filtravimo tiglis, kurio akytumas 5-20 pm.
5.4. Biuchnerio kolba.
5.5. Dziovinimo spinta, nustatyta 250 (+ 10) °C temperatiirai.
5.6. Sukepinto stiklo piltuvas, kurio akytumas 5-20 pm.
6. Darbo eiga
6.1. Tirpalo ruoSimas analizei
Trasy ekstrakto alikvotiné dalis (zr. 2 lentele), kurioje biity mazdaug 0,01 g P,O, paimama pipete ir
supilama j 500 ml kiiging kolba. Ipilama 15 ml koncentruotos azoto riigsties (') (4.1) ir skiedZiama
vandeniu mazdaug iki 100 ml.
2 lentelé
Fosfato tirpaly alikvotiniy daliy nustatymas
P,0; (%) Ti-ria.m.ojo Skiedi Tiriamojo Skiedi Alikvotinés Chinolino fosfomolib- Chinolino fosfomolibdato
kiekis trg- P (%) trasose emimo (.ll:. 1rri)a s éminio masé (.1]‘;. 1rri)a s dalys dato perskai¢iavimo perskaiciavimo faktorius
Sose m(;)se Je m (ml) H m (ml) faktorius (F) P,O (%) () P (%)
1 500 - - 50 32,074 13,984
5-10 2,2-4,4
5 500 - - 10 32,074 13,984
1 500 - - 25 64,148 27,968
10-25 4,4-11,0
5 500 50 500 50 64,148 27,968
1 500 - - 10 160,370 69,921
+25 +11
5 500 50 500 25 128,296 55,937

(") 21 ml kai tirpale, i§ kurio reikia nusodinti, yra daugiau kaip 15 ml citrato tirpalo (neutraliojo citrato, Petermann’o arba Joulie
$arminio citrato).
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6.2.

6.3.

6.4.

6.5.

6.6.

6.7.

6.8.

Hidrolizé
Jei galima jtarti, kad tirpale yra metafosfaty, ortodifosfaty arba polimetafosfaty, vykdoma hidrolizé:

Tirpalas kiiginéje kolboje 1étai uzvirinamas ir virinamas tol, kol pasibaigs hidrolizé (paprastai viena
valandg). Biitina imtis priemoniy ir prijungti griztamajj kondensatoriy, kad biity ivengta nuostoliy dél
taskymosi ir per didelio garavimo, dél kurio pradinis taris galéty sumazéti daugiau kaip du kartus. Po
hidrolizés jpilama distiliuoto vandens pradiniam tiriui pasiekti.

Filtravimo tiglio svérimas

Filtravimo tiglis (5.3) bent 15 min laikomas dZiovinimo spintoje esant 250 (+ 10) °C temperatiirai. Tiglis
atvésinamas eksikatoriuje ir sveriamas.

Nusodinimas

Kiginéje kolboje esantis riigties tirpalas kaitinamas tol, kol uzverda, tuomet vykdomas chinolino
fosfomolibdato nusodinimas, kai visg laika maisant sulainama 40 ml nusodinimo reagento (4.2.1 arba
4.2.2 reagento) ('). Kuginé kolba statoma j gary vonig ir laikoma joje 15 min kartais pamaiSant. Tirpalas
gali bati filtruojamas iskart arba jam atvésus.

Filtravimas ir plovimas

Dekantuotas tirpalas filtruojamas vakuumu. Nuosédos kiiginéje kolboje plaunamos 30 ml vandens.
Tirpalas dekantuojamas ir filtruojamas. Sis veiksmas kartojamas penkis kartus. Kolboje likusios nuosédos
kiekybiskai nuplaunamos vandeniu i filtravimo tiglj. Plaunama keturis kartus 20 ml vandens, kiekviena
kartg pries vel jpilant vandens skysciui leidziama istekéti i3 tiglio. Nuosédos gerai i§dziovinamos.

DZiovinimas ir svérimas
Tiglio iSoriné pusé Sluostoma filtravimo popieriumi, tiglis dedamas j dZiovinimo spinta esant 250 °C

temperatiirai (5.5) ir laikomas iki pastoviosios masés (paprastai 15 min); atvésinamas eksikatoriuje iki
kambario temperatiros ir tuoj pat sveriamas.

Tusciasis bandymas

Kiekvienai nustatymy serijai daromas tus¢iasis bandymas, naudojant tik reagentus ir tirpiklius tokiu
santykiu, kokiu jie buvo naudojami ekstrahuojant (citrato tirpalas ir t. t.), ir i tai atsiZvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultata.

Tikrinimas

Daroma analiz¢, naudojant alikvoting dalj kalio dihidrofosfato tirpalo, turincio 0,01 g P,Os.

Rezultaty iSraiska

Jei naudojami 2 lenteléje nurodyti analizuojami éminiai ir skiedimo santykiai, taikoma $i formulé:

P % trasose = (A—a)F
arba

PO % traose = (A-a) xF,

Cia:
A = chinolino fosfomolibdato mas¢, g;
a = darant tusCigjj bandyma gauto chinolino fosfomolibdato masé, g;

F ir F'perskaiciavimo faktoriai, nurodyti paskutinése dviejose 2 lentelés skiltyse.

()  Norint nusodinti fosfaty tirpalus, turinc¢ius daugiau kaip 15 ml citrato tirpalo (neutralusis, Petermann’o arba Joulie), kuriems

pariigtinti sunaudota 21 ml koncentruotos azoto rigsties (zr. 6.1 punkto i$nasg), naudojama 80 ml nusodiklio.
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Jei analizuojami éminiai ir skiedimo santykiai, kurie skiriasi nuo nurodyty 2 lenteléje, taikoma 3i formulé:

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

(A—a)x f'x D x100
% P tragose = —————

M
arba
(A-a)xfxDx100
% P,O,trasose = T
Cia:

fir f" = chinolino fosfomolibdato perskai¢iavimo j P,O5 0,032074 (f) arba { P = 0,013984 (f') faktoriai;
D = skiedimo faktorius;

M = analizuojamo éminio maseé, g.

4 metodas

Kalis

41 metodas

Vandenyje tirpaus kalio kiekio nustatymas

Tikslas

Siame dokumente apradyta vandenyje tirpaus kalio nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Visoms I priede i$vardytoms kalio traoms.

Metodo esmé

Analizuojamame éminyje esantis kalis iStirpinamas vandenyje. Pasalinus arba suri§us medziagas,
galinCias trukdyti kiekybiniam nustatymui, kalis nusodinamas silpnai Sarminéje terpéje kaip kalio
tetrafenilboratas.

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo.

Formaldehidas

Skaidrus 25-35 % formaldehido tirpalas.

Kalio chloridas, analiziskai grynas.

Natrio hidroksido tirpalas: 10 mol/l
Svarbu uztikrinti, kad biity naudojamas natrio hidroksidas, kuriame nebtty kalio.

Indikatoriaus tirpalas

90 % etanolyje istirpinama 0,5 g fenolftaleino ir skiedziama iki 100 ml.

EDTA tirpalas

100 ml matavimo kolboje vandenyje istirpinama 4 g etilendiamintetraacto rtigsties dinatrio druskos
dihidrato. Skiedziama iki Zymos ir sumai§oma.

Reagentas laikomas inde i§ plastiko.
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4.6. Natrio tetrafenilborato tirpalas (NTFB)

480 ml vandens istirpinama 32,5 g natrio tetrafenilborato, jpilama 2 ml natrio hidroksido tirpalo (4.3)
ir 20 ml magnio chlorido tirpalo (100 g/l MgCl, x 6H,0).

MaiSoma 15 min ir filtruojama per tanky bepelen; filtrg.
Reagentas laikomas inde i§ plastiko.
4.7. Plovimo skystis
20 ml NTFB tirpalo (4.6) vandeniu atskiedZiama iki 1 000 ml.
4.8. Bromo vanduo

Sotusis vandeninis bromo tirpalas.

5. Aparatiira
5.1. 1 000 ml matavimo kolbos.
5.2. 250 ml cheminé stikliné.
5.3. Filtravimo tigliai, kuriy akytumas 5-20 pm.
5.4. Dziovinimo spinta, kurios temperatiira 120 £ 10 °C.
5.5. Eksikatorius.
6. Eminio ruo$imas
Zr. 1 metoda.

Jei yra kalio drusky, éminys turi baiti gana smulkiai malamas, kad bity gautas analizei tinkamas éminys.
Siems produktams turi biti taikomas 1 metodo 6 skyriaus a punktas.

7. Darbo eiga
7.1, Eminys

10 g paruosto éminio (5 g, jei kalio druskose yra daugiau kaip 50 % kalio oksido) sveriama 0,001 g
tikslumu. Eminys supilamas j 600 ml cheming stikling, kurioje yra mazdaug 400 ml vandens.

Uzvirinama ir leidZiama virti 30 min. Atvésintas tirpalas kiekybiskai supilamas j 1 000 ml matavimo
kolbg, skiedziama iki Zymos, sumaiSoma ir filtruojama j sausg indg. Pirmoji pradinio filtrato 50 ml dalis
ispilama lauk (Zr. metodikos 7.6 pastabg).

7.2. Alikvotinés dalies ruosimas nusodinimui

Filtrato alikvotiné dalis, kurioje bity 25-50 mg kalio (zr. 3 lentelg) paimama pipete ir supilama j 250 ml
chemine stikling. Prireikus skiedziama vandeniu iki 50 ml.

Galimiems trukdZziams pasalinti jpilama 10 ml EDTA tirpalo (4.5), keli lasai fenolftaleino tirpalo (4.4) ir
po lasg jlasinama natrio hidroksido tirpalo (4.3), kol tirpalo spalva pasidarys raudona, pagaliau jlainami
dar keli lasai natrio hidroksido pertekliui gauti (paprastai éminiui neutralizuoti ir pertekliui gauti pakanka
1 ml natrio hidroksido).

Didziajai daliai amoniako pasalinti (zr. metodikos 7.6 b pastabg) nestipriai virinama 15 min.
Prireikus skiedZiama vandeniu iki 60 ml.

Tirpalas uZzvirinamas, cheminé stikliné nuimama nuo kaitinimo priemonés ir jpilama 10 ml
formaldehido (4.1). Ilasinami keli lasai fenolftaleino ir, prireikus dar kazkiek natrio hidroksido, kol
atsiranda aiskiai raudona tirpalo spalva. Uzdengus cheming stikling laikrodiniu stiklu, ji 15 min jstatoma

i gary vonia.
7.3. Tiglio svérimas

Filtravimo tiglis dZiovinamas (Zr. 5 punktg ,Aparatiira“) dZiovinimo spintoje (5.4) iki pastoviosios masés
(mazdaug 15 min) esant 120 °C.
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7.4.

7.5.

7.6.

7.7.

7.8.

7.9.

Tiglis jdedamas atvésti i eksikatoriy ir sveriamas.

Nusodinimas

Cheminé stikliné i§imama i§ gary vonios, jlaginama 10 ml natrio tetrafenilborato tirpalo (4.6). Sis
lasinimas trunka apie dvi minutes. Pries filtravima bent 10 min laukiama.

Filtravimas ir plovimas

Filtruojama per pasvertg filtravimo tiglj, prijungta prie vakuumo, cheminé stikliné plaunama plovimo
skysciu (4.7), tris kartus nuosédos plaunamos plovimo skys¢iu (i§ viso 60 ml plovimo skyscio) ir du
kartus 5-10 ml vandens.

Nuosédos visiskai i§dZiovinamos.

Dziovinimas ir svérimas

Tiglis i§ iSores nusluostomas filtravimo popieriumi. Tiglis su nuosédomis dedamas j dZiovinimo spintg

ir laikomas pusantros valandos esant 120 °C temperatiirai. Eksikatoriuje atvésinamas iki kambario
temperatiiros ir tuojau pat sveriamas.

Pastabos apie metodika

a)Jei filtratas tamsus, alikvotiné dalis, kurioje yra ne daugiau kaip 100 mg K, O, pipete jpilama j 100 ml
matavimo kolbg, dar jpilama bromo vandens ir virinama bromo pertekliui pasalinti. Atvésinus
skiedziama iki Zymos, filtruojama ir filtrato alikvotinéje dalyje kiekybiskai nustatomas kalis.

b)Jei amoniakinio azoto yra nedaug arba jei jo visai néra, néra reikalo virinti 15 min.

Imamos éminiy alikvotinés dalys ir perskaiciavimo faktoriai

3 lentelé
4 metodui
Skie- Alikvotiné | Perskaicia- Perskaicia-
Analizuoja- dziamo dalis, vimo vimo
K,0 % K % mas ekstrakto | Skiedimas imama faktorius faktorius
tradose tradose éminys tirpalo (iki ml) nusodini- F) (F)
@ éminys mui % K,0 % K
(ml) (ml) —
g TPBK g TPBK
5-10 4,2-8,3 10 - - 50 26,280 21,812
10-20 8,3-16,6 10 - - 25 52,560 43,624
20-50 16,6-41,5 10 - 10 131,400 109,060
arba 50 250 50 131,400 109,060
daugiau daugiau - - 10 262,800 218,120
kaip 50 kaip 41,5 5
arba 50 250 50 262,800 218,120

Tusciasis bandymas

Kiekvienai nustatymy serijai daromas tu$¢iasis bandymas, naudojant tik reagentus analizei naudotu
santykiu ir  tai atsizvelgiama apskai¢iuojant galutinj rezultatg.

Kontrolinis bandymas

Norint tikrinti analizés metoda, nustatomas kalio kiekis vandeninio kalio chlorido tirpalo alikvotinéje
dalyje, turincioje ne daugiau kaip 40 mg K,O.

Rezultaty iSraiska

Jei analizei naudojami 3 lentel¢je nurodyti éminiai ir praskiedimo santykis, taikoma i formulé:

K,O (%) traSose = (A — a) F
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arba
K (%) traSose = (A—a)F
Cia:
A = éminio nuosédy mas¢, g;
a = tui¢iajame bandyme gauty nuosédy masé, g;

Fir F' = perskaiciavimo faktoriai (zr. 3 lentelg).

Jei analizei naudojami éminiai ir skiedimo santykis skiriasi nuo nurodyty 3 lentel¢je, taikoma 3i formule:

(A-a)x fx D x100

K,O trgsose =
PR M

arba
A - a)x f'x D x100
M

K trgSose =

Cia:

f =KTFB (kalio tetrafenilborato) perskaiciavimo i K,O faktorius = 0,1314;
f' = KTFB perskaiciavimo i K faktorius 0,109;

D = skiedimo faktorius;

M = bandomojo éminio mase¢, g.

5 metodas

6 metodas

Chloras
6.1 metodas

Chloridy nustatymas nesant organiniy medZiagy

Tikslas

Siame dokumente aprasyta chlorido nustatymo nesant organiniy medziagy metodika.

Taikymo sritis

Visoms trgSoms, kuriose néra organiniy medziagy.

Metodo esmé

Vandenyje itirpinti chloridai nusodinami sidabro nitrato etaloninio tirpalo pertekliumi rtigstinéje
terpéje. Perteklius titruojamas amonio tiocianato tirpalu, esant gelezies amonio sulfato (Volhard'o
metodas).

Reagentai

Distiliuotas arba demineralizuotas vanduo be chloridy.
Nitrobenzenas arba dietileteris

Azoto ragstis: 10 mol/l
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4.3. Indikatoriaus tirpalas

Vandenyje iStirpinama 40 g gelezies (IIT) amonio sulfato Fe,(SO,); x (NH,),SO, x 24H,0 ir skiedZiama
iki vieno litro.

4.4. Etaloninis sidabro nitrato tirpalas: 0,1 mol/l

Ruosimas

Kadangi i druska yra higroskopiné ir dZiovinama gali skilti, patariama jos sverti mazdaug 9 g, istirpinti
vandenyje ir praskiesti iki vieno litro. 0,1 mol/l tirpalo koncentracija nustatoma, titruojant 0,1 mol/l

AgNO,.
5. Aparatiira

5.1. Sukamoji purtyklé (35-40 min™).
5.2. Biuretés.

5.3. 500 ml matavimo kolba.

5.4. 250 ml kiginé kolba.

6. Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.
7. Darbo eiga

7.1. Eminys ir analizuojamo tirpalo ruosimas

5 g éminio, pasverto 0,001 g tikslumu, supilama | 500 ml matavimo kolbg ir jpilama 450 ml vandens.
Ant sukamosios purtyklés (5.1) maiSoma pusvalandj, skiedziama distiliuotu vandeniu iki 500 ml;
sumaiSoma ir filtruojama i cheming stikling.

7.2. Nustatymas

Imama filtrato alikvotiné dalis, kurioje yra ne daugiau kaip 0,150 g chlorido, pvz., 25 ml (0,25 g), 50 ml
(0,5 g) arba 100 ml (1 g). Jei paimtas éminys yra maZesnis kaip 50 ml, skiedZiama distiliuotu vandeniu
iki 50 ml.

Ipilama 5 ml azoto rtgsties 10 mol/l (4.2), 20 ml indikatoriaus tirpalo (4.3) ir du lasai etaloninio amonio
tiocianato tirpalo (pastarojo reagento lasinama i§ biuretés, Siam tikslui nustatytos ant nulinés padalos).

I§ biuretés pilamas etaloninis sidabro nitrato tirpalas (4.4) ir imamas 2-5 ml perteklius. [pilama 5 ml
nitrobenzeno arba 5 ml dietileterio (4.1) ir gerai pakratoma, kad koaguliuoty nuosédos. Sidabro nitrato
perteklius titruojamas amonio tiocianato 0,1 mol/l tirpalu (4.5), kol atsiranda rausvai ruda tirpalo spalva,
kuri nepranyksta kolbg nestipriai kratant.

Pastaba
Nitrobenzenas arba dietileteris (bet labiausiai nitrobenzenas) neleidZia reaguoti sidabro chloridui ir

tiocianato jonams. Taigi gaunamas aiskus spalvos pokytis.

7.3. Tustiasis bandymas

Tokiomis pat salygomis daromas tui¢iasis bandymas (be éminio) ir j gauta rezultaty atsizvelgiama
apskaiciuojant galutinj rezultatg.
7.4. Kontrolinis bandymas

Prie§ darant skai¢iavimus tikrinamas metodo tikslumas, naudojant $vieziai paruosto kalio chlorido
tirpalo alikvoting dalj, kurioje biity zinomas 100 mg eilés chlorido kiekis.
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8. Rezultato israiska

Analizuojant nustatyto chlorido kiekis analizei gautame éminyje iSreiskiamas chlorido procentine dalimi.
Chlorido (Cl) kiekio procentiné dalis apskai¢iuojama pagal formule:

(VZ B VCZ) B (Va B Vca) * 100
M

chlorido (%) = 0,003546 x
Cia:
V, =sidabro nitrato 0,1 mol/l taris, ml;
V,, = tus¢iajam bandymui sunaudoto 0,1 mol/l sidabro nitrato taris, ml;
V, =0,1 mol/l amonio tiocianato tiris, ml;
V., = tus¢iagjam bandymui naudoto 0,1 mol/l amonio tiocianato taris, ml;

m = paimto éminio (7.2) mase, g.

7 serijos metodai

Malim smulkumas

7.1. metodas
Malimo smulkumo nustatymas

(sausasis biidas)

1. Tikslas

Siame dokumente aprasyta sausojo malimo smulkumo nustatymo metodika.

2. Taikymo sritis

Visoms EB trgSoms, kurioms nustatyti malimo smulkumo reikalavimai, naudojant 0,630 mm ir
0,160 mm akuciy sietus.

3. Metodo esmé

Sijojant mechaniskai purtomu sietu, nustatomas didesniy kaip 0,630 mm produkto granuliy ir
0,160-0,630 mm dydzio granuliy kiekis ir apskai¢iuojama malimo smulkumo procentiné dalis.

4. Aparatiira

4.1. Mechaninis sieto purtytuvas

4.2. Tipinio dydzio sietai (20 cm skersmens ir 5 cm aukscio) su 0,160 mm ir 0,630 mm akutémis.
5. Darbo eiga

50 g medziagos sveriama 0,05 g tikslumu. Ant purtytuvo (4.1) jrengiami du sietai ir rinktuvas, sietg su
didesnémis akutémis dedant vir§uje. Ant virSutinio sieto supilamas analizuojamas éminys. Sijojama 10
min ir pasalinama rinktuve esanti medziaga. Aparatas vél jjungiamas, ir po minutés tikrinama, ar per §j
laikg likucio rinktuve masé ne didesné kaip 250 mg. Procesas kartojamas (kiekvieng karta po viena
minutg) tol, kol kiekis rinktuve bus mazesnis kaip 250 mg. Atskirai pasveriamas likutis ant kiekvieno
sieto.

6. Rezultato iSraiska
Eminio smulkumo, kurj rodo likutis ant sieto su 0,6 30mm akutémis, % = (50 - m1)><2

Eminio smulkumo, kurj rodo likutis ant sieto su 0,160mm akutémis, % = [50 - (M1 + Mz)]X2
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5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

6.1.

6.2.

Cia:

m, = likucio masé ant sieto su 0,630 mm akutémis, g;

m, = liku¢io masé ant sieto su 0,160 mm akutémis, g.

Jau atémus sijojimo atliekas ant sieto su 0,630 mm akutémis.

Siy skaiciavimy rezultatai apvalinami iki sveiko skaiciaus.

7.2. metodas

Minkstyjy gamtiniy fosfaty malimo smulkumo nustatymas

Tikslas

Siame dokumente aprasyta minkstyjy gamtiniy fosfaty malimo smulkumo nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Minkstieji gamtiniai fosfatai.

Metodo esmé

Jei éminiy dalelés yra smulkios, gali vykti jy aglomeravimas ir apsunkinti sausgjj sijojima. Dél tos
priezasties paprastai naudojamas $lapiasis sijojimas.

Reagentas

Natrio heksametafosfato tirpalas: 1 %.

Aparatiira

Tipinio dydzZio sietai (20 cm skersmens ir 5 cm aukscio) su 0,063 ir 0,125 mm akutémis; rinktuvai.
Stove jtaisytas 20 cm skersmens stiklinis piltuvas.

250 ml cheminés stiklinés.

Dziovinimo spinta.

Analizés metodas

Eminio émimas

50 g medziagos sveriama 0,05 g tikslumu. Abi sieto pusés plaunamos vandeniu ir sietas su 0,125 mm
akutémis dedamas po sietu su 0,063 mm akutémis.

Analizés metodika

Analizuojamas éminys supilamas j vir§utinj sietg. Sijojama esant silpnai $alto vandens srovei (gali bati
naudojamas vanduo i§ Ciaupo) tol, kol istekéjes vanduo pasidaro beveik skaidrus. Reikia imtis priemoniy
uztikrinti tokig vandens srove, kad apatiniame siete vandens niekuomet nebity iki virsaus.

Kai jau atrodo, kad likutis ant vir§utinio sieto beveik nebesikeicia, $is sietas nuimamas ir laikinai
padedamas ant rinktuvo.

Dar kelias minutes $lapiai sijojama per apatinj sieta tol, kol iStekéjes per sieta vanduo pasidaro beveik
skaidrus.

Sietas su 0,125 mm akutémis grazinamas atgal vir§ sieto su 0,063 mm akutémis. Likutis i§ rinktuvo
supilamas | vir§utinj sietg ir vél pradedama sijoti esant silpnai vandens srovei tol, kol vanduo dar kartg
pasidaro beveik skaidrus.

Naudojant piltuva, kiekvienas i3 likuciy kiekybiskai supilamas j skirtingas chemines stiklines. Kiekvienas
likutis suspenduojamas i cheminés stiklines pripilant vandens. Palickama stovéti apie vieng minutg,
dekantuojama kiek jmanoma daugiau vandens.
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4.1.

Cheminé stikliné statoma dviem valandoms | dZiovinimo spintg esant 150 °C.

Stiklinés palickamos atvesti, sausi likuciai atskiriami $epeciu ir sveriami.

Rezultato israiska
Skai¢iavimy rezultatai apvalinami iki sveiko skaiciaus.
Smulkumo, kurj rodo likutis ant sieto su 0,125mm akutémis, % = (50 - M1)><2

Smulkumo, kurj rodo likutis ant sieto su 0,063mm akutémis, % =[50 — (M, + M,)]x2
Cia:
M, = likucio ant sieto su 0,125 mm akutémis mase, g;

M, = likucio ant sieto su 0,063 mm akutémis mase, g.

Pastabos
Jei po sijojimo galima matyti gabaly, analizé turéty bati dar karta atlickama taip:
Visa laikg maiSant 50 g éminio po truput supilama i vieno litro kolba, kurioje yra 500 ml natrio

heksametafosfato tirpalo. Kolba uzkem3ama ir smarkiai kratoma, kad gabalai subyréty. Visa suspensija
supilama | virSutinj sietg ir kolba gerai i§plaunama. Analizé tgsiama, kaip nurodyta 6.2.

8 serijos metodai

Antrinés maistinés medZiagos
8.1 metodas
Viso kalcio, magnio, natrio ir sieros ekstrahavimas sulfaty pavidalu
Tikslas
Siame dokumente aprasyta viso kalcio, magnio, natrio ir sieros ekstrahavimo sulfaty pavidalu metodika,

pagal kurig tas pats ekstraktas gali biiti naudojamas kiekvienai reikiamai maistinei medziagai nustatyti.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka EB traSoms, kurioms pagal §j reglamenta deklaruojamas sulfaty pavidalu esanciy kalcio,
magnio, natrio ir sieros suminis kiekis.

Metodo esmé

Tirpinimas verdant praskiestoje vandenilio chlorido rigstyje.

Reagentai
Praskiesta vandenilio chlorido riigstis

1 taris vandenilio chlorido ragsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 1 tdris vandens.

Aparatiira
Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.
Eminio ruogimas

Zr. 1 metoda.
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7.1.

7.2

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

7.1.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

Kalcis, magnis, natris ir siera kaip sulfatai ekstrahuojami i§ penkiy gramy éminio, pasverto vieno
miligramo tikslumu.

Taciau, jei sieros (S) tradose yra daugiau kaip 15 %, t. y. 37,5 % SO, o kalcio (Ca) —daugiau kaip 18,8 %,
t.y. 26,3 % CaO, siera ir kalcis ekstrahuojami i§ vieno gramo éminio, pasverto vieno miligramo tikslumu.
Eminys supilamas j 600 ml tirio cheming stikling.

Tirpalo ruosimas

Ipilama mazdaug 400 ml vandens ir atsargiai, ypac jei éminyje daug karbonaty, mazais kickiais pilama
50 ml praskiestos vandenilio chlorido riigsties (4.1). Tirpalas uZvirinamas ir virinamas 30 min. Tirpalas
paliekamas atvésti, kartais pamaisant. Kiekybiskai supilamas j 500 ml matavimo kolbg. Skiedziama iki
Zymos ir sumaiSoma. Filtruojama per sausg filtra i sausg inda, pirma filtrato dalj iSpilant lauk. Gautas
ekstraktas turi biiti visiskai skaidrus. Jei filtratas nenaudojamas tuojau pat, indas reikia uzkimsti.

8.2 metodas

Visos sieros, esan¢ios jvairiu pavidalu, ekstrahavimas

Tikslas

Siame dokumente apraSyta visos trgose esancios sieros, elementinés ir (arba) sudarancios kitus
cheminius junginius, ekstrahavimo metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka EB tragsoms, kurioms pagal §j reglamentg deklaruojamas sieros, esancios jvairiu
pavidalu (elementinés sieros, tiosulfato, sulfito, sulfato), suminis kiekis.

Metodo esmé

Elementiné siera $armingje terpéje paverciama polisulfidais ir tiosulfatu, o Sie ir visi galintys bati sulfitai
oksiduojami vandenilio peroksidu. Taip jvairlis sieros junginiai paver¢iami sulfatu, kuris nustatomas
nusodinant bario sulfatg (8.9 metodas).

Reagentai

Praskiesta vandenilio chlorido riigstis

1 tiris vandenilio chlorido riigdties (d = 1,18 g/ml) ir 1 tdris vandens.
Natrio hidroksido tirpalas, NaOH, ne maziau kaip 30 % (d = 1,33 g/ml).
Vandenilio peroksido tirpalas, 30 % m/m.

Bario chlorido vandeninis tirpalas BaC1, x 2H,0, 122 g/l.

Aparatira

Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.

Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys
1 mg tikslumu sveriamas trasy kiekis, kuriame biity 80-350 myg sieros (S) arba 200-875 mg SO.

Kaip taisykle, (jei S < 15 %), sveriama 2,5 g trady. Eminys supilamas j 400 ml chemine stikling.
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7.2.

7.3.

7.1.

Oksidavimas

Ipilama 20 ml natrio hidroksido tirpalo (4.2) ir 20 ml vandens. Uzdengiama laikrodiniu stiklu. Virinama
ant elektrinés viryklés (5.1) penkias minutes. Nuimama nuo elektrinés viryklés. Karsto vandens srove
sieros nuosédos nuplaunamos nuo cheminés stiklinés sieneliy ir virinama 20 min. Palickama atvésti.

Vandenilio peroksido (4.3) tirpalas 2 ml dalimis pilamas tol, kol nebus stebima reakcija. Reikés nuo 3esiy
iki astuoniy vandenilio peroksido mililitry. Oksidavimui leidZiama vykti vieng valanda, toliau pusvalandj
létai virinama. Palickama atvésti.

Analizuojamo tirpalo ruosimas
| éminio tirpalg jpilama mazdaug 50 ml vandens ir 50 ml vandenilio chlorido rtigsties tirpalo (4.1).
— Jei sieros (S) kiekis yra mazesnis kaip 5 %:

tirpalas filtruojamas | 600 ml tario chemineg stikling. Nuosédos ant filtro keletg karty plaunamos saltu
vandeniu. Po plovimo paskutiniuose filtrato lauose tikrinama, ar néra sulfato, naudojant bario
chlorido tirpalg (4.4). Filtratas turi bati visiskai skaidrus. Sulfato kiekis visame filtrate nustatomas 8.9
metodu.

— Jei sieros (S) kiekis yra didesnis kaip 5 %:
J ) y P

tirpalas kiekybiskai supilamas { 250 ml matavimo kolba, skiedZiama vandeniu iki Zymos ir
sumaiSoma. Filtruojama per sausg filtra  sausg indg. Gautas filtratas turi bati visiskai skaidrus. Jei
filtratas nenaudojamas tuojau pat, indas uzkemsamas. Nustatomas sulfato kiekis alikvotinéje Sio
tirpalo dalyje, nusodinant bario sulfata (8.9 metodas).

8.3 metodas

Tirpiojo kalcio, magnio, natrio ir sieros ekstrahavimas
(sulfaty pavidalu)

Tikslas

Siame dokumente aprasyta tirpiojo kalcio, magnio, natrio ir sieros ekstrahavimo (sulfaty pavidalu)
metodika pagal kurig tas pats ekstraktas gali biiti naudojamas kiekvienai reikiamai maistinei medziagai
nustatyti.

Taikymo sritis
Sis metodas tinka tik traSoms, kurioms I priede yra numatyta deklaruoti vandenyje tirpaus kalcio,
magnio, natrio ir sieros (sulfaty pavidalu) kiekj.

Metodo esmé

Maistinés medziagos tirpinamos verdanc¢iame vandenyje.

Reagentai

Distiliuotas arba lygiavertés kokybés demineralizuotas vanduo.

Aparatiira

Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.

Eminio ruoSimas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

a) Jei tradose sieros néra arba sieros (S) kiekis jose ne didesnis kaip 3 %, t.y. 7,5 % SO, o tuo pat metu

kalcio (Ca) — ne didesnis kaip 4 %, t. y. 5,6 % CaO, vieno miligramo tikslumu sveriama penki gramai
trasy.
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7.2.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

7.1.

b) Jeisieros (S) tradose yra daugiau kaip 3 %, o kalcio (Ca) — daugiau kaip 4 %, vieno miligramo tikslumu
sveriamas vienas gramas trasy.

Eminys supilamas { 600 ml chemine stikling.

Tirpalo ruosimas

I cheming stikling jpilama mazdaug 400 ml vandens ir virinama 30 min. Palickama atvésti, kartais
pamaisant, ir kiekybiskai supilama j 500 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir
sumaiSoma.

Filtruojama per sausg filtra | sausg inda, pirmosios filtrato dalys i$pilamos lauk. Gautas filtratas turi buti
visiskai skaidrus.

Jei filtratas nenaudojamas tuojau pat, indas uzkemsamas.

8.4 metodas
[vairiy vandenyje tirpiy sieros junginiy ekstrahavimas
Tikslas
Siame dokumente aprasyta jvairiy vandenyje tirpiy sieros junginiy ekstrahavimo i§ trasy metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka tragSoms, kurioms I priede numatyta deklaruoti tirpiojo sieros trioksido kiekij.

Metodo esmé

Sieros junginiai tirpinami $altame vandenyje ir Sarminéje terpéje vandenilio peroksidu oksiduojami iki
sulfato.

Reagentai

Praskiesta vandenilio chlorido riigstis

1 taris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 1 tdris vandens.
Natrio hidroksido tirpalas, bent 30 % NaOH (d,, = 1,33 g/ml).

Vandenilio peroksido tirpalas, 30 % m/m.

Aparatiira

500 ml tirio Stohmann’o matavimo kolba.
Sukamoji purtyklé (30-40 min™).

Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.
Eminio ruogimas

7r. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

a) Jeisieros (S) traose yra ne daugiau kaip 3 %, t. y. 7,5 % SO, o tuo pat metu kalcio (Ca) — ne daugiau
kaip 4 %, t. y. 5,6 % CaO, vieno miligramo tikslumu sveriama 5 g trasy.

b) Jei sieros (S) trasose yra daugiau kaip 3 %, o kalcio (Ca) daugiau kaip 4 %, vieno miligramo tikslumu
sveriamas vienas gramas trasy.

Eminys supilamas j 500 ml matavimo kolbg (5.1).
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7.2.

7.3.

Ispéjimas

Tirpalo ruosimas

Ipilama mazdaug 400 ml vandens. Uzkem3ama. Mai§oma (5.2) 30 min. Vandeniu skiedZiama iki Zymos
ir sumaiSoma. Filtruojama per sausg filtrg | sausa inda. Jei filtratas nenaudojamas tuojau pat, inda
uzkemsamas.

Analizuojamos alikvotinés dalies oksidavimas

Paimama ne didesné kaip 50 ml alikvotiné gauto tirpalo dalis, kurioje biity, jei jmanoma, 20-100 mg
sieros (S).

Prireikus skiedziama vandeniu iki 50 ml. [pilama 3 ml natrio hidroksido tirpalo (4.2) ir 2 ml vandenilio
peroksido tirpalo (4.3). Uzdengiama laikrodiniu stiklu ir vieng valanda nesmarkiai virinama ant elektrinés
viryklés (5.3), vis jlasinant po vieng mililitra vandenilio peroksido tirpalo tol, kol vyksta reakcija
(didZiausias kiekis — penki mililitrai).

Palieckama atvésti. Nuimamas laikrodinis stiklas ir jo apatinés pusés turinys nuplaunamas j cheming

stikling. Ipilama mazdaug 20 ml praskiestos vandenilio chlorido ruigsties (4.1). SkiedZiama vandeniu iki
mazdaug 300 ml.

Sulfaty kiekis oksiduotame tirpale nustatomas 8.9 metodu.

8.5 metodas

Elementinés sieros ekstrahavimas ir jos grynumo nustatymas

Siame analizés metode naudojamas anglies disulfidas (CS,). Todél biitina imtis ypatingy atsargumo priemoniy, visy
pirma, susijusiy su:

— (8, laikymu,

— darbuotojy apsaugos priemonémis,

— darbo higiena,

— priesgaisrine apsauga ir apsauga nuo sprogimo,

— reagento 3alinimu.

Dirbti $iuo metodu turi aukstos kvalifikacijos darbuotojai ir turi bati tinkamai jrengta laboratorija.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Tikslas

Siame dokumente aprasyta traSose esancios elementinés sieros ekstrahavimo ir nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka EB trgsoms, kurioms I priede yra numatyta deklaruoti suminj elementinés sieros kiekj.

Metodo esmé

Paalinus tirpius junginius, elementiné siera ekstrahuojama anglies disulfidu ir ekstrahuota siera
nustatoma gravimetrinés analizés metodu.

Reagentai

Anglies disulfidas.

Aparatiira

100 ml tirio Soksleto ekstraktoriaus kolba su slifo kamsciu.
Soksleto ekstraktorius su atitinkamais filtravimo elementais.
Vakuuminis sukamasis garintuvas.

Elektriné dziovinimo spinta su ventiliatoriumi, nustatyta 90 (£ 2) °C temperatirai.
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5.5.

5.6.

7.1.

7.2.

7.3.

Porcelianinés Petri lékstelés, 5-7 cm skersmens, ne aukstesnés kaip 5 cm.
Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.

Eminio ruo$imas

7r. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

1 mg tikslumu sveriama 5-10 g éminio, kuris supilamas i Soksleto aparato (5.2) tita.

Sieros ekstrahavimas

Eminys gerai plaunamas kar$tu vandeniu visiems tirpiems junginiams pasalinti. Bent vieng valanda
laikoma dZiovinimo spintoje (5.4) esant 90 °C. | Soksleto aparatg (5.2) jdedamas filtras.

I Soksleto ekstraktoriaus kolbg (5.1) jdedama keletas stikliniy rutuliuky, kolba sveriama (P,), toliau j jg
jpilama 50 ml anglies disulfido (4.1).

Aparatas surenkamas ir elementiné siera ekstrahuojama 3esias valandas. Kaitinimas i§jungiamas ir
atvésusi ekstraktoriaus kolba nuimama. Ji prijungiama prie sukamojo garintuvo (5.3) ir garinama tol, kol
kolbos turinys sukietéja iki korétos masés.

Kolba statoma j dziovinimo spinta (5.4) esant 90 °C temperatiirai ir dZiovinama (paprastai vieng valanda)
iki pastoviosios masés (P;).
Elementinés sieros grynumo nustatymas

Kartu su siera anglies disulfidas gal¢jo iSekstrahuoti kitas medZziagas. Elementinés sieros grynumas
nustatomas taip:

kolbos turinys kick jmanoma homogenizuojamas, paimami 2-3 g gautos masés, sveriamos 1 mg
tikslumu (n). Dedama | Petri 1¢kstele (5.5). Pasveriama lékstelé ir jos turinys (P,). Lékstelé dedama ant
elektrinés viryklés (5.6) ir kaitinama, esant ne didesnei kaip 220 °C temperatiirai, kad siera neuzsidegty.
Siera sublimuojama 3—4 valandas iki pastoviosios masés (P5).

Pastaba

Kai kurioms trgSoms sieros grynumo nustatyti nebitina. Tokiu atveju veiksmus pagal 7.2 galima praleisti.

Rezultaty iSraiska

Elementinés sieros (S) kiekio trasose procentiné dalis apskai¢iuojama taip:

P
Negrynos S (%) trasose = L 04100

Py

Ekstrahuotos sieros grynumas % = x 100

< Q (o “ _ (Pz B P;)
Grynoji S (%) trasose = (P, —Pj)——— x 100
mxn

Cia:
m = tragsos éminio masé, g;

P, = Soksleto ekstraktoriaus kolbos masé, g;

P, = Soksleto ekstraktoriaus kolbos ir negrynos sieros masé i§dZiovinus;
n = gryninamos sieros mase, g;

P, = Petri lekstelés mase, g;

P, = Petri lékstelés masé, sublimavus siera, g.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

4.9.

5.1.

5.2.

8.6 metodas

Manganometrinis ekstrahuoto kalcio nustatymas, nusodinus jj oksalato pavidalu
Tikslas
Siame dokumente aprasyta kalcio nustatymo trady ekstrakte metodika.
Taikymo sritis
Sis metodas tinka EB traSoms, kurioms I priede numatyta deklaruoti suminj ir (arba) tirpaus kalcio kieki.
Metodo esmé

Alikvotingje ekstrahuoto tirpalo dalyje esantis kalcis nusodinamas kaip oksalatas, kuris nustatomas
titruojant kalio permanganatu.

Reagentai

Praskiesta vandenilio chlorido rigstis

1 taris vandenilio chlorido rigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 1 tairis vandens.
Sieros rigstis, praskiesta santykiu 1:10

1 taris sieros rugsties (d,o = 1,84 g/ml) ir 10 tiriy vandens.

Amoniako tirpalas, praskiestas santykiu 1:1

1 taris amoniako (d,, = 0,88 g/ml) ir 1 taris vandens.

Sotusis amonio oksalato [(NH,),C,0, x H,0] tirpalas esant kambario temperatiirai (mazdaug 40 gfl).
Citriny rigsties tirpalas, 30 % (m/V).

Amonio chlorido tirpalas, 5 % (m/V).

0,1 % (m/V) bromtimolio mélynojo tirpalas 95 % etanolyje.

0,04 % (m/V) bromkrezolio Zaliojo tirpalas 95 % etanolyje.

Etaloninis kalio permanganato tirpalas, 0,02 mol/l.

Aparatiira
Filtravimo tiglis, kurio sukepinto stiklo akytumas 5-20 pm.

Kar$to vandens vonia.

Alikvotinés dalies ruoSimas analizei

Pipete paimama alikvotiné 8.1 arba 8.3 metodu gauta ekstrahuoto tirpalo dalis, kurioje yra 15-50 mg
kalcio (Ca) (21-70 mg CaO). Tarkime, kad alikvotinés dalies taris — V,. Tirpalas supilamas 400 ml tirio
chemine stikling. Prireikus neutralizuojama keliais amoniako tirpalo (4.3) lasais (zalia indikatoriaus (4.7)
spalva pasikeicia | mélyng).

Ipilama 1 ml citriny ragsties tirpalo (4.5) ir 5 ml amonio chlorido tirpalo (4.6).

Kalcio oksalato nusodinimas

[pilama mazdaug 100 ml vandens. UzZvirinama, jladinama 8-10 lasy indikatoriaus tirpalo (4.8) ir létai
supilama 50 ml karito amonio oksalato tirpalo (4.4). Jei susidaro nuosédos, jos istirpinamos keliais
vandenilio chlorido rigsties (4.1) lasais. Amoniako tirpalu (4.3) labai létai neutralizuojama iki pH 4,4-4,6
(t. y. Zalia indikatoriaus (4.8) spalva keiciasi | mélyng), visg laikg maiSant. Chemin¢ stikline statoma j
verdancio vandens vonig (5.2) mazdaug 30 min.

Cheminé stikliné isimama i§ vonios, palickama vienai valandai ir jos turinys filtruojamas per filtravimo
tiglj (5.1).
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4.1.

4.2.

Oksalato nuosédy titravimas

Chemineé stikliné ir nuosédos tiglyje plaunamos tol, kol nelieka amonio oksalato pertekliaus (tai tikrinama
pagal chlorido jony nebuvimg plovimo vandenyje). Filtravimo tiglis su nuosédomis jdedamas | 400 ml
tiirio cheming stikling. Nuosédos tirpinamos 50 ml karstos sieros rtigsties (4.2). ] cheming stikling jpilama
vandens mazdaug 100 ml tiriui gauti. Kaitinama iki 70-80 °C ir titruojama, lainant permanganato
tirpala (4.9) tol, kol rausva spalva tirpale nepranyksta vienag minute. Tarkime, kad gautas tiris lygus n.

Rezultaty iSraiska

Kalcio (Ca) kiekis trasose:

Vl
X — xm
002 v,

Ca (%) =n x 0,2004 x

Cia:

n = titruojant sunaudoto permanganato tiiris, ml;
m = éminio mas¢, g;

V, = alikvotinés dalies tiris, ml;

V, = ekstrakto tiris, ml;

t = permanganato tirpalo moliné koncentracija, mol/l.

Ca0 (%) = Ca (%) x 1,400

8.7 metodas

Magnio nustatymas atominés absorbcinés analizés metodu

Tikslas

Siame dokumente aprasyta magnio nustatymo trasy ekstrakte metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka EB trasoms, kurios ekstrahuojamos 8.1 ir 8.3 metodais ir kurioms turi buti
deklaruojamas suminio magnio ir (arba) tirpiojo magnio kiekis, i$skyrus sias I priedo D skyriuje i§vardytas
antriniy maistiniy medZziagy trasas:

— 4 tipo (kizeritas),

— 5 tipo (magnio sulfatas) ir 5.1 tipo (magnio sulfato tirpalas),

— ir i8skyrus Sias [ priedo A 3 skyriuje i§vardytas kalio trasas:

— 7 tipas (kizeritas ir kalio sulfatas),

— kurioms taikomas 8.8. metodas.

Toliau pateiktas metodas tinka visiems trasy ekstraktams, turintiems tokj elementy kieki, kuris galéty
trukdyti nustatyti magnj kompleksometriniu metodu.

Metodo esmé

Magnis nustatomas atominés absorbcijos spektrofotometriniu metodu, pries tai atitinkamai atskiedus
ekstrakta.

Reagentai
Vandenilio chlorido rtigsties 1 moll tirpalas.

Vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpalas.
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4.3.

4.4.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

7.5.

7.6.

Etaloninis magnio tirpalas, 1,00 mg/ml

1,013 g magnio sulfato (MgSO,, x 7H,O0) istirpinama vandenilio chlorido rigsties 0,5 mol/l tirpale (4.2).
Sveriama 1,658 g magnio oksido (MgO), pries tai iskaitinto, kad biity pasalinti visi karbonizavimo
pédsakai. Supilama j cheming stikling su 100 ml vandens ir 120 ml 1 mol/l vandenilio chlorido riigsties

(4.1). Kai magnio oksidas istirpsta, tirpalas kiekybiskai supilamas j 1 000 ml matavimo kolba. SkiedZiama
vandeniu iki Zymos ir sumaiSoma.

arba

Prekyboje esantis etaloninis tirpalas.

Laboratorija yra atsakinga uZ tokiy tirpaly patikrg.

Stroncio chlorido tirpalas

75 g stroncio chlorido (SrC1, x 6H,0) istirpinama vandenilio chlorido riigsties tirpale (4.2) ir skiedZiama
ta pacia ragstimi iki 500 ml.

Aparatiira

Spektrofotometras atominei absorbcijai matuoti su magnio lempa, nustatyta 285,2 nm.

Oro ir acetileno liepsna.
Eminio ruogimas
Zr. 8.1 ir 8.3 metodus.

Darbo eiga

Jei deklaruojamas magnio (Mg) kiekis trasose sudaro daugiau kaip 6 % (t. y. 10 % MgO), imama 25 ml
(V,) ekstrakto (6). Jis supilamas j 100 ml matavimo kolbg, skiedZiama vandeniu iki Zymos ir sumai§oma.
Skiedimo faktorius D; = 100/V,.

Pipete imama 10 ml ekstrakto tirpalo (6) arba tirpalo (7.1). Jis supilamas j 200 ml matavimo kolba.
Skiedziama iki Zymos 0,5 mol/l vandenilio chlorido riigétimi (4.2) ir sumai§oma. Skiedimo faktorius —
200/10.

Tirpalas (7.2) skiedZiamas vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) optimaliai spektrometro
(5.1) nustatymo intervalo koncentracijai gauti. V, yra éminio tiris 100 ml kolboje. Skiedimo faktorius
D, = 100}V,

Galutiniame tirpale turéty bati 10 % V[V stroncio chlorido tirpalo (4.4).
Tustiojo bandymo tirpalo ruosimas

Tus¢iojo bandymo tirpalas ruosiamas, kartojant nuo ekstrahavimo (8.1 arba 8.3 metodas) visa metodika
be tragsy éminio.

Kalibravimo tirpaly ruoSimas

Skiedziant etaloninj tirpalg (4.3) vandenilio chlorido rigsties 0,5 mol/l tirpalu, ruosiami bent penki
kalibravimo tirpalai, kuriy didéjanti koncentracija atitinka optimaly spektrofotometro (5.1) matavimo
intervalg.

Gautuose tirpaluose turi bati 10 % V[V stroncio chlorido tirpalo (4.4).

Matavimas
Spektrofotometras (5.1) nustatomas bangos ilgiui 285,2 nm.

Nuosekliai jpurskiami kalibravimo tirpalai (7.5), éminio tirpalas (7.3) ir tus¢iojo bandymo tirpalas (7.4).
Pries kiekvieng jpurskimg reikia gerai plauti prietaisg tirpalu, kuris bus analizuojamas. Matavimas
kartojamas tris kartus. BréZiama kalibravimo kreivé, kiekvieno kalibravimo tirpalo (7.5) vidutiné optinio
tankio verté Zymima ordinaciy asyje, o ja atitinkanti magnio koncentracija mg/ml — abscisiy asyje. Pagal
kalibravimo kreive nustatoma magnio koncentracija éminyje (7.3) — x,, ir tus¢iojo bandymo tirpale (7.4)
- Xy
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Rezultaty iSraiska

Apskai¢iuojamas magnio (Mg) arba magnio oksido (MgO) kiekis éminyje pagal kalibravimo tirpalus ir
atsizvelgiant i tus¢iojo bandymo tirpalo matavimo duomenis.

Magnio (Mg) kickio trgSose procentiné dalis:

(X, - X,) D,(200/10) D,500,100
1000.1000 M

Mg (%) =

Cia

x, = analizuojamo tirpalo koncentracija, i§reiksta g/ml, nustatyta pagal kalibravimo kreive;
X, = tus¢iojo bandymo tirpalo koncentracija, mg/ml, nustatyta pagal kalibravimo kreive;
D, = skiedimo faktorius, kai tirpalas skiedZiamas pagal 7.1:

— jis yra lygus keturiems, jei imama 25 ml,

— jis yra lygus vienam, jei tirpalas neskiedZiamas;

— D, = skiedimo faktorius pagal 7.3;

— m = ekstrahuojamo éminio maseé.

— MgO (%)= Mg (%)/0,6
8.8 metodas

Magnio nustatymas kompleksonometriniu metodu

Tikslas

Siame dokumente aprasyta magnio nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka iems EB trasy ekstraktams, kuriems numatytas suminio magnio ir (arba) tirpiojo
magnio nustatymas:

— I priede i§vardytoms traSoms: paprastosioms azoto traoms 1b + 1c tipo (kalcio ir magnio nitratai),
7 tipo (magnio sulfatas ir nitratas), 8 tipo (azoto traSos su magniu) ir 2 tipo paprastosioms kalio
traSoms (sodrintas kainitas), 4 tipo (magnio turintis kalio chloridas), 6 tipo (kalio sulfatas, turintis
magnio druskos),

— trgSoms, i§vardytoms I priedo D skyriuje, skirtame antrinéms maistinéms medziagoms.

Metodo esmé

Magnis tirpinamas taikant 8.1 ir (arba) 8.3 metodg. Pirmasis titravimas: kalcio ir magnio suminio kiekio
nustatymas EDTA esant eriochromo juodojo T indikatoriui. Antrasis titravimas: kalcio titravimas EDTA
esant kalceinui arba kalkonkarboksirigi¢iai. Magnio kiekis gaunamas kaip skirtumas.

Reagentai
Etaloninis magnio 0,05 mol/l tirpalas

Istirpinama 1,232 g magnio sulfato (MgSO, x 7H,0) vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpale (4.11)
ir skiedziama ta pacia ragstimi iki 100 ml

arba

Sveriama 2,016 g magnio oksido, pries tai ikaitinto, kad bity pasalinti visi karbonizavimo pédsakai.
Supilama j cheming stikling, kurioje yra 100 ml vandens.

Maisant jpilama 120 ml mazdaug 1 mol/l vandenilio chlorido rugsties (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.

Medziagai istirpus, tirpalas kiekybiskai supilamas i 1 000 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki
Zymos ir sumaiSoma.

Viename tokio tirpalo mililitre turety bati 1,216 mg Mg (arba 2,016 mg MgO).

Laboratorija yra atsakinga uZ $io etaloninio tirpalo koncentracijos patikra.

EDTA 0,05 mol/l tirpalas

Sveriama 18,61 g etilendiamintetracto riigsties dinatrio druskos dihidrato (C,,H,,N,Na,O4 x 2H,0),
supilama i 1 000 ml cheming stikling ir i§tirpinama 600-800 ml vandens. Tirpalas kiekybiskai supilamas
i 1 000 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir sumai§oma. Gautas tirpalas tikrinamas
pagal etaloninj tirpala (4.1), 20 ml pastarojo titruojant pagal 7.2 aprasyta analizés metodika.

Vienas EDTA tirpalo mililitras turéty atitikti 1,216 mg Mg (2,016 mg MgO) ir 2,004 mg Ca (2,804 mg
CaO)) (zr. 10.1 ir 10.6 pastabas).
Etaloninis kalcio 0,05 mol/l tirpalas

Sveriama 5,004 g sauso kalcio karbonato. Jis supilamas j cheming stikling su 100 ml vandens. Maisant
po truputj jpilama mazdaug 120 ml vandenilio chlorido riigsties 1 mol/l tirpalo (4.12).

Tirpalas virinamas anglies dioksidui pasalinti, atvésinamas, kiekybiskai supilamas i vieno litro matavimo
kolbg, skiedziamas vandeniu iki Zymos ir sumaiSomas. Gautas tirpalas tikrinamas pagal EDTA tirpalg
(4.2) taikant 7.3 apraSyta analizés metodika. Viename Sio tirpalo mililitre turety bati 2,004 mg Ca
(2,804 mg CaO), ir jis turéty atitikti EDTA 0,05 mol/l tirpalo (4.2) vieng mililitra.

Kalceino indikatorius

Griistuvéje gerai sumalamas 1 g kalceino ir 100 g natrio chlorido misinys. Naudojama 10 mg $io misinio.
Indikatorius keicia spalvg i§ zalios j oranzing. Titruoti reikia tol, kol indikatoriaus spalva darosi tik
oranziné be Zzaliy atspalviy.

Kalkonkarboksirfigsties indikatorius

100 ml metanolio i§tirpinama 400 mg kalkonkarboksiriigsties. Sj tirpalg galima laikyti tik apie keturias
savaites. Naudojami trys $io tirpalo lasai. Indikatorius keicia spalva i§ raudonos j mélyng. Titruoti reikia

tol, kol indikatoriaus spalva darosi tik mélyna be rausvy atspalviy.

Eriochromo juodojo T indikatorius

300 mg eriochromo juodojo T istirpinama 25 ml propan-1-olio ir 15 ml trietanolamino misinyje. Si
tirpalg galima laikyti tik apie keturias savaites. Naudojami trys Sio tirpalo lasai. Indikatorius kei¢ia spalva
i§ raudonos | mélyna. Titruoti reikia tol, kol indikatoriaus spalva darosi tik mélyna be rausvy atspalviy.
Sis indikatorius keicia spalva tik tuomet, kai yra magnio. Prireikus jpilamas 1 ml etaloninio tirpalo (4.1).

Jei medziagoje yra kalcio ir magnio, EDTA i§ pradziy sudaro kompleksus su kalciu, véliau su magniu. Taip
Sie elementai nustatomi kartu.

Kalio cianido tirpalas

KCN 2 % vandeninis tirpalas (burna j pipete nesiurbiama, zr. 10.7).

Kalio hidroksido ir kalio cianido tirpalas

Vandenyje istirpinama 280 ¢ KOH ir 66 g KCN. SkiedZiama iki vieno litro ir sumaiSoma.

Buferinis tirpalas; pH 10,5

500 ml matavimo kolboje su 200 ml vandens itirpinama 33 g amonio chlorido, jpilama 250 ml
amoniako (d,, = 0,91 g/ml), skiedziama vandeniu iki Zymos ir sumaiSoma. Periodiskai tikrinama tirpalo
pH verté.

Praskiesta vandenilio chlorido raigstis: 1 taris vandenilio chlorido ragsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 1 tiiris
vandens.

Vandenilio chlorido raigsties tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l.
Vandenilio chlorido rugsties tirpalas, mazdaug 1 mol/l.

Natrio hidroksido 5 moll tirpalas.
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5.1.

5.2.

8.1.

8.2.

8.3.

Aparatiira
Magnetiné arba mechaniné maisykle.
pH-metras.

Kontrolinis bandymas

Analizuojamos tokios tirpaly (4.1 ir 4.3) alikvotinés dalys, kad Ca/Mg santykis baty apytikriai lygus
analizuojamojo tirpalo Ca/Mg santykiui. Tuo tikslu imama a ml Mg etaloninio tirpalo (4.3) ir b —a ml
etaloninio tirpalo (4.1). airb yra EDTA tirpalo tiris mililitrais, sunaudotas dviejuose analizuojamo tirpalo
titravimuose. Si metodika yra tiksli tik tuo atveju, jei EDTA, kalcio ir magnio tirpalai yra tiksliai
ekvivalentiski. Kitaip bitina daryti pataisas.

Analizuojamo tirpalo ruosimas

Zr. 8.1 ir 8.3 metodus.

Nustatymas

Imamos alikvotinés éminio dalys
Jei jmanoma, alikvotinéje dalyje turi bati 9-18 mg Mg (t. y. 15-30 mg MgO).

Titravimas esant eriochromo juodojo T indikatoriui

Alikvotineé (8.1) analizuojamojo tirpalo dalis pipete supilama j 400 ml trio cheming stikling. Naudojant
pH-metra, rugsties perteklius neutralizuojamas natrio hidroksido 5 mol/l tirpalu (4.13). Skiedziama
vandeniu iki mazdaug 100 ml. Jpilama 5 ml buferinio tirpalo (4.9). pH-metru iSmatuota pH verty turi
bati 10,5 £ 0,1. [pilama 2 ml kalio cianido tirpalo (4.7) ir trys lasai eriochromo juodojo T indikatoriaus
(4.6). Titruojama EDTA tirpalu (4.2). Létai maiSoma maisykle (5.1) (zr. 10.2, 10.3 ir 10.4). Tarkime, kad
titravimui sunaudotas EDTA 0,05 mol/l tirpalo taris mililitrais yra ,b*.

Titravimas esant kalceinui arba kalkonkarboksiriigsciai

Alikvotine analizuojamojo tirpalo dalis, tokia pati kaip ir darant pirmg titravimg, pipete paimama i
400 ml tdrio chemine stikling. Naudojant pH-metra, riigsties perteklius neutralizuojamas natrio
hidroksido 5 mol/l tirpalu (4.13). SkiedZiama vandeniu iki 100 ml. [pilama 10 ml KOH/KCN tirpalo (4.8)
ir indikatoriaus tirpalo (4.4 arba 4.5). Létai maiSant maisykle (5.1), titruojama EDTA tirpalu (4.2) (Zr.
10.2, 10.3 ir 10.4). Tarkime, kad titravimui sunaudotas EDTA 0,05 mol/l tirpalo tiris mililitrais yra ,a“.

Rezultaty iSraiska

EB trady, kurioms tinka $is metodas (5 g trasy 500 ml ekstrakto), procentiné dalis traSose sudaro:

MgO (%) rgsose = O LT
t =
g0 (%) trasose "
b-a)x T’
Mg (%) trasose = v

a =EDTA 0,05 mol/l tirpalo, sunaudoto titravimui esant kalceino arba kalkonkarboksirigsties
indikatoriui, tiris, ml;

b =EDTA 0,05 mol/l tirpalo, sunaudoto titravimui esant eriochromo juodojo T indikatoriui, tiris, ml;

M = éminio mas¢ alikvotinéje dalyje, g;

T =0,2016 x mol/l EDTA tirpalo/0,05 (Zr. 4.2);

T'=0,1216 x mol/l EDTA tirpalo/0,05 (Zr. 4.2).
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10.

10.1.

10.2.

10.3.

10.4.

10.5.

10.6.

10.7.

4.1.

4.2.

4.3.

5.1.

5.2.

5.3.

5.4.

Pastabos

Stechiometrinis EDTA ir metalo santykis kompleksonometrinéje analizéje visada bus 1:1, nesvarbu koks
metalo valentingumas ir neZitrint { EDTA keturvalentiskuma. Taigi EDTA titravimo tirpalas ir etaloniniai
tirpalai visada bus molinés, o ne molinés ekvivalenty koncentracijos.

Kompleksonometrinés analizés indikatoriai daznai yra jautr@is orui. Titruojant tirpalas gali prarasti
spalva. Tokiu atveju papildomai iladinami vienas arba du indikatoriaus lasai. Toks jautrumas ypac
budingas eriochromo juodojo T ir kalkonkarboksirigties indikatoriams.

Daznai metalo ir indikatoriaus kompleksiniai junginiai yra palyginti patvars, ir kartais spalvos
pasikeitimas gali vykti tam tikrg laikg. Taigi paskutiniai EDTA lasai turi biti lasinami létai ir siekiant
uztikrinti, kad spalva dar nepasikeité, jladinamas magnio (4.1) arba kalcio (4.3) 0,05 mol/l tirpalo laas.
Tai ypac teisinga eriochromo ir magnio komplekso atveju.

Indikatoriaus spalvos pasikeitimas turi bti stebimas ne i§ virSaus, o baltame fone i§ Sono per visg tirpala
esant geram ap§vietimui. Be to, spalvos pasikeitima lengva stebéti, cheming stikling padéjus ant matinio
stiklo, i3 apacios vos apsviesto (25 vaty lempute).

Siai analizei daryti biitina tam tikra patirtis. Ja, inter alia, galima igyti stebint etaloniniy tirpaly 4.1 ir 4.3
spalvos kitimg. Rekomenduojama, kad visg laikg analiz¢ daryty tas pats laboratorijos chemikas.

Jei naudojamas patvirtintos koncentracijos EDTA tirpalas (pvz., Titrisol, Normex), gali palengvéti 4.1, 4.2
ir 4.3 etaloniniy tirpaly ekvivalentiskumo kontrolé.

Pries tai kaip i3pilti { kriaukle tirpalus su kalio cianidu, cianidas turi biiti paverstas nekenksmingu junginiu,
pvz., pasarminus oksiduotas natrio hipochloritu.

8.9 metodas

Sulfaty nustatymas

Tikslas

Siame dokumente aprayta sieros, esancios trasy ekstraktuose sulfaty pavidalu, nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka nustatyti sulfatus, esancius ekstraktuose, gautuose taikant 8.1, 8.2, 8.3 ir 8.4 metodus.

Metodo esmé

Gravimetrinis nustatymas bario sulfato pavidalu.

Reagentai

Praskiesta vandenilio chlorido riigstis
1 taris vandenilio chlorido ragsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 1 tdris vandens.
Bario chlorido tirpalas BaCl, x 2H,0: 122 g/l.

Sidabro nitrato tirpalas: 5 g/l.

Aparatiira

Porcelianiniai tigliai.

Karsto vandens vonia.

Dziovinimo spinta, nustatyta 105 (+ 1) °C temperatiirai.

Elektriné krosnis, nustatyta 800 (£ 50) °C temperatiirai.
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6.1.

6.2.

6.3.

Darbo eiga
Tirpalo éminio émimas

Pipete paimama vieno i§ 2 skyriuje nurodyty tirpaly alikvotiné dalis, kurioje btity 20-100 myg sieros (S)
arba 50-250 mg SO;.

Si alikvotiné dalis supilama j tinkamo tiirio chemine stikling, jpilama 20 ml vandenilio chlorido riigsties
tirpalo (4.1). SkiedZziama vandeniu mazdaug iki 300 ml.

Nuosédy gavimas

Tirpalas uZvirinamas. Stipriai maiSant, jlasinama 20 ml bario chlorido tirpalo (4.2). Virinama keleta
minuciy.

Laikrodiniu stiklu uzdengta cheminé stikliné vienai valandai jstatoma j verdancio vandens vonig (5.2).
Véliau laikoma karstai (mazdaug 60 °C) tol, kol skystis vir§ nuosédy tampa visiskai skaidrus. Skaidrus
tirpalas filtruojamas per tanky bepelenj filtrg. Cheminéje stiklingje likusios nuosédos keleta karty
plaunamos karstu vandeniu. Nuosédos plaunamos tol, kol filtrate neliks chlorido. Tai galima patikrinti
naudojant sidabro nitrato tirpalg (4.3).

Nuosédy iskaitinimas ir svérimas

| porcelianinj tiglj (5.1), pries tai pasvertg 0,1 mg tikslumu, jdedamas popieriaus filtras su nuosédomis.
Dziovinama dZiovinimo spintoje (5.3) ir 30 min iSkaitinama elektrinéje krosnyje (5.4) esant 800 °C.
Atvésinama eksikatoriuje ir sveriama 0,1 mg tikslumu.

Rezultaty iSraiska

Vienas bario sulfato miligramas atitinka 0,137 mg S arba 0,343 mg SOs.

Sieros kiekio traSose procentiné dalis yra:

v
S(%) =wx0,0137x—x m
VZ

SO, (%) = S(%) x 2,5

€
I

bario sulfato nuosédy mas¢, mg;
V, = ekstrakto taris, ml;
V, = alikvotinés dalies taris, ml;

m = éminio masé, g.

8.10 metodas

Ekstrahuoto natrio nustatymas

Tikslas

Siame dokumente aprasyta trasy ekstraktuose esancio natrio nustatymo metodika.

Taikymo sritis

Sis metodas tinka EB trgsoms, kurioms I priede yra numatyta deklaruoti natrio kiekj.



13/32t.

Europos Sgjungos oficialusis leidinys 621

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

6.1.

6.2.

Metodo esmé

Atitinkamai praskiedus 8.1 ir (arba) 8.3 metodu gautus ekstraktus, natrio kiekis tirpale nustatomas
taikant liepsnos fotometrijos metoda.

Reagentai

Praskiesta vandenilio chlorido riigstis

1 taris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 1 taris vandens.
Aliuminio nitratas, A[(NO;); x 9H,O0.

Cezio chloridas, CsCl.

Bevandenis natrio chloridas, NaCl.

Cezio chlorido ir aliuminio nitrato tirpalas

Naudojant vandenj, 1 000 ml matavimo kolboje istirpinama 50 g cezio chlorido (4.3) ir 250 g aliuminio
nitrato (4.2). Skiedziama vandeniu iki Zymos ir sumai§oma.

Etaloninis natrio tirpalas, 1 mg/ml Na

Naudojant vandenj, 1 000 ml matavimo kolboje istirpinama 2,542 natrio chlorido (4.4). Ipilama 10 ml
vandenilio chlorido riigsties tirpalo (4.1). Skiedziama vandeniu iki Zymos ir sumaiSoma.

Aparatiira
Spektrofotometras, parengtas liepsnos emisijai matuoti ir nustatytas 589,3 nm.
Kalibravimo tirpalai

10 ml etaloninio tirpalo (4.6) jpilama j 250 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir
sumaiSoma. Gauto tarpinio tirpalo koncentracija: 40 pg/ml Na.

[ 100 ml matavimo kolbas pilama 0, 5, 10, 15, 20, 25 ml tarpinio tirpalo (6.1). Ipilama po 10 ml (4.5)
tirpalo. Skiedziama vandeniu iki Zymos ir sumai§oma. Tirpaly koncentracija: 0, 2, 4, 6, 8, 10 pg/ml Na.

Analizuojamy tirpaly ruoSimas

Pagal numanoma natrio kiekj ekstrakto tirpale, gautame 8.1 arba 8.3 metodu (5 g trady 500 ml),
skiedZiama pagal $ia lentele:

Na.O Tarpinis skiedimas Galutinis skiedimas
2 o - - Skiedimo
% Na (%) Eminio tiiris | Skiedimas iki | Eminio tris | Skiedimas iki faktorius
) m)(v) | @hv) | (m) vy ml
3-5 2,2-3,7 10 50 10 100 50
5-10 3,7-7,4 10 100 10 100 100
10-20 7,4-15 10 100 5 100 200
20-38 15-28 5 100 5 100 400

Tarpiniam skiedimui naudojamas vanduo. Galutiniam skiedimui { 100 ml matavimo kolbg jpilama 10 ml
tirpalo (4.5).

Jei trady éminio mase lygi 1 g, galutinio skiedimo éminio tirpalo tiris (V,) dauginamas i§ penkiy.

Nustatymas

Tirpaly emisija matuojama spektrofotometru (5.1), bangos ilgiui esant 589,3 nm. Prietaisas tikrinamas
matuojant kalibravimo tirpaly (6.2) atsaka. Toliau nustatomas toks prietaiso jautris, kad didziausios
koncentracijos kalibravimo tirpalui matuoti baty panaudota visa prictaiso skalé. Matuojamas
analizuojamojo tirpalo (7) atsakas. Matavimas kartojamas tris kartus.
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9. Rezultaty iSraiska

Bréziama kalibravimo kreive, kiekvieno kalibravimo tirpalo atsako verciy vidurkj Zymint ordinaciy asyje,
o jas atitinkancias koncentracijos vertes mg/ml, abscisiy asyje. Pagal tai nustatoma natrio koncentracija
éminyje. Atsizvelgiant i skiedimo faktorius, pagal etaloninius tirpalus apskai¢iuojamas natrio kiekis.
Gauti rezultatai i$reiskiami éminio procentine dalimi.

Natrio (Na) kickio trgSose procentiné dalis:

ViV, 1072
Na % = x.————

V4V2 m

Na,O (%) = Na (%) x 1,348

x =] spektrofotometrg jpurksto tirpalo koncentracija, pg/ml;

V, = ekstrahuoto tirpalo taris, ml;

V, = tarpinio skiedimo tirpalo alikvotinés dalies taris, ml;

V, = tarpinio skiedimo tirpalo taris, ml;

V, = galutinio skiedimo (iki 100 ml) tirpalo alikvotinés dalies tairis, ml;

m = éminio masé, g.

9 serijos metodai

Mikroelementai, kuriy koncentracija maZesné arba lygi 10 %

9.1 metodas

Visy mikroelementy ekstrahavimas

1. Tikslas

Siame metode apibrézta siy mikroelementy ekstrahavimo metodika: viso boro, kobalto, vario, gelezies,

mangano, molibdeno ir cinko. Pagrindinis tikslas — daryti kiek jmanoma mazesnj ekstrahavimy skaiciy,
jei jmanoma, tg patj ekstraktg naudojant kiekvieno i§ pirmiau i§vardyty mikroelementy suminiam kiekiui
nustatyti.

2. Taikymo sritis

Si metodika tinka EB trasoms, jtrauktoms j I priedo E skyriy ir turin¢ioms vieno arba keliy i§ 3iy
mikroelementy: boro, kobalto, vario, gelezies, mangano, molibdeno ir cinko. Ji tinka kiekvienam
mikroelementui, kurio deklaruojamas kiekis yra mazesnis arba lygus 10 %.

3. Metodo esmé
Tirpinimas verdancioje praskiestoje vandenilio chlorido riigstyje.

Pastaba

Ekstrahavimas yra empirinis, todél gali biti arba gali nebiti kiekybinis atsizvelgiant j produkta arba kitas
trady sudedamgsias dalis. Konkreciai, tam tikry mangano oksidy ekstrahuotas kiekis gali biiti gerokai
mazesnis uZ suminj produkte esancio mangano kiekj. Tra$y gamintojai turi uZtikrinti, kad deklaruojamas
kiekis i3 tikryjy atitikty kiekj, ekstrahuojama metodo salygomis.
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4.1.

4.2

7.1.

7.2.

Reagentai
Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 6 mol/l

Vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) maiomas su vienu tiiriu vandens.

Koncentruotas amoniako tirpalas (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml).

Aparatiira
Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.

Pastaba

Kai ekstrakte reikia nustatyti borg, negalima naudoti borosilikatinio stiklo indy. Kadangi pagal metoda
ekstraktas virinamas, geriau naudoti indus i3 teflono arba kvarcinio stiklo. Indus reikia gerai skalauti, jei

jie buvo plauti boraty turinciais plovikliais.

Eminio ruoSimas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

Sveriamas 2-10 g trasy éminys, atsizvelgiant | deklaruojamg elemento kiekj produkte. Si lentelé
naudojama ruosti galutiniam tirpalui, kuris atitinkamai praskiestas turi atitikti kiekvieno metodo
matavimo ribines vertes. Eminiai turéty biiti sveriami 1 mg tikslumu.

Deklaruojamas mikroelemento kiekis traSose (%) < 0,01 0,01 — <5 > 5-10
Tiriamojo éminio masé (g) 10 5 2
Elemento maseé éminyje (mg) 1 0,5-250 100-200
Ekstrakto tiris V (ml) 250 500 500
Elemento koncentracija ekstrakte (mgfl) 4 1-500 200-400

Eminys supilamas j 250 ml cheming stikline.

Tirpalo ruosimas

Prireikus éminys sudrékinamas nedideliu kieki vandens, mazais kiekiais atsargiai jpilama 10 ml
praskiestos vandenilio chlorido riigsties (4.1) vienam gramui traSy ir dar 50 ml vandens. Stikliné
uzdengiama laikrodiniu stiklu ir turinys sumaiSomas. Tirpalas uzvirinamas ant elektrinés viryklés ir
virinamas 30 min. Tirpalas palickamas atvésti retkarciais maiSant. Tirpalas kiekybiskai supilamas |
250 ml arba 500 ml matavimo kolbg (Zr. lentele). SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.
Filtruojama per sausg filtrg i sausg inda. Pirmoji filtrato dalis iSpilama. Ekstraktas turi bati visiskai
skaidrus.

Nustatymg rekomenduojama daryti nedelsiant, naudojant alikvotines skaidraus filtrato dalis; jei tai
nejmanoma, indai turéty biiti uzkimsti.

Pastaba

Ekstraktai, kuriuose turi biiti nustatomas boro kiekis: koncentruotu amoniako tirpalu (4.2) nustatoma pH
verté 4-6.

Nustatymas

Kiekvieno mikroelemento nustatymas turi bati daromas imant alikvotines dalis, kuriy dydis nurodytas
kiekvieno atskiro mikroelemento metodo aprasyme.

Prireikus i§ ekstrakto alikvotinés dalies pasalinamos organinés medziagos bei chelatus arba kompleksus
sudarancios medziagos, taikant 9.3 metods. Nustatant atominés absorbcinés analizés metodu, toks
Salinimas paprastai néra bitinas.
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4.1.

5.1.

5.2.

7.1.

9.2 metodas

Tirpiy vandenyje mikroelementy ekstrahavimas

Tikslas
Siame metode aprasyta mikroelementy boro, kobalto, vario, gelezZies, magnio, molibdeno ir cinko tirpiy

vandenyje junginiy ekstrahavimo metodika. Pagrindinis tikslas — daryti kiek jmanoma maZesnj
ekstrahavimy skaiciy, jei jmanoma, tg patj ekstrakta naudojant kickvieno i§ pirmiau i$vardyty
mikroelementy kiekiui nustatyti.

Taikymo sritis

Si metodika tinka j I prieda jtrauktoms EB trasoms, turin¢ioms vieno arba keliy i siy mikroelementy:
boro, kobalto, vario, gelezies, mangano, molibdeno ir cinko. Ji tinka kiekvienam mikroelementui, kurio
deklaruojamas kiekis yra mazesnis arba lygus 10 %.

Metodo esmé

Mikroelementai ekstrahuojami maisant trgsas 20 (+ 2) °C temperatiiros vandenyje.

Pastaba

Ekstrahavimas yra empirinis, jis gali biiti arba gali nebti kiekybinis.

Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 6 mol/l

Vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) maiSomas su vienu tiiriu vandens.

Aparatiira
Sukamoji purtyklé, nustatyta mazdaug 35-40 min™'.

pH-metras.

Pastaba

Kai ekstrakte reikia nustatyti borg, negalima naudoti borosilikatinio stiklo indy. Siam ekstrahavimui
geriau naudoti indus i§ teflono arba kvarcinio stiklo. Stiklinius indus reikia gerai skalauti, jei jie buvo
plauti boraty turinciais plovikliais.

Eminio ruoSimas

7r. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

Sveriamas 2-10 g trady éminys, atsizvelgiant j deklaruojamg elemento kiekj produkte. Si lentelé
naudojama ruosti galutiniam tirpalui, kuris atitinkamai praskiestas turi atitikti visy metody matavimo
ribines vertes. Eminiai turéty biiti sveriami 1 mg tikslumu.

Deklaruojamas mikroelemento kiekis trasose (%) <0,01 0,01 -<5 > 5-10
Tiriamojo éminio masé (g) 10 5 2
Elemento éminyje masé (mg) 1 0,5-250 100-200
Ekstrakto tiris V (ml) 250 500 500
Elemento koncentracija ekstrakte (mg/l) 4 1-500 200-400

Eminys supilamas j 250 ml arba 500 ml kolba (pagal lentelg).
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7.2.

7.3.

4.1.

4.2.

Tirpalo ruosimas
I 250 ml kolbg jpilama mazdaug 200 ml vandens arba 400 ml vandens j 500 ml kolbg.

Kolba gerai uzkemsama. Eminiui disperguoti stipriai purtoma ranka, toliau 30 min maisoma
ant sukamosios purtyklés.

Skiedziama vandeniu iki Zymos ir gerai sumai§oma.
Bandomojo tirpalo ruoimas

Tirpalas nedelsiant filtruojamas | $varig, sausg kolbg. Kolba uzkemsama. Nustatymas
daromas tuoj pat po filtravimo.

Pastaba

Jei filtratas palaipsniui susidrumscia, V, tirio kolboje ruogiamas kitas ekstraktas pagal 7.1.
ir 7.2 punktuose aprasyta metodika. Ekstraktas filtruojamas { W tiirio sausg matavimo kolba,
i kuria pries tai jpilama 5,00 ml praskiestos vandenilio chlorido riigsties (4.1). Filtratas
renkamas iki matavimo kolbos Zymos. Gerai sumai§oma.

Siomis salygomis rezultatams isreiksti V verté yra lygi:
V =Ve x W [(W-5)
Skiedimai iSreiskiant rezultatus yra pagristi §ia V verte.

Nustatymas

Kiekvieno mikroelemento nustatymas daromas imant alikvotines dalis, kuriy dydis
nurodytas kiekvieno atskiro mikroelemento metodo aprasyme.

Prireikus i§ ekstrakto alikvotinés dalies pasalinamos organinés medziagos bei chelatus arba
kompleksus sudarancios medziagos, taikant 9.3 metoda. Nustatant atominés absorbcinés
analizés metodu, toks Salinimas paprastai néra batinas.

9.3 metodas
Organiniy junginiy Salinimas i$ trasy ekstrakty
Tikslas
Siame metode aprasyta organiniy junginiy 3alinimo i3 trady ekstrakty metodika.
Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus elemento kieki.

Pastaba

Nedideli organiniy medziagy kiekiai paprastai neturi jtakos, kai taikomas atominés

absorbcinés analizés metodas.

Metodo esmé

Organiniai junginiai ekstrakto alikvotinéje dalyje oksiduojami vandenilio peroksidu.
Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

Vienas tiris vandenilio chlorido ragsties (d,, = 1,18 g/ml) maiSomas su 20 tiiriy vandens.

Vandenilio peroksido tirpalas (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml), be mikroelementy.
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4.1.

4.2

4.3.

Aparatiira

Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.

Darbo eiga

25 ml ekstrakto tirpalo, gauto 9.1 arba 9.2 metodu, jpilama j 100 ml cheming stikline. Jei
taikomas 9.2 metodas, i cheming stikling su ekstrakto tirpalu jpilama 5 ml praskiestos
vandenilio chlorido riigsties (4.1). Toliau jpilama 5 ml vandenilio peroksido tirpalo (4.2).
Uzdengiama laikrodiniu stiklu. Palickama oksiduotis apie valanda esant kambario
temperatirai, véliau tirpalas pamazu uZvirinamas ir pusvalandj virinamas. Prireikus |
atvesusj tirpala jpilama dar 5 ml vandenilio peroksido. Tuomet vél virinama vandenilio
peroksido pertekliui pasalinti. Palickama atvésti, kiekybiskai supilama j 50 ml matavimo
kolbg ir skiedziama iki zZymos. Prireikus tirpalas filtruojamas.

| §j skiedimg reikia atsizvelgti imant alikvotines dalis ir apskai¢iuojant mikroelemento
procenting dalj produkte.

9.4 metodas

Mikroelementy nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu

(bendroji metodika)

Tikslas

Siame dokumente aprasyta bendroji metodika kai kuriy mikroelementy kiekiams trasy
ekstraktuose nustatyti atominés absorbcinés analizés metodu.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti trgsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus mikroelemento kiekj.

Sios metodikos pritaikymas jvairiems mikroelementams yra detaliai aprasytas specialiuose

kiekvieno elemento analizés metodo aprasymuose.

Pastaba

Taikant atominés absorbcinés analizés metoda, nedideli organiniy medziagy kiekiai
paprastai neturi jtakos.

Metodo esmé

Kai ekstraktas prireikus apdorojamas, norint sumazinti arba pasalinti trukdancias chemines
medziagas, jis skiedZiamas taip, kad jo koncentracija atitikty optimalias spektrometro
matavimo ribas esant bangy ilgiui, kuris atitinka nustatomg mikroelementa.

Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 6 mol/l

Vienas tiiris vandenilio chlorido rugsties (d,, = 1,18 g/ml) maiSomas su vienu tiriu vandens.

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

Vienas tiris vandenilio chlorido ragsties (d,, = 1,18 g/ml) maiSomas su 20 tiiriy vandens.

Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)

Sis reagentas naudojamas kobaltui, geleziai, manganui ir cinkui nustatyti. Jj galima ruosti:

a) tirpinant lantano oksida vandenilio chlorido rtigstyje (4.1). ] vieno litro matavimo kolba
jpilama 150 ml vandens, jdedama 11,73 g lantano oksido (La,O5) ir jpilama 120 ml
6 mol/l vandenilio chlorido riigsties (4.1). MedZiagai istirpus, skiedZiama vandeniu iki

1 litro. Gerai sumaiSoma. Gaunamas mazdaug 0,5 mol/l tirpalas vandenilio chlorido
rugstyje;
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4.4.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

b) naudojant lantano chlorido, sulfato arba nitrato tirpalus. 150 ml vandens istirpinama
26,7 g lantano chlorido heptahidrato (LaCL; x 7H,0), arba 31,2 g lantano nitrato
heksahidrato [La(NO;); x 6H,0] arba 26,2 g lantano sulfato nonahidrato (La,(SO,),
x 9H,0), jpilama 85 ml 6 mol/l vandenilio chlorido riigsties (4.1). Medziagoms istirpus,
skiedziama vandeniu iki 1 litro. Gerai sumaiSoma. Gaunamas mazdaug 0,5 mol/l
tirpalas vandenilio chlorido rigstyje.

Kalibravimo tirpalai

Siy tirpaly ruosimo biidas nurodytas kiekvieno konkretaus mikroelemento analizés metodo
apraSyme.

Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrometras, turintis nustatomiems mikroelementams biidingos
spinduliuotés 3altinius.

Analitikas turi laikytis gamintojo instrukcijy ir gerai mokéti naudotis prietaisu. Prietaisu turi
bati jmanoma daryti fono pataisg, kad juo bity galima naudotis, kai tai yra biitina (Co ir Zn).
Naudojamos dujos yra oras ir acetilenas.

Analizuojamo tirpalo ruoSimas

Ekstrakty tirpaly, turinciy nustatomy elementy, ruosimas
Zr. 9.1 ir (arba) 9.2 metoda, ir, jei tinka — 9.3 metoda.
Bandomojo tirpalo ruoimas

Pagal 9.1, 9.2 arba 9.3 metodg gauto ekstrakto alikvotiné dalis atskiedZiama vandeniu ir
(arba) vandenilio chlorido ragstimi (4.1) arba (4.2) tiek, kad mikroelemento koncentracija
galutiniame matavimo tirpale atitikty kalibravimo tirpaly koncentracijos verciy intervalg
(7.2), o vandenilio chlorido riigities koncentracija biity ne mazesné kaip 0,5 mol/], bet ne
didesné kaip 2,5 mol/l. Darant §j veiksma, tirpala gali tekti nuosekliai skiesti kelis kartus.

Imama galutinio analizuojamo tirpalo, gauto skiedZiant ekstrakta, alikvotiné dalis, kurios
taris, tarkime, a ml, ir supilama i 100 ml matavimo kolba. Nustatant kobalto, geleZies,
mangano arba cinko kiekj, jpilama 10 ml lantano druskos tirpalo (4.3). SkiedZiama
vandenilio chlorido ragsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumai§oma. Tai yra
galutinis matavimo tirpalas. Tarkime, D yra skiedimo faktorius.

Darbo eiga
Tustiojo bandymo tirpalo ruoSimas

Tus¢iojo bandymo tirpalas ruosiamas kartojant visg metodika, pradedant ekstrahavimu,
taciau nededant trasy éminio.

Kalibravimo tirpaly ruosimas

I§ darbinio kalibravimo tirpalo, paruosto pagal kiekvienam mikroelementui nurodyta
metodg, 100 ml matavimo kolbose ruosiama eilé ne maziau kaip penkiy didéjancios
koncentracijos kalibravimo tirpaly, atitinkanc¢iy optimaly spektrometro matavimo
intervala. Prireikus vandenilio chlorido riigsties koncentracija keiciama taip, kad ji kiek
jmanoma labiau atitikty atskiesto analizuojamo tirpalo koncentracija (6.2). Nustatant
kobalto, gelezies, mangano arba cinko kieki, jpilama 10 ml to paties lantano druskos tirpalo
(4.3), kuris buvo naudojamas (6.2). SkiedZiama vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l
tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Nustatymas

Ruosiamas spektrometras (5) ir nustatomas bangos ilgis, nurodytas konkretaus
mikroelemento nustatymo metodo apraSyme.

Tris kartus paeiliui jpurskiami kalibravimo tirpalai (7.2), analizuojamas tirpalas (6.2) ir
tusciojo bandymo tirpalas (7.1), po kiekvieno jpurskimo uzraSomas matavimo rezultatas ir
prietaisas plaunamas distilivotu vandeniu.

Braizoma kalibravimo kreivé, kiekvieno kalibravimo tirpalo spektrometro rodmens
vidutines vertes (7.2) paZymint ordina¢iy asyje, o atitinkamas mikroelemento
koncentracijos vertes, iSreikstas pg/ml , — abscisiy asyje.

Pagal 3ig kreive nustatoma atitinkamo mikroelemento koncentracija bandomajame tirpale
X, (6.2) ir tudciojo bandymo tirpale x,, (7.1), iSreiksta pg/ml.
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Rezultaty iSraiska

Mikroelemento kiekis procentais (E) traSose apskai¢iuojamas:
4
E (%) = [(x,~x,)* V x D]J(M x10°)
Jei taikomas 9.3 metodas:

E (%) = [(x,~ x,)* V x2D]/(M x10")
Cia:
E - nustatyto mikroelemento kiekio traSose procentiné dalis;
x, — bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pug/ml;
Xp — tusciojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pg/ml;
V — 9.1 arba 9.2 metodu gauto ekstrakto tiris, ml;
D - skiedimo faktorius, atitinkantis skiedima pagal $io metodo 6.2 punkta;
M — bandomojo éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metoda, masé, g.

Jeiay, a,, as, ...... , &, ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedZziamos iki atitinkamo tairio V;,
Vo Vs, e , V, ir 100ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (vyfa;) x (v,fa,) x (vsfaz)xx.x.x(vifa) x (100]a)

9.5. metodas

Boro nustatymas traSy ekstraktuose spektrofotometriniu metodu, naudojant azometing H

4.1.

Tikslas

Siame metode aprasyta boro nustatymo trady ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento I prieda reikalaujama deklaruoti suminj ir (arba)
vandenyje tirpaus boro kieki.

Metodo esmé

Azometino H tirpale borato jonai sudaro geltonos spalvos kompleksa, kurio koncentracija
nustatoma molekulinés absorbcinés analizés metodu, bangos ilgiui esant 410 nm.
Trukdantys jonai maskuojami EDTA.

Reagentai

EDTA buferinis tirpalas

] 500 ml matavimo kolbg su 300 ml vandens jdedama:

— 75 g amonio acetato (NH,OOCCH;),

— 10 g etilendiamintetraacto riigsties dinatrio druskos (Na,EDTA),
— 40 ml acto riigsties (CH;COOH; d,, = 1,05 g/ml).

Skiedziama vandeniu iki Zymos ir gerai sumai§oma. Tirpalo pH, tikrinamas stiklo elektrodu,
turi bati 4,8 + 0,1.
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4.2.

4.3.

4.3.1.

6.1.

6.2.

6.3.

7.1.

7.2.

7.3.

7.4.

Azometino H tirpalas

[ 200 ml matavimo kolbg jdedama:

— 10 ml buferinio tirpalo (4.1),

— 400 mg azometino H (C,,H;,NNaOQ,S,),
— 2 g askorbo riigdties (C;HgOy),

— skiedZiama ir gerai sumai§oma. Neruosiama dideliy $io reagento kiekiy, nes jis tinka tik
keletg dieny.

Boro kalibravimo tirpalai

Boro pradinis tirpalas (100 pg/ml)

1 000 ml matavimo kolboje istirpinama vandenyje 0,5719 g boro rugsties (H;BO;).
Skiedziama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma. Supilama i butelj i§ plastiko ir laikoma
Saldytuve.

Boro darbinis tirpalas (10 ug/ml)

50 ml pradinio boro tirpalo (4.3.1) jpilama j 500 ml matavimo kolba. SkiedZiama vandeniu
iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Aparatiira

Spektrofotometras, pritaikytas molekulinei absorbcijai matuoti, bangos ilgiui esant 410 nm,
ir kiuvetés, kuriy tirpalo sluoksnio storis 10 mm.
Analizuojamo tirpalo ruoSimas

Boro tirpalo ruosimas

Zr. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, ir, jei tinka — 9.3 metoda.

Bandomojo tirpalo ruosimas

Ekstrakto alikvotiné dalis (6.1) skiedZiama tiek, kad boro koncentracija ekstrakte atitikty
nurodyta 7.2. Gali tekti nuosekliai skiesti du kartus. Tarkime, D yra skiedimo faktorius.

Pataisos tirpalo ruosimas

Jei bandomasis tirpalas (6.2) yra spalvotas, ruoSiamas atitinkamas pataisos tirpalas, |
plastikine kolbg jpilant 5 ml bandomojo tirpalo (6.2), 5 ml EDTA buferinio tirpalo (4.1),
5 ml vandens ir gerai sumaisant.

Darbo eiga

Tustiojo bandymo tirpalo ruoSimas

Tus¢iojo bandymo tirpalas ruosiamas kartojant visa metodika, pradedant ekstrahavimu,
taciau nededant trasy éminio.

Kalibravimo tirpaly ruosimas

0, 5, 10, 15, 20 ir 25 ml darbinio tirpa19 (4.3.2) jpilama i 100 ml matavimo kolbas.
SkiedZiama vandeniu ir gerai sumaiSoma. Siuose tirpaluose yra 0-2,5 pg/ml boro.

Spalvos gavimas

[ eile kolby i§ plastiko jpilama po 5 ml kalibravimo tirpaly (7.2), bandomyjy tirpaly (6.2)
ir tu¢iojo bandymo tirpalo (7.1). Ipilama 5 ml EDTA buferinio tirpalo (4.1), 5 ml azometino
H tirpalo (4.2).

Gerai sumaiSoma ir spalvai gauti laikoma tamsoje 2,5-3 h.

Nustatymas

Matuojamas tirpaly, gauty pagal 7.3 punkta, ir, prireikus, pataisos tirpalo (6.3) optinis tankis
pagal vandeni, bangos ilgiui esant 410 nm. Prie$ kiekvieno naujo rodmens gavima kiuvetés
plaunamos vandeniu.
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8. Rezultaty iSraiska
Bréziama kalibravimo kreivé, abscisiy asyje paZzymint kalibravimo tirpaly koncentracija
(7.2), o ordinaciy adyje — spektrofotometru iSmatuota optinio tankio verte (7.4).
Pagal kalibravimo kreive nustatoma boro tus¢iojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija,
boro bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija ir, jei analizuojamas tirpalas spalvotas, pataisyta
bandomojo tirpalo koncentracija. Pastarajai apskaiciuoti i§ bandomojo tirpalo (6.2) optinio
tankio atimamas pataisos tirpalo (6.3) optinis tankis ir nustatoma pataisyta bandomojo
tirpalo koncentracija. Bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, su pataisa arba be jos,
pazymima x,, o tui¢iojo bandymo tirpalo — xy,.
Boro procentiné dalis tragSose apskaic¢iuojama:
4
B% =[(x,—x,) x V*DI/(Mx10)
Jei taikomas 9.3 metodas:
4
B% = [(x,—x,) * Vx2D]/(M x10°)
Cia:
B — boro kiekio traSose procentiné dalis;
x, — bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, su pataisa arba be jos, ug/ml;
Xp — tusciojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pg/ml;
V — ekstrakto tiiris, gautas pagal 9.1 arba 9.2 metod, ml;
D - skiedimo pagal (6.2) faktorius;
M — éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metodg, masé, g.
Jeia, ira, yra viena po kitos paimtos alikvotinés dalys, o jos skiedZziamos iki atitinkamo tiirio
V, ir V, ml, skiedimo faktorius D apskaiciuojamas:
D = (vifa)) x (v,fa,)
9.6. metodas
Kobalto nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu
1. Tikslas
Siame metode aprasyta kobalto nustatymo trasy ekstraktuose metodika.
2. Taikymo sritis
Si metodika tinka analizuoti trgsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus kobalto kieki.
3. Metodo esmé
Tinkamai apdorojus ir atskiedus ekstraktus, kobalto kiekis nustatomas atominés
absorbcinés analizés metodu.
4. Reagentai
4.1. Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, mazdaug 6 mol/l
7Zr. 9.4 metodg (4.1).
4.2. Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

7r. 9.4 metody (4.2).
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4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
7r. 9.4 metody (4.3).

Kobalto kalibravimo tirpalai

Kobalto pradinis tirpalas (1 000 pg/ml)

1250 ml tirio chemine stikling 0,1 mg tikslumu sveriama 1 g kobalto, jpilama 25 ml 6 mol/l
vandenilio chlorido riigsties (4.1), ir kaitinama ant elektrinés plytelés tol, kol kobaltas
visiskai istirps. Tirpalui atvésus, jis kiekybiskai supilamas j 1 000 ml matavimo kolba.
Skiedziamas vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSomas.

Kobalto darbinis tirpalas (100 pg/ml)

10 ml pradinio tirpalo (4.4.1) jpilama j 100 ml matavimo kolba. SkiedZiama vandenilio
chlorido ragsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrometras, kaip nurodyta 9.4 metodo 5 punkte. Prietaise turi baiti
kobaltui biidingos spinduliuotés 3altinis (240,7 nm). Spektrometru turi biiti jmanoma daryti
fono pataisg.

Analizuojamo tirpalo ruoSimas

Kobalto ekstrakto tirpalas

Zr. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, ir, jei tinka — 9.3 metoda.

Bandomojo tirpalo ruosimas

Zr. 9.4 metodg (6.2). Bandomajame tirpale turi biiti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo (4.3).

Darbo eiga

Tustiojo bandymo tirpalo ruoSimas

Zr. 9.4 metoda (7.1). Tuitiojo bandymo tirpale turi biiti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo,
naudojamo 6.2.

Kalibravimo tirpaly ruosimas
Zr. 9.4 metoda (7.2).

Norint gauti optimaly nustatymo intervala 0-5 pg/ml kobalto, { 100 ml matavimo kolbas
ipilama 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ml darbinio tirpalo (4.4.2). Prireikus, vandenilio chlorido
ragsties koncentracija nustatoma taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija
bandomajame tirpale (6.2). | kickviena kolbg jpilama po 10 ml lantano druskos tirpalo,
naudojamo 6.2. Skiedziama vandenilio chlorido ragsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki 100 ml
ir gerai sumaiSoma. Siuose tirpaluose yra 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 pg/ml kobalto.

Nustatymas

7r. 9.4 metoda (7.3). Spektrometras (5) ruosiamas matavimui bangos ilgiui esant 240,7 nm.

Rezultaty iSraiska
Zr. 9.4 metoda (8).

Kobalto kiekio trgSose procentiné dalis apskaiciuojama:
4
Co% = [(x,~x,) *VxDJJ(Mx10")
Jei taikomas 9.3 metodas:
4
Co% = [(x,—x,) * V x2D]/(M x10)
Cia:
Co - kobalto kiekio tradose procentiné dalis;

X, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pg/ml;

X, - tuic¢iojo bandymo tirpalo (7.1.) koncentracija, pg/ml;
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4.1.

4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2

6.1.

V -pagal 9.1 arba 9.2 metoda gauto ekstrakto tiris, ml;
D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedimg;

m - bandomojo éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metods, maseé, g.

Jei a;, a,, az, ...... , ; ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tirio V;,
Vo Vi e , V,ir 100 ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (vifay) x (v,fa,) x (vifaz)xx.xx.x(v[a) x (100fa)

9.7 metodas

Vari nustatymas trasy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu

Tikslas

Siame metode aprasyta vario nustatymo trady ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus vario kieki.

Metodo esmé

Tinkamai apdorojus ir atskiedus ekstraktus, vario kiekis nustatomas atominés absorbcinés
analizés metodu.

Reagentai

Vandenilio chlorido rigsties tirpalas, mazdaug 6 mol/l

Zr. 9.4 metoda (4.1).

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, maZdaug 0,5 mol/l

7r. 9.4 metody (4.2).

Vandenilio peroksido tirpalas (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml), be mikroelementy.

Vario kalibravimo tirpalai

Vario pradinis tirpalas (1 000 ug/ml)

[ 250 ml cheming stikling 0,1 mg tikslumu sveriama 1 g vario, jpilama 25 ml 6 mol/l
vandenilio chlorido rtigsties (4.1), 5 ml vandenilio peroksido tirpalo (4.3) ir kaitinama ant
elektrinés viryklés tol, kol varis visiskai istirps. Tirpalas kiekybiskai supilamas j 1 000 ml
matavimo kolbg. Skiedziama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Vario darbinis tirpalas (100 pg/ml)

20 ml pradinio tirpalo (4.4.1) jpilama j 200 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandenilio
chlorido rigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrometras: Zr. 9.4 metoda (5). Prietaise turi baiti variui biidingos
spinduliuotés 3altinis (324,8 nm).

Analizuojamo tirpalo ruosimas

Vario ekstrakto tirpalas

Zr. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, ir, jei tinka — 9.3 metoda.
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6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Bandomojo tirpalo ruosimas

Zr. 9.4 metoda (6.2).
Darbo eiga

Tusciojo bandymo tirpalo ruoSimas

7r. 9.4 metoda (7.1).

Kalibravimo tirpaly ruoimas
Zr. 9.4 metoda (7.2).

Norint gauti optimaly nustatymo intervalg 0-5 pg/ml vario, { 100 ml matavimo kolbas
jpilama 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ml darbinio tirpalo (4.4.2). Prireikus, vandenilio chlorido
rugsties koncentracija nustatoma taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija
bandomajame tirpale (6.2). Skiedziama vandenilio chlorido raigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2)
iki 100 ml ir gerai sumai§oma. Siuose tirpaluose yra 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 pg/ml vario.

Nustatymas

7Zr. 9.4 metodg (7.3). Spektrometras (5) ruosiamas matavimui bangos ilgiui esant 324,8 nm.

Rezultaty iSraiska
Zr. 9.4 metoda (8).

Vario kiekio tradose procentiné dalis apskaiciuojama:
4
Cu% = [(x,~x,) x V xDI]/(Mx10°)
Jei taikomas 9.3 metodas:

Cu% = [(x,~x,) x V x2D]/(M x10°)

Cla:

Cu - vario kiekio trgsose procentiné dalis;

x, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pg/ml;

xy, - tus¢iojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, ug/ml;

V -pagal 9.1 arba 9.2 metoda gauto ekstrakto téiris, ml;

D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedima;

m - bandomojo éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metods, masé, g.

Jeia,, ay, as, ..., a; ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tiirio V,, V,,
V;, ..., V;ir 100 ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (vyfay) x (vya,) * (vsfas).x.x.x.x(vfa) x (100]a)

9.8 metodas

GeleZies nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu

Tikslas

Siame metode aprasyta gelezies nustatymo trady ckstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragSoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento [ priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpios gelezies kieki.
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3. Metodo esmé

Tinkamai apdorojus ir atskiedus ekstraktg, geleZies kiekis nustatomas atominés absorbcinés
analizés metodu.

4. Reagentai

4.1. Vandenilio chlorido rgsties tirpalas, maZdaug 6 mol/l

7r. 9.4 metodg (4.1).

4.2. Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

Zr. 9.4 metody (4.2).

4.3. Vandenilio peroksido tirpalas (30 % H,0,, d, = 1,11 g/ml), be mikroelementy.

4.4. Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
7r. 9.4 metody (4.3).

4.5. Gelezies kalibravimo tirpalai

4.5.1. Gelezies pradinis tirpalas (1 000 pg/ml)

] 500 ml cheming stikling 0,1 mg tikslumu sveriama 1 g grynos geleZies vielos, jpilama
200 ml vandenilio chlorido riigsties 6 mol/l tirpalo (4.1) ir 15 ml vandenilio peroksido
tirpalo (4.3). Kaitinama ant elektrinés viryklés tol, kol gelezis visiskai istirps. Tirpalui atvésus,
jis kiekybiskai supilamas { 1 000 ml matavimo kolbg. SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir
gerai sumaiSoma.

4.5.2 Gelezies darbinis tirpalas (100 pg/ml)
20 ml pradinio tirpalo (4.5.1) jpilama { 200 ml matavimo kolbg. Skiedziama iki Zymos
0,5 mol/l vandenilio chlorido ragsties tirpalu (4.2) ir gerai sumai§oma.

5. Aparatiira
Atominés absorbcijos spektrometras: zr. 9.4 metoda (5). Prietaise turi biiti geleZiai biidingos

spinduliuotés 3altinis (248,3 nm).

6. Analizuojamo tirpalo ruo$imas

6.1. GeleZies ekstrakto tirpalas

7r. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, jei tinka — 9.3 metoda.

6.2. Bandomojo tirpalo ruosimas

Zr. 9.4 metoda (6.2). Bandomajame tirpale turi biiti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo.

7. Darbo eiga

7.1. Tustiojo bandymo tirpalo ruosimas
7r. 9.4 metoda (7.1). Tuséiojo bandymo tirpale turi biti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo,
kaip nurodyta 6.2 punkte.

7.2. Kalibravimo tirpaly ruosimas
Zr. 9.4 metoda (7.2).

Norint gauti optimaly nustatymo intervalg 0-10 pg/ml geleZies, { 100 ml matavimo kolbas
jpilama 0, 2, 4, 6, 8, ir 10 ml darbinio tirpalo (4.5.2). Prireikus, vandenilio chlorido ragsties
koncentracija nustatoma taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija
bandomajame tirpale (6.2). Ipilama 10 ml lantano druskos tirpalo, naudojamo 6.2.
Skiedziama vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumai§oma.
Siuose tirpaluose yra 0, 2, 4, 6, 8 ir 10 pg/ml gelezies.

7.3. Nustatymas

7t. 9.4 metoda (7.3). Spektrometras (5) ruosiamas matuoti, bangos ilgiui esant 248,3 nm.
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4.1.

4.2.

4.3.

Rezultaty iSraiska
Zr. 9.4 metoda (8).

Gelezies kiekis traSose procentais apskai¢iuojamas:
4
Fe % = [(x,—x,) * V x D]/(M x10°)
Jei taikomas 9.3 metodas:

Fe% = [(x,~x,) x V x2D]/(M x10")

Cla:

Fe - gelezies kiekio tradose procentine dalis;

X, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pg/ml;

xy, - tus¢iojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pg/ml;

V - pagal 9.1 arba 9.2 metoda gauto ekstrakto taris, ml;

D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedima;

M - bandomojo éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metodg, masé, g.

Jeiay, ay, as, ..., a; ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tiirio V,, V,,
Vj, ..., V; ir 100 ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (vifay) x (vyfa,) x (vfas)x.x.xxx(v[a) x (100/a)

9.9 metodas

Mangano nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu

Tikslas

Siame metode aprasyta mangano nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus mangano kiekj.

Metodo esmé

Tinkamai apdorojus ir atskiedus ekstrakta, mangano kiekis nustatomas atominés
absorbcinés analizés metodu.

Reagentai

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, mazdaug 6 mol/l

Zr. 9.4 metody (4.1).

Vandenilio chlorido rigsties tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

7r. 9.4 metoda (4.2).

Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
7r. 9.4 metody (4.3).
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4.4.

4.4.1.

4.4.2

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

7.3.

Mangano kalibravimo tirpalai

Mangano pradinis tirpalas (1 000 pg/ml)

[ 250 ml cheming stikling 0,1 mg tikslumu sveriama 1 g mangano, jpilama 25 ml 6 mol/l
vandenilio chlorido riigsties (4.1). Kaitinama ant elektrinés viryklés tol, kol manganas
visiskai istirps. Tirpalui atvésus, jis kiekybiskai supilamas j 1 000 ml matavimo kolba.
SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Mangano darbinis tirpalas (100 pg/ml)

[ 200 ml matavimo kolbg jpilama 20 ml pradinio tirpalo (4.4.1), skiedziama 0,5 mol/l
vandenilio chlorido rigsties tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumai§oma.

Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrometras, Zr. 9.4 metoda (5). Prietaise turi biti manganui
badingos spinduliuotés altinis (279,6 nm).

Analizuojamo tirpalo ruosimas

Mangano ekstrakto tirpalas

Zr. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, ir, jei tinka — 9.3 metoda.

Bandomojo tirpalo ruosimas

7r. 9.4 metoda (6.2). Bandomajame tirpale turi biiti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo (4.3).
Darbo eiga

Tusciojo bandymo tirpalo ruosimas

7r. 9.4 metoda (7.1). Tuséiojo bandymo tirpale turi biti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo,
naudojamo 6.2.

Kalibravimo tirpaly ruoSimas
7r. 9.4 metody (7.2)

Norint gauti optimaly nustatymo intervalg 0-5 pg/ml mangano, j 100 ml matavimo kolbas
jpilama 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ml darbinio tirpalo (4.4.2). Prireikus, vandenilio chlorido
riigsties koncentracija nustatoma taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija
bandomajame tirpale (6.2). | kiekviena kolbg jpilama 10 ml lantano druskos tirpalo,
naudojamo 6.2. Skiedziama vandenilio chlorido raigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki 100 ml
ir gerai sumaiSoma. Siuose tirpaluose yra 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 pg/ml mangano.

Matavimas

7r. 9.4 metoda (7.3). Spektrometras (5) ruogiamas matavimui bangos ilgiui esant 279,6 nm.

Rezultaty israiska
Zr. 9.4 metoda (8).

Mangano kiekis trgdose procentais apskaiciuojamas:
4
Mn % = [(x,~x,)x V x D]/(M x10°)
Jei taikomas 9.3 metodas:

Mn % = [(x,~x,)x V x 2D]/(M x10°)

dia:
Mn - mangano kiekio traSose procentiné dalis;

X, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pg/ml;

Xy, - tus¢iojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pg/ml;

V -pagal 9.1 arba 9.2 metoda gauto ekstrakto taris, ml;
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Molibdeno

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedima;
M - bandomojo éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metodg, mase, g.
Jeia,, ay, as, ..., a; ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tirio V,, V,,

Vs, ..., V;ir 100 ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (v)fa,) x (V,fa,) x (v;[a;)x.x.x.x.x(v[a) x (100]a)

9.10 metodas

nustatymas traSy ekstraktuose spektrofotometriniu metodu naudojant amonio
tiocianatg

Tikslas

Siame metode aprasyta molibdeno nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragSoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2
metodus ir kurioms pagal $io reglamento [ priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus molibdeno kieki.

Metodo esmé
Riigstingje terpéje molibdenas (V) su SCN™ jonais sudaro kompleksa [MoO(SCN);]?".

Kompleksas ekstrahuojamas n-butilacetatu. Trukdantys jonai, pvz., geleZies, lieka
vandeninéje fazéje. Geltonai oranzinés spalvos intensyvumas nustatomas molekulinés
absorbcinés analizés metodu, bangos ilgiui esant 470 nm.

Reagentai

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas (HCl) mazdaug 6 mol/l
7r. 9.4 metoda (4.1).

Vario tirpalas (70 mg/l) 1,5 mol/l vandenilio chlorido riigstyje

1 000 ml matavimo kolboje, i kurig jpilta 250 ml vandenilio chlorido riigities 6 mol/l,
iStirpinama 0,1 mg tikslumu pasverto 275 g vario sulfato (CuSO, x 5H,0). Skiedziama
vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Askorbo riigsties tirpalas (50 gf1)
1 000 ml matavimo kolboje istirpinama 50 g askorbo riigsties (C4HgOg) naudojant vandeni.

Skiedziama vandeniu iki Zymos, gerai sumaiSoma ir laikoma Saldytuve.

n-butilacetatas

Amonio tiocianato tirpalas, 0,2 mol/l

1 000 ml matavimo kolboje iStirpinama 15,224 g NH,SCN naudojant vandenj. Skiedziama
vandeniu iki Zymos; gerai sumaiSoma ir laikoma tamsiame butelyje.

Alavo (1I) chlorido tirpalas (50 g/l) 2 mol/l vandenilio chlorido rigstyje

Sis tirpalas turi biiti visiskai skaidrus ir ruosiamas pries pat naudojima. Jis ruosiamas is labai
gryno alavo (Il) chlorido, kitaip tirpalas nebus skaidrus.

Norint paruosti 100 ml tirpalo, 5 g (SnCl, x 2H,0) istirpinama 35 ml vandenilio chlorido
ragsties 6 mol/l tirpalo (4.1). Ipilama 10 ml vario tirpalo (4.2). SkiedZiama vandeniu iki
Zymos ir gerai sumaiSoma.

Molibdeno kalibravimo tirpalai

Molibdeno pradinis tirpalas (500 pg/ml)

1 000 ml matavimo kolboje 6 mol/l vandenilio chlorido riigstyje (4.1) itirpinama 0,920 g
amonio molibdato [(NH,)sMo,0,, x 4H,0), pasverto 0,1 mg tikslumu. SkiedZiama tuo
paciu tirpalu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.
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4.7.2.

4.7.3

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

7.3.

Molibdeno tarpinis tirpalas (25 pg/ml)

[ 500 ml matavimo kolba jpilama 25 ml pradinio tirpalo (4.7.1). SkiedZiama 6 mol/l
vandenilio chlorido rigstimi (4.1) iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Molibdeno darbinis tirpalas (2,5 pg/ml)

[ 100 ml matavimo kolbg jpilama 10 ml tarpinio tirpalo (4.7.2). Skiedziama vandenilio
chlorido ragsties 6 mol/l tirpalu (4.1) iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Aparatiira

Molekulinés absorbcijos spektrofotometras su kiuvetémis, kuriy tirpalo sluoksnio storis
20 mm, nustatytas matavimo bangos ilgis 470 nm.

200 ml arba 250 ml dalijamieji piltuvai.

Analizuojamo tirpalo ruosimas

Molibdeno ekstrakto tirpalas

7r. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, ir, jei tinka — 9.3 metoda.
Bandomojo tirpalo ruosimas

Ekstrakto alikvotiné dalis (6.1) skiedZiama vandenilio chlorido riigsties 6 mol/l tirpalu (4.1)
reikiamai molibdeno koncentracijai gauti. Tarkime, D yra skiedimo faktorius.

| dalijamaji piltuva (5.2) ipilama ekstrakto tirpalo alikvotiné dalis, turinti 1-12 pg
molibdeno. Skiedziama iki 50 ml vandenilio chlorido riigsties 6 mol/l tirpalu (4.1).

Darbo eiga
Tusciojo bandymo tirpalo ruosimas

Tusciojo bandymo tirpalas ruosiamas kartojant visg metodika, pradedant ekstrahavimu,
nepridedant tra$y éminio.

Kalibravimo tirpaly ruoSimas

Ruosiami ne maziau kaip 6 kalibravimo tirpalai, kuriy didéjanti koncentracija atitinka
spektrofotometro optimalaus atsako intervalg.

Norint gauti 0-12,5 pg molibdeno koncentracijos intervalg, | dalijamuosius piltuvus (5.2)
jpilama 0, 1, 2, 3, 4 ir 5 ml darbinio tirpalo (4.7.3). SkiedZiama iki 50 ml vandenilio chlorido
riigties 6 mol/l tirpalu (4.1). Piltuvuose yra 0, 2,5, 5, 7,5, 10 ir 12,5 pg molibdeno.

Komplekso susidarymas ir atskyrimas

[ kiekvieng dalijamajj piltuva (6.2, 7.1 ir 7.2) nurodyta tvarka jpilama:
— 10 ml vario tirpalo (4.2),

— 20 ml askorbo rugsties tirpalo (4.3).

Gerai sumaiSoma ir laukiama dvi arba tris minutes. Tuomet jpilama:
— 10 ml n-butilacetato (4.4), naudojant tikslig pipete,

— 20 ml tiocianato tirpalo (4.5).

Purtoma vieng minute kompleksui iSekstrahuoti j organing fazg; fazéms leidZiama atsiskirti,
visa vandeniné fazé i$leidziama ir i$pilama; o organiné fazé plaunama:

— 10 ml alavo chlorido tirpalu (4.6).

Purtoma vieng minute. Fazéms leidZiama atsiskirti, visa vandeniné fazé isleidziama.
Organiné fazé supilama  mégintuvélj; taip galima surinkti suspenduotus vandens lasus.
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7.4. Matavimas

Matuojamas 7.3 gauty tirpaly optinis tankis, bangos ilgiui esant 470 nm, palyginamuoju
tirpalu naudojant 0 pg/ml molibdeno kalibravimo tirpala (7.2).

8. Rezultaty iSraiska
Bréziama kalibravimo kreivé, abscisiy asyje zymint pg iSreikSta molibdeno mase
kalibravimo tirpaluose (7.2), o ordinaciy asyje — atitinkamas optinio tankio (7.4) vertes pagal

spektrometro rodmenis.

Pagal 3ia kreive nustatoma molibdeno masé bandomajame tirpale (6.2) ir tus¢iojo bandymo
tirpale (7.1). Sios masés atitinkamai pazymimos X ir x,,.

Molibdeno kiekis trgSose procentais apskaic¢iuojamas:
4
Mo % = [(x,~x,) x V[a x D]/(M x10°)
Jei taikomas 9.3 metodas:

Mo % = [(x,~x,) x Vja x 2D]/(M x10°)

Cia:
Mo - molibdeno kiekio trasose procentiné dalis;

a - alikvotinés dalies, paimtos i paskutinio skiesto tirpalo (6.2), tiris, ml;
X, - Mo masé bandomajame tirpale (6.2), pg;

X, - Mo masé tus¢iojo bandymo tirpale (7.1), kurio tiris atitinka bandomojo tirpalo (6.2)
alikvotinés dalies a tir, pg;

V — pagal 9.1 arba 9.2 metoda gauto ekstrakto, tiris, ml;
D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedima;
m - éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metods, mase¢, g.

Jeia, ira, yra viena po kitos paimtos alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tario
V, ir V,,ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (v)fa)) * (v,fa,)

9.11 metodas
Cinko nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu
1. Tikslas
Siame metode aprasyta cinko nustatymo trasy ekstraktuose metodika.
2. Taikymo sritis
Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 9.1 ir 9.2

metodus ir kurioms pagal 3io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj
ir (arba) vandenyje tirpaus cinko kieki.

3. Metodo esmé

Tinkamai paruosus ir atskiedus ekstraktus, cinko kiekis nustatomas atominés absorbcinés
analizés metodu.

4. Reagentai

4.1. Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, maZdaug 6 mol/l

7r. 9.4 metoda (4.1).
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4.2

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2

6.1.

6.2.

7.1.

7.2.

7.3.

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, maZdaug 0,5 mol/l

7Zr. 9.4 metoda (4.2).

Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
7r. 9.4 metody (4.3).

Cinko kalibravimo tirpalai

Cinko pradinis tirpalas (1 000 pg/ml)

1 000 ml matavimo kolboje, kurioje yra 25 ml 6 mol/l vandenilio chlorido rugsties (4.1),
iStirpinama 1 g cinko milteliy arba granuliy, pasverty 0,1 mg tikslumu. Cinkui visiskai
itirpus, skiedZiama vandeniu iki Zymos ir gerai sumai§oma.

Cinko darbinis tirpalas (100 pg/ml)

[ 200 ml matavimo kolbg jpilama 20 ml pradinio tirpalo (4.4.1). Skiedziama vandenilio
chlorido raigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Aparatiira

Atomineés absorbcijos spektrometras, kaip nurodyta 9.4 metodo 5 punkte. Prietaise turi bati
cinkui biidingos spinduliuotés 3altinis (213,8 nm). Spektrometru turi biti jmanoma daryti
fono pataisa.

Analizuojamo tirpalo ruosimas

Cinko ekstrakto tirpalas

7r. 9.1 ir (arba) 9.2 metodus, jei tinka — 9.3 metoda.

Bandomojo tirpalo ruosimas

Zr. 9.4 metoda (6.2). Bandomajame tirpale turi biiti 10 % tiirio lantano druskos tirpalo.

Darbo eiga

Tustiojo bandymo tirpalo ruosimas

7r. 9.4 metoda (7.1). Tusiojo bandymo tirpale turi biiti 10 % tiirio lantano druskos tirpalo,
naudojamo 6.2.

Kalibravimo tirpaly ruosimas
7r. 9.4 metoda (7.2).

Norint gauti optimaly nustatymo intervala 0-5 pg/ml cinko, j 100 ml matavimo kolbas
jpilama 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ml darbinio tirpalo (4.4.2). Prireikus, vandenilio chlorido
rgsties koncentracija nustatoma taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija
bandomajame tirpale (6.2). | kiekvieng kolba jpilama 10 ml lantano druskos tirpalo,
naudojamo 6.2. SkiedZiama vandenilio chlorido rtgsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki 100 ml
ir gerai sumaiSoma. Siuose tirpaluose yra 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ug/ml cinko.

Nustatymas

7r. 9.4 metoda (7.3). Spektrometras (5) ruogiamas matuoti, bangos ilgiui esant 213,8 nm.

Rezultaty iSraiska
7r. 9.4 metody (8).

Cinko kiekio trgSose procentiné dalis apskaiciuojama:
4
Zn% =[(x,—x,)* V x D]j(M x10)
Jei taikomas 9.3 metodas:

Zn% = [(x,~x)x V x 2D]/(M x10°)
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4.1.

4.2.

5.1.

Cla:

Zn - cinko kiekio trgSose procentiné dalis;

x, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pg/ml;

X, - tud¢iojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pg/ml;

V -pagal 9.1 arba 9.2 metodg gauto ekstrakto taris, ml;

D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedima;

M - bandomojo éminio, paimto pagal 9.1 arba 9.2 metod, mase, g.

Jeiay, ay, as, ..., a; ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tirio V;, V,,
Vs, ..., V;ir 100ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (1,fa) * (vfa) * (vfas)xxxxx(va) * (100ja)

10 serijos metodai

Mikroelementai, kuriy koncentracija yra didesné kaip 10 %

10.1 metodas

Visy mikroelementy ekstrahavimas

Tikslas

Siame metode apibrézta $iy mikroelementy ekstrahavimo metodika: viso boro, kobalto,
vario, gelezies, mangano, molibdeno ir cinko. Pagrindinis tikslas — daryti kick jmanoma
mazesnj ekstrahavimy skaiciy, jei jmanoma, tg patj ekstrakta naudojant kiekvieno i pirmiau
iSvardyty mikroelementy suminiam kiekiui nustatyti.

Taikymo sritis

Si metodika tinka EB trasoms, jtrauktoms j I priedo E skyriy ir turincioms vieno arba keliy
i3 iy mikroelementy: boro, kobalto, vario, gelezies, mangano, molibdeno ir cinko. Ji tinka
kiekvienam mikroelementui, kurio deklaruojamas kiekis yra didesnis kaip 10 %.

Metodo esmé

Tirpinimas verdancioje praskiestoje vandenilio chlorido rigstyje.

Pastaba

Ekstrahavimas yra empirinis, todel gali bati arba gali nebati kiekybinis atsizvelgiant §
produkta arba kitas trady sudedamgsias dalis. Konkreciai, tam tikry mangano oksidy
ekstrahuotas kiekis gali biiti gerokai maZesnis uz suminj produkte esancio mangano kieki.
Trady gamintojai turi uZtikrinti, kad deklaruojamas kiekis i§ tikryjy atitikty kiekj,
ekstrahuojama metodo salygomis.

Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 6 mol/l

Vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) maiomas su vienu tiiriu vandens.

Koncentruotas amoniako tirpalas (NH;, d,o = 0,9 g/ml).

Aparatiira

Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.
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5.2.

7.1.

7.2.

pH-metras.

Pastaba

Kai ekstrakte reikia nustatyti bora, negalima naudoti borosilikatinio stiklo indy. Kadangi pagal metoda
ekstraktas virinamas, geriau naudoti indus i§ teflono arba kvarcinio stiklo. Indus reikia gerai skalauti, jei
jie buvo plauti boraty turinciais plovikliais.

Eminio ruoSimas

7r. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

Sveriamas 1-2 g tray éminys, atsizvelgiant | deklaruojama elemento kiekj produkte. Si lentelé
naudojama ruosti galutiniam tirpalui, kuris atitinkamai praskiestas turi atitikti kiekvieno metodo
matavimo ribines vertes. Eminiai turéty bati sveriami 1 mg tikslumu.

Deklaruojamas mikroelemento kiekis trasose (%) >10<25 > 25
Eminio masé (g) 2 1
Elemento masé éminyje ( mg) >200 < 500 > 250
Ekstrakto tiris V (ml) 500 500
Elemento koncentracija ekstrakte (mg/l) > 400 <1000 > 500

Eminys supilamas i 250 ml chemine stikling.
Tirpalo ruoSimas

Prireikus éminys sudrékinamas nedideliu kieki vandens, mazais kiekiais atsargiai jpilama 10 ml
praskiestos vandenilio chlorido riigties (4.1) vienam gramui trady ir dar 50 ml vandens. Stikliné
uzdengiama laikrodiniu stiklu ir turinys sumai§omas. Tirpalas uZvirinamas ant elektrinés viryklés ir
virinamas 30 min. Tirpalas paliekamas atvésti retkarciais maiSant. Tirpalas kiekybiskai supilamas |
250 ml arba 500 ml matavimo kolbg (Zr. lentele). SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.
Filtruojama per sausg filtrg i sausa inda. Pirmoji filtrato dalis i$pilama. Ekstraktas turi bati visiskai
skaidrus.

Nustatymg rekomenduojama daryti tuojau pat, naudojant alikvotines skaidraus filtrato dalis; jei tai
nejmanoma, indai turéty bti uzkimsti.

Pastaba

Ekstraktai, kuriuose turi biti nustatomas boro kiekis: koncentruotu amoniako tirpalu (4.2) nustatoma pH
verté 4-6.

Nustatymas

Kiekvieno mikroelemento nustatymas turi biiti daromas imant alikvotines dalis, kuriy dydis nurodytas
kiekvieno atskiro mikroelemento metodo aprasyme.

10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ir 10.10 metody negalima taikyti nustatant elementus, esancius chelaty arba
kompleksiniy junginiy pavidalu. Tokiais atvejais pries nustatyma bitina taikyti 10.3 metoda.

Nustatant atominés absorbcinés analizés metodu (10.8 ir 10.11 metodai), toks apdorojimas paprastai
néra biitinas.

10.2 metodas

Tirpiy vandenyje mikroelementy ekstrahavimas
Tikslas

Siame metode aprasyta mikroelementy boro, kobalto, vario, gelezies, magnio, molibdeno ir cinko tirpiy
vandenyje junginiy ekstrahavimo metodika. Pagrindinis tikslas — daryti kiek jmanoma maZesnj
ekstrahavimy skaiciy, jei jmanoma, tg patj ekstrakta naudojant kickvieno i§ pirmiau i$vardyty
mikroelementy kiekiui nustatyti.
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5.1.

7.1.

7.2.

7.3.

Taikymo sritis
Si metodika tinka j I priedo E skyriy jtrauktoms EB trasoms, turintioms vieno arba keliy i3 siy

mikroelementy: boro, kobalto, vario, gelezZies, mangano, molibdeno ir cinko. Ji tinka kiekvienam
mikroelementui, kurio deklaruojamas kiekis yra didesnis kaip 10 %.

Metodo esmé

Mikroelementai ekstrahuojami maisant trgsas 20 (+ 2)°C temperatiiros vandenyje.

Pastaba

Ekstrahavimas yra empirinis, jis gali bati arba gali nebiti kiekybinis.

Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HC) tirpalas, mazdaug 6 mol/l

MaiSomas vienas tairis vandenilio chlorido rigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas tiris vandens.

Aparatiira

Sukamoji purtyklé, nustatyta 35-40 min™'.

Pastaba

Kai ekstrakte reikia nustatyti bora, negalima naudoti borosilikatinio stiklo indy. Siam ekstrahavimui
geriau naudoti indus i3 teflono arba kvarcinio stiklo. Stiklinius indus reikia gerai skalauti, jei jie buvo
plauti boraty turinciais plovikliais.

Eminio ruo$imas

Zr. 1 metoda.

Darbo eiga

Bandomasis éminys

Sveriamas 1-2 g trady éminys, atsizvelgiant i deklaruojamg elemento kiekj produkte. Si lentelé
naudojama ruosti galutiniam tirpalui, kuris atitinkamai praskiestas turi atitikti kiekvieno metodo
matavimo ribines vertes. Eminiai turéty biti sveriami 1 mg tikslumu.

Deklaruojamas mikroelemento kiekis trasose (%) >10< 25 > 25
Eminio masé (g) 2 1
Elemento maseé éminyje ( mg) >200 < 500 > 250
Ekstrakto tiris V (ml) 500 500
Elemento koncentracija ekstrakte (mg/l) > 400 <1 000 > 500

Eminys supilamas j 500 ml kolba.

Tirpalo ruosimas
Ipilama mazdaug 400 ml vandens.

Kolba gerai uzkems$ama. Eminiui disperguoti stipriai purtoma ranka, toliau 30 min maiSoma ant
sukamosios purtyklés.

Skiedziama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

Bandomojo tirpalo ruosimas

Tirpalas nedelsiant filtruojamas | $varia, sausa kolbg. Kolba uzkemsama. Nustatymas daromas tojau pat
po filtravimo.
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4.1.

4.2.

Pastaba

Jei filtratas palaipsniui susidrumscia, V, tiirio kolboje ruosiamas kitas ekstraktas pagal 7.1 ir 7.2
punktuose aprasyta metodika. Ekstraktas filtruojamas { W tiirio sausa matavimo kolba, j kurig pries tai
jpilama 5 ml praskiestos vandenilio chlorido riigsties (4.1). Filtravimas sustabdomas, kai pasiekiama
matavimo kolbos Zymé. Gerai sumaiSoma.

Siomis salygomis rezultatams isreiksti V verté yra lygi:
V = Ve x W/(W - 5)

Skiedimai isreiskiant rezultatus yra pagristi Sia V verte.

Nustatymas

Kiekvieno mikroelemento nustatymas daromas imant alikvotines dalis, kuriy dydis nurodytas kiekvieno
atskiro mikroelemento metodo aprasyme.

Negalima taikyti 10.5, 10.6, 10.7, 10.9 ir 10.10 metody nustatant elementus, esancius chelaty arba
kompleksiniy junginiy pavidalu. Tokiais atvejais prie§ nustatyma reikia taikyti 10.3 metoda.

Nustatant atominés absorbcinés analizés metodu (10.8 ir 10.11 metodai), toks apdorojimas paprastai
néra biitinas.

10.3 metodas
Organiniy junginiy Salinimas i$ tra$y ekstrakty

Tikslas

Siame metode aprasyta organiniy junginiy 3alinimo i3 trady ekstrakty metodika.

Taikymo sritis
Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir

kurioms pagal sio reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj ir (arba) vandenyje tirpaus
elemento kieki.

Pastaba

Nedideli organiniy medziagy kiekiai paprastai neturi jtakos, kai taikomas atominés absorbcinés analizés
metodas.

Metodo esmé

Organiniai junginiai alikvotinéje ekstrakto dalyje oksiduojami vandenilio peroksidu.

Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HC) tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l
MaiSomas vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 20 tariy vandens.

Vandenilio peroksido tirpalas (30 % H,0,, d,o = 1,11 g/ml), be mikroelementy.

Aparatiira

Elektriné viryklé su temperatiiros reguliatoriumi.

Darbo eiga

25 ml ekstrakto tirpalo, gauto 10.1 arba 10.2 metodu, jpilama j 100 ml cheming stikling. Jei taikomas
10.2 metodas, i cheming stikling su ekstrakto tirpalu jpilama 5 ml praskiestos vandenilio chlorido
rigsties (4.1). Toliau jpilama 5 ml vandenilio peroksido tirpalo (4.2). Uzdengiama laikrodiniu stiklu.
Palickama oksiduotis apie valanda esant kambario temperatirai, véliau tirpalas pamazu uzvirinamas ir
pusvalandj virinamas. Prireikus i atvésusj tirpala jpilama dar 5 ml vandenilio peroksido. Tuomet vél
virinama vandenilio peroksido pertekliui pasalinti. Palickama atvesti, kiekybiskai supilama i 50 ml
matavimo kolbg ir skiedZiama iki Zymos. Prireikus tirpalas filtruojamas.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

[ 3 skiedimg reikia atsizvelgti imant alikvotines dalis ir apskai¢iuojant mikroelemento procenting dalj
produkte.

10.4 metodas

Mikroelementy nustatymas traSy ekstraktuose taikant atominés absorbcinés analizés metoda

(bendroji metodika)

Tikslas

Siame dokumente apibrézta bendroji metodika gelezies ir cinko kiekiui trasy ekstraktuose nustatyti
atominés absorbcinés analizés metodu.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir
kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj ir (arba) vandenyje tirpios
gelezies arba cinko kieki.

Sios metodikos pritaikymas jvairiems mikroelementams detaliai aprasytas specialivose kiekvienam
elementui skirtuose analizés metoduose.

Pastaba

Taikant atominés absorbcinés analizés metods, nedideli organiniy medziagy kiekiai paprastai neturi
jtakos.

Metodo esmé
Prireikus ekstraktas apdorojamas trukdanciy cheminiy medziagy kiekiui sumazinti arba joms pagalinti,

ir skiedziamas tiek, kad jo koncentracija atitikty optimaly spektrometro matavimo intervalg, esant
nustatomg mikroelementg atitinkanciam bangos ilgiui.

Reagentai

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, maZdaug 6 mol/l

MaiSomas vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas tiiris vandens.

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

MaiSomas vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 20 tiriy vandens.

Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
Sis reagentas naudojamas geleZiai ir cinkui nustatyti. Jj galima ruosti:

a) tirpinant lantano oksida vandenilio chlorido riigdtyje (4.1). | vieno litro matavimo kolbg jpilama
150 ml vandens, jdedama 11,73 g lantano oksido (La,O5) ir jpilama 120 ml 6 mol/l vandenilio
chlorido rigsties (4.1). Medziagai istirpus, skiedziama vandeniu iki 1 litro ir gerai sumaisoma. Sis
tirpalas yra mazdaug 0,5 mol/l tirpalas vandenilio chlorido rtugstyje, arba

b) naudojant lantano chlorido, sulfato arba nitrato tirpalus. 26,7 g lantano chlorido heptahidrato (LaCl,
x 7H,0), arba 31,2 g lantano nitrato heksahidrato (La(NO5); x 6H,0), arba 26,2 g lantano sulfato
nonahidrato (La,(SO,); x 9H,0) iStirpinama 150 ml vandens, jpilama 85 ml 6 mol/l vandenilio
chlorido riigsties (4.1). Paliekama istirpti ir skiedZiama iki 1 litro. Gerai sumaiSoma. Sis tirpalas yra
mazdaug 0,5 mol/l tirpalas vandenilio chlorido riigtyje.

Kalibravimo tirpalai

Siy tirpaly ruogimas pateiktas kiekvieno mikroelemento atskiro analizés metodo aprasyme.
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5. Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrometras, turintis $altinius, kuriy spinduliavimo charakteristikos atitinka
nustatomus mikroelementus.

Analitikas turi laikytis gamintojo instrukcijy ir gerai mokéti naudotis prietaisu. Prietaisu turi biti
jmanoma daryti fono pataisa, kad juo buty galima naudotis, kai tai yra batina (pvz., Zn). Naudojamos
dujos yra oras ir acetilenas.

6. Analizuojamo tirpalo ruosimas

6.1. Ekstrakty tirpaly, turinciy nustatomus elementus, ruosimas
Zr. 10.1 ir (arba) 10.2 metoda ir, jei tinka, 10.3 metoda.

6.2. Bandomojo tirpalo ruosimas

Alikvotine 10.1, 10.2 arba 10.3 metodais gauto ekstrakto dalis skiedZiama vandeniu ir (arba) vandenilio
chlorido rugstimi (4.1) arba (4.2) tiek, kad galutiniame matavimui skirtame tirpale nustatomo elemento
koncentracija atitikty kalibravimo tirpaly koncentracijos ver¢iy intervalg (7.2), o vandenilio chlorido
rugsties koncentracija biity ne mazesné kaip 0,5 mol/l, bet ne didesné kaip 2,5 mol/l. Darant §j veiksmg,
tirpala gali tekti nuosekliai skiesti kelis kartus.

Galutinis tirpalas gaunamas praskiesto ekstrakto alikvoting dalj jpilant | 100 ml matavimo kolbg. Tarkim,
kad sios alikvotinés dalies taris yra a ml. Ipilama 10 ml lantano druskos tirpalo (4.3). SkiedZiama
0,5 mol/l vandenilio chlorido riigdties tirpalu (4.2) ir gerai sumaiSoma. Tarkim, kad skiedimo faktorius

yra D.
7. Darbo eiga
7.1. Tusciojo bandymo tirpalo ruosimas

Tus¢iojo bandymo tirpalas ruosiamas kartojant visus veiksmus, pradedant ekstrahavimu, taciau be trasy
éminio.

7.2. Kalibravimo tirpaly ruoSimas

1§ darbinio kalibravimo tirpalo, paruosto pagal kiekvienam mikroelementui nurodyta metoda, 100 ml
matavimo kolbose paruoSiama eilé ne maziau kaip penkiy didéjancios koncentracijos kalibravimo
tirpaly, atitinkanciy optimaly spektrometro matavimo intervalg. Prireikus vandenilio chlorido riigsties
koncentracija kei¢iama taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty atskiesto analizuojamo tirpalo
koncentracija (6.2). Nustatant geleZies arba cinko kiekj, jpilama 10 ml to paties lantano druskos tirpalo
(4.3), naudoto (6.2). Skiedziama vandenilio chlorido ragsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos ir gerai
sumaiSoma.

7.3. Nustatymas

Spektrometras (5) ruo$iamas matavimui ir nustatomas bangos ilgis, nurodytas konkretaus
mikroelemento analizés metode.

Tris kartus i§ eilés jpurskiami kalibravimo tirpalai (7.2), bandomasis tirpalas (6.2) bei tus¢iojo bandymo
tirpalas (7.1), uzrasant kiekvieno matavimo rezultata ir tarp jpurskimy plaunant prietaisa distiliuotu
vandeniu.

Gaunama kalibravimo kreivé, ordinatéje pazymint kiekvieno kalibravimo tirpalo (7.2) spektrometro
rodmeny vidurkj, o abscis¢je — atitinkamg elemento koncentracija, isreiksta pg/ml.

Pagal $ig kreive nustatoma atitinkamo mikroelemento koncentracija bandomajame tirpale x, (6.2) ir
tus¢iojo bandymo tirpale x,, (7.1), $ias koncentracijas iSreiskiant pg/ml.

8. Rezultaty iSraiska

Mikroelemento kiekio procentiné dalis (E) traSose apskai¢iuojama:
4
E (%) = [(x,~x,)* V x D]/(M x10°)
Jei taikomas 10.3 metodas:

E (%) = [(x, - x)* V x 2D]/(M x10°)
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4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

Cia:

E - nustatytas mikroelemento kiekis, ireikstas trady procentine dalimi;
X, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pg/ml;

Xy, - tudciojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pg/ml;

V - 10.1 arba 10.2 metodu gauto ekstrakto tiiris, ml;

D - skiedimo faktorius, atitinkantis pagal 6.2 daryta skiedima;

M - éminio, paimto pagal 10.1 arba 10.2 metoda, masé, g.
Skiedimo faktoriaus D apskaiciavimas:

Jeia,, ay, as, ..., a; ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedZiamos iki atitinkamo tiirio V,, V,, V3, ...

100 ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (vyfa;) x (v,fa,) x (vsfaz)xx.x.x(vifa) x (100]a)

10.5 metodas

Boro nustatymas traSy ekstraktuose acidimetriniu titravimu

Tikslas

Siame dokumente aprasyta boro kiekio trasy ekstraktuose nustatymo metodika.

Taikymo sritis

, V. ir

i

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir
kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj ir (arba) vandenyje tirpaus

boro kiekj.

Metodo esmé

Vykstant borato ir manitolio reakcijai susidaro kompleksas:
C,H,(OH), + H,BO, C;H,,0B +H,0
Kompleksas titruojamas natrio hidroksido tirpalu iki pH 6,3.

Reagentai

Metilraudonojo indikatoriaus tirpalas

100 ml tario matavimo kolboje istirpinama 0,1 g metilraudonojo (C, sH, sN;0,) 50 ml etanolio (95 %).

Vandeniu skiedZiama iki 100 ml Zymos. Gerai sumaiSoma.

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

MaiSomas vienas tiiris vandenilio chlorido riigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir 20 tiiriy vandens.

Natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 0,5 mol/l

Jame turi nebati anglies dioksido. 1 litro matavimo kolboje, kurioje yra mazdaug 800 ml virinto vandens,
iStirpinama 20 g granuliy pavidalo natrio hidroksido (NaOH). Tirpalui atvésus, skiedZiama virintu

vandeniu iki 1 000 ml ir gerai sumaiSoma.

Etaloninis natrio hidroksido tirpalas, mazdaug 0,025 mol/l

Jame turi nebiti anglies dioksido. 0,5 mol/l natrio hidroksido tirpalas (4.3) 20 karty skiedziamas virintu
vandeniu ir gerai sumaiSomas. Turi biiti nustatyta tirpalo verté, iSreiksta kaip boro verté (zr. 9 punkta).

Boro kalibravimo tirpalas (100 pg/ml B)

Naudojant vandenj 1 000 ml matavimo kolboje iStirpinama 0,5719 g boro riigsties (H;BO;), pasvertos
0,1 mg tikslumu. SkiedZiama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma. Supilama i butelj i§ plastiko

laikymui Saldytuve.
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4.6.

4.7.

5.1.

5.2

5.3.

6.1.

7.1.

D-manitolio (C4H;,04) milteliai.

Natrio chloridas (NaCl).

Aparatiira
pH-metras ir stiklinis elektrodas.
Magnetiné maisykle.

400 ml cheminé stikliné ir tefloniné lazdelé.

Analizuojamojo tirpalo ruosimas

Boro tirpalo ruosimas

Zr. 10.1 ir 10.2 metodus ir, jei tinka, 10.3 metoda.

Darbo eiga

Bandymas

1400 ml talpos chemine stikling (5.3) jpilama alikvotiné dalis a ekstrakto (6.1), kurioje baty nuo 2 mg
iki 4 mg B. [pilama 150 ml vandens.

[laginami keli lagai metilraudonojo indikatoriaus tirpalo (4.1).

Jei ekstrahuojama 10.2 metodu, riigstinama 0,5 mol/l vandenilio chlorido riigstimi (4.2) iki indikatoriaus
tirpalo spalvos pasikeitimo, tuomet jpilama dar 0,5 ml 0,5 mo/l vandenilio chlorido rugsties (4.2).

Pridéjus 3 g natrio chlorido (4.7), tirpalas virinamas anglies dioksidui pasalinti. Palickama atveésti.
Chemineé stikliné statoma ant magnetinés maisyklés (5.2) ir jstatomi i§ anksto kalibruoti elektrodai pH
matuoti (5.1).

Tiksliai nustatoma pH verté 6,3, i§ pradziy 0,5 mol/l (4.3), véliau 0,025 mol/l natrio hidroksido tirpalu
(4.4).

Pridedama 20 g D-manitolio (4.6), iStirpinama ir gerai sumaiSoma. Titruojama 0,025 mol/l natrio
hidroksido tirpalu (4.4) iki pH 6,3 (nesikeicia bent vieng minute). Tarkime, kad titruojant sunaudoto
tirpalo tiris yra X;.

Tusiojo bandymo tirpalas

Tus¢iojo bandymo tirpalas ruosiamas, kartojant visus veiksmus, pradedant ekstrahavimu, nepridedant
trady. Tarkime, kad titruojant sunaudoto tirpalo taris yra X,.

Natrio hidroksido tirpalo (4.4) boro (B) verté

[ 400 ml cheming stikling pipete jlasinama 20 ml (2,0 mg B) kalibravimo tirpalo ir jladinami keli lasai
metilraudonojo indikatoriaus tirpalo (4.1). [dedama 3 g natrio chlorido (4.7) ir lainama vandenilio
chlorido rugsties tirpalo (4.2) iki indikatoriaus tirpalo spalvos pasikeitimo (4.1).

SkiedZiama iki mazdaug 150 ml ir pamazu uZvirinama anglies dioksidui pasalinti. Palickama atvésti.
Cheminé stikliné statoma ant magnetinés maisyklés (5.2) ir jstatomi i§ anksto kalibruoti elektrodai pH

matuoti (5.1). Tiksliai nustatoma pH verté 6,3, i§ pradziy 0,5 mol/l (4.3), véliau 0,025 mol/l natrio
hidroksido tirpalu (4.4).

Pridedama 20 g D-manitolio (4.6), iStirpinama ir gerai sumaiSoma. Titruojama 0,025 mol/l natrio
hidroksido tirpalu (4.4) iki pH 6,3 (nesikei¢ia bent 1 min). Tarkime, kad titravimui reikalingas tiris yra
V,.

Tus¢iojo bandymo tirpalas ruodiamas tuo paciu biidu, vietoj kalibravimo tirpalo jpilant 20 ml vandens.
Tarkime, kad titravimui reikalingas tiris yra V,,.

Etaloninio NaOH tirpalo (4.4) boro verté (F), iSreiksta mg/ml, lygi:
F (in mg/ml) = 2/(V, - V)

Tiksliai 1 ml 0,025 mol/l natrio hidroksido tirpalo atitinka 0,27025 mg B.
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10.

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

Rezultaty iSraiska

Boro kiekio traSose procentiné dalis apskaic¢iuojama taip:

(X, =X FxV

B0 = e arm

Cia:

B (%) - boro kiekio trasose procentiné dalis;

X, - 0,025 mol/l natrio hidroksido tirpalo (4.4) tiris, ml;

X, - 0,025 mol/l natrio hidroksido tirpalo (4.4) tiris, sunaudotas tus¢iojo bandymo tirpalui, ml;
F - 0,025 mol/l natrio hidroksido tirpalo (4.4) boro (B) verte, mg/ml;

V - ekstrakto, gauto 10.1 arba 10.2 metodu, tiris, ml;

a - alikvotinés dalies (7.1), paimtos i§ ekstrakto tirpalo (6.1), taris, ml;

M - éminio, paimto pagal 10.1 arba 10.2 metoda, maseé, g.

10.6 metodas

Kobalto nustatymas traSose gravimetriniu metodu nusodinant 1-nitrozo-2-naftoliu

Tikslas
Siame dokumente aprasyta kobalto kiekio nustatymo trady ekstraktuose metodika.
Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti trgSoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 arba 10.2 metodus ir
kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti kobalto kiekj.

Metodo esmé

Kobaltui (II) reaguojant su 1-nitrozo-2-naftoliu susidaro raudonos nuosédos Co(C,,HsONO); x 2H,0.
Kai ekstrakte esantis kobaltas paverciamas kobaltu (III), kobaltas nusodinamas acto rigsties terpéje
1-nitrozo-2-naftolio tirpalu. Nufiltravus, nuosédos plaunamos, dziovinamos iki pastoviosios masés ir
sveriamos kaip Co(C,,H;ONO); x 2H,0.

Reagentai

Vandenilio peroksido tirpalas (H,0,, d,, = 1,11 g/ml) 30 %.

Natrio hidroksido tirpalas, maZdaug 2 mol/l

8 g natrio hidroksido granuliy istirpinama 100 ml vandens.

Praskiestas vandenilio chlorido riigsties (HCI) tirpalas, mazdaug 6 mol/l

MaiSomas vienas tiiris vandenilio chlorido rigsties (d,, = 1,18 g/ml) ir vienas tiris vandens.
Acto ragstis (99,7 % CH;CO,H) (d,, = 1,05 g/ml).

Acto riagsties tirpalas (1:2), maZdaug 6 mol/l

Vienas tiris acto riigsties (4.4) sumaiSomas su 2 tariais vandens.

1-nitrozo-2-naftolio tirpalas 100 ml acto riigities (4.4). Ipilama 100 ml drungno vandens. Gerai
sumaiSoma. Tuojau pat filtruojama. Gautas tirpalas turi biti tuojau pat sunaudotas.



650

Europos Sgjungos oficialusis leidinys

13/32 .

5.1.

5.2.

6.1.

6.2.

Aparatiira
Filtravimo tiglis P 16/ISO 4 793, akytumas 4, talpa 30 ml arba 50 ml.
130 # 2 °C temperatiros dZiovinimo spinta.

Analizuojamo tirpalo ruosimas
Kobalto tirpalo ruosimas

Zr. 10.1 ir 10.2 metodus.
Analizuojamo tirpalo ruosimas

[ 400 ml cheming stikling jpilama alikvotiné dalis ekstrakto, kuriame yra ne daugiau kaip 20 mg Co. Jei
ckstraktas pagamintas taikant 10.2 metoda, jis parig§tinamas penkiais vandenilio chlorido riigsties lasais
(4.3). Ipilama mazdaug 10 ml vandenilio peroksido tirpalo (4.1). Leidziama oksiduoti Saltg tirpalg 15
min, tuomet skiedziama vandeniu iki 100 ml. Chemin¢ stikliné uzdengiama laikrodiniu stiklu. Uzvirinus
tirpala, virinama 10min. Atvésinama. Sarminama natrio hidroksido tirpalu (4.2), lasinant laais tol, kol
pradeda kristi juodos kobalto hidroksido nuosédos.

Darbo eiga

Ipilama 10 ml acto riigsties (4.4) ir skiedZiama vandeniu iki mazdaug 200 ml. Kaitinama iki virimo.
Naudojant biuretg, lasais jlasinama 20 ml 1-nitrozo-2-naftolio tirpalo (4.6), visa laikg maiSant. Sulasinus
tirpalg, nuosedoms koaguliuoti stipriai maiSoma.

Filtruojama per i§ anksto pasvertg filtravimo tiglj (5.1) vengiant uzkimsti tiglj. Tai Zinant reikia Zireti,
kad filtruojant virs nuosédy visg laikg biity skyscio.

Visoms nuosédoms pasalinti cheminé stikliné plaunama praskiesta acto riigstimi (4.5) ir ta pacia riig§timi
(4.5) plaunamos ant filtro surinktos nuosédos, véliau jos tris kartus plaunamos karstu vandeniu.

Dziovinimo spintoje (5.2) dziovinama iki pastoviosios masés esant 130 + 2 °C temperatirai.

Rezultaty iSraiska
1 mg Co(C,,H4ONO); x 2H,0 nuosédy atitinka 0,096381 mg Co.

Kobalto (Co) kiekis trgsose procentais apskaiciuojamas taip:

VxD
Co (%) = X x 0,0096381x
ax

X - nuosédy mas¢, mg;

V - ekstrakto tirpalo, gauto 10.1 arba 10.2 metodu, tiris, ml;
a - paskutinio skiedimo alikvotinés dalies tiris, ml;

D - Sios alikvotinés éminio dalies skiedimo faktorius;

M - éminio masé, g.

10.7 metodas

Vario nustatymas trasy ekstraktuose titrimetriniu badu

Tikslas

Siame dokumente apibiidinama vario kiekio nustatymo trasy ekstraktuose procediira.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

6.1.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti trgSoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 arba 10.2 metodus ir
kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti vario kieki.

Metodo esmé
Vario jonai rigstinéje terpéje redukuojami kalio jodidu:

2WCutt + 4 = 2Cul + g

Taip susidares jodas titruojamas etaloniniu natrio tiosulfato tirpalu esant krakmolo indikatoriui, pagal
lygti:

Iz + 2N325203 — 2Mal =+ N&25405

Reagentai
Azoto ragstis (HNO;, d,, = 1,40 g/ml).
Karbamidas [(NH,),C = 0].

Amonio hidrofluorido (NH,HF,) tirpalas 10 % m/V

Tirpalas laikomas plastikiniame inde.

Amoniako tirpalas (1 + 1)

1 taris amoniako (NH;, d,, = 0,9 g/ml) sumaiSomas su 1 tiriu vandens.

Natrio tiosulfato etaloninis tirpalas

1 litro matavimo kolboje naudojant vandenj iStirpinama 7,812 g natrio tiosulfato pentahidrato (Na,S,04
x 5H,0). Sis tirpalas turi biiti paruostas taip, kad 1 ml atitikty 2 mg Cu. Stabilizavimui jlaginami kel lagai
chloroformo. Tirpalas turi biti laikomas stikliniame inde ir saugomas nuo tiesioginés $viesos.

Kalio jodidas (KI).

Kalio tiocianato (KSCN) tirpalas (25 % m/V)

Sis tirpalas laikomas kolboje i3 plastiko.

Krakmolo tirpalas (mazdaug 0,5 %)

2,5 g krakmolo jdedama j 600 ml chemine stikling. Ipilama mazdaug 500 ml vandens. Virinama maiSant.
Atvésinama iki kambario temperatiiros. Tirpalas tinkamas naudoti tik trumpg laikg. Laikymo trukme
galima padidinti, 10 mg gyvsidabrio jodido.

Analizuojamo tirpalo ruosimas

Vario tirpalo ruo$imas

7r. 10.1 ir 10.2 metodus.

Darbo eiga

Titruojamo tirpalo ruosimas
Tirpalo, turinc¢io ne maziau kaip 20-40 mg Cu, alikvotin¢ dalis jpilama j 500 ml kigine kolba.

Tirpalas trumpai virinamas deguonies pertekliui pasalinti. SkiedZiama iki 100 ml vandeniu. Pridedama
5 ml azoto riigties (4.1), uzvirinama ir virinama apie pus¢ minutés.

Kiginé kolba nukeliama nuo kaitinimo priemonés, jdedama mazdaug 3 g karbamido (4.2) ir dar virinama
apie pus¢ minutés.

Kolba nukeliama nuo kaitinimo priemonés ir jpilama 200 ml 3alto vandens. Jei reikia, kiiginés kolbos
turinys atvésinamas iki kambario temperatiiros.

Amoniako tirpalas (4.4) pamazu pilamas tol, kol atsiranda mélyna spalva, ir dar jpilamas 1 ml perteklius.
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6.2.

4.1.

4.2.

Ipilama 50 ml amonio hidrofluorido tirpalo (4.3) ir sumaiSoma.
Jdedama ir istirpinama 10 g kalio jodido (4.6).
Tirpalo titravimas

Kiginé kolba statoma ant magnetinés maiSyklés. | kiiging kolba jdedamas maiSymo strypelis ir
nustatomas norimas maisyklés greitis.

I3 biuretés pilamas etaloninis natrio tiosulfato tirpalas (4.5) tol, kol pasvies¢ja jodu nudaZzyto tirpalo
spalva.

Ipilama 10 ml krakmolo tirpalo (4.8).
Titravimas natrio tiosulfato tirpalu (4.5) tesiamas tol, kol beveik i$nyksta violetiné spalva.

Ipylus 20 ml kalio tiocianato tirpalo (4.7), titravimas tesiamas tol, kol visiskai i$nyksta melsvai violetiné
spalva.

Uzrasomas filtravimui sunaudoto tiosulfato tirpalo tiiris.

Rezultaty israiska
1 ml etaloninio natrio tiosulfato tirpalo (4.5) atitinka 2 mg Cu.
Vario kiekio trgSose procentiné dalis apskaiciuojama taip:

A

) =X s

Gia:
X - sunaudoto natrio tiosulfato tiiris, ml;

V - ekstrakto tirpalo, gauto 10.1 ir 10.2 metodais, tiris, ml;
a - alikvotinés dalies taris, ml;

m - éminio, apdoroto pagal 10.1 arba 10.2 metodus, masé, g.

10.8 metodas

GeleZies nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu

Tikslas

Siame metode aprasyta gelezies nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti traggoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir
kurioms pagal sio reglamento [ priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti suminj ir (arba) vandenyje tirpios
gelezies kieki.

Metodo esmé

Tinkamai apdorojus ir atskiedus ekstrakta gelezies kiekis nustatomas atominés absorbcinés analizés
metodu.
Reagentai

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, mazdaug 6 mol/l

7r. 10.4 metodg (4.1).

Vandenilio chlorido ragsties tirpalas, maZdaug 0,5 mol/l

Zr. 10.4 metoda (4.2).
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4.3. Vandenilio peroksido tirpalas (30 % H,0,, d,, = 1,11 g/ml), be mikroelementy.
4.4. Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
Zr. 10.4 metoda (4.3).

4.5. GeleZies kalibravimo tirpalas

4.5.1. Gelezies pradinis tirpalas (1 000 pg/ml).

[ 500 ml cheming stikling 0,1 mg tikslumu sveriama 1 g grynos geleZies vielos, jpilama 200 ml vandenilio
chlorido ragsties 6 mol/l tirpalo (4.1) ir 15 ml vandenilio peroksido tirpalo (4.3). Kaitinama ant elektrinés
viryklés tol, kol gelezis visiskai istirps. Tirpalui atvésus, jis kiekybiskai supilamas 1 000 ml matavimo
kolbg. Skiedziama vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSoma.

4.5.2 Gelezies darbinis tirpalas (100 pg/ml)

20 ml pradinio tirpalo (4.5.1) jpilama j 200 ml matavimo kolba. Skiedziama iki Zymos 0,5 mol/l
vandenilio chlorido riigsties tirpalu (4.2) ir gerai sumaiSoma.

5. Aparatiira

Atominés absorbcijos spektrometras: Zr. 10.4 metodo 5 punktg. Prietaise turi bati geleziai biidingos
spinduliuotés Saltinis (248,3 nm).

6. Analizuojamo tirpalo ruoSimas

6.1. GeleZies ekstrakto tirpalas

Zr. 10.1 ir (arba) 10.2 metodus, ir, jei tinka, 10.3 metoda.

6.2. Bandomojo tirpalo ruosimas

Zr. 10.4 metodg (6.2). Bandomajame tirpale turi biti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo.

7. Darbo eiga

7.1. Tustiojo bandymo tirpalo ruosimas

7r.10.4 metodg (7.1). Tusciojo bandymo tirpale turi biiti 10 % (V/V) lantano druskos tirpalo, naudojamo
6.2.

7.2. Kalibravimo tirpaly ruosimas
Zr. 10.4 metoda (7.2).

Norint gauti optimaly nustatymo intervalg 0-10 ug/ml geleZies, { 100 ml matavimo kolbas jpilama 0,
2,4, 6, 8,ir 10 ml darbinio tirpalo (4.5.2). Prireikus vandenilio chlorido rtigsties koncentracija nustatoma
taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija bandomajame tirpale (6.2). Ipilama 10 ml lantano
druskos tirpalo, naudojamo 6.2. Skiedziama vandenilio chlorido riigsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki Zymos
ir gerai sumai§oma. Siuose tirpaluose yra 0, 2, 4, 6, 8 ir 10 pg/ml gelezies.

7.3. Nustatymas

7r. 10.4 metodg (7.3). Spektrometras (5) ruosiamas matavimui bangos ilgiui esant 248,3 nm.

8. Rezultaty iSraiska
Zr. 10.4 metoda (8).

GeleZies kiekio traSose procentiné dalis apskai¢iuojama taip:

Fe (%) = [(x, ~x,)x V x D]/(M x10")

Jei taikomas 10.3 metodas:

Fe (%) = [(x,~x,)* V x 2D]/(M x10")
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

4.7.

4.8.

Cia:

Fe - gelezies kiekis traSose, procentais;

X, - bandomojo tirpalo (6.2) koncentracija, pug/ml;

Xy, - tu$c¢iojo bandymo tirpalo (7.1) koncentracija, pug/ml;
V - ekstrakto, gauto 10.1 arba 10.2 metodu, tiiris, ml;
D - skiedimo, daryto pagal 6.2, faktorius;

m - bandomojo éminio, paimto 10.1 arba 10.2 metodu, mas¢, g.

Jeiay, a,, a, ..., 4 ir a yra alikvotinés dalys, o jos skiedziamos iki atitinkamo tario V4, V,, V5, ..., V;ir
100ml, skiedimo faktorius D apskai¢iuojamas:

D = (v)fa) x (V,fa,) x (vfa;)*.x(v,[a) x (100]a)

10.9 metodas
Titrimetrinis mangano nustatymas traSy ekstraktuose
Tikslas

Siame metode aprasyta mangano nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti traggoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir
kurioms pagal Sio reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti mangano kieki.

Metodo esmé

Jei ekstrakte yra chlorido jony, jie Salinami virinant ekstraktg su sieros riigstimi. Manganas oksiduojamas
azoto riigdties terpéje natrio bismutatu. Susidargs permanganatas redukuojamas gelezies (II) sulfato
pertekliumi. Sis perteklius titruojamas kalio permanganato tirpalu.

Reagentai

Koncentruota sieros rugstis (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml).

Sieros riigstis, mazdaug 9 mol/l

Vienas tiiris koncentruotos sieros riigsties (4.1) atsargiai sumaiSomas su 1 tiriu vandens.
Azoto riigstis, 6 mol/l

3 tdriai azoto riigdties (HNOs, d,, = 1,40 g/ml) sumaiSomi su 4 tfriais vandens.
Azoto riigstis, 0,3 mol/l

Vienas tiiris 6 mol/l azoto rtigsties sumaiSomas su 19 tariy vandens.

Natrio bismutatas (NaBiO5) (85 %).

Diatomitas.

Fosforo ragstis, 15 mol/l (H;PO,, d,, = 1,71 g/ml).

Gelezies (II) sulfato tirpalas, 0,15 mol/l

41,6 g gelezies (II) sulfato heptahidrato (FeSO, x 7H,0) istirpinama vieno litro matavimo kolboje.

Ipilama 25 ml koncentruotos sieros riigsties (4.1) ir 25 ml fosforo riigties (4.7). SkiedZziama iki 1 000 ml
ir sumaiSoma.
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4.9. Kalio permanganato tirpalas, 0,020 mol/l

3,160 g kalio permanganato (KMnO,) sveriama 0,1 mg tikslumu. Itirpinama ir skiedZiama vandeniu iki
1000 ml.

4.10. Sidabro nitrato tirpalas, 0,1 mol/l

1,7 g sidabro nitrato (AgNO,) istirpinama vandenyje ir skiedziama iki 100 ml.

5. Aparatiira

5.1. Filtravimo tiglis P16/ISO 4 793, akytumas 4, talpa 50 ml, jstatytas i 500 ml filtravimo kolbg.
5.2 Magnetiné maisyklé.

6. Analizuojamo tirpalo ruosimas

6.1. Mangano ekstrakto tirpalas

Zr. 10.1 ir 10.2 metodus. Jei neZinoma, ar yra chlorido jony, tikrinama vienu sidabro nitrato tirpalo
(4.10) lasu.

6.2. Jei chlorido jony néra, ekstrakto alikvotiné dalis, kurioje biity 10-20 mg mangano, jpilama j auksta
400 ml cheming stikling. Gaunamas mazdaug 25 ml tiiris skiedZiant vandeniu arba garinant. [pilami 2 ml
koncentruotos sieros rugsties (4.1).

6.3. Jei chlorido jony yra, biitina juos Salinti taip:

Ekstrakto éminio alikvotiné dalis, kurioje baty 10-20 mg mangano, jpilama | aukstg 400 ml tario
chemine stikling. Ipilama 5 ml 9 mol/l sieros rigsties (4.2). Uzvirinama traukos spintoje ant elektrinés
viryklés ir leidZiama virti tol, kol pradeda gausiai susidaryti balti diimai. Virinama tol, kol tairis sumazéja
iki 2 ml (ant stiklinés dugno susidaro plona lipnaus skyscio plével¢). Leidziama atvésti iki kambario
temperatiiros.

Atsargiai jpilama 25 ml vandens ir dar kartg tikrinama vienu sidabro nitrato tirpalo lasu (4.10), ar néra
chloridy. Jei chloridy vis dar lieka, veiksmai kartojami, jpylus 5 ml 9 mol/l sieros rugsties (4.2).

7. Darbo eiga

[ 400 ml tirio chemineg stikling, kurioje yra bandomasis tirpalas, jpilama 25 ml 6 mol/l azoto rtigsties
(4.3) ir 2,5 g natrio bismutato (4.5). Stipriai maiSoma 3 min magnetine maisykle (5.2).

Ipilama 50 ml 0,3 mol/l azoto rugsties (4.4) ir vél maiSoma. Filtruojama vakuumu per filtravimo tiglj
(5.1), kurio dugnas padengtas diatomitu (4.6). Tiglis keleta karty plaunamas 0,3 mol/l azoto rigstimi
(4.4) tol, kol gaunamas bespalvis filtratas.

Filtratas ir plovimo tirpalas supilami { 500 ml tirio cheming stikling. SumaiSoma ir jpilama 25 ml
0,15 mol/l gelezies (II) sulfato tirpalo (4.8). Jei pridéjus gelezies (II) sulfato, filtratas geltonuoja, jpilkite
3 ml 15 mol/l fosforo rugsties (4.7).

Gelezies (II) sulfato perteklius titruojamas i§ biuretés lasinamu kalio permanganato 0,02 mol/l tirpalu
(4.9) tol, kol misinio spalva tampa rozine ir nesikeicia vieng minute. Tus¢iasis bandymas daromas tomis
paciomis salygomis tik be bandomojo éminio.

Pastaba

Oksiduotas tirpalas neturi liestis su guma.

8. Rezultaty iSraiska

1 ml 0,02 kalio permanganato tirpalo atitinka 1,099 mg mangano (Mn). Mangano kiekio trasose
procentine dalis apskaiciuojama taip:

Mn (%) = (xb—xs) x 0,1099 x

a X



656

Europos Sajungos oficialusis leidinys

13/32 .

4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.5.

4.6.

5.1.

Cia:
Xp, — tus¢iojo bandymo tirpalo titravimui sunaudoto permanganato taris, ml;
X, — bandomojo éminio titravimui sunaudoto permanganato tiris, ml;

V — ekstrakto tirpalo, gauto 10.1 arba 10.2 metodu, taris, ml;

a — ekstrakto alikvotinés dalies tiiris, ml;

M — éminio masé, g.

10.10 metodas

Molibdeno nustatymas traSy ekstraktuose gravimetriniu metodu naudojant 8-hidroksichinoling

Tikslas
Siame metode aprasyta molibdeno nustatymo trasy ekstraktuose metodika.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti tragsoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir
kurioms pagal sio reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti molibdeno kiekj.

Metodo esmé

Molibdeno kiekis nustatomas, tam tikromis sglygomis nusodinus molibdeniloksinata.

Reagentai

Sieros riigsties tirpalas, maZdaug 1 mol/l

55 ml sieros rugsties (H,SO,, d,, = 1,84 g/ml) atsargiai supilama i vieno litro talpos matavimo kolbg,
kurioje yra 800 ml vandens. SumaiSoma. Atvésinus skiedziama iki vieno litro. SumaiSoma.

Praskiestas amoniako tirpalas (1:3)

1 taris koncentruoto amoniako tirpalo (NH,OH, d,, = 0,9 g/ml) maiSomas su 3 tiriais vandens.
Acto riigsties tirpalas (1:3)

1 toiris koncentruotos acto riigsties (99,7 % CH,COOH, d,, = 1,049 g/ml) maiSomas su 3 tiiriais vandens.

Etilendiamintetraacto riigsties (EDTA) natrio druskos tirpalas

Naudojant vandenj 100 ml matavimo kolboje iStirpinama 5 g Na,EDTA. SkiedZziama iki Zymos ir
sumaiSoma.

Buferinis tirpalas

Naudojant vandenj 100 ml matavimo kolboje istirpinama 15 ml koncentruotos acto rigsties ir 30 g
amonio acetato. SkiedZiama iki 100 ml.

8-hidroksichinolino (oksino) tirpalas

100 ml matavimo kolboje istirpinama 3 g 8-hidroksichinolino, naudojant 5 ml koncentruotos acto
rigsties. [pilama 80 ml vandens. Laginamas amoniako tirpalas (4.2) tol, kol tirpalas susidrumscia, tuomet
jpilama tiek acto riigsties (4.3), kad tirpalas vél pasidaro skaidrus.

Skiedziama iki 100 ml vandeniu.

Aparatiira

Filtravimo tiglis P16/ISO 4 793, akytumas 4, talpa 30 ml.
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5.2.

5.3.

6.1.

7.1.

7.2.

7.3.

pH-metras ir stiklinis elektrodas.

Dziovinimo spinta, kurioje nustatoma 130-135 °C temperatiira.

Analizuojamo tirpalo ruoSimas

Molibdeno tirpalo ruogimas. Zr. 10.1 ir 10.2 metoda.

Darbo eiga

Bandomojo tirpalo ruosimas

Alikvotiné tirpalo dalis, kurioje baity 25-100 mg Mo, jpilama | 250 ml cheming stikling. SkiedZiama
vandeniu iki 50 ml.

Tirpalas rigstinamas iki pH 5, lasinant sieros riigsties tirpala (4.1). Ipilama 15 ml EDTA tirpalo (4.4) ir
5 ml buferinio tirpalo (4.5). SkiedZiama vandeniu iki 80 ml.

Nusodinimas ir nuosédy plovimas

Nuosédy gavimas

Tirpalas truputj pakaitinamas. Visg laikg maiSant jpilama oksino tirpalo (4.6). Nusodinimas tesiamas tol,
kol nustoja susidaryti nuosédos. Papildomai jpilama tiek reagento, kad tirpalas vir§ nuosédy pasidaro vos
geltonas. Paprastai turéty pakakti 20 ml. Toliau nestipriai kaitinama dar dvi arba tris minutes.

Filtravimas ir plovimas

Filtruojama per tiglj (5.1). Keleta karty plaunama 20 ml karsto vandens. Plovimo vanduo palaipsniui
darosi bespalvis, ir tai rodo, kad oksino jau néra.

Nuosédy svérimas
Nuosédos dziovinamos iki pastoviosios masés (bent vieng valanda) esant 130-135 °C temperatiirai.

Nuosédos paliekamos atvésti dziovinimo spintoje ir sveriamos.

Rezultaty iSraiska
1 mg molibdeniloksinato, MoO, (C4H4ON),, atitinka 0,2305 mg Mo.

Molibdeno kiekio trgsose procentiné dalis apskai¢iuojama taip:

VxD

Mo (%) = X x 0,02305
a X

Cia:
X - molibdeniloksinato nuosédy mas¢, mg;
V - ekstrakto tirpalo, gauto 10.1 ir 10.2 metodais, tris, ml;
a - po paskutinio skiedimo paimtos alikvotinés dalies tiris, ml;
D - alikvotinés dalies skiedimo faktorius;
m - éminio masé, g.
10.11 metodas

Cinko nustatymas traSy ekstraktuose atominés absorbcinés analizés metodu

Tikslas

Siame metode aprasyta cinko nustatymo trady ekstraktuose metodika.
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4.1.

4.2.

4.3.

4.4.

4.4.1.

4.4.2.

6.1.

6.2.

7.1.

7.2

7.3.

Taikymo sritis

Si metodika tinka analizuoti traggoms, kuriy éminiai ekstrahuojami taikant 10.1 ir 10.2 metodus ir
kurioms pagal $io reglamento I priedo E skyriy reikalaujama deklaruoti cinko kiekj.

Metodo esmé

Tinkamai apdorojus ir atskiedus ekstraktus, cinko kiekis nustatomas atominés absorbcines analizés
metodu.

Reagentai

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, mazdaug 6 mol/l

7r. 10.4 metodg (4.1).

Vandenilio chlorido riigsties tirpalas, maZdaug 0,5 mol/l

Zr. 10.4 metod (4.2).

Lantano druskos tirpalai (10 g/l La)
Zr. 10.4 metoda (4.3).

Cinko kalibravimo tirpalai

Cinko pradinis tirpalas (1 000 pug/ml).

1 000 ml talpos matavimo kolboje, i kurig jpilta 25 ml 6 mol/l vandenilio chlorido rtigsties (4.1),
iStirpinama 1 g cinko milteliy arba granuliy, pasverty 0,1 mg tikslumu. Cinkui istirpus, tirpalas
skiedziamas vandeniu iki Zymos ir gerai sumaiSomas.

Cinko darbinis tirpalas (100 pg/ml)

200 ml matavimo kolboje skiedziama 20 ml pradinio tirpalo (4.4.1) 0,5 mol/l vandenilio chlorido
rgsties tirpalu (4.2) ir gerai sumaiSoma.

Aparatiira
Atominés absorbcijos spektrometras.

7Zr. 10.4 metoda (5). Prietaise turi biiti cinkui biidingos spinduliuotés altinis (213,8 nm). Spektrometru
turi biti jmanoma daryti fono pataisg.

Analizuojamo tirpalo ruo$imas

Cinko ekstrakto tirpalas

Zr. 10.1 ir (arba) 10.2 metoda.

Bandomojo tirpalo ruosimas

Zr. 10.4 metoda (6.2). Bandomajame tirpale turi biiti 10 % V/V lantano druskos tirpalo (4.3).

Darbo eiga

Tusciojo bandymo tirpalo ruosimas

Zr. 10.4 metoda (7.1). Tui¢iojo bandymo tirpale turi biiti 10 % V|V lantano druskos tirpalo (6.2).

Kalibravimo tirpalo ruosimas

Zr. 10.4 metoda (7.2). Norint gauti optimaly nustatymo intervala 0-5 pg/ml cinko, | 100 ml matavimo
kolbas jpilama 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ml darbinio tirpalo (4.4.2). Prireikus, vandenilio chlorido rigsties
koncentracija nustatoma taip, kad ji kiek jmanoma labiau atitikty koncentracija bandomajame tirpale
(6.2). 1 kiekviena kolbg jpilama 10 ml lantano druskos tirpalo, naudojamo (6.2). SkiedZiama vandenilio
chlorido rtgsties 0,5 mol/l tirpalu (4.2) iki 100 ml ir gerai sumaiSoma.

Siuose tirpaluose yra 0, 0,5, 1, 2, 3, 4 ir 5 ug/ml cinko.

Nustatymo metodika

Zr. 10.4 metoda (7.3). Spektrometras (5) ruoiamas matuoti, bangos ilgiui esant 213,8 nm.
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8. Rezultaty iSraiska
Zr. 10.4 metoda (8).

Cinko kiekio trgose procentiné dalis apskaiciuojama:
4
Zn (%) = [(x,~x,) x V x D]/(M x10°)
Jei taikomas 10.3 metodas:
Zn (%) = [(x,~ x,)x V x 2D]/(M x10)

Cia:

Zn - cinko kiekio trgSose procentiné dalis;

X, - bandomojo tirpalo koncentracija, pg/ml;

Xy, - tudciojo bandymo tirpalo koncentracija, pg/ml;

V - ekstrakto tirpalo, gauto 10.1 arba 10.2 metodu, taris, ml;
D - skiedimo, daryto pagal (6.2), faktorius;

M - éminio, paimto 10.1 arba 10.2 metodu, mase, g.
Skiedimo faktoriaus D apskai¢iavimas:

jei ay, ay, as, ..., ; ir a yra alikvotines dalys, o jos skiedZiamos iki atitinkamo tiirio V4, V,, V5, ..., V;ir
100 ml, skiedimo faktorius D apskaic¢iuojamas:

D = (vifay) x (vyfa,) x (vsfas) x - - - x (vifa) x (100/a)
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V PRIEDAS

A. DOKUMENTU, | KURIUOS TURI ATSIZVELGTI GAMINTOJAI ARBA JUU ATSTOVAI, NOREDAMI

1.

1.

2.

PARENGTI | SIO REGLAMENTO I PRIEDA [TRAUKIAMY NAUJO TIPO TRASY TECHNINE BYLA,
SARASAS

Vadovas techninei bylai prie paraiskos dél ,EB trgsos“ pavadinimo suteikimo parengti.
Europos Bendrijy oficialusis leidinys, C 138, 1994 5 20, p. 4.

1991 m. kovo 5 d. Komisijos direktyva 91/155/EEB, apibrézianti ir nustatanti i$samias priemones dél specifinés
informacijos, susijusios su pavojingais preparatais, sistemos jgyvendinant Direktyvos 88/379/EEB 10 straipsni.

Europos Bendrijy oficialusis leidinys, L 76/35, 1991 3 22, p. 35.
1993 m. gruodzio 10 d. Komisijos direktyva 93/112/EB, i§ dalies kei¢ianti Komisijos direktyva 91/155/EEB,
kurioje apibréziamos ir nustatomos i§samios priemonés dél specifinés informacijos, susijusios su pavojingais

preparatais, sistemos jgyvendinant Direktyvos 88/379/EEB 10 straipsni.
Europos Bendrijy oficialusis leidinys, L 314, 1993 12 16, p. 38.

B. LABORATORY, GALINCIU TEIKTI BUTINAS PASLAUGAS NUSTATANT EB TRASU ATITIKT]
SIAM REGLAMENTUI IR JO PRIEDAMS, AKREDITAVIMO STANDARTAI

Standartas, taikytinas laboratorijy lygiu:
EN ISO/IEB 17025, Bendrieji reikalavimai tyrimo ir kalibravimo laboratorijoms.
Standartas, taikytinas akreditavimo institucijy lygiu:

EN 45003, Kalibravimo ir tyrimo laboratorijy akreditavimo sistema, bendrieji darbo ir pripazinimo reikalavimai.



